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ES 2525103 T3

DESCRIPCION
Procedimiento de preparacion de titanio esponjoso a partir de fluorotitanato de sodio por reduccién aluminotérmica
CAMPO TECNICO DE LA INVENCION

[0001] La invencion se refiere a un procedimiento de preparacion de titanio esponjoso a partir de
fluorotitanato de sodio por reduccion aluminotérmica, mas en particular a un procedimiento de preparacion de titanio
esponjoso a partir de fluorotitanato de sodio por reduccion aluminotérmica, que presenta las ventajas de bajo coste,
alta eficiencia y funcionamiento continuo.

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

[0002] Los procesos de produccién de titanio esponjoso que han sido bien conocidos en el entorno nacional e
internacional incluyen principalmente: proceso de reduccién metalotérmica, proceso de electrdlisis, proceso de
termdlisis directa y proceso de reaccion mediado electrénicamente, etc., y las materias primas habituales incluyen
cloruro de titanio (TiCly, Tils), 6xido de titanio (TiO2) y compuestos de titanio (K2TiFs, Na;TiFs). Entre los diversos
procesos de produccién de titanio esponjoso, el proceso tradicional de reduccién térmica de tetracloruro de titanio-
aluminio-magnesio (proceso de Kroll), aunque contrastado e industrializado, es un proceso complejo y de alto coste
y contaminante para el medio ambiente, lo que limita asi su mayor aplicaciéon y popularizacion. El procedimiento de
preparacion de titanio esponjoso a partir de fluorotitanato de sodio por proceso de reduccién metalotérmica es un
procedimiento de produccién que es continuo, bajo en costes y de alta eficiencia y puede resolver numerosos
problemas del proceso tradicional de manera eficiente, sin embargo, existen sélo algunos informes a escala nacional
e internacional, y hasta ahora no se ha encontrado todavia un caso exitoso de industrializacién.

El documento WO-85/00160-A1 se refiere a un proceso para la preparacion de metal de titanio a partir de un mineral
que comprende 6xidos de titanio, comprendiendo el proceso la fluoraciéon del mineral para convertir los 6xidos de
titanio en fluoruros de titanio y a continuacion reducir los fluoruros de titanio a metal de titanio.

RESUMEN DE LA INVENCION

[0003] Un procedimiento de preparacion de titanio esponjoso a partir de fluorotitanato de sodio es por
reduccion aluminotérmica.

Propuesta 1: procedimiento de preparacion de titanio a partir de fluorotitanato de sodio por proceso de reduccion
aluminotérmica:

La ecuacion relacionada es la siguiente: 3 Na,TiFs + 4 Al =3 Ti + 6 NaF + 4 AlF3

Propuesta 2: procedimiento de preparacion de titanio esponjoso a partir de fluorotitanato de sodio por proceso de
reducciéon magnesiotérmica:

Las ecuaciones relacionadas son las siguientes:

3 NayTiFs + 4 Al =3 Ti + 6 NaF + 4 AlF3
Na,TiFs + 2 Mg = Ti + 2 MgF, + 2 NaF
[0004] El procedimiento comprende las etapas siguientes:

una etapa de reaccion: se mezclan aluminio y cinc en un estado de vacio, y a continuacion se hace reaccionar la
mezcla con fluorotitanato de sodio;

una etapa de separacion: se introduce gas inerte después de que se haya completado la reaccidn, y se extrae NaF y
AlF3 en fase liquida en capa superior;

y una etapa de destilacion: se elimina por destilacién Zn en el producto restante en un estado de vacio;

en el que la relacién de masas entre aluminio y cinc es de 1:2 a 1:10.
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[0005] Preferentemente, la temperatura de reaccién en la etapa de reaccion es 1 000 °C.

[0006] Preferentemente, la temperatura de extraccién de fase liquida en la etapa de separacion es 1 050 °C.
[0007] Preferentemente, la temperatura de destilaciéon en la etapa de destilacion es 1 000 °C.

[0008] La invencion proporciona segun la reivindicacion independiente 1 otro procedimiento de preparacion

de titanio esponjoso a partir de fluorotitanato de sodio por reduccién aluminotérmica, que comprende las etapas
siguientes:

una etapa de reaccion: se mezclan aluminio, cinc y magnesio en una condicién de introduccién de gas inerte al
vacio, y a continuacién se afiade fluorotitanato de sodio en la mezcla para reaccion;

una etapa de separacion: se introduce gas inerte después de que se haya completado la reaccion, y se extrae NaF,
AlF3 y MgF en una fase liquida en capa superior;

y una etapa de destilacion: se eliminan por destilacion Mg y Zn en el producto restante en un estado de vacio;

en el que la relacién de masas entre aluminio, cinc y magnesio es de 18:108:1 a 1:6:1.

[0009] Preferentemente, la temperatura de reaccion en la etapa de reaccion es 950 °C.

[0010] Preferentemente, la temperatura de extraccion de fase liquida en la etapa de separacion es 1 050 °C.
[0011] Preferentemente, la temperatura de destilaciéon en la etapa de destilacion es 1 100 °C.

[0012] Preferentemente, el grado de vacio en la etapa de destilacion es de al menos 1 MPa.

[0013] La invencién presenta las ventajas de que: al adoptar la propuesta técnica expuesta anteriormente, el

procedimiento es breve en flujo tecnolégico, bajo en costes, inocuo y respetuoso con el medio ambiente en
comparacioén con los procesos tradicionales, y rivaliza con la técnica anterior en tasa de reduccién y produccion de
titanio esponjoso, asimismo, el titanio esponjoso final resultante puede aplicarse directamente a la produccion
tecnologica, lo que ahorra ademas recursos y coste.

Descripcion detallada de las realizaciones preferid  as

[0014] A continuacién se describirdn con mas detalle las realizaciones preferidas de la invencién:

Propuesta 1: procedimiento de preparacion de titanio esponjoso a partir de fluorotitanato de sodio por proceso de
reduccion aluminotérmica basado en matriz de cinc:

La ecuacion relacionada es la siguiente: 3 Na,TiFs + 4 Al = 3 Ti + 6NaF + 4 AlF3

Realizaciéon 1: se mezclan 36 g de aluminio y 72 g de cinc en un estado de vacio, y a continuacién se hace
reaccionar la mezcla con 240 g de fluorotitanato de sodio a 1.000 °C;

el producto permanece estable después de que se haya completado la reaccion y a continuacion se introduce con
gas inerte, y se extraen las fases liquidas NaF y AlF; en capa superior a 1 050 °C;

en el estado de alto vacio y 1 000 °C, se elimina por destilacién Zn en el producto restante para obtener 45,01 g de
titanio esponjoso; el contenido de titanio en el producto es del 87,76 % y la tasa de reduccién es del 82,3 %.

Realizaciéon 2: se mezclan 36 g de aluminio y 144 g de cinc en un estado de vacio, y a continuacion se hace
reaccionar la mezcla con 240 g de fluorotitanato de sodio a 1 000 °C;

el producto permanece estable después de que se haya completado la reaccion y a continuacion se introduce con
gas inerte, y se extraen las fases liquidas NaF y AlF3 en capa superior a 1 050 °C;



10

15

20

25

30

35

40

45

50

ES 2525103 T3

en el estado de alto vacio y 1 000 °C, se elimina por destilaciéon Zn en el producto restante para obtener 48,22 g de
titanio esponjoso; el contenido de titanio en el producto es del 92,07 % y la tasa de reduccién es del 92,5 %.

Realizaciéon 3: se mezclan 36 g de aluminio y 216 g de cinc en un estado de vacio, y a continuacion se hace
reaccionar la mezcla con 240 g de fluorotitanato de sodio a 1 000 °C;

el producto permanece estable después de que se haya completado la reaccion y a continuacion se introduce con
gas inerte, y se extraen las fases liquidas NaF y AlF3; en capa superior a 1 050 °C;

en el estado de alto vacio y 1 000 °C, se elimina por destilacién Zn en el producto restante para obtener 49,04 g de
titanio esponjoso; el contenido de titanio en el producto es del 92,29 % y la tasa de reduccién es del 95 %.

Realizacion 4: se mezclan 36 g de aluminio y 288 g de cinc en un estado de vacio, y a continuacion se hace
reaccionar la mezcla con 240 g de fluorotitanato de sodio a 1 000 °C;

el producto permanece estable después de que se haya completado la reaccion y a continuacion se introduce con
gas inerte, y se extraen las fases liquidas NaF y AlF; en capa superior a 1 050 °C;

en el estado de alto vacio y 1 000 °C, se elimina por destilacién Zn en el producto restante para obtener 50,26 g de
titanio esponjoso; el contenido de titanio en el producto es del 90,92 % y la tasa de reduccién es del 95,2 %.

Realizacion 5: se mezclan 36 g de aluminio y 360 g de cinc en un estado de vacio, y a continuacion se hace
reaccionar la mezcla con 240 g de fluorotitanato de sodio a 1 000 °C;

el producto permanece estable después de que se haya completado la reaccion y a continuacion se introduce con
gas inerte, y se extraen las fases liquidas NaF y AlF; en capa superior a 1 050 °C;

en el estado de alto vacio y 1 000 °C, se elimina por destilacion Zn en el producto restante para obtener 49,7 g de
titanio esponjoso; el contenido de titanio en el producto es del 92,14 % y la tasa de reduccién es del 95,4 %.

Tabla 1: Datos de prueba

Realizacion | Cantidad de adicion de materias primas, Cantidad Producto Contenido Tasa de
g tedrica de de titanio de Tienel reduccion,
Na,TiFe Al Zn Ti, g rugoso real, | producto, % %
g
1 240 36 72 48 45,01 87,76 82,3
2 240 36 144 48 48,22 92,07 92,5
3 240 36 216 48 49,4 92,29 95,0
4 240 36 288 48 50,26 90,92 95,2
5 240 36 360 48 49,7 92,14 95,4

Tasa de reduccion (%) = (Producto de titanio esponjoso real x Contenido de Ti en el producto)/Cantidad tedrica de Ti

Propuesta 2: procedimiento de preparacion de titanio esponjoso a partir de fluorotitanato de sodio por proceso de
reduccion aluminotérmica basado en matriz de cinc-magnesio:

Las ecuaciones relacionadas son las siguientes:
3 NagTiFs + 4 Al =3 Ti + 6 NaF + 4 AlF;
Na,TiFs + 2 Mg = Ti + 2 MgF2 + 2 NaF

Realizacion 6: se mezclan 36 g de aluminio, 216 g de cinc y 36 g de magnesio en una condicion de introduccién de
gas inerte al vacio, y a continuacion se hace reaccionar la mezcla con 240 g de fluorotitanato de sodio a 950 °C;

el producto permanece estable después de que se haya completado la reaccién y a continuacién se introduce con
gas inerte, y se extraen las fases liquidas de NaF, MgF, y AlF3; en fase liquida en capa superior a 1 050 °C;
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en el estado de alto vacio y 1 100 °C, se eliminan por destilacion Mg y Zn en el producto restante para obtener 48,36
g de titanio esponjoso; el contenido de titanio en el producto es del 92,7 % y la tasa de reduccién es del 93,4 %.

Realizacion 7: se mezclan 36 g de aluminio, 216 g de cinc y 18 g de magnesio en una condicion de introduccién de
gas inerte al vacio, y a continuacion se hace reaccionar la mezcla con 240 g de fluorotitanato de sodio a 950 °C;

el producto permanece estable después de que se haya completado la reaccion y a continuacion se introduce con
gas inerte, y se extraen las fases liquidas de NaF, MgF; y AlF; en fase liquida en capa superior a 1 050 °C;

en el estado de alto vacio y 1 100 °C, se eliminan por destilacion Mg y Zn en el producto restante para obtener 47,8
g de titanio esponjoso; el contenido de titanio en el producto es del 92,78 % y la tasa de reduccion es del 92,4 %.

Realizacion 8: se mezclan 36 g de aluminio, 216 g de cinc y 9 g de magnesio en una condicion de introduccion de
gas inerte al vacio, y a continuacién se hace reaccionar la mezcla con 240 g de fluorotitanato de sodio a 950 °C;

el producto permanece estable después de que se haya completado la reaccion y a continuacion se introduce con
gas inerte, y se extraen las fases liquidas de NaF, MgF; y AlF; en fase liquida en capa superior a 1 050 °C;

en el estado de alto vacio y 1 100 °C, se eliminan por destilacion Mg y Zn en el producto restante para obtener 47,91
g de titanio esponjoso; el contenido de titanio en el producto es del 94,88 % y la tasa de reduccion es del 94,7 %.

Realizacion 9: se mezclan 36 g de aluminio, 216 g de cinc y 2 g de magnesio en una condicién de introduccion de
gas inerte al vacio, y a continuacién se hace reaccionar la mezcla con 240 g de fluorotitanato de sodio a 950 °C;

el producto permanece estable después de que se haya completado la reaccion y a continuacion se introduce con
gas inerte, y se extraen las fases liquidas de NaF, MgF; y AlF; en fase liquida en capa superior a 1 050 °C;

en el estado de alto vacio y 1 100 °C, se eliminan por destilacion Mg y Zn en el producto restante para obtener 46,3
g de titanio esponjoso; el contenido de titanio en el producto es del 98,79 % y la tasa de reduccion es del 95,3 %.

Tabla 2: Datos de prueba

Realizacién | Cantidad de adicién de materias primas, Cantidad Producto de | Contenido Tasa de
g tedrica de titanio de Tienel | reduccién,
NazTiFs Al Zn Mg Ti, g rugoso real, producto, %
g %

6 240 36 216 36 48 48,36 92,7 93,4

7 240 36 216 18 48 47,8 92,78 92,4

8 240 36 216 9 48 47,91 94,88 94,7

9 240 36 216 2 48 46,3 98,79 95,3

[0015] Se realizan descripciones detalladas adicionales de la invencién con referencia a las realizaciones

preferidas en las exposiciones anteriores y no se debe considerar que las realizaciones de la invencién estan
limitadas solo a estas descripciones. Los expertos en la materia a la que corresponde la invencion podrian obtener
numerosas derivaciones o alternativas de la misma sin apartarse del concepto de la invencién, y estas estaran
contempladas como integradas dentro del alcance de la invencion.
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REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento de preparacion de titanio esponjoso a partir de fluorotitanato de sodio por reduccion
aluminotérmica, caracterizado porque el procedimiento comprende las etapas siguientes:

una etapa de reaccion: se mezclan aluminio, cinc y magnesio en una condicion de introducciéon de gas inerte al
vacio, y a continuacion se afiade fluorotitanato de sodio en la mezcla para reaccion;

una etapa de separacion: se introduce gas inerte después de que se haya completado la reaccion, y se extrae NaF,
AlF; y MgF2 en una fase liquida en capa superior; y

una etapa de destilacion: se eliminan por destilacion Mg y Zn en el producto restante en un estado de vacio;
en el que la relacién de masas entre aluminio, cinc y magnesio es de 18:108:1 a 1:6:1.

2. El procedimiento de preparacion de titanio esponjoso segun la reivindicacién 1, en el que la
temperatura de reaccion en la etapa de reaccion es 950 °C.

3. El procedimiento de preparacion de titanio esponjoso segln la reivindicacion 1, en el que la
temperatura de separacion de fase liquida en la etapa de destilacién es 1 050 °C.

4. El procedimiento de preparacion de titanio esponjoso segun la reivindicacién 1, en el que la
temperatura de destilacion en la etapa de destilacién es 1 100 °C

5. El procedimiento de preparacion de titanio esponjoso segun la reivindicacion 1, en el que el grado de
vacio en la etapa de destilacién es 1 MPa.
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