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Descriere:

Inventia se refera la un procedeu de obtinere a dioxidului de titan nanodispers, care poate fi aplicat

in procesele de epurare fotocatalitica si denocivizare a apelor naturale si reziduale in calitate de
pigment, precum si de catalizator in diverse domenii ale industriei.

Este cunoscut procedeul de obtinere a dioxidului de titan nanodispers, care include obtinerea si
arderea tetraclorurii de titan. Procesul include etapa de extruziune a solutiei prin niste microorificii cu
intreruperea jetului in lichid supraracit si formarea unor particule sferice de criohidrat al complexului ce
contine titan si gheatd, pseudofluidizarea ulterioara a particulelor supraracite, sublimarea particulelor
criohidratate de sare si concomitent descompunerea hidrolitica a compusului si oxidarea titanului la
temperaturi joase. Amestecul se incilzeste pana la 200...500 °C, iar in calitate de lichid de racire este
utilizat azotul lichid [1].

insa acest proces se realizeaza in multe etape, este costisitor si include un volum mare de munca.

Cea mai apropiata solutie este procedeul de obtinere a dioxidului de titan nanodispers, care include
obtinerea hidrolizatului oxidului de titan in forma de hidroxid de titan (Ti(OH),) si hidrat de oxid de
titan (TiO(OH),) in solutie de hidroxid de sodiu, spalarea acestuia §i prelucrarea termica [2]. Totodata
hidrolizatul se obtine prin hidroliza solutiei de sulfura de titan, sedimentand hidratul de dioxid de titan
in solutie de hidroxid de sodiu. in urma prelucrarii termice apa se evapord, iar hidroxidul de titan si
hidratul de oxid de titan trec in dioxid de titan. La realizarea acestui procedeu nu este asiguratd o
puritate 1naltd a produsului finit, iar cristalele mari de oxid de titan formate au mai mult structura
utilizare.

Problema pe care o rezolva prezenta inventie consta in sporirea puritatii dioxidului de titan obtinut
si formarea produsului cu structurd nanocristalina anataza pentru utilizarea lui, in special, in procesele
fotocatalitice de epurare si denocivizare a apelor naturale si reziduale, ce contin impuritati organice greu
degradabile si substante toxice.

Esenta prezentei inventii consta in aceea ca procedeul de obtinere a dioxidului de titan nanodispers
se efectueaza prin dizolvarea electrochimica a titanului metalic in solutie alcalind de NaOH si NaCl in
urmatoarea concentratie, in g/L:

NaOH 80...100

NaCl 30...40,
la temperatura de 70...90°C sub actiunea curentului periodic cu frecventa industriald cu impuls invers
reglabil, la densitatea curentului anodic de 1,0...3,0 A/em® si raportul la curentul catodic de 1
(0,1...0,5), cu spalarea ulterioara a hidrogelului format si prelucrarea termica la 400...450°C timp de
1,0...1,5 ore.

Rezultatul consta in posibilitatea obtinerii dioxidului de titan cu grad inalt de puritate datoritd
rafindrii lui de un sir de impuritati. Aceasta este legat de mecanismul de formare a oxizilor de titan
fazici la actiunea periodica a tensiunii de polarizare a curentului periodic cu impuls invers asupra
sistemului in procesul de dizolvare electrochimica a aliajului in solutie alcalina. Totodata, hidroxidul de
sodiu formeaza un mediu bazic, iar adaugarea clorurii de sodiu in solutia bazica contribuie la
activizarea suprafetei titanului si la sporirea dizolvarii lui electrochimice.

La aplicarea curentului periodic cu impuls in perioada anodicd ca urmare a supratensiunii inalte i
degajarii oxigenului la electrod in mediu acid are loc formarea unei pelicule pasive si cresterea stratului
de oxid, care poseda structurd poroasa.

Pe durata impulsului catodic al curentul electric are loc atragerea in cAmpul electric si neutralizarea
partiala a ionilor de hidroxid din contul reducerii protonilor si formarea ionilor de hidrogen. Au loc de
asemenea reactii concurente legate de descircarea ionilor de hidrogen: H" + e — Hy, care in
continuare formeaza molecule de hidrogen conform reactiei de recombinare Hags + Hags, — Ha
Descircarea ionilor de hidrogen pe electrod in procesul molizarii conduce la slabirea, afanarea peliculei
de slamuri de oxizi de pe el si activizarea suprafetei sale pentru realizarea urmatorului proces
electrochimic la schimbarea polaritatii electrodului in perioada anodica a curentului.

Miscarea alternanta tur-retur a ionilor contribuie la afinarea in continuare a peliculei de slamuri de
oxizi, care la frecventa de schimbare a curentului de 50 Hz nu reuseste sd se condenseze, fapt ce
faciliteaza inlaturarea acesteia de pe suprafata prelucrata a electrodului. Astfel, prin varierea raportului
impulsurilor anodic si catodic ale curentului se obtine reglarea marimii particulelor de hidroxid de titan
si a hidratului de oxid de titan, ce se sedimenteaza sub forma de hidrogen gelatinos si, prin urmare, si a
marimii particulelor de dioxid de titan, formate dupa prelucrarea termica ulterioara a sedimentului.

Ulterior, pe masura acumularii particulelor de sediment acesta se separd, se spala si se plaseaza intr-
un cuptor oblic rotativ, unde odatd cu ridicarea treptatd a temperaturii are loc uscarea sedimentului i
inlaturarea moleculelor de apa legate constitutiv cu structura amorfd, la ridicarea ulterioara treptatd a
temperaturii $i mentinerea ei in decurs de 1 ora la 400...450 °C, decurg transformari fazo-disperse cu
formarea structurii cristaline a dioxidului de titan. in cazul lipirii particulelor la prelucrarea termici,
acestea pot fi supuse suplimentar maruntirii in rasnita.
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Oxidul dublu de titan (IV) fin dispers format este nanostructurat cu dimensiunea particulelor
cuprinsd intre 5...20 nm. Ele posedd o suprafatd specifica inaltd si proprietdti ameliorate pentru
utilizarea lor in calitate de fotocatalizatori ce asigurd eficientd sporita procedeelor de purificare
fotocataliticd destructiva si de denocivizare a apelor naturale si reziduale de impuritdti organice greu
degradabile si substante toxice si se deosebesc printr-un grad inalt de purificare.

Exemplu de realizare a inventiei

in electrolizor se toarni electrolitul care constd din solutie apoasa de hidroxid de sodiu si clorura de
sodiu la concentratia 90 g/L si, respectiv, 35 g/L. In electrolit se plaseaza electrozi metalici de titan si se
aplica curentul periodic cu impuls invers cu frecventd industriald de 50 Hz la densitatea impulsului
curentului anodic de 1,0...3,0 A/em?® i raportul la curentul catodic in limita 1 : (0,1...0,5). Celula este
stabilizatd termic la temperatura de 90 °C. La finele procesului sedimentul obtinut de hidrogel este
spalat si supus prelucrdrii termice in decurs de o ord la temperatura de 400 °C, dupa care
conglomeratele de particule sunt supuse faramitarii.

Cu ajutorul microscopului electronic cu scaner au fost masurate dimensiunile particulelor, suprafata
lor specifica, parametrii retelei cristaline se stabilesc conform rezultatelor analizei roentgen, iar prezenta
impuritatilor de fier prin metode standard. Concomitent activitatea fotocatalitica se apreciaza dupa
gradul descompunerii solutiei de colorant sintetic cu concentratia de 0,1%, determinat prin metoda
fotocolorimetrica la iradierea UV (lungimea de undd 350 nm) in prezenta a 200 mg/L de particule de
dioxid de titan sintetizat prin metoda propusa.

Pentru comparatie, experimentele au fost efectuate cu utilizarea dioxidului de titan obtinut in
conditiile celei mai apropiate solutii.

Datele experimentelor sunt prezentate in tabel.

Tabel
Nr. Indicatori Probe
d/o Conform inventiei Conform celei mai
apropiate solutii
1. Dimensiunile medii ale particulelor, nm 11,5 1148
2. Suprafata specifica, m3/q 24,7 1,2
3. Parametrii retelei | a 3,782 4,502
cristaling, A c 9,509 2,953
4. Gradul de descompunere a colorantului 87,5 34,3
la iradierea UV timp de 0,5 ore
5. Prezenta fierului impuritar, % - 0,12

Din datele obtinute se poate concluziona ca dioxidul de titan obtinut in conditiile propuse poseda
caracteristici ameliorate — dimensiuni ale particulelor mai mici si suprafata activa specificd mai mare in
comparatie cu cea mai apropiatd solutie, asigurdnd o descompunere mai rapida si mai completd a
colorantului in solutie la iradierea cu raze UV, iar parametrii retelei cristaline demonstreaza
corespunderea cu structura anatazd, pe cand produsul obtinut conform celei mai apropiate solutii are
structurd cristalina tip rutil. Lipsa fierului impuritar in produsul obtinut conform conditiilor inventiei
demonstreaza si o puritate Tnalta a lui in comparatie cu cea mai apropiata solutie.
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(57) Revendicari:

Procedeu de obtinere a dioxidului de titan nanodispers, care se efectueazd prin dizolvarea
electrochimicd a titanului metalic in solutie alcalind de NaOH si NaCl in urmatoarea concentratie,

ing/L:
NaOH 80...100
NaCl 30...40,

la temperatura de 70...90°C sub actiunea curentului periodic cu frecventa industriald cu impuls invers
reglabil, la densitatea curentului anodic de 1,0...3,0 A/em® si raportul la curentul catodic de
1:(0,1...0,5), cu spilarea ulterioara a hidrogelului format si prelucrarea termica la 400...450°C timp de
1,0...1,5 ore.
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