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(54) СПОСОБ ПОЛУЧЕНИЯ ДВОЙНОГО 
ФОСФАТА ТИТАНА И МАГНИЯ
(57) Изобретение относится к способам пол
учения двойного фосфата титана и магния, 
который может быть использован в качестве 
наполнителя, адсорбента, катализатора, на
пример, при дегидратации циклогексанола 
с получением циклогексена. Целью изобре-
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тения является увеличение удельной повс-р 
хности соли и вследствие этого увеличение 
ее каталитической активности. Способ за
ключается во взаимодействии растворов со
лей титана, магния и фосфорной кислоты, 
подаваемых непрерывно в реактор совмест
но с осэдителем-раствором аммиака. Про
цесс осущ ествляю т при температуре 
60-70°С, pH равном 4 -5 и продолжительно
стью 20-30 мин. Молярное соотношение 
реагентов Ti4+:Mg2+PO<i3" = 1:(1,5-2,0):(3- 
5). Полученный осадок отфильтровывают от 
маточника, промывают и сушат, Существен
ными отличительными; .ризцака.-.-.и является 
непрерывность процесса. pH среды и про
должительность взаимодействия. Образую
щийся продукт состава TiMg(PO<02-3M2O имеет 
удельную поверхность .те менее 230 м2/г. 
2 табл.

Изобретение относится к способам пол
учения двойного фосфата титана и магния, 
который может быть использован в качестве 
наполнителя, адсорбента, катализатора, на
пример,при дегидратации циклогексанола с 
получением циклогексена.

Целью изобретения является увеличе
ние удельной поверхности соли и вследст
вие этого увеличение ее каталитической 
активности.

П р и м е р 1. Нагретый до 60°С 0,1 М 
раствор соли аммонийтитанилсульфата, 0,5 
М раствор соли ацетата магния и 50%-ная 
ортофосфорная кислота непрерывно посту
пают в реактор, куда одновременно подают 
1 М раствор аммиака. Молярное соотноше
ние Ti', , :Mg2+:PCH3~ = 1:1,5:3. Подаваемые

компоненты в реакторе постоянно переме
шивают. Заданное значение pH среды в ре
акторе, равное 4.0, поддерж иваю т 
регулированием расхода аммиака. Образу
ющаяся пульпа по отводу самотеком посту
пает на Фильтр со скоростью, определяемой 
временем пребывания осадка в реакторе в 
течение 20 мин. Раствор фильтруют, осадок 
промывают и сушат. Готовый продукт по 
составу отвечает формуле "ПМдСРОдЬ-ЗНгО. 
Удельная поверхность двойного фосфата 
235 м2/г.

П р и м е р ы  2-15. Осуществляют анало
гично примеру 1.отличие в условиях процес
са охлаждения.

В табл. 1 представлены данные, пол
ученные по примерам 1-15, из которых вид-
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но, что осуществление процесса ниже 60°С 
не позволяет получить индивидуальный 
двойной фосфат из-за низкой скорости про
цесса. При температурах выше 70°С из-за 
гидролиза образуются гидроксиды титана. 5

Получение двойного фосфата титана и 
магния осуществляют при pH 4-5. При Бо
лее низком pH не достигается полнота 
осаждения магния и в продуктах наблюда
ется смесь двойного фосфата и кислого фос- 10 
фата титана. Повышение pH приводит к 
осаждению индивидуального основного 
фосфата магния. Присутствие в целом про
дукте кислых и основных фосфатов снижает 
их удельную поверхность. 15

Время взаимодействия 20-30 мин обес
печивает образование двойного фосфата с 
высокой удельной поверхностью. Увеличе
ние времени взаимодействия приводит к 
старению осадка -  взаимодействию осадка 20 
с маточным раствором, что снижает повер
хность образца за счет агрегирования и ук
рупнения частиц. При взаимодействии 
менее 20 мин образуются продукты несте
хиометрического состава. 25

При добавлении соединений магния и 
ортофосфорной кислоты в количествах 
меньших, чем рекомендуется, индивидуаль
ный двойной фосфат не образуется. При ко
личествах этих ком понентов  больше 30 
рекомендуемых требуется больший расход 
аммиака.

При проведении непрерывного процесса 
создаются условия, обеспечивающие посто
янство молярного соотношения между ком- 35

понентами как жидкой, так и твердой фазы, 
что позволяет сократить время взаимодей
ствия, При периодическом проведении про
цесса ко нц е н тра ц и я  ком понентов  в 
растворе по мере образования осадка изме
няется, что приводит к образованию продук
та непостоянного состава.

Данные табл. 1 показывают, что осуще
ствление процесса получения двойного фос
фата титана и магния по предлагаемому 
способу в сравнении с прототипом позволя
ет уменьшить время взаимодействия в 100 
раз и увеличить удельную поверхность про
дукта на 20%, что обеспечивает увеличение 
каталитической активности по отношению к 
реакции превращения циклогексанола в 
циклогексен. Сравнительные данные для 
указанного процесса приведены в табл. 2.

Ф о р м у л а  и з о б р е т е н и я
Способ получения двойного фосфата ти

тана и магния путем взаимодействия вод
ных растворов солей титана, магния и 
фосфорной кислоты в присутствии аммиака 
и ацетат-ионов при температуре 60-70°С с 
последующим фильтрованием, промывкой и 
сушкой осадка, о т л и ч а ю щ и й с я  тем, 
что. с целью увеличения удельной поверхно
сти соли и вследствие этого увеличения ее 
каталитической активности, взаимодейст
вие водных растворов осуществляют путем 
непрерывной подачи реагентов при соотно
ш ении TI^+:Mg +:Р043~, равном 1:(1,5 — 
2.0):(3-5), pH. равном 4 -5 , и средней 
продолжительности взаимодействия 20-30 
мин.
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У д е л ь н а я  

п о в е р х 
н о с т ь ,  

и 1 / г

П р и м е ч а н и е

1 1 : 1 , 5 : 3 4 211 .sn 1 : 1 : 2 2 3 5 -

' 2 1 : 2 : 4 4 2 5 Ы) 1 : 1 : 2 2 5 0

3 1 : 1 , 7 : 6 4 , 3 2 5 bi t 1 : 1 : 2 2 4 0 -

4 1 : 2 : 5 5 3(1 6 5 1 : 1 : 2 2 4  5 -

5 17 2 : 3 4 2 0 70 1 : 1 : 2 2 3 0 -

6 1 :  1 , 4 : 5 4 2 0 6 5 1 : 0 , 9 : 1 , Я 2 0 0 П р и м е с ь TiOa
7 1 : 2 , 1 : 3 4 , 5 2 5 6 5 U  1 ,  и  г 1 9 0 П р и м и с ь ф о с ф а т а  м а гн и я

8 1 : 2 : 2 5 2 0 6 5 1 : 1 1 , 9 : 1 , 8 1 9 0 П р и м е с ь 7 1 0 *

Q ! :  2 : 6 4 2 5 Ъ5 1 : 1 : 2 2 1 0 -

1 0 1 : 2 : 5 3 , 5 2 5 6 5 1 8 0 П р и м е с ь
т и т а н а

k h c j i o j -o  ф о с ф а т а

11 1 : 2 : 3 } , 5 Ъ ; 6 5 1 : 1 , 1 : 2 , 2 1 9 0 Г Г р и м е с ь  о с н о в н о г о  $ ю с - 
ф з г а  м а г и м я

12 1 : 2 : 5 /■ 15 6 5 1 : 0 , 8 : 1 , 7 1 7 0 Примесь < 5 о о * а т а  т и т а н а

1 3 1 : 2 : 3 5 3 5 6 5 1 : 1 : 2 13.9 -

1 4 1 : 2 : 3 5 2 5 5 5 1 : Q , 3 : 1 , 8 120 **

1 5 1 : 2 : 3 4 п с ? 5 1 : 0 , 8 : 1 , 7 1Я5 П р и м е с ь Т Ю *

1 6 * 1 : 2 : 2 Ч 2 8 8 0 ь о 1 : 1 : 2 9 5
'

* Способ по прототипу
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Т а б л  и ц а 2

К а т а л и з а т о р У д е л ь н а я  п о в е р х 
н о с т ь ,  м2 / г

И р о д о л ж н т е л ь ~  
н о с т ь  к а т а л и 
з а  , ч

К о н в е р с и я  
д и к л о г е к с а -  
и о л а ,  %

С ечс к  т и п н о с  
по п н к л о г е к  
с е н у ,  7

И з в е с т н ы й 2 0 0 2 51 98
2 0 0 5 51 9 8
2 0 0 10 51 97
2 0 0 20 4 8 94
2 0 0 3 0 36 9 0

П р е д л а г а е м ы й 2 5 0 2 9 7 100
2 5 0 5 9 7 100
2 5 0 10 9 7 98
2 5 0 20 9 7 9 7
2 5 0 3 0 9 2 9 5
2 5 0 ДО 8 8 94
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