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(5 4 )  (5 7 )  СПОСОБ ПОЛУЧЕНИЯ Ф ОС- ' 
ФАТА ТИТАНА, включающий взаимодей—

1ствие двойной соли сульфата титанила 1 
и аммония с фосфорной кислотой, отделе
ние продукта, промывку и сушку его, 
о т л и ч а ю щ и й с я  тем, что, С 
целью повышения каталитической актив
ности продукта при использовании его 
в процессах дегидратации спиртов, двой
ную соль сульфата титанила и аммония 
предварительно сушат при 30—8 0 °С  в 
течение 2 -3  ч.
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Изобретение относится к технологии 

получения фосфата титана, который мо
жет быть использован в каталитических 
процессах, преимущественно при дегидра» 
тации циклогексанола в циклогексен. ; 5

Известен способ получения фосфата 
титана путем введения двуокиси титана 
и сульфата аммония в концентрирован
ную серную кислоту с последующим мед
ленным нагревом смеси до 200СС  и по- ю 
следующим добавлением в полученный 
раствор фосфорной кислоты. Осадок от
фильтровывают и сушат до получения 
кристаллического продукта £ l  3 .

Недостатком способа является низ- t5
кая каталитическая активность целевого 
продукта.

Наиболее близким к изобретению по 
технической сущности и достигаемому 
результату является способ получения 20
фосфата титана, включающий операции: 
растворение двойной соли сульфата титана 
и аммония, введение в него фосфорной 
кислоты, отделение полученного осадка, 
обработку его фосфорной кислотой, фор- 25 
мовку и сушку [2 ]  .

Недостатком способа является низ
кая каталитическая активность целевого 
продукта при дегидратации циклогексано- 
ла в циклогексен. Выход циклогексанола 3Q 

; при объемной скорости 1,2 ч- "* с о с т а в -,
' ляет 55%.

Целью изобретения является повышение 
каталитической активности фосфата тита- 35 
на в процессах дегидратации, спиртов.

Поставленная цель достигается тем, 
что согласно способу получения фосфата 
титана, включающему взаимодействие 
двойной соли сульфата титана и аммония дд 
с фосфорной кислотой, отделение продук
та, промывку и сушку его, двойную соль 
сульфата титанила и аммония предвари
тельно сушат при 3 0 —8 0 °С  в течение'2 —
3 ч. 45

При использовании двойной соли суль -' 
фата титанила и 'аммония, высушенной 
выше и ниже оптимальных условий, по
лучаемый продукт имеет низкую катали- 50 
тическую активность.

В таблице показано влияние условий 
сушки двойной соли сульфата титанила 
и аммония на размер частиц синтези
руемого продукта и его каталитическую 55 
активность в реакции дегидратации цикло
гексанола в циклогексен при объемной 
скорости подачи спирта 1,2 ч~">.

Как следует из таблицы, повышение 
каталитической активности продукта име
ет место только в заявленном режиме.

П р и м е р  1 (по прототипу).
К Ю О  мл раствора двойного сульфата 
титанила и аммония, содержащего 4 г 
двуокиси титана, вводят 0 ,2 3  г '
85%-ной фосфорной кислоты (5 мас.%). 
После перемешивания в течение 5 мин 
суспензию фильтруют и полученный оса
док обрабатывает 0 ,4 7  г 85%-ной фос
форной кислоты (10 мас.%), затем фор
муют гранулы и прокаливают их при 6 00  С  
Выход фосфата титана 4 ,32  г, что со
ставляет 96%, При использовании полу
чаемого продукта в качестве катализа
тора в модельной реакции дегицратизации 
циклогексанола в циклогексен при объем
ной скорости 1,2 ч ~ л реакция проте
кает на 55%.

П р и м е р  2 , В 1 ,0  о 25%-ной  
фосфорной кислоты вводят 1 кг твердой 
двойной соли сульфата титанила и аммо
ния (в пересчете на двуокись тита
на 2 4 3  г ).  Двойную соль перец введе
нием в раствор фосфорной кислоты 
предварительно высушивают при 3 0  С  
в течение 2 ч и методом просева от
бирают фракцию частиц размером 0 ,0 9 -  
0 ,1 1м; Выход двойной соли после про
сева составляет 99,4% , После взаимо
действия соли с фосфорной кислотой по
лученный продукт отфильтровывают и 
промывают водой. Степень связывания 
фосфорной кислоты 96%. Выход фосфата 
титана 4 8 8  г, что составляет 95,9% . 
Скорость фильтрации 2 5 0 0  л/м ч. Р а з -  , 
мер частиц синтезируемого продук
та 0 ,0 9 -0 ,1  мм. Использование получа
емого продукта в качестве катализа
тора в модельной реакции дегидратации 
циклогексанола в циклогексен при объем
ной скорости 1,2 н ад ает  возможность 
достичь 100%—го выхода циклогексена.

П р и м е р  З . Т о  же, что и в при
мере 2, но двойную соль предварительно 
высушивают при 5 0 °С  в течение 2 ,5  ч.

: Выход двойной сопи после просева 99,4% , 
Степень связывания фосфорной кисло
ты 98%. Выход фосфата титана 492 г, 
что составляет 96,7% . Скорость фильт
рации 2 5 0 0  л/м^ч. Размер частиц син
тезируемого продукта 0 ,0 9 -0 ,1  мм. Ис
пользование получаемого продукта в ка
честве катализатора в модельной реакции 
деградации циклогексанола в циклогексен 
при объемной скорости 1,2 ч*'* дает воз-
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можность достичь 100%-ного выхода 
циклогексена.

П р и м е р  4 .  То же, что и при
мер 2, но двойную соль предварительно 
высушивают при 8 0 °С  в течение 3 ч. 5 
Выход двойной соли после просева 99,4% . 
Степень связывания фосфорной кислоты 
97%. Выход фосфата титана 490  г, что 
составляет 96,3% . Скорость фильтра
ции 2 5 0 0  л / м ^ . Размер частиц синте— 10 
зируемого продукта 0 ,0 9 -0 ,1  мм. Ис
пользование получаемого продукта в к а - . 
честве катализатора в модельной реакции' 
дегидратации циклогексанона в циклогек- • 
сен при объемной скорости 1,2 дает ts

возможность достичь 100%-ного выхода 
циклогексена.

Реализация предложенного способа 
позволяет упростить технологию получе
ния фосфата титана, уменьшить продол
жительность процесса более чем в 10 раз 
снизить стоимость целевого продукта и 
увеличить его каталитическую активность. 
При этом предложенный способ позволяет 
достичь высокой степени связывания 
фосфорной кислоты, высокой скорости 
фильтрации получаемого продукта, а так* 

)же синтезировать продукт с размером 
' частиц, близким к размеру частиц вво
димой двойной соли.
I

Темпера
тура суш
ки двойной 
соли, °С

Время 
сушки, 

Г

Выход 
двойной 
соли, %

Размер частиц 
продукта, мм

Выход циклогексена 
при дегицратизации 
циклогексанона, при 
объемной скорости 

1,2 ч ‘ 4

7 2 3 4 5

По прототипу используют раст
вор двойной соли 0 ,0 9 -0 ,1 1 55

20 2,5 9 9 ,4 0,001- 0,02 62

. 25 2 ,5 9 9 ,4 0 ,0 3 -0 ,0 6 70

28 2,5 9 9 ,4 0 ,0 5 -0 ,0 7 78

29 2,5 9 9 ,4 0 ,0 7 -0 ,0 8 89

30 2,5 9 9 ,4 0 ,0 9 -0 ,1 100

50 2,5 9 9 ,4 0 ,0 9 -0 ,1 100

80 2,5 9 9 ,4 0 ,0 9 -0 ,1 100

81 2 ,5 9 9 ,4 0 ,0 9 -0 ,1
1

90

82 2,5 9 9 ,4 0 ,0 9 -0 ,1 87

85 2,5 9 9 ,4 0 ,0 9 -0 ,1 71

90 2 ,5 9 9 ,4 0 ,0 9 -0 ,1 66

30 1,2 9 9 ,4 0 ,002- 0,01 63

30 1,5 9 9 ,4 0 ,0 4 -0 ,0 7 77

30 1,8 9 9 ,4 0 ,0 6 -0 ,0 8 85

30 1,9 9 9 ,4 0 ,0 7  гО ,0 8 90

30 2,0 • 9 9 ,4 0 ,0 9 -0 ,1 100
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Продолжение таблицы

л 2 3
-1 -------------:------1------

4 5

3 0 2 ,5 9 9 ,4 0^09<*ОД 100

3 0 3 ,0 9 9 ,4 0 ,0 9 -0 ,1 1 00

30 зд 9 9 ,4 0 ,0 9 -0 ,1  ' 92

3 0 3,2 9 9 ,4 0 ,0 9 -0 ,1 86

3 0 3 ,5 9 9 ,4 0 ,0 9 -0 ,1 79

8 0 1 ,2 9 9 ,4 0 ,0 5 -0 ,0 6 6 5

8 0 1,5 9 9 ,4 0 ,0 6 -0 ,0 7 77

8 0 1 ,8 9 9 ,4 0 ,0 6 -0 ,0 8 85

80 1,9 9 9 ,4 0 ,0 8 *0 ,0 9
1

92

8 0 2 ,0 9 9 ,4 0 ,0 9 -0 ,1 1 00

8 0 2 ,5 9 9 ,4 0 ,0 9 -0 ,1 1 00

8 0 3 ,0 9 9 ,4 0 ,0 9 -0 ,1 100

8 0 ЗД 9 9 ,4 0 ,0 9 -0 ,1 91

8 0 3,2 9 9 ,4 0 ,0 9 -0 ,1 88

8 0 3,5 9 9 ,4 0 ,0 9 -0 ,1 86

5 0 2 ,5 0 ,4 0 ,0 6 -0 ,0 8 8 4

5 0 2 ,5 0 ,3 0 ,1 1 -0 ,1 3 7 2
9
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