TRANSLATI ON OF GRANTED EUROPEAN PATENT No O 334 732 (application No
89400755.8 filed on March 17, 1989) Novel reactive deri vate of zirconium
and its preparation, “The invention EBIOMEI2A®I 4 hew reactidve deriva- 5
tive Of zirconiumand to its preparatlon The téirm "reactive derivative of
Zi r conipegkrigton ‘not €s--a zi r coni um corrpound {itiné ‘ethuiiffigied: & m@uibuléri Ran alleurs gertains
aqueous or: or.gani c .sol vent or -¢an’he di ssobnimd(rotammantles sulfetes etehiorures)ph beau
reacti ve Oimventigt dokeerrdfunzioh@au daning. mastif 10 peuvenh contraer tidscréakitionsolechatbhéss apas
W t h otdueirconiomptearpdiparaldany reacti ve deri vasiemele lopfdejd prasiuetiondn sincetifsdy@pp sa-
ATOnG: t heSrdésighewse!appaiiation tiéigmagtif dugit oyed vans dezircenium. Efing pus le piga émt’mlmﬂ
basjg zionium epmpogétsi zismoplurp uise rouye ) con- ot peu a"a"P&P‘Pﬂ “"HG%"B sof
Zr e, W'"ﬁ%é'aﬁsd)‘ﬁ ?ﬁ"@f‘taﬁ'ﬁ%‘!“ §'ﬂ‘€°" peut coni uFRNiSRET: R

o Lo r%r; ?gweméeq'r@ g éfqgf%?ui 30 5 do bl gﬁ ﬁ“ °3asr§?%ﬂ%m
int

wei ght X2\t Zdor BN fnesgj&%é}bb §elf] de :’Q{Est‘fdor u\?o'lrh fdD ad- he
form of ééﬂ& Cf.ﬂ Obx \rdath e% &um&ﬁe rm
gg'/o by it ok sol%@s c;nt|enant un mlni9-

of cr ysié@ n'sﬂgﬁstﬁg sant | ﬁﬁf g8t T ng WGmeanthai b
basi ¢ zI't CQQLkEhstblb 8o 4i , grr] nﬂm@hﬁ&m&etdbahhe form of noi st
past e (g8 @htBhanBs0%/etpsids de 26}, 93 fdPrfwe Zr {g2) ,  Alivertioh 4!pouidblet @ fourhindeltéiederiass m
of aquedubates.g.hue tion (containing 19% by weagiduclcedie?) or of solid 30
(cont ai nNi NQodiYaHal déRir@hitm Qiulfafd/B) = 27i r coni UrRhalpattiailigreinent SWiverttiproconcerne des
(cont ali goit Bays forde dy/solutionGljiieusd (cdneanart ¥8% zi r c 0 dérivén riactifs duairchmiufmeenactérisés enge 4l by
ht erfpoldederZr)y), sairsdus forme 2e solidercistaflisé m anmeont savs aderive dun eolideplane pubtérulant fason-
tal AN gledr®sais 2%en pids doErCler r]) . Many ofoganiistaligteetidasnertses seipbledang s salioar e
“al so known Pogyghiesprie dezitcenium (chlerurafZed: = 2ic ot y| geUOHISHP acide, #&P'F‘G‘H@“‘!?’da"'de '“éta'
“al cohol eeiteeyp! hfm%ﬂ?'“m@“%'ﬁ(ﬁ%ﬂ"a'?‘& es er'FFPEiq‘PJ-’Ci@%
IRt er | a@nPoids o Z0n 'Eff%[g‘egiﬁi’f‘f’e(c\"sr‘?“ e casB‘e'B?“t &‘F’
nust be“%ﬂteé‘gﬁlsi%&" t‘ h_a soI Lt f "vés :P??da 'Lg’/a °"r°" 'F;FE e!"10
final - gr i ;és i ar
In prac‘??é “Bz}g'g tdﬁg f"l"r%i%e um PRFESent inPLlle o el sgdgggé’
T 9.%% @&b r'in-' S
gener al 1 g eodtlth 36 rofildie 38R (T Olce 3N & ’EQEE'% s bR
sul phat %e& che Ja 13%(35 pdidsab ouﬁ@ or t hQeed knt d&Y,62% §9% eristits lehvitn. f Or m
the gre gd’o {409 enlpbiBSGe V@ EI T'al's, thegir T Qbrfd clakde 6 déiEEITored dsVcollOdds aeD
the zirco H%ﬁ@d@z.ﬁ&hdﬂb&rﬁsofuﬁ&moniéhﬁnam ON v eHtsHanti oA QoMY E B8ISY% BOLIO,, 13 &
di rect | Youp& dolas tdBbS, 1 N t he reactions i nVO|2mandbthhﬂu@‘,mbmaid[&ﬁ halogénu-
appl i cat i onfydréxfde de ma(baie!nait #2%and  ar @es, en partichiiacdes iana Chdine duatterdaswerdeal .
| n fact poids@elziayy, &ns of  zirconi.um: corrpoundsléruaseprefs;és et calle deaigrivés xordenant i
thi's preseris sariunolslde pionivm, sttCammweiumed | 85 { poids poingde. 1&%@'8%9'9%“@%”@#3'
Zi r coni satiooingtanand $3% prepdidsdeZ@dencous becalpgénuies, enpertiodergesigesfde of free
wat er and Oarcenndlt fafisstdd nombreur gérivéscoraamiar t her morlénveptiop ceficprne Agalpment un procédé de
(partj caHes dy gircaniy (mp@saﬁamm@hv%wm) or \RESparptiop deflériyes pactifsdyzircpnl ol tsls
reacCti ofple, alpeplatesd Pﬂ@"%??%@%%%ﬂ&duct i (9?!‘“8? °ﬂ?‘f‘ééiﬁ g, G gergargnd Teg SRPTm
soap typH# "5°/"Fﬂ“rPa'F¥ e} é: st ﬁ‘ndﬁ?ﬂs
advant a §’"f “fga {f pite ¥%%on- tai rﬁ par%’feaifz'm ethH Eﬂ% Qﬁ}’e

mat eri a g‘ nave |vent ssoues par

n général : ac:de, par l'uti- b) remplaoer une partie des icns OH- du produit

lisateur final (eas des, dénvés solides ou.gn pam) de [ étape (a) par des ions halogénures, et

-En pratique, on ne tire parti, en. général que du 45 . c)déshydrater partiellemenit, de fagon contrfiée,
zirconium contenu dans les matiédres sus-mention- e prodult'de I'étape (b) par chauffage & une tem-
nées et non des anions (par exemple chlorura carbo- ' pérature d’au plus 130°C jusqu'a I'obtention d’'un
nate, sulfate, nitrate ou ‘acétate) et/ou. de’ I'eau qui _solide blanc pulvérulent non cristallisé et d'as-
forment pourtant la majeure partie de ces matiéres et ' pect sec, soluble dans une solution aqueuse d’'un
dont le rdle est essentisllement de maintenir le zirco- 60 acide. - . -
nium sous une forme soluble. Les anions ebtiou'eau la; premlére étape (a) oonsuste & préparer de la
ne partlcnpent pas directement aux réachons Impll- zircone hydratée ZrO, .2H,0, appelée aussi hydroxy-
quées dans les appllcatlons pratiques de’ oes matué- de de zirconium Zr(OH)4 riche en eau. Par "riche en
rgs et sont, en fait, plutdt néfastes. ‘En effet les eau", on.veut dire un produit contenant au moins 45%
solutions des composés du zirconium sontcorfosives 55  en ponds au fotal (eau libre + eau liée). Cette étape
et toxiques ce qui pose des problémes de stookage et peut s effectuer de diverses maniéres, comme par
de transport, et les pates abase de composés de zir- ~ exemple;....:

conium sont hétérogénes du fait de la présence d eau . - .~ Neu ___,.:s;gt_lqn d une sqlutlon aqueuse acide




have Yo enpl oy costly- contai.ners.capable of resisting corrosion, in the
case of materials in the formof solutions or of pastes. 35 : It is
t heref ore advant ageows to be -abl e. tEP 0A34 &32BMai | abl e reactd ve derivatives of
zirconiumwi th a hi-gh.[err]- .content, which are.solid materials containing a
M Ni MUM Ofrur SERdMIZH fphrefenplRfodthiokirs Mnira- - 3-  Thetpbiearbtytiatatith coritiss @)Rotauen
IS 1O prow, restaes par Utabe (par esléiplanabiuv es Of sizleffedush teiveldas fagehar Ceitte déshydrata-

t he i nvente, vammeaiiaghé) Ssulvie d'ube filelion\eedaer i vatisnpett sid réalisdepansimplchauffagedc preduitz e d
in that Slavdyeyu gatedu delitrdtion. Doobtlethinsiupul ver dé kstape (Wiangurediuvel wieitanipératireitau
-crystal | i-précipitérdg zifgope hydrasgepaichydmiyde de ol 6ib| elus 1802 pown uredymidiéatmespbériqusf relgth
aci f andziconian velumieuxet dche e @al Q0% et d  ZrOICIYLT0.mded mtathn ommenﬁer@e
or: weakl pugioGetts méthede prégrate éP‘ﬁ'“BM"’ of t ha0°’Eypaisestientafpp ‘bed
by hal i de ovwrwn Progp Py départagsérdaspiyptey hese a%wrféra qexﬂegeweﬁtﬁg%ﬂ '5

b h ?"ﬁ%‘?’!’@'és Péf’%f'rs ° °f"PEﬂ’r*r
_an}[/vgln? E)T'HY g dyn 19 7 %{"b 5% % B:%frga Tﬂf P
25% and f l.gi q‘gq glp gﬁ a -?Ieo bese dgae réaliser [a désh %ﬁ%&!
¢ J v -Of
it m.,sfw“ﬁ ez;éﬁ e W

. appr oxi ma" t
the deri vad Hige aﬂefsar 0 'piag eﬁ%amgu
25% of  Wakgig appr 0?&' da o iir&fhe InSditible (&dit-
- particul ac D@dcah&ﬁ&ronﬁ\m&aﬂfasi qleasr i pref gk zﬁlafnb vrilallivgy 6t deaut hat of the
derivati Ve paf Qf it iel GoluticAMaqdeudeo@hé basi s, Leb asivest rasutifs Uid Yrdohiumidb Eifventvd
nor e t hanrdau,S¥onle cag lsuid @uhefiltation ¢t dpaF t i cul ausntfgaelemc}m @ngartiblks en dérivés réactifsda eir-
I nvent i onvayesdu galedusdeditration. Gomme el Basiiué Or  t h eonumeysasisa 1l isoffit dxf didstagire les dérivés de
abo mant HeZrad psutatider, e exbtplemsilfaesbeof @i r Lioventiomdans kes alvtieranuegsk d'un atitimpari t
conpr i ses siqued dsZrdgctic basei eptsplutipn efueuss)” * pr exsmpledigeide ahierhydrigue pdyr obtenir de kopy-a
hydrate 36u U?irmﬂ]atedp mptal alcalin telm:hgrdm| de Zehiqptp gle zkpppium, %!dﬁgmbe?@“b'r’b"ﬂie
[err] i onBatefe sofum (réastifiyequ) Gettespdihode est \\j t hdh'aﬁt%ﬂ? ZireoRium, eigacl-asolubiljté flaype.
dehydr at i [egnéthoge %‘f %Y‘K"éd“?ﬁ%ﬁ?@ e ¢ he pFﬂUﬂ&,"P"B‘fe"@P Qyt RSy éer?é%ﬁ’?sﬁ
a tenper aP‘iﬁ“ ayysi ¢ "35" ? 1]

oot e gs: A gj o i Orr%}g% Chi i I?f?@ /o

agueous 55 rodult §estr;‘yri1 eur%&ﬂﬁftés

-4- vvater ?%_jSt oglgasﬁld suér;éo
N &O”E'Et"ﬂlu éfgjti%g g“){a%b@%

. [ err ] ) Ilns
wat er @de Bl’al%ﬁ:al tI'(‘::Uiefo'i's. Rt er & zdoRiBm/TBY | e 5 perforned i n
vari OUS m&}eaﬁ lesloRjdeSai@inalsEiro: Neut r alsemieupda.r&n‘ 168 B6rR68 ddirAveRESHRBHS

sol uti o gdnt ﬁa&ﬁerﬁé\ simhhbQr  exanpl e t'he oxy gisables, b tanbiuelsired dIZr, aaiides &bl
with a bagetagd By decuiagiion paraélie dss ilsmdmaxu de, cAtighiIAuistriéNBgEbea) On fent diteni direly:
filt ratdmocmmdevaﬁﬁal(aygaanﬂestim ha_lagdnudes ersscalieatitA bul.ky and water-rich (90%
~and m)rpa)mq] Kebterdii das. térlvés rédctifs v Ziponian dy dr at e efle tzaitemmldeminrﬂaytda bese deTiOsle dérus
" obt ai neplus Hahtes teneirsenczrof. Cettesétate@eutdant age -ofrivedeXinventionétent digsous iprsiicienauilieu
freed foooduite brelavantle pioduitale I'étredd) amepunbe 15  problodwdriqueputstifuriguear t i ng sal t. -
Hydrol ygalugonca'qugrge @qlgdqlﬁ halogénhyddpgesairesal t i n s ollelrgiternent de formations pétrolisres,le dérivé

pondant. Dans le cas d'un lavage al'acide. chlorhydri- 40 .. de finvention pouvant é&ire dissous sur place
que ayant pour but de substituer desi ions Cl-aux lons . dans de.f aclde chlorhydrique.
OH-, on peut atteindre une teneuren |ons CI- de I ordre Les exemples non limitatifs suivants sont donnés

de 5% en poids, mais. on peut ajuster Ia teneur flnale- en vue. d illustrerl invention.
en procédant & un second lavageal’ arde d ammoma- .
que, par exemple Dans le cas oltle prodult de I’étape 45 Exemple 1

(a) a 6t6 obtenu par déplacement d'ions & partir d'un

zirconate de métal alcalin tel quele ziroonate de Na, On mélange 55  parties en poids de zircone (oxy-
on peut opérer la substituiion des lons OH par des de naturel dit baddeléylte ou thermique) d’'une gros-
ions halogénures, par exemple Ct, par un, Iavage du seur moyenne de particules de 0,6 4 15 um avec 45
produit de I'étape (a) par une solution aqueuse d ha- 50 partiesen pords de NaOH sous forme de pastilles so-
logénure d'ammomum, par exemple.. de. chlorure lides ou de soluhon aqueuse concentrée. On chauffe
d’ammonium, éventuellement acidifiée par de ¥ acide le mélange a 850°C pendant 1 heure pour obtenir
chlorhydrique On déplace ainsi la sodlum résiduel aprés refroldlssement un mélange solide de zircona-
parune quantité de Cl contrélable par ajustement du tede sodrum et de soude en excés. On met en contact
pi-l de la solution de lavage. Un Iavage subséquent 85 cemslange avec de I'eau & 60°C sous agitation (rap-
par un aufre acide permet de fixer les ampns corres- porten pouds eaulmélange 2,5/1). Onfiltre la suspen-

pondants, méme si ceux-cine partrcrpent

X a__,:§t_a'.-: . sion. obtenue, puls on lave le résidu de filtration dans
bilité (cas du Iavage par HNOa dans l’ex 35),.

un courantd ‘eau (rapport en poids eaulprodult 20/1).




L IO LI IR SR, £ B PP PR

in water or a water-alcohol mxture, followed by fil- tration and washi ng
of the filter cake. 'However, this nethod is not the npst advantageous from
an econom ¢ 20 stapdpoint, becau ic Zr salt st be avail able. -
Di spl acement of |on§ froma.soli d%‘ga?%:%e?%&galt with a rn%act ant in aqueous
sol uti on or water, dependi ng. on C|rcunstances followed by filtration and
was hi fgdavefle prodult phtenura Faideed'une sdlien ¢ zr a%‘tﬁP W?F’%@t@ﬂ‘&mﬂp%@'%ﬂ“t n
aqueoﬂ%’%"’@ldaﬁpb?v Ntsmarrtefawqtdan?'mm@r zi r MR ‘tfﬁﬁ‘yffafec??ﬁ‘a'?é’

( eac 11) \B&P@r ea Hlprofo |t@80° 1,%’11 aur
oﬁ"‘ dg @E%E \W‘% t °'
rm‘kes Enu% %‘1 tl 4'?%"0 G Ve de et5 d| uerr;t mnF es lon
reduc n; ntenpo Sound ¢ "HAS SSi

dy & % &%Ymoisr]ﬂos@d& h resi contents of suI phates in the
produ,c_‘re e case of a basi c r-sul phg;&,)mecg of alkali netal oxides (in
t he case of an al kall metal zirconate),, 35— However, when the step (b) is
carri gggrrmétg, the al kali netal oxides are fOLmd-é,témbﬁodan&Etbfadell'yxemple1jus-
el i m nat ed. -5- The step {(b)" of pagirawsiavags @lvadidet dhlorhydriqoé intibe Obrdé-
i ONS  i_ronrégee le podechiparbtoirede l'exsimple 1jusa) by shydale esulieote sprodult és 120°C tpendant 12
possSi hp's prentie lavagelitiaautiu résidage filkration bier | vat hewrss sood 50:70%CEmimidité ralativéy Le lpraghitr
[ err] clus dnt e ®nsuffe Teh produitt eljteny cpar lyee c o1§d uetlidel Pulyérvlens tﬁmgmsrheob v cRgetientoen
step galtiopcorigerdnde 4100caAlide shidrureidammef t he oty ewirn 33l dg 2 A% AHIQ §éfleChati d.
I'n theiueggreoeﬁnmstsnp' nﬂ;PFwHHwtueS@“bhl ori foiged %Pm"t%é% nt ended to
su%tP‘t'%P F raqp@ﬁgnpelpsggqlprng 4 a [errI i on content of the oy der of 5%

P =_‘_1.. pxchlio ure

by 10904 "'E?ée HPM'?? hayfne fink ER :
carryf‘ﬂ I % %g H™ ﬁ 2”:31|né° oA stk for exanpl e
In thébtenfuc t}!tﬁ 1A yﬁa‘é 59?’3@'.%% P,(2) ey aa mzﬁmw% o A4 FDLREGTE
io ol iFRLAe g,h at e, ?@E {1) Fantités
subst 'ons oy N ions, for exanp e ) can e carried
b RB ci

ut by vvasﬁl hg the pr oduct of step (a)25W| 9%99&16@86@@57558‘?1‘6@? a2 AMni um
el | Oyompd " EXATPI € AMTDNT UM | ChI OF1 Con; SHHGHYH ok & 1O64C:PdcBEbo bkl
hydrch acid. The 20 residual sodi gmd,,,sa,au{gua‘ﬁupm-g@mh\abﬁsm@laso.
cont r ol |gurbgatelelMbde dplratdire dexemplay jusd] USt i Agori rbsuitinkd 21{37] db6n refeviditia Rerty@hatiiré ON.
A subgeslieeniierdrade Tgawdutrésidaidetiltation i d al lamiianté.he corresponding anions to
be fi meslOnddsbydratd ensiite lel periduitd 80cibpenddnt cot r i bute to- the stabl i ty (| n the
case 2Zheufes sous B0-T0% dlhumiditt estatite. Laprasiviinpl e Exempl BPrémaratiomd ing dolutioh de) nitrate de
step édijie rpulyéralent(finglempetr dbtanieagntiont eair i ous m&‘ﬂh‘iﬁﬂydrat i on may be
car - P¢i@c§2&1’92rﬁzr‘éf’/‘yd*ﬂz eh%t’?ﬁgett'ﬁ'esproduct of step (b) in an oven at a
t enpefaf.bl dimpyretis(erivgipgloment @rNEOk n t he case Qﬁaxoa.mewrmtaq'tewpéﬁ%?d@ frlytion;

hum dity of 50 to 70% The. dehydrati on ﬁegﬂﬂ?“%ﬁ‘?%’g "’a“ B 7" il °§ .‘3@ W
at thﬁégﬂ—%erat ure. The operat i on Wil | b@“ A mgsen n
80 and [C?r r%ten sus engevg‘{keeegt]:lf q 3' On Ovnron eﬁe t(:.l d¥n \‘ g é h
L e ! R oy D e iy tﬁﬁwé% G t«m .ﬁ R an
al so % {,Lypr cr owave eat ng met hod

- 6- '§nchls9 z\icd?uuﬁ%&hn&aﬁs“%}@cﬁlﬁ@ﬁh@atwﬁ\n excessi veI y severe heating, which
woul d of ffsiidybi Sob. of Ok NFREY. 29oqibed), Zr O Rekendidatibngr oducti on of insol uble
Zi rcoaé@9(|ﬁrg§;uegoﬁ,t.5,mﬂad/a,ﬁmon@awtabm| zed zirconia) and water, nust be 5

avoi dadméiangatytefibésede 7 environ. Aprés agitation 1. Dérivés réactifs de zirconium caractérisés en ce
& 25°C, on filtre le produit et on lave le-.gateau de fil- 45 qu’ils sont sous la forme d’un solide blanc pulvé-
tration avec 5 litres d’eau. Le produit obtenu est en- rulent non cristallisé et daspect sec, soluble dans
suite séché & 80°C pendant 12 heures sous 50-70% une solution aqueuse d'un acide, et sont consti-
d’humidité relative. Le produit solide finalement obte- tués d’acide métazirconique ZrO(OH), accompa-
nu contient en poids 82% de ZrO,, 13% d'H;0 et 5% gné d'eau libre ou faiblement liée, une partie des
d'impuretés (principalement des ions sulfate). festa 50 ions OH- étant remplacée par des ions halogénu-
noter que "ammoniaque pourrait &tre remplacée par res, |a teneur en ZrO, de ces dérivés étant de 60
une autre base. . & 92% en poids inclusivement, la teneur en eau
: o de ces dérivés allant de 3 & 39,98%, et la teneur

Exemple 5 , , en ions halogénures de ces dérivés allantde 0,02

. . 55 a 5% en poids environ.

On répéte le mode opératoire de 'exemple 1 jus- : .
qu’au premier lavage & |'eau du résidu de filtration in- 2. Dérivés réactifs du zirconium selon la revendica-
clus. On lave le produit obtenu & Faide d'une solution

P N I



The reactive deri.vatives of .zl rcom um of* the i nvent I on can
converted into-the usual reac- :tive derivatives of- zirconi uﬂmﬂﬂ qu’ hﬂs‘”“‘
to dissolve the deri Veat i-ves -df - thie EPMASATIZRT i n “an aqueols

of an acid, for exanple of hydrochlorl c acid to obtain zirconium

oxychl o 3o lo Stbduit Toblehih & raidé lddine’ belutio® Dt ai N agiieligd QAN AR ritfiGue Gappan n poRis G-

The hi glyuéush tdmd! Ot 11 (@pportae pél@ysohiitinipkes Of  tidheacidenpasaliit 080/15. 80 dashyartite fenduis led
to the qutewonpds affesu Gappory bn paidsSeduipror | . 15 produlta 80°C pendantTid Beuresacsi50-20% d'hu-
deri vatduit6m). Gdn #éshydeate wnsulté I bate ihinvideit i on enidiss retativer ke proguitsblivie [paivérulgdt fiaale-a
peri od ablendebpaheans 26 thefrexr & 40°Ct #6608 50-2a% b | | mpntialbitepu bontienb e baldsi 82%adsi ZH02, 13%

SOl i odhumiskeistaivehlispragult colidenuiBBidiont tiieer eas  1H:Q & Shidinpumteyprecindamentdesionstie

of basilementghteyicantiantemppidsravicon 79%de Zr0,, trate}pependi ng on their puri ty, the
der i vat39%sis H}. 5Y°Hecrﬂmhf¢%ﬂfﬁ9éﬁh‘9%‘éerrpl oyed as a-source of Zr in various

i ndust rf¥ersémppl i cati ons. -By way: of..i-ndi cat Exmple®or e may be mentioned: -

t he tredtnent of Ti O2-based p}gments tfie der
i nvent i B8™8&2ng di'ssol ved.in'situin.a hydr‘gddgﬂﬁ? |' cif) pégzgﬁlgﬁf 'i’“'r%g%"gm

et vt . GBS ook el Tl ---_;mtg;ﬁ?séo '} 5%’ o 12
30 cll::: On ;9%5 lpp%%Ipdgb ; Io' S id Q:ulOé?Lledtfﬂ?. lxmaii')bbiehdﬂc&ﬁfm

are -gi Vs%ﬁ'ltignoéonbén “6h1) A8 cﬁl&%re' Jﬁﬁﬁrw-' On a9gnliRn b2% de B, 3% PI,0/\8% Gat- &f

Zi 1 CONi Gunk {RibboH 6kl polddoliBorkdd @IMM,BRduit:3/1) AS baeharaé @3/0,5% d'rpuietasr mal oxide) with

an aver,m;epapas Feali(teppdit & poRls @au/Mlodits@). 15 um are mixed with 45 parts by
gT_t Or dedleyalete eRsult B poatiitrssuftansigir tishutoe| | et Exepled Préparatiorodiunt sakitietld' @ghleroms

sol uT’l ofage aT80eC péndirit B eures soasi0Td%tdhuinier r 3o f de zitbolhoud 20%decn@ai n, aft er

cool i ngdité zelaied. Lelproduit solide pulvBrulent fingleroéit s odi um zi rconate and excess sodi um

~hydr oxi ehtanu Finkient e poids P42 AesZrDs, 48RYHe HiOnt 0 cont Rrtajonfeteproguit datexemplo@appe solulignt h

sti rring5% el et ervirpri D.6%d immyestegitarincipaler | 0: 2 agyeqse. d'apide chlorysidausi 0¥ Yoot MRS | s

filterememadNafe.5  filtration residue Ite‘ﬁegfdﬁel}rwnﬁdlaid\_cé..ﬁitréﬁln@ﬁvp

wat er (wat er/produet wei ght rati 0720/ 1% The produc ob- t- d
with a Mﬂi‘iéqueous Sol uti on- of * HCL- i(sol ut Y é‘tm a’u l

and then : er/prod - wei gh gg@ §'F
paste obtd ee °d ' lg(d or 24 rs" T"t%d ZZ Bigremerraie,
huni di t cfa%rb mte 1 t fop .g-r dugt 'y obt ai ned cont ains, on a
wei ght J{Bﬁ

W 2%{8?&%94% ialatlonsd/lffnggol\[tﬁﬁ id kel €55
than 0. ﬁe ul%ﬂﬁénplﬁﬁalélﬁm BtLﬂu %xntl nt’ en Ex i gTatt g procegur e
of exa icﬁs ld§zrb RPR T HIEE 5% e CRétnRMs t he fITST wWasnimg of the filtration
resi- &{prindipBlehbif lYRa,0)l Ne - Pr oduct GfichieMifodufbdereRmpleasifgboktidnn a
concentrat ed ( 00 g/'l) sol ution gof: amoss 2Qqueuse ddcidBInfiriyLe & i68% en qLakies telies
sol ut i oExXempie uct wei-ght” | rati.gi:3/1). i
wei ght Tatio: 5/1). The resul.ti. ng pr educt |emubh@mpdﬂmmzedtday0%eapoidswmg
to %J r] Oometenisuspensiont! k- siifAShagiuaide ve  huvirahi Qrychadfiede tputd §05¢ pendant 1 bayte; miis
pr odUct Zikconia, lotemibeamimecdtécrs war. F. Fgrnworth, t ai ns on ofroidit e legineralyresmblantg 496 of  Zr 2,
15% of $-brdopes, hMcAping; 'T["'EP %Pfa ROHIOB X i #oat el y 0.5%of inpurities (mainly
[ err]) . andusggs pieconjuny ghemics {gf E'édure of exanple:-1l is repea- 30 t ed
as far %fé"etﬁ‘?&"fs?"rgftc"ﬁﬁ'ﬁﬂgﬂ 'I tr at RIKOTURAHONG 1o with water,

1N _ 0
:, 2|C ;;J ;S ilgzg@ a Edg 7 ergviron prés ag tlon a t eq aLJ)énLées rchtnfs 99 zir%%lurt}loc%rra%té%és 35n00e70 L

, on Tiltre{e prodmt eton lave Ie gateau defil- 45  qu'ils sont sous la forme d’un solide blanc pulvé-

tration avec 5 litres d’eau. Le produit obtenu st en- _ rulentnon cristallisé et d’aspect sec, soluble dans
suite séché a 80°C pendant 12 heures s_ous 50-70% une ‘solution aqueuse d’un acide, et sont consti-
d'humidité relative. Le produit solide finalement obte- tués d'acide métazirconique ZrO(OH), accompa-
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ce quele sel basique deZrestun sulfate baslque nen Cl -Ionen sind.
A de Zr et le réactif en solution aqueuse estune so-
7 lution aqueuse d unebase. .. ..o ol 5. Verfahren Zur Herstellung eines reaktiven Zirco-
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and was{y, Werfahfen ndéh Anspiuer 5Catidérch, .ékenn- Processiomeradesh.ng to claim5,
char act er kai@wet] dastchﬁErlﬁeﬁmt(Hﬂemstfor med by -washing the product of step
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‘is carried out by washing the.: product of sterﬁ"@tﬁ?fmmlsmteaqueous sol uti on
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to clTaimb, characterized:in:that-the heat Pngf"?“gs Reto Gipim &; gharagterized,ing
of mecr ve derivatives of zlroonium, characterlzed hat step (a) Is performed by neutralizing an
: in that they are in the form of a pulverulent white acldlc aqueous solution of a zirconium salt with a
solid which is not crystallized and dry in appear- base, fallowed by filtration and washing of the fil-
ance, soluble in an aqueous solution, of an.acid, . . ter cake

and consnst of metaznroonic acld ZrO(OH)z ac-
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ter content of these derivatives ranging from 3 to o
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