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por veinte afios

a favor de Lucien PELLERREAU,liaurice JACMART y
Guenhail LE BRIS,

residentes resPectivémente en 125 rue Saint Genés
Burdeos, 4 rue Lechapellier,Burdeos y 57 rue Gravel,
en Levallois Perret (FRANCIA)

por* Procedimiento de fabricacion de oxido de titanio

-~

puro y de pigmentos a base de oxido de titanio®

-

D s Wt B o S e Guy

Incowanda el derecho de prioridad de la patente francesa
ns 690,348 de 21 de iebrero de 1930.-
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E1l ataque de la ilmenita por el acido sud-

furico concentrado,aunque facil,presenta,sin ewbargo,

dificultades en la practica;ciertos autorres preconi-

34 o . .
& zan,para activar esta operacion,el afiadir bien oleum

o bien sulfatc o bisulfitc de sodio,d sun la mezele de
los dos,bajo forma de nitrocake ¢ bisulfito de sodio,

Inutil es decir que viene a ser afladir pars
¥y sinmplemente bisulfito de sosa porque B0, Nag & B5Oghp
= 2304 Na H ¢

Le fusion con el bisulfito de sosa no es de
aconsejar;porque,ademas de la témperatura elevada a
que es preciso operar,hay que tener en cuenta la can-
tidad de bisulfito a emplear : tres o cuairo veces
el peso de mineral,

Le fusion a los alealis o a los earbonatos
alcalinos en presencia de un r&ductor ¢ nojno es prace-
tica., Aparte de la dificultad de tener aparatos que
resistan largo tiempo el ataque de los slcalis en
fusidnyhay 2lli una formacidn de scido ortotitanico |
soluble en los acidos diluidos,en particular en
bOé h2 scono los auterres han encontrado en sus inves-
tigaciones,

No ocurre lo mismo cuando operando con car-
bonatc de sosa,en presencia de carbon se evita el
fundir y el trensformar el hierro al estado metélico;

Los autores operan asi:

La ilmenitafinamiente pulverizada)se mezcla
con carbonato de sosa Solvay y polvo de antracits en
proporcion de:

Llmenite vuv.evu.....100 partes
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Carbonato eeeceee.e....80 partes

P .
Garbon 0:00;00..-0-00.050 L J

Esta mescla debe ser bien homogenea;se tra-

‘ta en un horno giratorio a 800 grados .E1l producto to-

davisa al rojo,a su salida del horno,cae en agua fria ;
operacion que tiene por objeto desagregsr la masa sin
tener necesidad de trituracidn .

El acotemiento de sales solublesjcarbonato;
sosa,silicato,aluninato de sosa,se hace en caliente
a 80 grados,empleando lejias debiles,(8 & 10@rados
Beauné ) procedentes de ataques dlteriores)(se sabe
éue los carbonatos son mas solubles en aga solucidn
alcalina que en agua pura).ksta operacidn se hace en
toneles giratorios provisﬁos de bolas .

Los lavados se repiten dos a tres veces,de
maners quehse obtenga una solucion que marque 30 a 32
grados del asercmetro Beaumé .

ksta solucidn es carbonatada por medio de ga-
ses procedentes de un horno,ricos en acido carbonico;
que son enfriados y lavados .Se suspende la carbonata-
c¢ién al primer depdsito de alumina (cusndo el minersl
la contiene) ;de otra suerte,se proéigue a reflujo
de modo que se transforme %todo el carbonsto POCoO SO=
luble .Este bicarbonato calecinado 4§ COo puro que
puede recogerse y CO3 Nas que vuelve 2 pasar a fabri-
cacidn : se recupera de este modo alrededor de 70% del
COg Wa2 empleado. )

Los autores hacen notar que no han laveado has-

a neutralidad;teniendo esto por objeto precipitar el

acido titanico que queda en solucidn en 1gs aguss madres



65

70

75

80

85

90

de le hidrolisis,y 2l mismeo tiempo impedir la solubi-
lidad del acido ortotitanico.

La eliminacién del hierro se hace tratendo
el residuo por las aguas madres de la hidrolisis.bstas
aguasricas en acido sulfurico permiten una separacidn
facil y poco costosa del hierro,

El hierro en estado de oxidoe (fe0 ) es muy
soluble en el SO4 Ho diluido .Esta operécién se hace
en caliente,en toneles giratorios y se repite varias
veces: Se desprende acido sulfurico que se puede reco-
ger Jfinalmente se pasa al filtro prensajse lava y se
seca a 100/ 110 gredos .

Se obtiene un polvo grisjencerrando poco
hierro (5 a 6% ) TiO2 ,carbon y eventuslmente silice
y gircon .Se ataca a 150/180 grados por el acido sul-
furico a 60 grados,en proporcidén tal que para una parte
en peso de 1i02 se toma 1,2 partes de acido.

La disolucién de 1i0, se hace muy rapidemen-
te; se elevé la temperatura a 200 /225 grados de manera
que el acido sulfirico ataca al carbdn y produce gas
sulfuroso,que reduce el titanio bajo la forma titanosa
¥ el hierro al estado ferroso.,

Los sutores hacen notar que la operacion de

reduccion es asi suprimida y ademas que el acido titg-
nico disuelve integral y rapidamente .

tras de enfriamiento,se vuelve a tratar por
agua tibia'a 45/50 grados para obtener soluciones de
titenio a 200,250 gramos por litro.kstas soluciones
son agitadas y presentan un aspecto turbio que proviene

de pequeilas partes coloidales en Suspension. rara depo-
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sitarlas se emplean los medios clasicos de coagulacion
o mas facilmente se les deja reposar en cubas de pare-
des lisas.

Finalmente estas soluciones son hidrolisadas)
teniendo cuidado de afladir solucidn nueva y caliente
a 20 grados a medida que se tenga siempre el hierro
en estado ferroso.lLa acidez serd neutralizads parcial-
nente,bien por el éarbonato de sosa si se quiere tener
un producto puro,bien por el cerbonato de barita;en el

caso de que se deseen obtener pigmentos.

Pe reivindican]como propios y nuevos para
que sean objeto de patente de invencidn en “spaila por
veinte aflos,con la reivindicacidn de la patente fran-
cesa ni 690,348 de 21 de Yebrero de 1930;1os puntos
siguieﬁtes:

le= Procedimiento de fabricacidn de oxido
de titanio puro y de pigmentos a base de oxido de ti=-
tanic,caracterizado por la rapida desagregacion del
mineral .

“e— Procedimiento de fabricacidn de oxido de
titanio y de pigmentos a Dhesse de oxido de titanio,se~
gun la reivindicacidon },caracterizado por la eliming-
cién del hierro y al mismo tienpo su transformascidn
en sulfato de hierro,recuperando esi el acido emplea~
do ,

3e= ¥rocedimiento de fabricacidn de oxido de
titenio y pigmentos a base de oxido de titanio,segin
las reivindicac-omnes 1 Y & ,que se caracterizs por po-
nerse en solucidn integral el oxido de titanio ceracte-
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rizado por su forma titanosa,no necesitando a continua-
cidn ninguna reduccidn.
4.- Procedimiento de fabricacion de oxido de
B titanio y de pigmentos a base de oxido de titanio,se-
125 gun las reivindicaciones 1,%;y3 caracterizado por el
mantenimiento del hierro en estado ferroso.
5.~ rrocedimiento de fabricacidn de oxido de
titanio y pigmentos a base de oxido de titanio)segin
les reivindicaciones 1,%,3, y 4 caracterizado por ob-
130 tenerse con €1 un rendimiento muy elevado de 1i0o (80%)
y un producto particularmente puro. -
64~PROCEDIMIENTO DE FABRICACION DE 0XIDO DE
TITANIO PURO Y DE éIGMENTOS-A BASE DE OXIDO DE TI”ANIO"
10&0 confome se describe en la memoria que
antecede, y se reivindica en su notsa.
EBta memoria consta de seis hojas escritas 3
maquina por una sola cara, |

Madrid 2V de Febrero de 1931
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