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Es conocldo el método {e hacer solubles meterias
primes que contienen titsnio,como por cjemplo arenss y
zreillas titdanicas, ilmenita, resicuos de febricacidn,etce.,
me zcléndolos con 4cido sulfdrico fuertemente concentrado,

Se regpectivanente con oleum e iniciando esta reaccidn aediante
introducecibn ce vapor. La concentrucién de 4cido sulfidrico
necesaris para reallizur dicha reaccidén se obtiene, mezclando
primero lz materia prima titénicz con un 4cido sulfdrico
més diluido,acicionando después écido sulfdrico concentrado,

10, respectivamente oleum, e introuuciendo vapor hasta dar

comienzo la reaccibén. La concentracién de écido sulfirico
precisa para hacer soluble por ejemplo la ilmenita, es de
aproximadamente 86%'y se obtiene mezclando el mineral con
4cido al 78% y waicionsndo durante ¢l proceso de disolucidn
15. dcido al 96%.



Este procedimiento tiene las siguientés.desventajas:
1): por la introduccién de vapor se somete el aparato a
grandes esfuerzos ,causantes de eventuales reparzciones costosas
¥y perturbaciones er el servicio:
20. 2): los rendimientos del proceso de disolucién estén sometidos
& grandes fluctuaciones,debido a 1a dificil dosificacién
de la canticad de vapor introducido a las variables temperituras
exteriores, con lo cual se obtienen f4cilmente soluciones de
desintegruacidn yue tienden a enturbiarse y se clarilicun mal,
25, y
3): el empleo ds energia en Iforma de vapor representa un
zumento de costo de la fabricacién.
Ahora bien, forma objeto de 1z presente invencién
el eliminar estas dificultades mediante aprovechasniento
3C. del calor desarrollado en la dilucidn,
BEn principio parecia 1égico obtener el aumento
de temperatura necesaria para la desinterracidn,mediante
aprovechaniento del calor desarrollado en lu diluecidn, es
decir wmedisnte adicidn de agua sl emplear 4cidos de concentra~-
35. cibn més elevada, Fero, a la realizacién préctica se oponian
considerables dificultades, pues la reaccidén se desarrollaba
en forma de explosidén y de un modo incompleto, debido e la
insuficiente mezcla del agua con la mezcla mineral-écido,
especificamente pesada, Ahora bien, segun hemos descubisrto
40. se obtienen rasas desintegradas uniformes, de buena solubili-
dad y con elevado rendimiento ,formando después de su disovlu-
cibén soluciones estables gue no se enturbian y se clarifican
bien,si se trabaja de la siguiente manera:
Se amasa la primera materia con tanto 4cide sulfdrico
45, concentrado para gque se forme una papills fluida. Se realiza
esta operacidn de amasar,asgitando fuertemente; por medio
de calentamiento o refrigeracidn se mantiene la temperatury
ae la mezcla constante, Antes de proceder & la mezcla, se
puede tambien calentar o enfriar el &cido y/o la materia

50. prima, El grado de la temperatura gue ha de mantenerse
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durante la mezcla depende Ge la temperatura eiterior,asi como
de la capacidad de reaccidén de lz masa, Bmpleaundo la ilmenita
como primera materia titénicm y 4cido sulférico al 964 como
4cido de desintegracién ,se mantendrd convenientemente la

55 ¢ temperaturs de la mezcla a 10 - 409 C,, con greferencia a
30¢ C.,, para gue no sSe produzca una reaccidén prévia
indeseable, Despuéds se deja corrver la mezcla terminada =zl
recipiente de cesintegrucidn propiamernte cicho, junto con el
resto del &cido concentrado, respectivameﬁte el oleum,

60. agitando la mezela mediante soplaao de alre o de gases.
Después se afiade agua para iniciar la reaccidn,slevéndose )
la temperatura de la megela & caussa del calor molecular librado
entre 4cido sulfirico concentrado y agua, y 12 desintegracibn
aé comlenzo, Durente y después de la adicidén del agua se

6.5 agita intensamente con aire o con gases, con objeto de obtener
una mezcla bien removida y homogenea. La cantidad del agua,
que se adiciona convenlentememte de un modo rédpido, depende -
de la concentracidén del &cido gque ha de estar presente durante
la desintegracién, y seré por ejemplo con ilmenita de 449

70. T102 como materia prime y écido sulfdrico al 96¢ como &cido
de mezcla, aproximadamente 2.100 litros de agua sobre 10
toneladas de minersl y 8,900 litros de édcido sulfdrico, al 96%,

Pero,especialmente en la obtencidém de soluciones
de sulfato titénico de elevadua reaccidn basica resulta

75 recomendable no emplear la totalidad de la cantidad de agua
para iniciar la reaccidn de desintegrucidén, Segun lu
naturaleza del material de partida bastarédn mehores canti-
dades ,por ejemplo tratindose de ilmenita, 500 - 1000
litros de egua, pudiendo en este caso utilizar el &cido de

80. nezcla en forma méds diluida, en un gradc que corresponde
& la cantidad de agus economizada,

En general resulta zadecuaao que una reaccidn
prévia prgceda a la reaccidén principal propiamente gicha,
resultzndo de este modo una reparticidn mis uniforme de la

85 temperaturs en la masa desintegrada y desarrolldndose
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90.

95.

100,

105,

110.

115.

120,
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lz reaccién principal menos violenta. Esto se ci¥o._oue,
variando laz temperaturas de la mezcla de partida, la cantided
de agua adicionada, eventumlmente tambien calentada o
refrigerada préviamente, y por la intensidad de la agitacién
mediante aire, De este moao se puede prefijar exactamente
la aurazcibén ae lu reaccidén prévia. Se determine adecuadamente
de tal modo que quede entre 3 y 30 minutos,preferentemente
en 15 minutos, y después se inicleré la reaccién principal
& causs ae la energia libreda durante la reaccidén prévia.
Durante la reaccibén principal se introduce una cantidad
suficiente ce aire, para asegurar con la disgregaciln de
la mesa unsa técil solubilidad, Una vez terminada la reaccidén
principal se reduce a un minimo , 0 de ser preciso se cierra
del todo, la llegada del aire y'se‘deja reposer la MESE
parsa la reaccién ulterior., En general serd suficiente una
duracidén de 30 hesta 120 minutos para dicha reaccién
ulterior.

En lugar de ggua parz la iniciacién de la reaccién,
se pusde emplear tambien #cido sulfdrico diluido, por ejemplo,
el llamado “"d4cido enrarecido" tal como resulia en la ulterior
hidrélisis de las soluciones de sulfato titénico. La concentra-
cibén de dicho "4cido enrarecido" puede ser cualguiera;
tambien puede emplearse un "4cido enrarecigdon, préviamenté
concentrado, pudiendo eliminarse antes las sales,por ejemplo,
sulfsto férrico, que eventualmente se formen aurante la
concentracién. El grado del "4cido enrarecido" concentrado
que se emplea no excederi convenientemente del 60% y asi
el calor producido al entremezclar con la mezcla mineral-&cido
resulte suficientemente grande para que pueda seguir,al cabo
de determinado tiempo, la reaccién principal sin necesidad
de aportar més energia., ILa cantidad del "4cido enrarecido"
utilizado depende de su concentracién, respectivamente de lu
cantidad de agua que contiene,,pués, este agua determina
el calor de megzcle y con ello el principio y la duracién

de la resccién., Cuanto mayor sea el graao de concentracién
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130.

135.

140.

145,

150.

155.

del %"4cido enrarecido", tanto mayor serd 1a<:antidad de
ague gue se Gdebe emplear,

Sobre todo, traténdose de materias primas de dificil
desintegracién, resulta & veces conveniente para obiener
elevados rendimientos empezar la desintegracién con una
pequefia cantidad de mezcle mineral-4cido adicionando agua, y
después poner en reaccién en el mismo recipiente, durante
0 inmediatamente anfes o después de la reaccidén principal,
otra cantidad de mezcla mineral-4cido en rorma continua
0 por cargas, eventualmente adicionaﬁdo nuevamente agud,

N O T &

Descrita suficientemente la naturuleza del invento,
asi como la manera de realizarlo er la prdactica, debe hacerse
constar que las disposiciones anteriormente indicadus son
susceptibles de modificaciones de cetalle, en cuanto no
altere su principio fundamertal. Tambien se huace constar que
dicho invento corresponde a una patente presentada en Alemania
con fecha 12 de Octubre de 1942 ne T 58 111 IV b/12 i,
acogiéndose, por lo tanto, a los beneticios que conceaen 1los
Convenios Internacionales en vigor y siendo 1o gue constituye
la esencia del referido invento y por lo que se solicite
patente de invencién,por veinte afios en Espafia: "Procedimiento
para la obtencidén de soluciones de sulfato titénico"s
caracterizédndose por lo siguiente:

l2.= Procedimiento para la obtencidén de soluciones
de sulfato titénico ,preferentemente béslicas, mediante
desintegracidén de primeras materias titdnicas con acido
sulfarico y subsiguiente disoluciém, caracterizado porgue
se mezcla la& materia prima primero con un édcido suifdrico
é¢e mayor concentracidn gque lz existente durante la desintegra-
cibén,adicionandc,para iniciar la desintegracibn, ague 0
&cido sulftrico ¢iluido que contenga eventualmente sales,
agitando intensamente, por ejemplo mediunte aire o gases.,

29,= Procedimiento segun reivindicacidn 1,

caracterigzado porgue se realiza la desintegracién escalona-~
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damente,
3e2.= Procedimiento segun reivindicacion 1,

caracterizado porque durante la mezcla ae las materias
.primas con 4cido sulffirico se mantiene la temperstura constante

. 160, por medio de refrigeracién o calentamiento,

. 4e,= Procedimiento segun reivindicaciones 1 - 3,
caracterizado poryue la mezcla de la primera materia con
dcido gulféirico se pone en reaccién de un solo golpe © bien
por fracciones, en el mismo recipiente de desintegracién,

165, #Procedimiento para la obtencién de soluciones de
sulfato titdnico"; tal y como queda substancialmente deserito
en la presente memoria, que consta de seis hojas escritas por
une sola cara.

Madrid 5 de octubre de 1943,
‘e TITANGESELLSCHAFT m.b,H.

Por Poder de J. GOMEZ ACEBO
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