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De la Patente nortecamericana No. 2.531,926
es (;onocido desdoblar con dcido sulfirico concenirado escorias de
titanio que contiencn aproximadamehte 65 a 80% de Tin, 1 a 16%
de hierro metélico y compuestos de_ hierro, asi como 8 a 20% de
xidos, tales como &cido silitico, 6xido de calcio, oOxido de raag-
nesio y/u 6xido de eluminio, haciéndose reaccionar la escoria fi-
ﬁamente molida.en un ﬁolino de bolas, sin segregacion del hie-
rro mgtélico, con el dcido sulfirico. Ese procedimiento tiene la
desventaja dé qu'e el hierro metalico contenido todavia en las es-

corias reacciona con el Acido”sulfiirico aplicado en el desdobla-

miento bajo desarrollo de hidrdgeno, en lo que pueden formarse

cantidades de hidrogeno tan grandes que llega a sobrepasarse el

limite inferior ce explosion.

‘En el désdoblamiento de escoria de {itanio

con 4cido sulfiirico, se forman sulfatos solubles que se presentan

en forma sélida - denominados "orta de desdoblamiento"-. Los

compuesios de titanio reducidos originalmentie existentes en la

escoria de titanio - aproximadamente un 10% -, bajo las condi-.

_.ciones del desdoblamiento, son oxidados en la mayoria de los ca-

sos totalmente a formar compuestos de titanio teiravalente. Por

lixiviacién de este residuo con agua, se obtiene una solucidn fuer-

temente sulfatada que contiene principalmente sulfzto de titanilo

_y sulfaic de hierro bivalente, Esia solucién es clarificada, filira-

da y eventualmente concentrada, Como es sabido, las soluciones

de sulfalo de titanio ohicnidas en el Nlamado procedimiento de sul-



-3 -

iy

38909
fato para la produccién de pigmentos de didxido de titanio por des-
doblamiento de escorias de titanio con 4cido sulférico ¥y por sub-
siguiente disolucién de la torta de desdoblamiento, son reducidas por
introduccion de hierro metalico, por ejemplo, chatarra o hierro
viejo. En ésto, primeramente los iones de Fe3+ son transforma-
dc.>s en iones de Fe2+, dado que 1és sales del hierro bivalente no
se hidrolizan tan facilmente como lo hacen las‘ sales del hierro
trivalente, .vale decir, bajo lgs coqdiciones de la subsiguiente hi-
drolisis térmica de las sales de titanio no pueden ser desdobla-
das hidroliticamente y no pueden ensuciar el hidrolizadp de titanio.
Para asegurar que no puéden volverl a formarse iones de Fe3+,
es usual llevar la reduccibén a tal grado que, désPués de 1a hidré-
lisis, esté presenie todavia una pequefia parte de iones de Fedt
(Pétente nerteamericana No, 2,309,988 y Patente alemana publica;
. . ]
da No. 1.270.016),

. En la Patente norteamericana No, 2.049.504,
se describe un procedimiento, en el cual se mezcla una so}ucic’m
conteniendo titanio tetravalente y hierro trivalente con una sc';lucic';n
de sal de tilanio irivalenie que se prepara geparadamente por re-
duccidn de una solucién de titanio tetravalente, procediendo la re-
duccion del titanio tetravalente con pof lo menos dos fnetales si-
tuado en la seric de tepsiones entre el calcio y el hidrdgeno, De
acuerdo con es0s procedimientos conocidos, los metales son apli-

cados en forqa relativamente gruesa;: el hierro solo, particular-

mente en estado finamente dividido, no es apropiado.

s
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De la Patente norteamericana No. 2.416.3216
‘es cqnocido emplear hierro poroso como agente reductor. Este
hierro poroso puede ser obtenido por tratamiento de minerales de '
.titanio-hierro con gases reduciores o materiales conteniendo car-

‘bono.’

También se propuso hacer actuar hierro fina-

/ mente dividido producido por reduccién de mineral de titanio-hie-

rro finamente molido, sobre una solucién clarificada conteniendo
titanio tetravalente y hierro irivalente (Patente norteamecricana

No. 3.416.885),

e

>

.Los procedimientos de desdoblamiento de
ilmenita que conducen a soluciones de conceniraciones muy eleva-
das de sulfato de hierro trivalente, no son transferibles sin maés
a la elaboracidon de escoria de titanio.

Ahorz se ha enconlrado un procédimiento pa-
‘ra la produccidon de solﬁciones sulfatadas de sulfato de titanilo
:'éxentos de hierro trivalenie, a partir de escoria conteniend9 tita-."
nio, por molimiento-secamiento, desdoblamiento con acido sulfi-

- rico, segregacion de los sélidos no desdoblados y eventualmente
concentracién de la solucién de desdoblamiento por evaporacién,
ajustandose la solucion de desdoblamiento a una conceniracion de
titanio trivalente tal que queda impedida la formacién de iones

" de hierro trivalente, cuyo procedimiento se caracteriza porque el
hierro metilico contenido en las eécogias es separado magnética-

mente del material grueso de retorno del proceso de molimiento-
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secamiento y es ggregado a una corriente parcial de la solucién
de sulfalo de titanilo liberada del residuo de desdoblgmiento, en
una relacién tal (1e en esta corriente parcial se obt'iene una con-
cenfracidn de titapnio trivalente de aproximadament.e 50 a 90 g/l -
calculados sobre como TiO, -, y que esta corriente parcial es
introducida en la solucibén total de desdoblamiento, -

El hierro sepax“ado magnéticamente ’;ienle uwn
tamafio de grano de 40 a 350 micrones, preferiblémente de 80

a 180 micrones, lLa dosificacidon de la solucidén concentrada de ti-

———

tanio irivalenie es contraloreada preferiblemente por »medio del i:d—
tencial de reduccibén-oxidacién (Redox) en la solucién de desdobla;-
miento.

Como material de partida, para el procedi-
micnto segin la invencién pueden aplicarse escorias en bruto con-
teniendo titanio. que contienen mAas de 60% de TiOy. Tales ;:sco-.
rias contienen ademds de éxido de calcio, éxido de magnesio u

éxido de aluminio, todavia hierro metilico, compuestos de hierro

A fin de llevar el material en bruto a una
forma apropiada pﬁra el desdoblamiento, la escoria. primeramente
molida, El objeio del molimiento es aquél de» obtener un material
cuyas particulas son de un tamafio de grano optimo para que el
posterior desdoblamiento éon icido siﬂfﬁrico se desarrolla con
suficiente rapidez. Un molimiento ulferior del material no es ven-

tajoso debido al mayor consumo de energia y a la disminucién
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‘del rendimiento del molino. Se trata de lograr una distribucién de
tamaﬁosvde particula con un maximo de frecuencia de aproxirﬁada-
mente 20 micrones.

. El molimiento de los .pr-oductos puede ser
ei'.‘ectuado por ejemplo en molinos de {ubos. Estos molinos que es-
tan cargados con bolas de acero, trabajan sobre el principio de un
moﬁno rbtativo clasificador, pudiendo la corricnte de aire que pa-
sa por el moliﬁo, ser calentada por una fuente de calor, por ejem-
plo por un calentamiento en un horno, para el secamiento simul-
tdneo de la molienda, con lo-cual se consigue que el material fi-
no sea secado hasta una humedad residual de aproximadamente
0, 1% en peso de agua.

No es necesario que el materlal descargado
'_del molino, por ejemplo neurﬁéticamente ya tenga en su totalidad
-la finura {inal, dado que en un clasificador es separado en un ‘ma-
terial fino ¥y un materigl grueso que vuelve al molino. En un ciclén
el maierial fino destinado para el desdoblamiento es s;zparado del
aire acompaiante y es acumulado en un recipienie con tolva, E1l
desdoblamiento del material fino enionces es efeétuado conh Acido
sulflrico eﬁ forma en si conocida,

A este objeto, el material de desdc;blamiento
finamente molido es mezclado en grandes recipientes cdénicos con

dcido sulflrico concentrado. Ba;;o agitdcién neumdtica continua, se

introduce vapor de agua directamente. en la mezcla preparada has-

ta que comlence la reaccwn de desdoblamiento. En el desarrollo
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+de esta reaccién se alcanza una temperatura de entre 200 y 220°C,

Por lixiviacion .con agua de la torta de desdoblamiento formada,

se obtiene una solucién fuertemente sulfatada, que entonces es cla-
rificada y cventualmente es concenirada ha;sta una concentracion

de 220' a 280 g de TiOg por liiro, De acuerdo con la inirencién,

Ja solucién de desdoblamiento es meszclada, 'ya sea aﬁtes o des-
pués de la clarificacién y filtracion, con 1a solucién concentrada
de sulfato de titanio trivalente. La resultante solucién de suliato
de titanio entonces puede ser sometidé, -subsiguiéntemenfe a la hi-
drdlisis térmica para la produccidn de Ti0,.

.La escbr.ig en bruto aplicada'como material
de partida para el prbcédimiento éegt’m la invencibén, contiene to-
davia 0,6% a2 0,9% de hierro metilico. En vista de que éste ha
de' ser segregado antes del desdoblamiento con Acide sulfirico, el
-hier.ro es separado magnéticamente de las particulas no ;nagneti—
zables de la escoria de titanio, Calculada sobre la cantidad de ma-
terial en bruto aplicada para el-molimiento, la proporcién en peso
de la fraccion magnética estd enire un 0,5 y 1,0"}0. La segfega-
cidn magnética procede seglin el invento en el material grueso de
retorno. El hierro asi segregado tiene un tamaﬁtl) de particula de
40 a 350 micrones, preferiblemente de 80 a 180 micrones, En el
material grueso de retorno, el hierro metdlico, después de ase-
gurarse el flujo de la corriente de material, resulta enfiqueéido

aproximadamente seis hasta dicz veces con respeclo a la concen-

tracién de partida, La seporacién magnética puede ser efectuada,
)
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'por ejemplo de acuerdo con el pfoccdimiento de la Patente alemana

No., 735. 356.

' En la separacién magnética, en un tambor ho-
rizoﬁtal de un material no magnelizable, hay dispuesio sobre un
aﬁcho de 1 m un nimero de imanes permanentes cuyos extremos
de polo estan construidos en forma de segmentos. El tambor gira
en la direccidn de la corriente del producto, mientras que los ima-
nes en el interior del tambor se mueven con velocidad moderada
en la direccién opuesta. Por via de una canaleta vibratoria con

funcién de distribucion transversal, la mezcla conteniendo hierro

metilico es entregada al tambor, Los componentes no magnetiza-

‘bles son arrojados debido a la elevada velocidad de rotacién y vuel-

ven al molino como material grueso de retorno. Il hierro magne-

tizable queda adherido al tambor, hasta quec-en un punto diameiral-

-mente opuesto al punto de enirega es removido por un cilindro ce-

pillador. Lafqorr'iente continua del hierro magnéticamente separado cue
entre en los recipientes provistos a tal objeto, puede se;r vigilada,
por ejemplo electromagnéticamente.

Con la ayuda del hierro asi obienido - el en-
riquecimiento después de la scparacion magnética asciende a apro-
ximadarmente 70 a 80% de hierro meidlico a una conceniracidn de
0,6 2 0,9% en la escoria - se prepara segin el invento una solu-
cién de sal de titanio trivalente por reduccién de una solucién de
sal de titanio tetravalente. Eslas solucioneé de sulfato de titanio

tiivalente que'con su elevads contenido de iones de titanio triva-
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lente son resistenies eventualmenie durante varias serﬂanas ala
oxidacién y a la hidrélisis, tienen una concentracion de 50 a 90,
preferiblemente de 70 a 80 g/1 de compuestos de titanio reduci-
dos, caleulados con TiOg.

La solucién de sulfato de titanio trivalente e;
aplicada al objeto de reducir el sulfato de hierro irivalente even-
tualmente presente en la solucidén de la segregacién de la escoria
de titanio, ya sea antes o después de la clarificaciébn y filtracidn,

conforme a las ecuaciones
Tig(80y)g + Fez(SO;L")”3‘+ 2 HyO —
2 TiOSO4 + 2 FeS0, + 2 HpS0,
y, ademis, ajustar en la solucion de segregacion un exceso de
iones de titanio trivalente, preferiblemente de aprdximadamente
1a2gfl
.El rendimiento de reduccidén conforme a las
ccuaciones de reaccidén
Fe,(30,)3 + Fe —> 3 FeSOy4 y

2. TiOSO, + Fe + 2 HySO4 —> Tiy(S0,), + FeSOg + 2 HyO

medido en las cantidades en peso del hierro metalico aplicado, fué
determinado como de 60 a 85%. Por consiguiente, el hierro segre-
gado del material gruesc de retorno del proceso de molimiento-
secamiento, se presta excelentemente para la produccién de solu-—
ciones conteriiéulo titanio trivalente. |

Para la produccién de soluciones de titanio
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trivalente, de preferencia, se aplica una cor:éiente parcial de la
solucién de segregacidén clarificada, vale decir, liberada del re-
. siduo sdlido. Dadq que en las soluciones se ajustan elevadas con-
cenfraqiones de sulfato de titanio trivalente, el volumen de la co-
rriente parcial, calculado sobre el total de la solucién de segre-
gacién, es muy pequefio. Por regla general, basta ya un 2% en
volumen hasta unn 4% en volumen.

La produccidn de la solucidn-de sal de ti-
tanio trivalente procede en forma particularmente veniajosa bajo las

siguientes condiciones: e
La solucion de sulfato de titanio irivalente
~aplicada para la reduccién, ha de ser mas diluida en compara-
cifn con las soluciones de segregacién.' Al final de la reaccion,
en la so}uéién reducida, el contenido de titanio irivalente y tetra-
*valente - calculado como TiO2 - en totai no debe ser mayor de
130 g/l. Es conveniente aplicar soluciones de sulfato de titanio
. ya diluidas, tales como las obtenidas, por ejemplo en la clarifi-
cacion de ]..a solucidn de segrcgacién. Ventajosamente se aplica el
filirado que del espesador de rebosamiento se obtiene por la fil-
tracion del fango inferior de sedimentacibn, juntindose ventajosa-
mente con el {ilirado el agua.utilizada para el lavado de Jos séli-
dos segrégados. En estas soluciones relativemente diluidas, 1la
. transfoi‘macién fotal en compuestos de titanio irivalenics es ma-

yor que en soluciones concentradas de partida. La dilucidén de la

solucién de partida ofrece también la garanifa de que el FeSO 4
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px.'eexisi’entc y aquél recientemente formado por la adicién de hierro,
en el subsiguienie enfriamiento de la solucidn, no puedan cristali-
zarse tan facilmente conjuntamente con el sulfato de iitanio triva-
lente,

A la solucidon a reducir se agrega 4cido sul-
fliirico, a fin de tener un exceso de icido suficiente para la diso-
lucién del hierro. La formacidén del sulfato de hierro no debe pro-
ceder a costa del 4cido sulfirico libre existente originalmente en
la solucidén de sulfato de titanio.

La reduccidn debe com’.enzar a aproximada-
mente 30 a 50°C. Recién en el desarrollo ulterior de la reacc-ic')n
gracias al calor desarrollado, son alcanzadas {emperaturas de
60 a 65°C. Meciante un control apropiado de la adicidén de hierro
y posiblemente por el enfriamiento debe garantizarse que en la | .
reduccion la temperatura no exceda de sé"c, en vista de que en-
cima de esta temperatura el desarrollo de hidrogeno es favgreci-—
do considerablemente.

La distribucidén de granos del polvo dé hierro
agregado debe scr elegida de entre 40 y 350 micrones, 'preferi~
blemente de entre 80 y 180 micrones, en forma tal que el hierro
no reacciona esponiincamente y de este modo el desarrollo de hij
drogeno tendria la preeminencia con respecto a la reduccibén de
titanio tetravalente. Por otra parte, sin embargo, debe. fener una
finura tal que la disolucién quimica completa de las particulas

sca efectvada dentro de 10 a 15 minulos a contar de su adicién.
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Se ha comprobado ser ventajoso suspender el
hierro finamente dividido en.agua e introducir esta suspensién me-
diante una bomba en la solucién sulfatada de sulfato de titanio te-
iravalente. De esta manera, la dosificacién del hierro a agregar
puede ajustarse y contralorearse més sencillamente. Las pariicu-
las de hierro mojadas con agua, por medio de un {ubo de inmer-
sién ventilado hacia arriba, son iniroducidas en la solucién de
reaceién a un punto situado aproximadamente 1 m debajo del ni-

vel del liquido,

Mediante. esta medida, se logra que en la pro-

duccidén técnica de la solucién de sulfato de titanio trivalente, se

mantienen a un grado particularmente bajo el desarrollo de hidré-
geno y, por consiguiente, la caida del rendimienic de la reduccidn.

La dosificacion de la solucién concentrada de
sal de titanio trivalente es contraloreada'por medio del potencial
de reduccidn-oxidacién (Redox) medido en la solucion de desdobla-
miento. .

En la medicién del potencial de‘reduccién-
oxidallcién durante la adicién de sulfalo de litanio trivalenic a la so-
lucion de desdoblamiento, la transicién del potencial de oxidacidn
de-los iones 'dc hierro trivalente al potencial de reduccién de los
iones de titanio frivalente muesira un S;llto de varias centenas de
milivoliics. Los valoreé de milivoltios medidos con una cadena me-
didora de electrodos de reduccidén-oxidacion, por ejemplo un elec-

trodo de Pt con clecirodo de Ag/AgCl come elecirodo de referen-



10

20

cia, 'puedcn valer como medida para el correspondiente contenido
de iones de hicrr‘o trivalenie, respectivamente de iones de titanio
trivalente.

A causa de ello, es posible determinar, me-
diante el valor de potencial medido, el respectivo valor efectivo
del contenido de iones de hierro trivalente, respectivamente ‘de
iones de titanio {rivalente, y fijar como valor nominal para la
concentracién de iones de titanio trivalente a ajustar un valor de
potencial determinado. Con la ayuda de estos valores de potenciai

puede contralorearse un mecanismo de regulacidn, procediendo

~ mediante una vélvula reguladora la dosificacién de la solucidén re-

gquerida de sulfato de titanio irivalente.

tn la Figura 1 de los dibujos acompafados,-
se ha representado un esquema de flujo de todo el procedimiento,
teniendo los nimeros individuales los siguientes significédos:
101 el suministro de la escoria de titanio, 102 ¢l molimiento-se-
camiento, 103 la separacién magnética, 133 el hierro metéliéo
segregado, 113 la produccién de la solucién concentrada de titanio
trivalente, 123 el depdsito para la solucidn de titanio trivalente,
143 el suministro de dcido sulfirico para la produccién' de la so-
lucidén de titanio trivalente, 153 una corriente parcial dé solucidn -
de titanio trivalente, 114 el suministro de dcido sulfdrico para el
desdoblamiento propiamente dicho, 124 el sumiﬁistro de agna,
104 el desdoblémiento. 105 la reduccidn de los componentes‘ de

hierro irivalente y el ajuste de la conceniracién necesaria de titanio
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trivalente, 106 lg clarificacién y filtracidn, 107 la c;)ncemracién,
108 la hidrdlisis térmica y 109 la descarga del producto final TiO,.
. Las Tiguras 2 y 3 demuestran esquemiticamen-
te los dispositivos apropiados para la produccidn de la solucidén con-
cenirada de titanio trivalente. En la ¥igura 2 significan:
1 un depésito para 1a solucién diluida de titanio tetravalente, 3 el
recipiente de rcaccioén, 4 un recipiente para la medicién de 4cido
sulfirico, 6 y 16 tubuladuras para el suministro de aire y vapor
para la agitacién newmédtica y para el calentamiento, respectiva-

mente, 7 un refrigerador, 9 un depdsito para hierro que por via

-de una rucda celular 10 es suministrado a un recipiente de agita-

cibn 11; 13, 17 y 18 vilvulas, 2, 5, 8 y 12 bombas, 15 un ven-

tilador y 19 un recipiente para la clarificacién de la solucién de

sulfato de titanio {trivalente.

En la TPigura 3, 20 representa la admisidén de
15 solucién concentrada de titanio trivalente, 21 un depdsito, 22 el
recipiente de desdoblamiento, 23 un conducto de suministro para
el recipiente de agitacion 24; 25 una bomba de circulacidén, 26 un
recipiéx-lte de electrodos, 27 un potencidmetro, 28 un disposilivo
de regulacién y 29 una valvula reguladora para cl conducto 30, in-
dicando 31 un conducto de conexidn con un dispositivo clarificador,

Is particularmenie apropiada la forma de
realizacion del procedimiento segin la invencion, que se describe
a continuacién y que se ha ilustrade esqueméticamente en las Ifi-

guras 2 y 3.
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Desde un depésito 1, mediante una bomba 2,
se introduce un determinado volumen de solucién diluida de s.ulfa.-
to de titanilo (filtrado de un filtro giratorio), en el recipiente de
reaccién 3 consiruido como recipiente con .fondo conico (Figura 2).
Subsiguientemente, mediante la bomba 5, se agrega 4cido sulfiri-
co concentrado, cuya cantidad fué med!ida previamente en un reci-
piente separado 4, a la solucién de sulfato de titénii;’ ya presen-
te en el recipicnte de reaccién 3. El mezclamiento es efectuédo
mediante una agitacién neumétiea, inyecténdose‘aire desde abajo

por via de la tubuladura 6. EI calor de dilucién producido puede

. ser interceptado en un refrigerador 7 durante la circulacidn de la

meszcla cefecluada mediante la bomba 8, .ajusténdose simultdneamen-
te también la temperatura inicial deseada para la reduccién., En

el caso de que en la- subsiguiente adicién de hierro, debido a wm g
aumento de temperatura, -la reaccidn llega a ser demasiado fuer-
te, el calor méis fuerte de la reaccibén, puede ser desviado tam-
bién durante el proceso de reduceidn pc;r enfrian;iento de la solu-
cion de sulfato de titanio en el refrigerador y de esta manera pue-
de mantenerse la temperatura nominal,

Desde el depdsito 9, por via de una rueda ce-
lular 10, se introduce la cantidad de hierro en polvo necesaria pa-
ra la reduceidn en el recipiente de agitacién 11 cargado con una
predcterminada cantidad de agua y se lo suspende en el agua. De
esta manera se habilita el hierro en polvo para su transporie me-

diente una bomba, con el resuliado de que ¢l mismo puede ser
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transportado por una bomba de ruedas con dos canales 12 a la so-
lucién de sulfato de titanilo. A una posicién apropiada de las véil-

vulas 13 puede efectuarse asi una buena dosificacién de la cantidad

de hierro. La iniroduccidén procede por via de un tubo de inmer-

sién 14 ventilado hacia arriba. Un ventilador 15 se encarga de una
{uerte asﬁiracién para evitar un posible emriquecimiento de hidré;
geno eventualmente formado en el recipiente de reaccién., La con-
centracién de hidrégeno presente en cada caso es contraloreada

continuamente mediante aparatos de medicién, Con el suminisiro

de aire para la agitacién neumética, por via de la tubuladura 16,

.puede swrhistrarse también vapor para permitir aumentos de tem-

peratura eventualmente necesarios de la mezcla de reaccién. La
solucién reducid: y, después de la sedimentacidén, clarificada llega
por via de una valvula 17 en el respectivo conducto a un deposito
para la solucidn concentrada de sulfato de titanio trivalente. El
contenido de fondo del recipiente con fondo cénico 3 es evacuado
por via de la vilvula 18 y del mismo se scpara por decantacion
en un recipiente especial 19 la solucién clara. Durante el rebosa-

micnto de la solucién clarificada de iitanio trivalenie, el residuo

" g6lido indtil se deposita en la partc inferior de este recipiente y

puede ser transportado cn- éste.

Por via del conducto de admision 20, la solu-
cién concenirada de sulfato de titanio trivalente llega al deposito
21 (Figura 3). La solucién quc sc obtienc después del desdoblamien-

to de la escoria de titanio, pasa del recipiente de desdoblamiento
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*22 por via del conducio 23 al recipiente de agitacidon 24. Este re-
cipiente de agitacidn, después de la enirada de las soluciones de
desdoblamiento obtenidas en forhna diseontl'nua,"sirve también -de
deposito, del cual unos espesadores de rebosamiento son alimen-
tados contfnuamente con solucién de produccién. Al mismo tiempo,
desde el recipiente de agitacién 24, mediante una bomba 25, ma
corriente parcial bien pequeiia de la solucién es mandada a tra-
vés del recipiente de electrodos 28, en el cual se encuenira un

electrodo de platino con un electrodo de Ag/AgCl como electrodo

de referencia, e

' .

Gracias a la conexion de los electrodos con
un potenciémetro 27, se determina el potencial de reduccibén-oxi-
dacién (Recdox) de la solucidén., Cuando este potencial difiere del

valor nominal, el regulador 28 abre la véalvila reguladora 29, de -

modo que la corresp011dieqte cantidad de Asolucién de sulfato de ti
fanio irivalente puede pas.;;xr del recipiente 21 por via del conduc-.
to 30 al recipiente de agitacién 24. Esto procede hasta que, des-
pués de una adicion suficiente de solucién de titanio trivalente, sea
alcanzada la dese.ada concentracién de iones de titanio {rivalente y
ajustado el valor nominal., Asi, las soluciones de desdoblamiento
que entran contfnuamente y discontinuamente en el recipiente de
agitacion, llegan a tener por este mecanismo regulador la requeri-
da conccntracién de iones de titanio trivalente. Una exécti’cud aun

mayor en el ajuste de la conceniracign de los iones de titanio

trivalente pucde ser lograda de tal manera que en dependencia del
1
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» potencial de reduccidén-oxidacién cada vez medido, 'sc agregﬂ;a en un
primer recipiente intermedio aproximadamente un 90% y en un se-
.gundo recipiente dispuesto en serie con el primecro el 10% restan-
te de la solucidén de sulfato de titanio tfivéxlente necesaria. De cs~
ta manera es ajustable la solucién de desdoblamiento con una exac-
titud de 0,1 g/l de tfitanio {rivalente, calculado como TiOz.

| In la aplicacién del procedimicnio arriba ex-
plicado se ofrccen las siguicentes veniajas:

Por la separacion magnética del hierro me-
tﬁlico, se evita el desar:;ollo peligr_'oso de hidrdgeno en el desdo-
5lamie11to de la escoria de titanio con 4cido sulfirico. Gracias a
la aplicacidn de la fraccidn magnetica conteniendo hierro separa-
da de la escoria de titanio y como tal initil, para la reduccidu,
se ahorra materia prima de hierro.

El mejor rendimiento de reduccion en el re-
cipiente s«zpérado de reac;:ién y el ajuste automitico de una con-
centracién de iones de titanio trivalente que es exacto hasta de
0,1 g]l, tienen como resultado un menor consumo de agentcs de
reduccidn, de modo que en comparaciéﬁ “eon. ia‘realizacién ante-
‘rior, con la aplicac;.ién del hierro sei)arado magnéticamente, la
cantidad de aplicacién de la materia prima de hierro fué reduci-
da a una tercera hasta una cuarta parte. Ademads, por evitarse
la reduccidén con chatarra o hierro viejo, en cada recipiente de
desdoblamiento no hacen falta los disposilivos sujctos a constantes

reparaciones de otra manera nccesarios ¥ la capacidad de desdo-

o elnar gt

e aeime, 4w we eua
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+blamiento es aumentada en aproximadamente un 15%.

El cierre completo; de los recipienies de des-
doblamiento es una condicidn previa necesaria para una ;iisminu-
cion considerable de las cantidades de gases de escape. De esta
manera llega a facilifarse substancialmente la purifiéacién de los
gases de cscape en una forre de lavado. '

Las soluciones de sulfato de titanilo produci-
das segin el procedimiento descripto, se prestan excelentemente
bien para la fabricacion de TiOy con muy buenas propiedades de
pigmento. «’m-—;-' '

A continuacién se‘explicaré més detalladamen-
te el procedimiento segin la invencidén en b;atse a los siguientes
ejé:rrip].os.

‘ Ejemplo 1 s . - :
Produccién de una solucién concentrada de sulfato de- fitanio tri-
valente (preparacién de ensayo de laboratorio).

A una mezcla de 300 cm® de filtrado de un
filtro giratorio del sistema de desdoblamiento en operacién, de
40 cm3 de I-IZSO4 concentrado y de 50 cfn3 de I'IZO,: fueron agre-
gados durante una hora bajo agitacién 25 g de una fraccién segre-
gada magnéticamente en el molimilento de una escoria de titanio.
La proporcién de hicrro metilico era de un 74%, el tamafio de
grano era de entre 40 y 120 micrones, Al final cie la reaccidn es-
{aban presentes 380 em? - ocurrieron. pequefias pérdidas en volu~

men por evaporacidn - de una solucidn cuyo andlisis did los si-
1 ' )
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.guientes valores:

Ti (total) como TiO, 7 . 121 g/1
Ti (trivalente) como TiO, | ' .83 g/1
HyS0, (libre y ligado) | 440 g/t
FeSO, : 179 gt
transformacién en Tiot | 69 %
rendimicnto calculado sobre hierro metilico . 60 %

En el proceso de molimiento-sccamiento
continuo de escoria de titanio";-ealizado en la operacidn de una
planta industrial, en el molino de mineral se irataron las siguien-
ies cantidades:
escoria en brﬁtb aplicada 330 ioneladas
molienda obtenida de <40 micrones ) 328 toneladas
fraccién magnéticamente separada
de 80 a 180 micrones ' 2 toneladas

La molienda contenia menos de 0,2 % de

hierro metilico, El andligis de la fraccidn magnética did:

 Fe metélico _ ' 66,5 %
FeO ' 15,2 %
TiO, - o ' 14,4 %
olros componentes 3,9 %

Las 2 toneladas magnéticamente scparadas

3

con 1330 kg de hierro metédlico fueron suspendidss en 7,7 m® de

agua que en la reaccién posterior era necesaria al mismo tiempo
§
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‘como agua de dilucién. Deniro de umhora, esta suspensién de hie-

rro fué introducida mediante una bomba por via de un tubo de in-

mersién en la solucidén preparada de la siguiente manera:

24,5 m3 de filtrado del filiro giratorio fueron mezclados en el re-

3

cipiente de reaccién con 4 m® de acido sulfirico concentrado, for-

' a Y'Y y - .
méndose 28 m* de una solucidén de la composicién:

Ti (total) como TiO, 160 g/1
Ti (trivalente) como TiO, o el gft
1,50, (libre y ligado) ) o 565 g/1
FeSO, . 64 g/l

Bajo una fuerte agitacién neumética .se produ-
jo la reaccibén, subiendo la temperatura de 47° a 62°C. Después
de una breve agitacién posterior y después de la sedimentacibén

3

de las particulas no reaccionadas, se obtuvieron 36 m° de una so- i

lucién clara que contenia los siguientes componentes:

Ti (total) como TiO, ' 125 gf1
Ti (trivalente) como TiO, - 87 g/
H,80, (libre y ligado) , : 425 gf1
FeSO, , 146 g/l

La concentracién de hidrégeno en el escape
del aire de agitacién, durante toda la reaccién, no excedié de
un 2%, La transformacién ascendid a un 70% y el rendimiento :
de la reduccibn a un 82%. La humectacién del polvo de lvlierror
con agua y la introduccidén del hierro-por via del tubo clle inmer-

sidn en el lquido de rcaceidn aqui se hicleron notar ventajosamente
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en el rendimiento de la reduccion.

En el desdoblamiento con acido sulflrico

de, por ejemplo 10 ioneladas de escoria de tfilanio, después de

la adicién de agua disolvente a los sulfatos desdoblados, se ob-
tuvieron 28,5 m® de solucién de sulfato de titanio. Para ello,
se agregaron por via de un dispositivo reguiador 0,8 m3 de la
solucién de titanio trivalente concentrada arriba descripta y

de esta manera se ajusié el valor nominal de iones de titanio
trivalente, Los correspondientes andlisis cliei'on aqui los si-

guientes valores:

antes de la adicion después de la adicion
de 12 solucién de desdoblamiento

Ti (total) como TiO, 235 g/l 232 g/l
‘Ti (trivalente) como TiO, - _ 1,4 g/l
Fe (totai) como FeSO, 92 gf1- 94 g/l
Fe como FesO, C2g/1 .

H,S0y (libre y ligado) 524 g/t 521 g/1

En ésto, el consumo de solucién concen-
trada deltitanio tfivalente era de una cantidad 1,12 veces ma-
yor que la cantidad teérica.

- Ejemplo 3

Una solucion de sulfato de titenio triva-
lente producida cn la planta en operacidn, de la siguiente
composicion:

Ti (total) como TiO, . 130 g/1
|

P

e ey
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'Ti (trivalente) comc; TiO, © 75 gf1
H,SO, (libre y ligado) 450 g/1
FeSO, o 150 gt

fué aplicada para reducir el hierro trivalente en soluciones de
desdoblamiento de escoria de titanio y para ajustar el contenido

de iones de TiS

necesario para la realizacién de una hidrolisis
limpia.

A 500 cm® de una solucién de la operacién

3

de desdoblamiento de escorias de tifanio, fueron agregados 20 cm

de la solucién de sulfato de titanio ‘trivalente arriba indicada

(duracidn: 2 minutos).
anélisis

antes de la adicién  despuds de la adicién

Ti (total) como TiO, ' 236 g/1 .- 235 g/l
-Ti (trivalente) como TiOg - | 1,6 gf1
Fe (total) como FeSO, 89 g/l 92 g/1
Fe** como Fe, (SOg)q .3gN -
H,S0, libre y ligado 520 g/1 517 g/1
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Descerita suficientemente la maturaleza del invento,
asf{ como la manera derealizarse en la prictica, debe hacerse
constar que las disposiciones anteriormente indicadas son sus-

5. ceptibles de modificaciones dedetalle en cusnto no alteren su
principio fundamental, Tembién se hace consfar que el invente
corresponde & une solicitud de patente presentada en Alemania
con el n? P 20 15 155.§ de 28 de marzo de 1970, acogiéndose
por lo tanto & los beneficios que conceden los Convenios In-

10, ternacionales en vigor, siendo lo que constituye la esencia
del referido invento por lo gque se solicita Patente de Inven-
¢lén por 20 afios en Espafia, sobre: PROCEDIMIENTO PARA LA FRO-
DUCCION DE SOLUCIONES SULFATADAS DE SULFATO DE TITANILO EXEN-
~ TAS DE HIERRO TRIVALENTE; caracterizéndose por lo slguiente:
L. 1.- Procedimiento pera le produccién de soluciones
sulfatadas de sulfato de titanilo exentas de hierro trivalen-
te, a partir de una escoria conteniendo titanio, por moli-
" miento~-secamiento,desdoblaniento con~é§ido sulfdrico, segrega~

‘ cién de los s6lidos no desdoblados y eventual concentracién

- 20, por evgporacién de la solucidn de desdoblamiento, ajusiéndose

. la solucién de desdoblamiento a uns concentrascién de titanio
trivalente tal que resulta impedide la formacibn de iones de
hierro trivalente, caracterizado porgue el hierro metélico
contenido_en las escorias se mpara magnebicomente del material

25, grueso deretorno del molomiento-secamiento y se agrega & vns
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gorriente parcisl de la solucidn de sulfato de titenilo 1li-
herads del residuo delvdasdoblamien%o, en une relacidén ceg~
paz de formar en este corriemte parcial una concentracién
de titanio trivalente de sproximedamente 50 a 90 g/1 cal-
culadoy como Tioz, y este corriente parcial se agrega a la
golucién total de desdoblamiento.
' 2.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca~
meterizado porque el hierro en forma de polvo se suspende -
en sgua antes de la reaccién con ls solucidn deida de sal
de tltanio tetravalente. .

3.~ Procedimiento segin lesreivindicacidnes 1 y
2, caracterizado porque la suspansidn de hierro se introdu-
ce en une solucidn de sal de titanio tetravalente débajo
del nivel de la misma,

4.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a
3, caracterizado porque en la solucién total de desdobla-

miento ge ajusta un contenldo de titanio trivalente de 0,1

-

a4 g/1 preferiblemente de 1,3 a 1,6 g/1, caleulado como °

T10,.

5.~ Procedimiento segiin las reivindicaciones 1
a 4, caracterizado porque la dosificacién de la solucién
concentrada de fitanio trivalente se controla por medio
del potencial de reduccidn-oxidacién medido en la solucién

de desdoblamiento,

6.~ Procedimiento segin cualquisra de las reivin-
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dicaciones enteriores, csracterizado porque el hierro pulvery-

lento separado mecanicenente tiene un tamsfio de grano de en~ -

tre 40 y 350 micrones.

7.— Procedimiento segin cuslquiera de las reivine
dicaciones anteriores, cerscterizado porque el hierro pulve-~
rulento tiene wn temefio de grano de entre 80 y 180 micrones,

8.~ Procediniento para le producecién de soluciones
sulfatadas de sulfeto de titanilo exentas de hierro triva-
lente, tal y como quede sustancislmente descrito en la pre-

sente Memoria, y plenocs.

Esta M

na por una sola ¢

+. GOMEZ ACEBO Y MODEY
«-», Finmados F. Herodadez Ruiw
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