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‘Barksdale, Second Edition, pdg. 317 y s&.).

lles sobre los filtros de Moore conocidos se encuentran, por

Ya se conoce el obtener Ti0, a partir de minerales de
ilmenita o escorias de titanio mediante un desdoblamiento con
deido sulfurico. Mediante hidrolisis de sulfato de titanio fop
mado se obtiens el hidrato de didxido de titanio que, despuds
de separar de la lejfa madre (decido diluido), se celcina y se
moltura. E1 hidrato de didxido de titanio que se obtiene en la
hidrolisis es de partfculs muy fina, ademds oontiene en la mayo-
ria de los casos sustancias secundarias en tales cantidades que
no sge puede someter sin ulteriores etapas de purificaciones adi
clonales al proﬁeso de caloinacidn. El hidrato de didxido de ti
tanio precipitado es muy dificil de filtrar, debido a su compre=
sibilided y particulacidén fina. Para separar las impurszas def
hidrato de didxido de titanlo filtrado es usual volver a suspen
der la torta de filtrado, en caso dado en presencia de aditivos§
especiales, y despuds volver a filtrar. Estas etapas de lavadoi

y de filtracidn pueden ser ev caso dado repetidas (Titanium J.

El hidrato de didxido de titanio que se obtiene en la
hidrélisis de la solucidn doido sulfurica de sulfato de titanio,!

que en la mayorfa de los casos aUn contiene hierro y otras 1mpu4
rezas, se separs generalmente en asl llamados filtros de Moore %
del dcido diluido. Tales filtros de Moore son especialmente %
adecuados para una filtracidén lenta y trabajan bajo vacfo. Peg;
miten, ademds, un lavado de la torte de filtracidn. MNds deta- !
|
ejemplo, en D. B. Purchas, Industriel Filtration of Liquide,Seeé
B3ition, Leonhard Hill Books, pdgs. 278 - 279. !
A continuacidn se explica a base del diagrama de flu-

i
jos (Fig. 1) un procedimiento realizado en la forma ususl. Las i
|
i

cifras tienen el sigulente esignificado: 1 = hidrdlisis, 2 = pri
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mera filtracidn, 3 = trataniento del agua de lavado, 4 = blan-
queo, 5 = adicidn de blanqueador, 6 = segunda filtracidn, 7 =
adicidn de agua de lavado, 8 = adicidn de productos qufmicos de
ajuste, 9 = ajuste, 10 = filtro giratorio, 11 = horno de calci=-
naoidn.

En detalle, en la primera etapa (1) se efectda la hi-;
drélisis de la solucidn doido sulfurica de sulfato de titanilo
que contiene hierro, a una temperstura entre 80° y 120%0.

El hidrato de didxido de titanio, que se forma, se se
para en la primera etaps de filtracidn (2) en un filtro de Moove,
del deido diluido, & continuacidn se puede tratar la torta de ;
filtracidn con agua de lavado (3). ILa torta de filtracidn con~
tiene, si se parte de llmenita, primeramente aproximadamente un;
40 % en peso de hierro (caloulado como Fe, 03, referido al sdli-
do Ti0,) sl se parte de escoria aproximadamente un 25 % de hie—:
rro. Mediante el lavado me puede reducir el contenido de hierro
a aproximadamente un 0,1 % en peso de Fe. ILa separacidn del 4ol
do diluido dsl agua de lavado se realiza en forma sencilla a trg!
vés de la cantidad de lfquido del filtrado o bidn del agua de

lavedo. Despuds de filtrar, y en caso dado lavar, se extras mg

nuslmente, se suspende en agua ¥ se somete a un blanqueo (4) por
ejemplo, mediante adiocidn (5) de aluminio, Hy80, a 80%¢). Ia éwﬂ
pensidn blanqueada se filtra de nuevo a través de un filtro de
Moore (6) & normalmente se trata con agua de lavado (7) hasta
gque el contenido en hlerro de la torta de filtracidn ha bajado

& menos de 40 ppm de F9203. Esta torta de filtracidn se vuelve
& sacar manualmente y se suspende. Mediante adicidn (8) de dis~
tintos productos quimicos (tales como, por ejemplo, NaOH, KOH,
H3POy, Sb203) se puede realizar el ajuste (9) (influenciacidn di

rigida de las propiedades del pigmento en el hornc de caloina-
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‘do de titanlo en una o varias etapas de filtracidn y de lavado,

. -3 -

¢idn). A continumcidn se concentra la suspensidn de hidrato de
didxido de titanio ajustada mediante un filtro giratorio (10) a
un contenido en sdlidos de aproximadamente un 38 % en peso (ba-
se de Ti0,) y en el horno de calcinacidn (11) se recusce a tem-.
peraturas entre 600°C y 1200°C al clinquer de 740, terminado en
forma de anatas o rutilo.

Por la patente francesa 1 422 120 es conocido separar
el hidrato de didxido de titanio despuds de la hidrdlisis en wn
£iltro de Moore o en un filtro giratorio y tratar la torta de
filtracidn en el f£iltro con distintos lfquidos de lavado para
retirar agi las impurezas. El contenido en hierro se pueds ro-
ducir aquf a travds de la adloidn de lfquido de lavado, que cop’
tiene iones de titanio (III), a valores de 40 ppﬁ ¥y menos. A
continuacidn se puede conducir la torta de filtracidn despuds
de un ajuste adecuado paras la ecalcinacidén directamente al horno

de calcinacidn. :

Laps desventajas de este procedimiento consisten espe-!
cialmente en que tanto la filtracidn como tambidn los distintosg
procesos de lavedo son muy ientos ¥ que ademds, el hidrato de i
didxido de titanio, sntes del recoclido, s0lo se puede llevar a %
contenidos en s86lidos de un 35 a 40 % en peso de Ti0o. En el !
proceso de recocidﬁ a continuacidn se consumen, por lo tanto, i
grandes cantidadese de energla para la evaporacidn del agua en E
exceso. i
Objeto de la presente invencidn es un procedimiento

para la elaboracidn de suspensiones acuosas de hidrato de didxi

en caso dado bajo réalizaoidn de un blanqueo, ulterior gradua-

cidn de las propiedades-del pigmento ¥y caloinacidn del hidrato

de didéxido de titanio parciaslmente deshidratado, que se carac-
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veriza porque‘la guspensidn de hidrato de didxido de titanio
se filtra a presiones de 1 bar hasta 16 bar y se transforma en
une torta de filtracidén homogénea, prdcticamente libre de grie~{
tas oon espesores de capa desde 10 mm hasta 35 mm. ;
Segun el procedimiento de la presente invencidn, que
a diferencia del procedimiento conocido no realiza el filtrado :
en vacfo, sino bajo aplicacidn de presidn, es sorprendentemente;
poeible filtrar el hidrato de didxido de titanio a pesar de su
constitucidn de partfeula fina y compresablilidad, mds répidamegl
te que husta ahora. Ademds, el contenido en sélidos del hidra~
to de didxido de titanio se puede aumentar, sin mds, a valores
de 45 a 55 % en peso. Especialmente adecuado para la realizg— ‘
cidn del procedimiento de la presente invencidn ees un filtro de
membrana tal y como estd ilustra@o por ejemplo en D. B, Purchas,
Industrial Filtration of Liquids, Sec, Edition, Leonhard Hill f
Books, pdg. 225 y deserito en las pdginas 223 a 227. Un dispo-
gitivo de filtro de estos tiene cdmaras de filtracidn horizontg
les que permiten una torta de filtracidn arbitraria de 10 mm &
35 mm. ﬂa filtracidn se puede efectuar a presiones desde 1 bar
hagta 16 bar, preferentemente desde 3 a 6 bar.

En una forma de realizacidn preferente del prooedimieﬁ :

to de la presente invencidn se combina la filtracidn con una o
varias etapas de lavado, tratdndose la torta de filtracidn dirqq
tamente sobre el filtro. El lavado de la torta de filtracidn s
puede realizar o presiones desde 1 a 16 bar, preferentemente dqj.
dv 4 a 10 bar. En el procedimiento représentado en el esquema
o flujos, segun la figura 1, se pueden realizar las etapas de
filtracidn, que se realizan bajo aplicacidn de un filtro de Moo

re 0 giratorio, tambidn empleando un filtro de membrana. En la

forma de reallzacidn preferente del procedimiento de la presant1
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invencidn se puaden reunir dos etapas de filtracidn comsecuti- ;
vas 0 bidn todas las etapas de filtracidn que son necesarias sg
gin el procedimiento del esquemae de flujos representado. El 12.
vedo del lodo de hidrdlieis del hidrato de didxido de titanio
que se& presenta en forma homogénea y prdcticamente libre de grig
tag, se pueds realizar squi pasando los lIguidos de lavado & vg:
locidades de flujo de 0,1 m/h haste 1 m/h, preferentemente des-
Qe 0,3 hasta 0,7 m/h a travde de la torta de filtracidn o bidn i
el filtro. Al aguas de lavado se le puede dosificar titanio (Inﬂ
en forma conocida, encontrdndose la concentracidn en el agua de
lavado entre unos 0,8 haste 4 de Ti3+/1.

' Debido a la reduclida humedad residual con le que ae ;
obtiens el hidrato de didxido de titanio despuds de la filtra=- |
cidn y el lavedo en el procedimiento de la presente invencidn :
se puede lograr en el ulterior proceso de recocido una ganancia
en energia de un 25 a 30 4 y un mayor rendimjento. El conteni-
do en hierro se puede ajustar ademds, sin mds, a valores infe-
riores a 25 ppm. BSobre el filtro se puede realizar, sin nds,
la etapa de procedimiento mencionada en el esquema de flujos
bajo el punto "ajuste". Pare ello se prepara la torta de fil- |
tracidn medlante adicidn de los productos quimicos conocidos pgi
ra el "sjuste" para la sigulente etapa de caloinacidn.

A continuacidn explioca el procedimiento de la presen-
te invencidn en formae de ejemplo.
Ejemplo 1

En el esquema de flujos de la figura 1 se sustituyd
golo el filtro giratorlo (10) por un filtro de membrana., E1 ci

clo de filtracidn se presentd como sigue:

FPiltraclidn s 4 bar Duracidn 2 minutos

Pronsado & 16 bar . " 3 minutos
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Soplado para secar a 4 bar Duracidn 1 minuto
Tiempo muerto total del aparato " 3,5 minutos

9,5 minutos :

El rendimiento de filtraocidén para anatas se encontra-
ba en 120 & 130 kg/n?h con una superficle de filtracidn de 2,5
n? (a base de Ti0p), pare rutilo fud el rendimiento en un 20 %
mde bajo., Bl contenido en sdlidos ascendid para natas aproximg :
damente a un 50 % en peso, para rutilo a un 48,5 % en peso.

El espesor dptimo de la torta de filtracidn era de 15
a 25 mm. |

Ejemplo 2 E

En el esquema de flujos sme sustituyd el filitro de Moo~
re (6) y el filtro giratorio (10) por un filtro de membrana. !

Ciclo de filtracidn: Duracidn
F{ltracidn a 4 - 4,5 bar 2,5 minutos
Lavado a 6~8 bar, velocidad de flujo 0,38 m/h 10,0 minutos
Prensado & 16 bar 3 minutos
Soplado para secar a 4-~4,5 bar 0,5 minuto i
Tiempo muerto total del aparato 3,5 minutos

19,5 minutos
Entre filtrecidén y lavado no se prensd. El rendimien
to de filtracidn para anatas era de 44,2 kgyhzh; para rutilo en
un 20 % més bajo. El espesor dptimo de la torta de filtracidn
era de 15 - 25 mm. El contenldo en Fe de la torta eta de 20 ppm,
el contenido en materia sdélida como en el ejemplo 1.
Ejempl
Despuds de la hidrdlisis se realizd la filtracidn en
una etapa en el filtro de membrana. El contenido en hierro de

la suspensidn de partida era de un 22 % en peso (expresado como

Fe,05 referido a T407). El ciclo de filtracidn se desarrolld cg
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Duracidn |

Filtracidn a 6 bar 10 minutos
Lavado I (agua) a 6 bar, velocidad de

‘ flujo m/n: 0,56 10 minutos - ;
Prensado intermedio a 6 bar 4 minutos i
Lavado II (agua + Yi-IT-plus) a 6 bar i
velocidad de flujo m/h 46 minutos ;
Prensado a 16 bar 3 minutos l
Soplado para secar a 4§ bar 1 minuto l
Tiempo muerto total del aparato: —ds b minutos

17,5 minutos

El rendimiento de filtracidn para rutilo era de 8 kg/ '

2h con una superficle de filtro 2,5 m2 } para anatas era de 10 :
a 15 kg/mah. En la segunda etapa de lavado (lavado II) e ajus-;
t6 en el agua de lavado una concentracidn de 1,6 g de Ti-III-
-plus/1. La centidad de Ti-III plus dosificada ascendid a 40 g.!
Bl contenido en hierro en la torta de filtracidn despuds de so-
plar para secar era de 25 ppm, el contenido en sdlidos de un 50%.
El espesor-dptimo de la torta era de 15 a 25 mm.

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
as! como lu manera de realizarse en la prdctica, debe hacerse
conetar que las disposiciones anteriormente indicadas son suscep
tibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren su prin

clplo fundamental.
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REIVINDICACIONES

18,~ Procedimiento para lu eluaborsoidn de suspensio-
nes acuosas de hidrato de didxido de titanio, en una o varias ‘
etapas de filtracidn y lavado, en caso dado bajo realizscidn ds
un blanqueo, ulterior ajuste de las propledades del pigmento y §
calcinacidn del hidrato de diéxido de titanio parcialmente des~.
hidratado, caracterizado porque se filtra la suspensidn de hi- ;
drato de didxido de titanio a presionses de 1 bar hasta 16 bar
y se transforma en una torta de filtracidn homogdnea, practica~|

mente libre de grietas, con espesores de capa desde 10 mm hastai

35 mm. |
28 ,~ Procedimisnto segun la reivindicaeidn 1, caractgf
rizado porque la torte de filtfacidn ge trats a presiones desde
1 bar hasta 16 bar con lfquido de lavado a velocidades de fluJo§
desds 0,1 m/h hasta 1,0 m/h. f
3%.~ Procediniento segun una de las reivindicaciones i
1 a 2, caracterizado porque en la torta de filtracidn se ajus~- E
tan contenidos en sélidos de como minimo un 45 % en peso.’
48,~ Procedimliento para la elaﬁoraoidn de sugpensio-
nes acuosas de hidrato de didxido de titanio, tal y como queda
sustancialmente descrito en la presente Memoria y elustrado en
los adjuntos dibujos.
Bota Memoria consta de 8 hojas, escritas a mdquina
por una sole cara. TR,
Madrid ©
BAYER ANTWERPEN N.V

s o .
BUIA=r prvnn ¢ eyt

~

Fletanctor U Gean T., .,
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