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PROCEDIMIENTO PARA SEPARAfl PARTICULAS DE SOLIDOS DE LAS SO~

IUCIONES DE SULFATO DE TITANILO OBTENIDAS POR DESDOBLAMIEN=
70 DS IIMENITA O ESCORIAS DE TITANIO CON ACIDO SULFURIGO,

Hotisilants: BAYER ANTWERPEN N,V., entidad holandese, residénte -

en Antwerpen, in Xruisschanns, Holanda.
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1 . Es conocido desdoblér ilménital‘o escorias d—e titanro .. :
wn acido sulfiirico, eventualmente bajo adfcié:h subsgiguiente de:agua .‘ TFn
-vista} de que tal "solucién de desdoblamiento' en la maiyorfé de lox casos |
cqhtiehe todavia particulas atn no desdobladas como aaéli.dos: - mm;.sh“.'.x qn‘

B) ; aspectro negro, se la llama lambien "soluc;.ién rieg'i-av"’,. Las:partic:ulas >no
'd'esdob.lédas de solidos en la solucidn negra deben se{r primew-az_xm_ntésepé.-.
rada‘s'de la solucidn que contiene tilanio, mec'ii,a'nt'erun.pi-ocedi.ﬁx iento do

‘ separamon. ¥l contenido de s_.ohdos en la solucién negra varia, segun el -
materiat de partlda entre 20g/ly 75 ¢fl.

o Despues de la separacibn de lag particulas de s_él..i.dos,
el sulfato de titanilo presente en la solucibén ‘negi‘a-, pu;ede ser hidfolizadé

. en forma conocida a formar dibxido de ﬁia_mio“que, d_eé_pueé_ dé la separaci¢i.
de la -ﬂéjia’ madre (el llamado 4cido diluidc;), es calcinado ¥y rhélido. -
| La oblencién de'una solucién ne.g,rar préct.icaniéh{e
‘ 1"54 : 7 e"xém’:a gig gblidos es dificil a causa de 1la -divis'ibnrfirzlg, muéh‘aé veces hasts

coloidal; de los sblidos.

. . 3 . . .
La Patente alemana No. 513,291 descrlbe un prbce»

".'_dxm iento para la purificacién de solumones al acido sulfunco de sulfato
‘._'de titanio en presencia de titani;o t’r‘walente -en el cual se enfrian las solu-
20 - ' ‘ :cxones y se lag flltran a tem peraturas més baJas posxbles por mtrotelas
flltrantes Ese pchedxm iento, sin embargo, entre otros causas debndo
_.a la observacmx} necesaria del margen desventajoso especxf_tco de tempe-
' : ratura, no encontrd aplicacidn en la i‘aréctica. 'Mas bien se trataf,léi s'olu'-_ ‘
_ cion de desdoblamiento usualmente en un érocedirhieﬁto de varia"s; :etapas; '

25 ' tal como se la describe p. ej. en la Patente publicada _de la Rep. Fed.
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Alemana No. 1.767.232, y en "Titanium" de Jelks l’)‘érkédale,'ﬁdicibd

I, 1966, phginas 214-215., Un esquema de ese procedimiento conouido pa. i |

* ¢l desdoblamiento de los sblidos de la solucibn negra esté pi‘_esentédq enla -

- Wigura 1 de la citada literatura, en la cual los rimbros tienen los siguien-

tes 'signi_ficados:
i | Suministro de la solucibn negra,
2 Espesador, |
3 Rebose al filtro-prensa, .
4 Piliro-prensa,
5 .. Pago inferior al filtro-prensa,
6 'Fi.lt-ro giratorio, .
7 Suministro dé golucibn negra précti’c_ameﬁte exenta de séiidps a la
hidrélisis. |

En detalle, 1a solué ibn negra coﬁteﬁiendo abli dt;s es
intrpduc ida primergmehte en uno o varios {lamatos recipien‘geé' de eape-
samiento, (2), -entendiéndose bajo tales grandes recipientes con z;ebosadem
en.los cuales han de depositarée al. grado‘ més amplio posible las particulas
de sblidos. A fin de .auﬁmentar el grad6 de efec!.o de ‘esios espesadores,
usualmente se agregan agentes de floculacién, tales ::omo polfxneros ibnicos,
p.-ej. poliacrilatos. El matgfial de rebose tiene, por regla geherél, toqavia
un contenido de sblidos dentro del margen de 0,.50 a2,00 g/l .que' .es_todaf
via demasiado elevado para una hidrélisis de la solucibn negra a‘ formar H}Lu

drato de dibxido de titanio. Por éato , e'l.material de rebose. es subsiguien-

- temente filtrado, lo que se hace usualmente en un filtro-prensa en que el

contenido de sblidos en la soluql bn negra es reducida hasta 15 a 50 mg/1.
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i1 material de paso inferior de log espesadorey cu

filtrado mediante un filtro giratorio de vaclo {6), con lo que el filtpado re

" sultante subsiguienteménte es filtrado bor segunqa véz conjuntamente con el

maferial. de rehoso de los espesadores. Antes de la filiracign, el filtro gi-
ratorio de vacio es pfovisto de un revestimiento previo, bajo el cual se
entiende un recubrimiento con agentes auxiliares de filtraciéxi, tales como
diatomeas, silicatog aluminicos de particulas finas, en espesores de c;a\pé
de 10mm a 80 mum. Estos recubriuiiehtos hah dé efectuar 13 filtracidn del
material de paso inferior casi infiltrable existente con un contenido de 86~
lidos miuy elevado de 500 a 1000 g/1. . .

- Tambien el filtro-px;bnsa, en el cual es efectuada la
filtracidn del material de reboso y el material filtrado de paso inferior de.
los espesadores, es cargado previamente con agentes auxiliares de filtra-
cidn. |

A : '
Las desventajas de ese procedimiento cousisten par-

ticularmente en que la separacién en varias etz as de los sblidos no des-

doblados en la solucion negra requiere mucho tiempo, en que han de aplicar-
se cantidades importantes de agentes de floculacibén'y en que conjuntamen te
con la filtr;acién un cuidadoso lavado es imposible, por 10 que Ti0SO 4 que-
da en la tofta de f iltracién;

Constituye él objeto de la presente invencibn un pro- -
cedimiento para la separacidn de particulag de sblidos de las soluciones de
sulfato de titanilo obtenidas por el desdoblamiente de ilmenita o escorias de
titanio-con acido sulfiirico, mediante filtracién de la golucibén de deédobla-

mienlo en presencia de agentes auxiliares de filtracién , cuyo procedimien~-
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" vado por separacibn bajo presién.

to se caracteriza porque se filtra la solucién de desdoblamiento contenicndo ‘

sblidos a bresiones de 1 a 16 bares y se la transforma en una toyia de fil- | :

"tracibn con espesores de capade 10 a 35 mm y, en el caso dado, se trata

la tovta de filiracidn directamente sobre el filtro con liguido de lavado en
canlidades dé 0,102 0,50 m3 de H20 por metro cfibico de filtrado y subsi-
guientemente se elimina ampliamente de la torta de filtracién el agua de la~-
] !
Segin el procedimiento de acuerdo con la invencéibn,

que a diferencia de los procedimientos conocidos no separa la parte de la

guspensidn cbnteniendo los solidos en forma enriquecida en varlas etapas
mediante un proceso de sedimentacién con dos subs iguientes giltracionés,
sino que sorprendentemente es pogible filtrar la épluc i6n de dé_adoblqmlen
to conteniendo sélidos, no obstante su e@tado finamente d'wid'u_io y coliodal,
en un procedimiento de una sola etapa bajo aplicacibén de presgibn, Sé apli-
can presiores de 1 a 18, ,"-preferiblemente de 4 a 10 bhareés. Adéméé, en
esta filtracién de una gola etapa, el contenido de sblidos de la torta de fil-
tracién, sin més, puede ser ajustado a valores de 50 & 70 % en peso. En
esta filtracién de una sola etapa, el contenido de sblidos en el filtrado pue-
de ser reducido hasta 15 a 50 mg/1, de modo qﬁe; el filtrado se preéenta en
una forma apropiada para la hidréiisis a formar hidrato de dibxido;- ,‘dé ti-
tanio. Para la realizacién del procedirhiento gegln la invencién, es parti-
cularmente apropiado un filtre de diafragma, tal como.ge lo ilustra p. ej.
en D. B. Purchas, Industrial Filtration of Liquids, segunda Edicién,
Leonard Hill Books, plgina 225, y se lo describe en las péginas 223 y 227.

Tal dispositivo de filtracién tiene cAmaras horizontales de filtracibn que
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hacen posible cualquier altura de la torta de f_i}tracién ide 10 a 35 mm.
La filtracién puede ser realizada a presfoneg de 1alsb bai"és, pidie-
ribleme:nte de 4 a 10 bares. Es preferida uha torta de filtracion con un
espesor de capa de 15 a 25 mm. ' r-

o Materiales de tela hltrante apro‘.).ladoa bara la t‘lltra—

* ¢

cibn son p. ej. pollarmda poliéster y pohpropuleno Son partlcularmente

- apropiados materiales de tela filtranie con una perme'abilidéd D (lilrog

de aire/ dm‘2 /mina &p =20 mm de colﬁmng de agua) de enitx;e eproxima-
damente 560 y 420,

En una forma de realizac i6n prefen da del procedx-
miento segun la u'wencxén la filtracién es combmada con una o vamas eta-

pas de lavado, aiendo tratada 1a torta de filtracidn directamente sobre el fif-

tro. En ésto, el lavado de la torta de filtracién puede ser reallzado'a pre-

siones de"l a 16 bares, preferiblemente de 4 a 12 bares, pudiendo efec- ‘

“tuarse el lavado de la torta de futraclén existente en forma homogénea y

practxcamente exenta de grietas, de tal modo que. los ltquidos de lavado,

preferlblemente agua, se hacen pasar por Ia torta de flltl‘aClOl‘l oel mtro

‘con velocidades de flujo de 0,1 a 1,2 m/h, preferiblemente de 0,2 a 0,'6 mfh..

" A 1a solucién de desdoblamiento cox'lténiendo'sélidos:
é;ue_ha de ser filirada, antes de la filtracién , se> agreéan agentes auxiliares
d;a f iltrac'u"n; tales como p. ej. st}icatos aluminicos fix{amenté divididos en
caﬁﬁdades de 2 a 10 g/f1, preferiblemenie ;de 4 é 8 g/l Anteﬁ de la 'filtx'a-
uon las Supel‘fLCleS de filtro son precargadas con una capa de aproxtmada N
mente 1 a3 mm de agente auxthar de filtracién.

En éato, el filiro para la carga previa con agente .
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-auxiliar de filtracion es tratado prlmeramenie a presmones de s a6 hais

con una suspeniién que consta de filtrado claro y de 5 a 10 g/l dv ..,L,m.h.
auxiliar de filtrac-ién.- B

TLuego, la golucidon de desdobiamient& conténiendb 8b6-
lidos a la cual se agrega el ugente de filtracién en cantidades de 2 a 19 g/i,

. . i i

es filtrada‘a una presibdn dedalo bared, debiendo ajustarse la 'tempe'iratura
de la soipcién d;eAdesc.loblamiento entre 60 y Qdoé; 'preferibfem ente entre
75 y 859C. A éontinuac ibn de 15 filtracién, por la to;'ta de filtracién sé;
hace pasar a présién liquido de lavado, de preféréncia agua, én cantida&es
de 0,10 a 0,50 fn‘3:, preferiblemente de 0,20 a 0,40 m3 HyO/m3 de filtrado.

Subgiguientemente, la torta de filtracién es exprimida
bajo una presién de 10 a 16 bares hasfa la seque(_i.ad y entonces es desca'r.-
gada. El filtrado obtenido en esta forma es inmediatamente cla“'\.(): la capg
de la torta de filtracibn es ajustada preferible;nénte a una altura de 10 a
20 mm. |

E1 rendimiento de la filtracién segin el procedimierito
de acuerdo con la invenc_:‘tbn, -es de entre 0,150 y 0,600 m3/m2/h. .

- Por el procedimiento segin 1a irlirenclbn, el,réz'ldin:ie-w

to en sulfato de tianilo puede ser aumentado en 1,5 a 4,5 %. Ademés, per -
mlt‘ét un ahorro de tlempo sobre todo tmportante y puede remmcmrse la adi-

¢ibn de agentes de floculacién,

En lo que sigue, se explica el procedimiento segin iy

invenciédn a tftulo de ejémplo:‘

Ejemplo 1:
Carga prévia:.Flltrado‘claro que contenfa 8,5 g/1 de agente auxiliar de fil-

~
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traéién en forma de silicatos aiumihicos finamente divididos, -
se hizo pasar a_p#esaén por el filtro duradte dn'mihuto a P
und presién de 5 bares, Se emplearonren totél 100 ml de £11-
trado claro conteniendo agente auwxiliar de filtrecién concor-
5 | dentemente con la capacidad de las cémafas de filtréeidne
Filtrac16n~ La solucién negra conteniendo 35 g/i de s6lidos
y5 g/i de agente auxiliar de filtraci6n, ‘se’ hizo pasar a la
presién de 8 bares y a una velocidad medis ds flujo de 1,89;.1@'2
7 ' m/hinuto, obteniéndose 450 litros de filfrado. Este proceso
io o dur6 9,5 minutos. Sub51gulentemente 86 aumentd 1a presidn du-
rante “3 minutos a 10 bares. La torta de filtracién asi obtani-
da que tenia una altura de 15 mm, fue’tratada durante 4,85 mi-
nutos a una presién de 4,5 bares con.loo litros deagua a unq
velocidad de flujo de 8,8, 103 m/hinufo.‘Luego ge auménté
15 - la. presién durante un minuto a 15 bares pars. remover amplia-
| mente el agua de lavado y producir une torta de filtracién con.
_aproximadamente un 59 % en peso de sélidos. El. tiempo ‘perdido
‘total del dispositivo de filtracién durante las referidas

0peraciones era tan solo de 5, 50 ninutos.
20" S N0 T A

=========’=====, : . .
Descrita suficientemente le naturaleza del invento,'
as{ como la manera de realizarsé en la préctica, debe hacerse
constar que las disposiciones anteriormente indioadas son
susceptibles de modificaciones de detalle en cuanﬁo ‘no al—

25 teren su prineipio fundamental. Tembién se ‘hace constar que

el invento corresponde & una. solicitud de Patente presentada
en Alemenia.con el n? P 24 54 220, 9 de 15 de noviembre de )
1 974. acogiéndose por lo tanto a los heneficios qpe con-
ceden los Convenios Internacionales en vigor, siendo lo »

30 que constituye la. esencia del referido invento por lo que se

.
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golicita Patente do Invencidh por 20 afies en Espafia, sobre:
PROCEDIMISNTO PARA SEPARAR PARTICULAS DS SOLIDOS~DE-LA$.
SOLUGIONES DE SULFATO DE TITANILO OBTENIDAS POR -DESDO@LA-
MIENTO D& ITMENITA O ESCORIAS Ds TITANIO CON ACIDO SULFU-
RICO, ceracterizéndose por lo 51guiente- _

' Qo Procedimiento para separar particulas de sélidos
de lés soluciones de sulfato de %itanilo obtenidas por des=
doblamiento de ilmenita o escorias de titanio con acido sul- u'
férico, mediante filtracién de la solucién de desdoblamiento’

en presencia de agentes auxiliares de filtracibn, caracteri—'

- zado pofque ge filtra la solucién de desdoblamiento conte-

niendo sélidos a presiones de 1 a8 16 bares y se la transfonna '
en ung torte de filtracién con eSpesores de capa de 10 & 35 am
¥y en el caso dado, se trate la tortg de filtracién directa~
mente sobre el filtro con liquido de iavado,eh cantidades de
0,10 a O, 50 n3 de H,0 por metro cibico de filtrado y subsi-
guienfgmente se elimina ampliamentevde la torta de filtrecién
el agua de lavado por separacién bajo presién. . | '

| - 2.~ Procedimiento segin la reivindieacién 1, ca~
racterizado porque la torta de filtracién' a presiones de 1 &
16 bares con 1lfquido de lavado a velocidades de flujo de 0,1
g 1,2 m/h, ' '

3.- Procedimiento segfn-las reivingicaciones 1 ¥ 2,
caracterizado porque se ajusta, en la torta‘de filtracién,
‘contenidos de sblidos de aproximadaﬁente 50 a TO% en peso,.

4.-'Procedimiento para separar particulas de séli-
dos de las solucliones de sulfato de titaﬁilo obtenidas por
desdoblemiento de ilmenita o escorias de titanio cbn doido
sulfdrico, tel y como queda sustancialmente descrito en

la presente Memoria, e ilustrado en el dibujo adjunto.



Bgta Memoria conste de 10 hojas esoritas a mé-
‘quine por ana sole caré. - ' : o
Madrid, - lﬂp% " %@Vu:im .
BALYER ANTWERPEN N.V. N

‘AGEBU Y moutt
. Joc L Gasts Farnknder
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