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, {.a presente invención ea refiere a unas mejoras
en ia depuración de soluciones sulfúricas diluidas que contienen

- . ' t
al menos uno da los mátales hierro y titanio en asteado de sulfato, 
eventnalmenta junto a otros sulfates metálicas, por ejemplo de 
aluminio, de magnesio, de aodio.

Se sabe que los procedimientos de tratamiento de 
los minerales silico-aluminoaos por e l  ácido su lfu fico dan lugar 
a la formación de dichas soluciones que ee trata generalmente 
da reciclar. Esta reciclado tiene como finalidad principal no 
perder o desechar las cantidades a menudo importantes da ácido 
su lf"rico  que contienen. Pero exige que los sulfates disueltos
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sean eliminados en cantidad suficiente para que las cantidades 
reatantes no perjudiquen e l ataque o no disminuyanla calidad 
dal producto principal buscado; es evidente que se tiene ventaja 
en practicar an las condicionas energéticas mejores esta elimi­
nación de los sulfatoa indeseables que permite al mismo tiempo 
la recut. oración de loa elementos interesantes y ia depuración 
de las soluciones. El procedimiento de la invención es particular­
mente conveniente para tales soluciones.

Es conocido eliminar a l hierro en estado de sulfaf- 
t.o doble férrico y da potasio, arrastrando asta precipitado una 
parte de las otras impurezas. Paro esta forma de eliminación su­
pone la presencia de sulfato da potasio en ai seno de ia aolucióh
y de una relación h ierro/titanio elevada.

El procedimiento según la invención se base en le 
comprobación experimental de que ee puede eliminar la mayor par­
te dal hierro y del titanio presentes en forma de sulfato fé rr i­
co y de sulfato de titanilo en une solución sulfúrica diluida 
que no eontione potasio, incluso si su relación h ierro/titanio
ea poco elevada, concentrando sata solución hasta una concentra­ste
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ción en libre del orden del 5o e l 59% el se efectúa esta
concentración en presencia de sulfato de amonio. Eligiendo con­
venientemente las condiciones operatorias se extrae la mayor part 
te del hierro y del titanio bajo la forma de un precipitado com-¡ 
piejo en e l que se puede identificar crista les de un sulfato fé-] 
rrí-amonico y crista les de un sulfato doble de amonio y de ti tañía­
lo junto a una tercera fase sólida que parece ser un sulfato 
ternario da hierre, de titanio y de amonios

la entidad solicitante ha comprobado igualmente 
que este precipitado arrastra también otras impurezas tales como 
e l magnesio en estado de sulfato y e l  fósforo án una forma no 
identificada.

fh su forma de ejecución, más simple e l ¡procedimien­
to conaisté en introducir en la solución diluida tratar sulfato 

. da amonio en exceso, si no lo contiene suficientemente, en eva­
porar esta solución por calentamiento a una temperatura compren­
dida entre 100 y 160^0, preferentemente entra 110 y 120^C, hasta 
la obtención de una concentración en ácido sulfúrico libre com­
prendida entre 50 y 59% en peso de solución, en dejar estacionar 
asta solución baja agitación durante dos a tres horas a la tem­
peratura de calentamiento en presencia de cabos y par óltimo, 
ai cabo dé este tiempo, en separar la solución y el precipitada 
obtenido.

Por cantidad da sulfato do amonio an exceso ae
quiero decir que la cantidad da amonio presante lnicialmanta an 
forma de sulfato debe aér muy superior q la cantidad que corres­
pondería al ajuste completo da este sulfata en eéles complejas 
de loa tipoa fég  . (ÑH ĵg SÔ  y TÍO (S0^) . S0̂
que comprenden la totalidad del hierro férrico y del óxido de 
titanüo inícialmante presentes.



La presencia de cebos qua proceden de una opera­
ción anterior en cantidad de 0*5 a 3% en peso de solución es una¡!
condición para la precipitación tapida del precipitado complejo ! 
buscado. ¡

Se ha observado que un tiempo de estacionamiento 
superior a 3 horas no aumentaba de forma notable la cantidad da 
precipitado formado.

La agitación debe ser suficiente para avitar la 
sedimentación de las partículas sólidas.

La concentración será efectuada preferentemente ) 
en un evaporador de múltiple efecto que funciona en vacio con ¡ 
vistas a disminuir al consumo energético y operar a temperatura 
relativamente baja a fin  de disminuir los riesgos de corrosión 
de la instalación.

Según una disposición particular ne obligatoria 
da la invención, ei se dispone de una solución de titu lo  in ferior 
al 44-47% en Hg SÔ  libre, se puede efectuar una primera evapera 
eiÓn hasta una temperatura próxima de loe 809C, 9"* conduce
a esta concentración y dajar produciraa bajo agitación una prima 
ra precipitación a esta temperatura durante 2 a 3 horas, siendo 
la faaa siguiente, como se ha descrito, una evaporación a una 
temperatura comprendida entre 100 y 160^C, preferentemente entre 
100 y 1209C hasta una concentración de 50 a 59% en Hg SO4 libre .

Se puede tratar según la invención efluyentes 
extraídos en diversos puntos de los procedimientos que proporcio 
nen soluciones sulfúricas rasidualas qua contienen sulfato fórri 
co y/o sulfato da tita n iio , resultando aataa aoluciónos directa­
mente del procedimiento o de una operación de oxidación de so­
luciones sulfúricas residuales que contienen sulfato ferroso y/e 
un sulfato de titanio divalenta.
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Estosefluyentea pueden tener composiciones dife-j 

rentes y la solución sometida a3 procedimiento puede resultar ! 
ie la mezcla de al menos dos de e llo s . También se puede sometarj 
uno solo de ellos a una primera evaporación y a uná cristalización  
a 8Ó9C en presencia de cebos, no siendo mezclados é l o los otrosj 
efluyentes al primero más qué después de esta primera cr ista liza - 

-Ción.
ios ejemplos que siguen harán comprender mejor 

el procedimiento segón la invención. Las cantidades indicadas ¡ 
se refieren a 1000 g de solución de partida. ¡

Ejemplo 1 }
Se dispone de una mezcla de efluyentes que proce­

den del ataque de un muneral sllico-aluminoso por una solución ¡ 
sulfúrica que titula an pasó 62% de H 30. total y 54% de H- so.! 

libra. - -  ̂ .
La mezcla da estos afluyentes contiene:
-  0#94% de AlgOg en forma de sulfato de aluminio
- 0,30% da f^Og ""  forma da sulfato férrico
-  0 , 37% da TiOg en forma de sulfato de titanilo
-  2, 47% da en forma de sulfato da amonio
- 41,44% da 30g total, de los que el 32,6% en for 

ma de W2S0  ̂ libra
- 45,2% de agua (calculada por diferencia).
Después da la adición da 11,6 g de caboa que pro­

ceden de una operación anterior para 1000 g de solución, se some­
te la suspensión a una evaporación a una temperatura de 1109C qu 
provoca la eliminación de 267 g de agua para 1000 g de solución 
da partida. Después de esta evaporación la suspensión contiene 
54,3% de MgSÔ  libre . Esta suspensión es mantenida 3 horas a sa­
ta temperatura de llQOC bajo agitación, por ejemplo dar un medio
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mecánico o por inyección da aire. Maread a filtración  ae ha se- j 

parado, para 1000 9 de solución de partida, 656 9 de una solución 
que no contieno ya más que 0,31% de TÍO2* aa decir 2,06 9, 0, 11% 
da fegOg, es decir 0,73 9 , 1,10% de A^Og as decir 7,2 9 de 57,0% 
de S§g tota l. Se ha asf precipitado 40,9% de titanio y 74,8% 
do hierro inicialmente contenidos; y únicamente 23% de AlgOg. 

ííemplo 2
Se diapone de doa afluyentos procedentes de dos 

puntos diferentes de un procedimiento de ataque de un mineral
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silico-aluminoso por una solución sulfúrica de concentración en j
ácido sulfúrico libre de 54% y en S0g total de 50,6%.

El primer efluyante contiene:
-  1, 11% de Alg^g forma de sulfato de aluminio
-  0,41% de fOgOg ""  forma de sulfato fárrico
-  0,56% de TÍO2 s" forma da sulfato de titan ile  j
-  3,07% de MU- en forma de sulfato de amonio ! 

y -  49,7% de S0g total (S0g libre + S0g combinado).j
El segundo efluyante contiene para 1000 9 de solu­

ción:
-  0,75% de AlgOg en forma de sulfato de aluminio
-  0,35% da fegOg en forma de sulfato férr ico
-  0,34% de TiOg en forma de sulfato de titan ilo
-  1,82% de NHg en forma de sulfato de amonio
-  32.8% de SO3 total.
Al primer efluyente se han aHadido cebes que pro­

ceden da una operación anterior a razón de 21 9 de cabos para 
979 9 y sa ha mantenido e l conjunto durante 3 horaa a 80SC. No 
ha habido evaporación notable.

A la suspensión obtenida se le han añadido 869 9 
del segundo efluyente para 1000 9 de suspensión y se ha llevado
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e l conjunto a a 1109C y evaporado 479 g de agua para 1869 g de i 
la mezcla. Oeepuós se ha mantenido esta suspensión concentrada ¡ 
a 110éC durante 3 horae bajo agitación. Entonces ae ha filtrado.. 
So ha separado así, para 979 g del primar efluyante y 869 g dai 
segundo, 1194 g de una solución me contiena 0,19% de TiO^, 0,03)% 

de fo^Og, 1,2% de AlgOg y 56,6% dé S0  ̂ tota l. i
El rendimiento dé eliminación aé del 73% para ' 

TiOg y de 94,1% para fégO^y únicamente 18,7% de Al^O .̂

EJempl*_3
Sé dispone de una marola de diversos efluyentes ¡

' *
denominada "ablución de partida" que contieno:

-  1, 04% da Al^Og mn forma de Sulfato de aluminio
-  0,42% da fégOg en forma de su lfa ta  f é r r i c o .

-  0,49% de TiÔ  en forma de sulfato de titan ilo

-  37,2% de SOs tota l,
lo que correspónda a una proporción en S0̂  libre de 41,2%.

A esta e ilución,se le han aHadido 10 g de (NH4)^

30  ̂ para 100 g de solución y sa ha llevado e l conjunto a 80 Ĉ 
durante 3 horas bajo agitación, deapuóe da haber aHadido 3 g de 
cebos que proceden de una operación anterior. Esta operación ne 
provoca evaporación en cantidad notable; daapuós se ha llevado
y mantenido la suspensión a llOÓC bajo vacio, lo que ha provocada 
la evaporación de 332 g de agua para 1000 g de aolución da par­
tida, y se ha mantenido la suspensión concentrada obtenida a 
1100C durante 3 horas.

A continuación se ha filtrado y ee ha obtenido.

para 1000 g de solución do partido 721 g do una oolución que 
contiena 0,15% de TÍÓ2, 0,03% dé fpgOg, 10% do AÍgO  ̂ y 55,4% dé 
H-50 libre. El rendimiento de eliminación de TiÔ  ea de 78%,

el do fégO^ do 95%; únicamente 30% de AlgÓg se ha eliminado.
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r templo 4

Se dispone de dos efluyentes que proceded da un proce­
dimiento de ataque de un mineral silico-aiuminóso por una solu­
ción sulfúrica que titula en peso 62% de HgSÔ  total y 54% de 

HgSÔ  libre.
g;l primer efluyante contiene:
-  1,4% de AI2O3 en forma de sulfato de aluminio
-  0,47% de en forma de sulfato férrico
-  0,51% de TiOg en forma de sulfato de titan ilo

- 0 , 57% de MgO en forma de sulfato de magnesio
-  0,23% de PgOg
-  3, 0% de MHg en forma de sulfato de amonio

-  37,6% de HgSÔ  libre.

El segundo efluyante contiene:
-  0¿7% de AlgOg en forma de sulfato de aluminio

-  0,43% da fapOg en forma de sulfato férrico
-0,23% de TiOg en forma de sulfate de titanilo
-  0,31% de HgO en forma de sulfato de magnesio

-  0 , 12% de PgOg
-  1, 6% de NM3 en forma de sulfato de amonio
-  40,2% de HpSÔ  libra.

Ai primer e f luyante se ha añadido cebo procedente da 
una operación anterior a razón,de 22 g para 1000 g y ee ha mante­
nido e l conjunto durante 3 horas a 80SC.

A la suspensión obtenida, se le han añadido 1131 g del , 
segundo efluyante para 1000 g de suspensión y aa ha llevado el 
cobjunto 110SC y evaporado bajo vacio, a asta temperatura# 531 g 
de agua para 2131 g de la mezcla. Después se ha mantenido esta 
suspensión concentrada a 11QSC. durante 3 horas bajo agitación. 
Entonces sa ha filtrado . Así pues se han separado, para 976 9 de L
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primer efluyenta y 1131 9 del segundo efluyenta, 1331 g da una 

solución que contiene:
-  1,29% de HlgOg 
-0,04% de fOgOg
-  0,16% de ÜO2
-  0,52% de figo
-  0 , 22% de PgOg 
-3,28% de NHg
- 53,7% de HgSO^ libre.

El rendimiento de eliminación es de:
-  74,7% para TÍO2
-  96,5% para fegOg
-  25,9% para MgO
-  18,7 % para P2O5

-  y de Unicamente 20,6% para AlgOg 
Ejemplo 5

Se dispone de dos efluyentes que proceden de un proce­
dimiento de ataque de un mineral silico-aluminoso por una soluciói 

sulfúrica que titu la  en peso 62% de HgSÔ  total y 54% de Hg S0̂  
libre.

El primer efluyante contiene:
-1,23% de AlgOg en forma de sulfato de aluminio
-  0,39% de fe20gan forma de sulfato fárrico
-  0,46% de TiOg en forma de sulfato de titanilo
-  0,54% de MgO en forma de sulfato de magnesio
-  0, 22% de PgOg
-  3,0% de NHg en forma da sulfato de amonio
-  44,5% de HgSÔ  libre.
El segundo e f luyante c o n t ie n e :

-  0,84% de AlgOg en forma de sulfato de aluminio
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-  0, 26% de f 82°3 *" °̂***"3 óa aulfato férrico
-  0,32% de IiÜ2 an forma de sulfato de titanilo
-  0,40% de MgO ai forma de sulfato de magnesia
-  0 , 11% de PpOg
-  1,8% de NHg ai forma de sulfato de amonio
-  31,6% de libre,

Al primer efluyente se han añadido; cebo proceden­
te de urna operación anterior a razón de 20 g para 1000 g y se ha 
mantenido el conjunto durante 3 horas a 80CC.

A la suspensión obtenida, se han añadido 828 g de 
segundo efluyente para 1000 g de suspensión y se ha llevado e l 
conjunto a 110BC y evaporado bajo vacio, a ésta temperatura, 540 
g de agua para 1828 g ds la mezcla. Después se ha mantenido 
ésta auspensión concentrada a 1109C durante 3 horas bajo agita­
ción. Entonces se ha filtrado. Se ha separado asi para 980 g 

dai primer efluyente y $28 g del segundo efluyente, 962 g de 
una solución que contiene;

-  0,7% de AlgOg
-  0 , 01% de fe^Og
-  0 , 001% de TiOg
-  0,40% de MgO
-  0 ,;12% de P̂ Og
—3,36% de NHg
-58,8% de HgSÔ  libra.
El rendimiento de eliminación es de;
-  99,9% para TÍO2
-  98,5% para fe^Og
-55,3% para P!g0
-62,4% para PgOg
y de 64,6 para A^Og*



Oeacrita auficiantamenta la naturaleza del inven- j 
to asf como la manera de realizarlo an la práctica, debe hacerse! 
constar que las disposiciones anteriormente indicadas son auscept 
tib ies de modificaciones, de detalla, en cuanto no alteran eu 
principio fundamental.
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REIVIMCHCHCIOMES
1. -  Procedimiento de purificación de una solución 

sulfúrica di Inida, que contiene al atenea une de los elementos 
hierro y titanio en forma de sulfato férrico y da sulfato de } 
titanilo  y que puede contener otros sulfates^ por concentración 
de estas soluciones, caracterizado porque se añade a estas solu­

ciones o a tina mezcla de catas soluciones, si no lo contienen, 
sulfato de amonio en exceso, porque la concentración es conti­
nuada en presencia da ceboa procedentes de una operación anterio!r 

a una temperatura comprendida entre 100 y 1600C y hasta la obtan^ 
ción dé una concentración en Hg S0  ̂ libre comprendida entre 50 i

y 59%, y porque aa mantiene bajo agitación la suspensión obtenidp 
. . . } 

durante 2 a 3 horas a ésta temperatura, después de lo cual se !
separa e l precipitado y la solución residual. i

2 .  -  Procedimiento según la reivindicación 1, ca - ¡ 
racterizado porque antas de concentrarse por calentamiento a 

ÍOO-IÓÓ^C, ai manos una de las soluciones es calentada hasta 
80BC y mantenida a esta temperatura durante 2 a 3 horas bajo 

agitación en presencia de cebos.
3 . -  Procedimiento según una do las reivindicaciones 

1 ó 2, caracterizado porque e l  producto sometido a la concentra­

ción por calentamiento a 100**160BC resulta de la mezcla do una 
solución y de una suspensión que resulta del tratamiento de otre 
solución a 8Q9C.

4 .  -  Procedimiento do purificación de una solución 
sulfúrica diluida, tai y como queda sustanciaimente descrito en 
la presente Memoria e ilustrado eh los adjuntos dibujos.

Esta Memoria consta da once hojas escritas a máqui­

na por una sola cara.
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