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1

Przedmiotem wynalazku jest sposéb otrzymywa-
nia koncentratu dwutlenku tytanu z rud tytano-
nos$nych, a zwlaszcza z rud ilmenitowych. Produkt
wedlug tego sposobu o niskiej zawartos$ci zelaza
moze stanowié surowiec do otrzymywania pigmen-
towego dwutlenku tytanu metodg chlorkowsg i siar-
czanowas.

" Dotychczas koncentraty poflotacyjne rud ilmeni-
towych, zawierajgce przecietnie okoto 30—80% wa-
gowych tlenk6w zelaza nie sg uzywane w metodzie
chlorowej otrzymywania bieli tytanowej, w me-
todzie siarczanowej natomiast powodujg powsta-
wanie duzych iloSci siedmiowodnego siarczanu Ze-
lazawego oraz kwasnych $cieké6w. Wzbogacenie me-
todami pirometalurgicznymi polegajagcymi na od-
dzieleniu Zelaza przez spust hutniczy w temp.
1150—1650°C ze wzgledu na duze naklady energe-
tyczne oraz duza zawarto$é tytanu na nizszych
stopniach utleniania (Ti2t+, Ti%*) w tzw. Zuzlu nie
znajduje szerszego zastosowania, poniewaz nie za-
wsze mogg byé przerabiane na biel tytanowg. Dal-
sza koncentracja dwutlenku tytanu jest w zasadzie
mozliwa tylko na drodze chemicznej. Sposéb ten
polega gléwnie na spiekaniu z dodatkami, chloro-
waniu oraz redukcji tlenkéw zZelaza w rudzie ilme-
nitowej i nastepnie oddzieleniu Zzelaza od tytanu
przez lugowanie w roztworach kwas6w mineral-
nych. Czynnikiem redukujgcym jest zwykle we-
giel, koks albo gazy zawierajgce wegiel w czastecz-
ce lub wodoér. Ponadto w szeregu metodach stosu-
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je sie prazenie ilmenitu z wybranymi solami, gt6w-
nie weglanem sodu (opis patentowy St. Zjed. Am.
Nr 3112178) i nastepnie wymywanie Zelaza roz-
tworami kwaséw albo soli np. halogenkami zelaza
(opisy patentowe St. Zjed. Am. Nr 3291599, Nr
3252 787). Z metod zrealizowanych w wiekszej skali
na uwage zastuguje metoda polegajaca na praze-
niu redukujgcym rudy ilmenitowej wobec nadmia-
ru koksu, oddzielanym po redukcji magnetycznie.
Zredukowany ilmenit lugowany jest roztworem
kwasu siarkowego. Wedlug metody australijskie]j
(opis patentowy Nr 2471110) wstepnie utleniong
powietrzem rude redukuje sie wodorem, nastepnie
oddziela zelazo przez lugowanie kwasem solnym.
Wysuszony koncentrat TiO, poddaje sie separacji
magnetycznej, celem oddzielenia chromitu. Jako re-
duktor znalazly zastosowanie réwniez: siarka ele-
mentarna, siarczki, siarkowodér w mieszaninie z
weglem. Wedlug opisu patentowego St. Zjedn. Am.
Nr 2954 278 rude ilmenitowg ogrzewa sie w obec-
noSci par siarki oraz wegla i poddaje dalszemu
przerobowi na drodze mokrej. Wedlug opisu pa-
tentowego indyjskiego Nr 112 041 rude ilmenitowsg
poddaje sie redukcji weglem lub innym gazem re-
dukujacym i nastepnie poddaje miedzystopniowe]
separacji magnetycznej, po kazdorazowym ochia-
dzaniu produktéw w atmosferze redukujgcej.

Wedlug wyzej oméwionych metod (poza indyjska
opis patentowy Nr 112 041), jedng z podstawowych
operacji po prazeniu jest oddzielenie zelaza na
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drodze mokrej (lugowanie), w wyniku czego cala
ilo§¢ . zelaza pozostaje jako odpad w postaci roz-
tworé6w soli, wymagajgcych dalszej obrébki tech-
nologicznej. :

Celem wynalazku jest usuniecie powyzszych nie-
dogodnoSci - poprzez opracowanie nowego -sposobu
otrzymywania koncentratéw dwutlenku tytanu, po-
zwalajacego na usuwanie zelaza lub zwigzkéw ze-
laza o wlaSciwoséciach ferromagnetycznych metodg
separacji magnetycznej.

Spos6b otrzymywania koncentratu dwutlenku ty-
tanu z rud tytanono$nych, a zwlaszcza ilmenito-
wych wedlug wynalazku polega na prazeniu utle-
niajacym i/lub redukecji wsadu w temperaturze
okato 950°C w- obecnos$ci siarezynu sodowego W
- iloSci 4—50% wagowych, najkorzystniej w iloéci
20—30%. Proces ten mozna prowadzi¢ w sposéb
jedno="Tub wielostopniowy, korzystnie z chlodze-
niem produktéw reakecji po kazdym etapie. Do-
datek siarczynu sodowego ulatwia rozbicie struk-
tury ilmenitowej oraz koalescencje drobnych zre-
dukowanych czastek zelaza do wiekszych aglome-
ratéw. Powstaly w czasie procesu dwutlenku ty-
tanu wiaze tlenek sodowy do politytanianéw sodo-
wych zgodnie z reakcjg TiO,+n(Na,O) - Na,O)n*
*TiO, gdzie n = 1--12. Zapobiega to redukecji ty-
tanu do nizszych stopni oraz wtérnej reakcji zre-
dukowanego Zelaza z dwutlenkiem tytanu i w
konsekwencji pozwala zastosowaé znang metode se-
paracji magnetycznej do rozdzialu obydwu gléw-
nych skiladnikéw. W przypadku prowadzenia wie-
lostopniowego utleniania i redukcji wsadu pod-
wyzsza sie temperature kolejnych operacji o ok.
100°C zaczynajgc proces w temperaturze poczatko-
wej 500°C, a konczge w temperaturze okoto 950°C.
Proces wielostopniowy zwigksza stopien redukeji
i rozdzialu zelaza od tytanu. Produkt redukcji za-
réwno w procesie jedno- lub wielostopniowym
chtodzi sie odpowiednim medium najkorzystniej
wodg do temperatury okolo 200°C. Wydajno§é po-
szczegblnych stopni procesu zwiekszy sie poprzez
wprowadzenie do wsadu oprécz sarczynu sodowego
dodatku w postaci wodoroweglanu sodu i/lub amo-
nu w ilo§ci 5—20% wagowych. Proces prowadzi sie
w sposéb periodyczny lub ciggly np. w piecu ob-
rotowym w przeciwpradzie. Produkt poddaje sie
mieleniu i separacji magnetycznej suchej i mokrej.
Frakcja niemagnetyczna zawiera okolo 75% TiO,
oraz 5—10% FeO, frakcja magnetyczna 80—90%
FeO oraz 2—10% TiO, Koncentrat TiO, znajduje

' bezpoSrednie zastosowanie do produkcji bieli ty-
tanowej metoda siarczanowsg, dla metody chloro-
wej wskazane jest oczyszczanie frakcji niemagne-
tycznej rozcienczonym kwasem solnym lub siarko-
wym. ]

Zaleta sposobu otrzymywania koncentratu dwu-
tlenku tytanu wedlug wynalazku polega na tym,
ze okolo 80% wagowych zelaza zostaje oddzielone
na drodze suchej i moze znaleZé zastosowanie bez
dodatkowej przer6bki do produkcji stali weglowej
wysokiej jakoS$ci albo stopowych stali tytanowych.
W tym samym stopniu zmniejszy sie ilo§¢ opadéw
cieklych oraz operacji technologicznych w procesie
otrzymywania pigmentowego dwutlenku tytanu.
Ponadto w miejsce nadmiaru wegla o duzej za-
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warto§ci nielotnych zanieczyszczefi stosuje sie re-
duktor gazowy z dodatkiem odpadowego siarczynu
sodowego, nie wplywajacego ujemnie na koficowy
produkt tj. na pigmentowy dwutlenek tytanu.

Przedmiot wynalazku jest przedstawiony w po-
nizszych przykladach wykonania:

Przyktad I. 100 g ilmenitu -fifiskiego i 30 g
siarczanu pofenolowego utlenia sie 1 h w tempe-
raturze 800°C. Wsad chlodzi sie do okolo 200°C
i nastepnie poddaje redukcji w temperaturze 900°C
w ciggu 8 h gazem miejskim o standartowym skia-
dzie, nawilzonym wodg albo z dodatkiem pary
wodnej. Produkt chlodzi sie gwaltownie wodg do
temperatury okoto 200°C, poddaje mieleniu do
wielkoSei ziarna ponizej 0,07 mm i separuje wielo-
stopniowo magnetycznie na sucho i na mokro.
Frakcja niemagnetyczna zawiera 76% TiO, i okoto
15% FeO; frakcja magnetyczna zawiera 75% FeO
i 9,5% TiO,.

Przyktad II. 100 g ilmenitu fifiskiego i 20 g
siarczynu sodowego oraz 10 g wodoroweglanu so-
dowego albo amonowego prazy sie okolo 0,5 h
i poddaje redukcji gazem wodnym w temperaturze
930°C przez 8 h. Po schlodzeniu woda do. tempe-
ratury 200° produkt miele sie i poddaje separacji
magnetycznej suchej i mokrej. Frakcja magnetycz-
na zawiera 80—85% FeO i 6% TiO,, frakcja nie-
magnetyczna zawiera 76—80% TiO, oraz 10% FeO.
Frakcja niemagnetyczna po wytugowaniu 10% roz-
tworem kwasu siarkowego w ciggu 1 h zawiera
92—95% TiO, i 3,5% FeO.

Przyktad III. 100 g ilmenitu poddaje sie na-
przemian tréjstopniowemu utlenieniu w czasie 0,5h
i redukeji w czasie 1h, dodajgc kazdorazowo przed
utlenieniem po 10 g Na,SQ; a przed 3-stopniem
ponadto 5 g np. NH,HCO;. Temperatura poczgtko-
wa utleniania i redukecji wynosi 750°C i wzrasta
stopniowo w 2-gim stopniu do 850°C i 3-cim stop-
niu do 950°C. Po kazdej redukcji wsad chtodzi sie
woda do temperatury 200°C. Produkt po zmieleniu
poddaje sie separacji magnetycznej. Frakcja nie-
magnetyczna zawiera do 85% i ponizej 5% FeO,
frakcja magnetyczna 90% FeO i ponizej 5% TiO,.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb otrzymywania koncentratu dwutlenku
tytanu z rud tytanono$nych a zwlaszeza ilmenito-
wych, w ktérych zredukowane zelazo oddziela sie
na drodze magnetycznej znamienny tym, Ze proces
prowadzi sie poprzez utlenianie i/lub redukcje
wsadu w temperaturze okoto 950°C w spos6b je-
dno- lub wielostopniowy, korzystnie z chlodzeniem
produktéw po kazdym etapie, z dodatkiem siar-
czynu sodowego w ilo§ci 4--50% wagowych naj-
korzystniej w ilo§ci 20--30%,

2. Spos6b wedlug zastrz. 1 znamienny tym, Ze
w przypadku wielostopniowego utleniania i reduk-
cji wsadu podwyzsza sie temperature kolejnej ope-
racji o okolo 100°C, zaczynajac proces w tempera-
turze poczatkowej okolo 500°C, a koficzac w tem-
peraturze okoto 950°C,

3. Spos6b wedlug zastrz. 1 znamienny t{ym, Ze
proces utleniania i redukeji prowadzi sie z chto-
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dzeniem wsadu po kazdym etapie odpowiednim
medium, najkorzystniej wodg do temperatury oko-
1o 200°C.
4. Spos6b wedlug zastrz. 1 znamienny tym, ze

6
dla podwyzszenia wydajnosci poszczegblnych stop-
ni utleniania i redukecji dodaje sie do wsadu wo-
doroweglan6éw sodu i/lub amonu w ilo§ci 5—20%
wagowych.
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