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(57) Спосіб переробки хлоридних і оксихлоридних
пульп титанового виробництва, який включає ви-
парювання, сушку вихідної пульпи в апараті-ви-
парнику при прямому перемішуванні до повного
видобування тетрахлориду титану та вивантажу-
вання сухого залишку при зворотному перемішу-
ванні, який відрізняється тим, що перед виванта-
жуванням сухого залишку в апарат-випарник зава-
нтажують лужний реагент зі швидкістю 1,5-
5,0 кг/хв до повної нейтралізації сухого залишку, а
температуру в процесі завантаження підтримують
у діапазоні 350-850°С, залежно від хімічного скла-
ду лужного реагенту.

Винахід стосується кольорової металургії,
одержання тетрахлориду титану з титанових шла-
ків, а саме, - способів переробки хлоридних і окси-
хлоридних пульп.

Відомий "Спосіб переробки пульп тетрахлори-
ду титану", а. с. СРСР № 239293 від 13.05.67 р.,
ВО1F 7/24, згідно якого пульпу фільтрують через
склотканину, а виділений твердий залишок сушать
безпосередньо на склотканині при температурі
140-160°С.

Твердий залишок, згідно відомого способу,
одержують у вигляді агресивної форми, що забру-
днює навколишнє середовище. Цей твердий за-
лишок не підлягає зберіганню на відкритому повіт-
рі та похованню в землі, тому що він гідролізується
з виділенням соляної кислоти та їдких аерозолів
гідроксидів металів, а наступна його переробка
складна та коштовна.

Найбільш близьким технічним рішенням є
"Спосіб переробки оксихлоридної пульпи - відходу
титанового виробництва", а. с. СРСР № 177618 від
26.10.64 p., C22B 34/12, згідно якого оксихлоридну
пульпу (кубові залишки дистиляційних колон, що
містять ванадій), випарюють у апараті-випарнику з
прямим перемішуванням, пари тетрахлориду, що
утворюються, конденсують у холодильнику та зби-
рають у збірному баці. Твердий залишок після ви-
парювання сушать, не припиняючи перемішуван-
ня, до повного видобування тетрахлориду титану,
потім сухий залишок вивантажують при зворотно-
му ходу мішалки в герметичний лоток на гідрови-
ведення. Розмитий продукт спрямовують у проми-

слову каналізацію. При цьому відбувається попа-
дання агресивних стічних вод, що містять отруйні
метали, в водний басейн, а цінні компоненти, в
тому числі і ванадій, безповоротно губляться, за-
бруднюючи навколишнє середовище.

В основу винаходу поставлено задачу запобі-
гання забруднення навколишнього середовища з
одержанням товарного ванадійвмісного концент-
рату за рахунок забезпечення можливості утво-
рення продукту в неагресивній і нетоксичній фор-
мі.

Поставлена задача досягається тим, що у ві-
домому способі переробки оксихлоридних пульп,
який включає випарювання, сушку вихідної пульпи
в апараті-випарнику при прямому перемішуванні
до повного видобування тетрахлориду титану та
вивантажування сухого залишку при зворотному
перемішуванні, перед вивантажуванням сухого за-
лишку в апарат-випарник завантажують лужний
реагент зі швидкістю 1,5-5,0 кг/хв до повної нейт-
ралізації сухого залишку, а температуру в процесі
завантаження підтримують в діапазоні 350-850°С,
залежно від хімічного складу лужного реагенту.

Сухий залишок переробки хлоридних і оксих-
лоридних пульп становить собою тонкодисперсну
суміш хлоридів і оксихлоридів титану, ванадію,
алюмінію, заліза, що схильна до глибокого гідролі-
зу з утворенням їдких отруйних аерозолів, які від-
носяться до другого класу токсичності. Сухий за-
лишок має виражені кислотні властивості. Теоре-
тично відомо, що кисле середовище найбільш лег-
ко нейтралізується лужними реагентами. Проте
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застосування лугів для нейтралізації сухого зали-
шку переробки хлоридних і оксихлоридних пульп
безпосередньо у апараті-випарнику невідомо. Як
з'ясувалося, при контактуванні сухого залишку з
лугами в звичайних умовах, нейтралізація сухого
залишку не відбувається. Нейтралізація сухого за-
лишку відбувається тільки при виконанні всієї су-
купності запропонованих ознак.

Процес обробки сухого залишку сухим лужним
реагентом відноситься до реакції твердофазного
синтезу, та для повного його проходження потріб-
но підвищити поверхню зіткнення реагуючих речо-
вин і час їх контактування. Виходячи з цього, не-
обхідними умовами для нейтралізації є постійне
перемішування суміші.

Температурний діапазон процесу 350-850°С
встановлений експериментально. При температурі
менше 350°С поставлена задача не досягається
тому, що залишок не взаємодіє з лужним реаген-
том, нейтралізація не відбувається та утворюється
продукт у агресивній хлоридній формі. При темпе-
ратурі більше 850°С поставлена задача також не
досягається, тому що замість порошкоподібного
неагресивного сухого залишку, що утворюється,
відбувається сплавлення інгредієнтів пульпи та
лужного реагенту з матеріалами апарату-випар-
ника.

Вибір температури переробки пульп у запро-
понованому діапазоні здійснюють дослідним шля-
хом, враховуючи хімічний склад лужного реагенту.

Взаємодія лужного реагенту з сухим залишком
відбувається бурхливо з виділенням тепла та га-
зоподібних продуктів реакції, тому, для запобіган-
ня підвищення тиску та температури в апараті-
випарнику та безпечного ведення процесу, потріб-
ну кількість лужного реагенту необхідно подавати
поступово зі швидкістю 1,5-5,0 кг/хв. При заванта-
жуванні лужного реагенту зі швидкістю менше
1,5 кг/хв процес переробки пульп затягується,
пульпи, що утворюються в технологічному циклі,
не встигають перероблятися, відбувається нако-
пичування агресивних і отруйних продуктів. Поста-
влена задача не досягається. При швидкості зава-
нтаження більше 5 кг/хв виникає вибухонебезпеч-
на ситуація з підвищенням тиску та температури,
відбувається викид агресивних отруйних продуктів
у атмосферу, забруднення навколишнього сере-
довища та поставлена задача також не досягаєть-
ся.

Подача лужного реагенту в апарат-випарник
здійснюється до повної нейтралізації хлор-іону су-
хого залишку з одержанням неагресивного продук-
ту з рН не менше 7.

Таким чином, сукупність запропонованих ознак
дозволяє переробити агресивні та екологічно не-
безпечні хлоридні та оксихлоридні пульпи з одер-
жанням неагресивного сипкого залишку, що скла-
дається з суміші оксидів титану, алюмінію, вана-
дію, а також ванадатів, алюмінатів і титанатів ме-
талу лужного реагенту, що вводиться. Сухий за-
лишок не токсичний і відноситься до 3-4 класу
безпеки, може зберігатися необмежений період

часу без змін своїх характеристик, не забруднює
навколишнє середовище та має споживчі власти-
вості як ванадіймісткий концентрат.

Спосіб здійснюється таким чином.
Випарювання тетрахлориду титану та сушк у

сухого залишку виконують відомим способом до
повного видобування тетрахлориду титану. Сту-
пінь видобування визначають візуально шляхом
відбору проби сухого залишку. В апарат-випарник
завантажують лужний реагент, перемішують і
встановлюють температуру 350-850°С, залежно
від хімічного складу лужного реагенту, та, продов-
жуючи перемішувати, дозують лужний реагент у
вигляді дисперсного порошку зі швидкістю 1,5-
5,0 кг/хв. Контроль ступеню нейтралізації ведуть
шляхом періодичного відбору проб і визначення
рН суміші.  При досягненні рН 7-8  дозування при-
пиняється. Хід мішалки переводять на зворотний і
здійснюють вивантажування нейтралізованого су-
хого залишку за відомим способом. Спосіб здійс-
нюється на діючому промисловому обладнанні.

Приклад № 1 (прототип).
В апарат-випарник завантажили 9,0 т хлорид-

ної пульпи. Рідка основа пульпи - тетрахлорид ти-
тану, тверді складові – ТіСl3, ТіОСl2, АlOСl, VOCl2,
FеСl3. Після переробки пульпи, за відомим спосо-
бом, одержали 450 кг сухого залишку, який скла-
дається із суміші хлоридів і оксихлоридів (продукт
другого класу токсичності): VOCl2 – 18,9%, ТіСl3 -
12,0%, ТiOСl2 - 4,1%, АlOСl - 64,5%, FеСl3 - 0,5%, і
провели його гідровидалення в герметичному лот-
ку. Розмитий залишок відправили в промислову
каналізацію.

Приклад №2 (спосіб, що пропонується).
В апарат-випарник завантажили 9,0 т суміші

хлоридної та оксихлоридної пульпи на основі тет-
рахлориду титану. Випарювання та сушку пульпи
до повного видобування тетрахлориду титану про-
водили за відомим способом. Ступінь видобування
тетрахлориду титану визначили візуально, за від-
сутністю явних ознак TiCl4 у пробі сухого залишку.
Потім у апараті-випарнику встановили температу-
ру 500°С і дозували, продовжуючи перемішування,
дрібнодисперсне вапно зі швидкістю 1,8 кг/хв. По
ходу завантаження вапна періодично відбирали
проби для контролю за ступенем нейтралізації су-
хого залишку. Процес нейтралізації до рН-8 про-
довжувався 2 години, за цей час витрачено 216 кг
вапна. Після цього дозування припинили, переве-
ли ход мішалки на зворотний для вигрібання за-
лишку та вивантажування його в металевий з'єм-
ний кюбель. Одержали 670 кг нейтралізованого
сухого залишку, який складається з суміші оксидів
(продукт 3-4 класу токсичності): VО2 - 15,8%,
АІ2О3 - 26,09%, Fе2O3 - 0,27%, ТіO2 - 14,75%, СаО -
3,0%, СаСl2 - 31,88%, нерозчинна порода - 5,56%.
Продукт пересипали з кюбеля в транспортну тару
та відправляли споживачеві.

Таким чином, застосування даного способу
дозволяє запобігти забруднення навколишнього
середовища та одержати товарний ванадіймісткий
концентрат, який коштує 500-1000 дол. за 1 т.
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