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MEMORIA DESCRIPTIVA
gobre: -
"Procedimiento para descolorar (4)cloiuro titdnico*,

P T S T

Solicitantes: I.6.Farbenindustrie Aktiengesellschaft
~ domiciliados en Frankfurt a/Main, Alemania.

El (4)eleruro titédrico, obteniqo‘pér olbruraciéh_
de primeras materias titénioéa, no es en general suficiente-
. mente puro para destinarlo directamente a su ulterior éﬁplao,
- B _por’ejemple elaborando con é1 pigmentos titénicos. Las
5. primeras materias titénicas, tales como ilmenita, rutilo,
| si;icatoi titénicos y otras, contienen casi siempre canti-
dades més 0 menos grandes déJmstalea que sufren tambien la
'cloruracién'y dan color al (4)cloruro titénioco. Gonb tal
. metal,que imprime al (4)eloruro titénieo tonalidaﬁéu_
“10.‘_ amarillas hasta rojo-pardas, hemos de citur especialmentes
la vanadina. | | ‘ f
| ‘Se sabe que estos cOlores no pueden oliminarsé
‘simplemente por doétilaoién. Por‘el,oqntraxio 88 precieo
realizar un travemiento especial. Generalmente ss agita
., el (4)elorﬁro titénieo‘con,amalgama aé@ié@, destilando
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después. Las impurezas quedan en la amalgama., De este modo
8e .obtiene realmente un producto de destilacién completamente
incoloro, pero el‘prooédimiento resulta caro por el precioe

elevado de la amalgama séaica y ademés trae consigo

>consiaorablea peruidaa de titanio.

Asimismo 8e propuso eliminar las impuregas

_ por medio de ebulliicién con cloruros titénicos de menor

peso molecular, por ejemplo (3)cloruro 0 (z)cloruro
titénico. Pero, en este procedimiento se¢ necesiian grandes
eXcesos de 10s cOst0osos cloruros titédnicos de menor peso
molecular, as{ como duraciones de tratamiento de varias
horas en el refrigeradoi de retorno, si se desea conseguir
una descoloracibén apreciable., Ls descoloracién completa,
necesaria en vista del empleo ael (4)cloruro titénico

para la obtencién de pigmentos, no puede conseguirse y O solo
- muy dificilmente, segun este procedimiento.

Ahora bien; se ha descubierto que se obtiene de
un modo muy sencillo un producto completamente incoloro,
tratando (4)cloruro titénicd a temperaturas mayorea de
7002 C., con pequeflas cantidades de oxigeno,?sufieientel
para reduclr las impurezas. Con ello se hé.des¢ubierto un
procedimiento que por un lﬁdo no hace preciso un tratamiento
bastante largo del producto con una materia adicional
costosa, y por otra parte no trabaja coh'granaes'pérdidaa
de titanio. Puede combinarse este procedimiento en forma
sencilla. con una destilacién del tetracloruro, o eon el
mismo procedimiento de desinxegracién.‘

 En detalle, el modo de trabajar es el siguientéi

~ Bl cloruro bruto ,impuro, obtenido por
oloruracién de las primeras matérias, se haoce pasar en forma
de vapor, junto con pequefias cantidades de hidrégeno, por
un tubo calentado & més de 7002 C., convenientemente a
unos 800 - 10002 O, Resulté que, aun traténdose de
productos 1nxensamente amarillos, son ya perfectamente

suficiéntea, cantidades de hidrdgeno que, segun su peso, se



1

60.

65,

18,

80,

-

»

encuentran en el orden de centésimos de porciento del
(4)cloruro titénico. Durante este tratamiento,los componen-
tes colorantes se reducen con pequefias fracciones del mismo

‘tetracloruro, separédndose en forma de productos sélidos.

El vapor arrastra gran parte de los productos devxeaceiGn
sblidos y podré ser aeparéao féaoilmente de ellos mediante
filtracién, ya sea en la fase de vapbr, 6 bien después d§
la oondensacién, mediante aqsfilacién suhaiguiento Ul

" otras medidas. Las pérdidas que se producen por reaccién
‘de una pequefia parte del (4)cloruro titénico, son muy

escasas, Dosificando convenientemente el hidrégeno,
serdn del orden de algunos poreientos. | |
Convenientemente podré combinarse el procedimient:
con la desintegracidén de las matefias-priman; calenténdose
los vapores de (4)cloruro titdnico que salen de 1los aparatos
de cloruracién, directamente a 800C., cargados devhiﬁréseno
y 80lo condenséndaolos después. De eata manera se pddré
ahorrar un nuevo calentamiento del (4)oloruro‘titﬁnico .

_paré fines de la purificasién.

Contrariamente a 1os.prooddimienxoi antes

 .mencionados y hasta ahora empleados para eliminar las impure

z88 colorantes; en el procbdimiento segﬁn la invencién no
e8 precigo someter el oloru;o bruto condensado primero a un
+tratamiento de larga duracién en estado liquido y despuéa

a una destilacién, La reaccién con el hiarégeno 8¢ desarroc-

,'lla-extraordinariamente répida y sencilla y la mezclas:

hidrégeno_- tetracloznro,poaré por tanto conducirse con

_gran velocidad a‘trawés‘de un horno relativamente corto.

E1 (4)cloruro titénico as{ obtenido es
inooioro y transparente, Es thabien extraordinariamente
puro, asd que las .1mpt'wuu por metales extrafios podrén
comﬁrobar;e por via espectroascépica todo 1o més en |

| cantidedes de milésimas de porciento. o por'uebajo de

este valor.
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Mediante tratamiento de una arcilla riea en )
Tioz,con fosgeno, se obtiene un (4)cloruro titénico gue
posée un color rojo-paerdo. Este color del producto es en
primer lugar debido a uha.propdrcidn de 0 0'14 £ de #ahadina.
' Dicho. producto se destila en la corriente de
hidrdgeno, en una instalacién de aparatos donde se calienta

la mezcla de vapor de T1014 ¢ hidrégeno en la curva

-ascendente, mcdianto calefaccién: exterior sobre un trayecto

corte, hasta 8502 C., precipiténaola_en la curva descendente
en un refrigerador y filtrando seguidamantc.délpués.

Se ajusta la corriente de oxigeno de tal modo que a 100
partes en peso de (4)clorure titénieco correspondan 01016
partes en peso de hidrégeno. El producto sélido de
reaccién, arrastrado por la corriente de vapor y que

sigue su movimiento después de la condensacién del vapor

~de tetracloruro, se filtra excluyendo cuidadosamente
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la humedad ael aire. El producto de filtracién es (A)cloru—
ro titénico, elaro como el agua, incoloro, en el que 80lo

se podarén comprobar indicios de venadina {como méxino

0'001 %), El rendimiento ae 1'1014
81 se calienta la mezela : tetracloruro-hidrégeno

asciende a 97%

solamente hasta temperaturas inferiores a 7002 C., el
(4)eloruro tité&nico conserva un color amarillo. Lo propio

‘sucede si se trata el vapor de tetracloruro sin hidrégeno,

en forma por 10 dem&s idéntica.
K 0 7 & |
Descrita suficientemente la naturaleza del

invento,as{ como la manera de realizarlo en la prévtica,
debe hacerse constar qub las d@isposiciones anteriormente
indicadas son susceptibles de ligeras modificaciones de
detalle en cuanto no alteren su priﬁcipio fundamental,
Tambien se hace constar'que ¢l mismo corresponde a una
patente presentada en Alemania éqn feoha 7 de junio de
1940, bajo el n¢ J 67 176 IVb/12 i, acogiéndose, por_lo’

tanto, & los beneticios que conceden los Convenios
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Internacionales en'vigor,'siendo lo que constitﬁye la
esencia del referidb invento y por. 1o que se solicita
patente ae invencién,por veinte afios en ﬁapaﬁa :""Procedinmien
to para descolorar (4)cloruro titénico"-caractarizénaose
porque se calienta el (4)cloruro titénico en forma de
vapor, junto con pequefias cantidades de hidrégeno,suficientee
para reducir las impurezas & cloruroce sélidos, hasta
temparéturaa'de 7002 C,, por 1o menos, priferentomantc a unos
800-1000% C., separéndolo de las impirezas que se
grpcipitan en forma eélida. ]

"Procedimiento para descolorar (4)cloruro
titénico"; tal y como queda substancialmente descrito

en la presente memoria, que consta de cinco hojas escritas

- por una sola cara,

Madrid, 29 de mayo de 1941.
 I.6G,Farbenindustrie Aktiengeaellschaft-
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