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"PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE BIOXIDO TITANICO
" FINAMENTE REPARTIDO CON MUY ELEVADO CONTENIDO DE RUTILO™,

-

SOLICITANTES: SAUREFABRIK SCHWEIZERHALL, domiciliados en:
o Schweizerhalle, Kanton Baselland, SUILZ4.

BEn la descripeidén de patente suiza n® 265.192 hay
deserito un procedimliento para la descomposicidn dée cloruros
metalicosvoldtiles, especialmente también de tetracloruro
titédnico con gases que contengan ox{geno para la obtenciéq

5e de 8xidos metalicos Tfinemente repartidos a elevadas
temperaturas bajo rormacidn d&e llamas. En este procedimiento
gse emplea una mezcle (gas de reaccidn) de vapor de clorurc
metélico y ges conteniendo ox{geno con una temperatura mixima
de 500 grados cent{grados, que se deja afluir al interior

10. del recinto de reacci6n v encendiéndola en llama, producien-
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dose pera ello al menos la cuant{a de celor necesaria

para la produccidn de la llama por medio de un surtidor
especial de calor dentro del recinto de reaccidn. Una forma
especial de ejecucidn del procedimiento de la patente
antedicha, utilize el calor producido dentro dsl rscinto
de reaccidn por una reaccién auxilier quimicO'exotérmica pa-
ra el encendido de la mezcla de cloruro metalico y oxfgeno;
Como reaccidn auiiliar exotérmica se cita en la patente
principal especialmente la combustién de gases combusti-
bles como 6xido de carbono e hidrégeno mediante gases conte-
niendo ox{geno. Para ello puede realizamela reaccidn auxi-
liar de tal forma, qus el gas combustible y el gas conte-
niendo ox{genc para su combustidn sbastecido al menos én
parte separadamente dsl gas de reaccidén sean traidos al
recinto de reaccidn concéntricemente en torno a la mezcla
de reaccidén. As{ se produce aslrededor de la corriente de
gas de reaccidén una llama asuxiliar constantemente encendida,
en la que la mezcla de gas de reaccidén se enciendes de modo
uniforme hasta formar llama.

En la descomposicidn de cloruro titédrnico, segin
el procedimiento de la memoriz de la patente n® 265.192,
se produce el bidxido titdnico principalmente e la modifi-
cacidn de anatesia. En otre solicitud de patente de los
mismos solicitantes hay descrito un procedimiento, mediante
el gue puede obtenerse un o6xido titdnico con un contenido de
rutilo mfnimo de 40 a 60%. Este procedimiento consiste
esencialmsnte en que la mezcla de vapor de cloruro titdnico
y gas conteniendo oxfgeno deja salirse al rccinto de
reaccidn al menos en una delgada cape de gas como méximo

de 1 c/m. de espesor ¥y encendiéndols asimisno ventajosamente

en llama por medio de une llame de gas combusgstible ¥y gas
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conteniendo oxfgeno que rodea el gas de reaccidn.

En el sucesivo desarrollo del procedimiento se halld
ahora que puede elaborarse un pigmento de dxifo titanico con
més de 90% de contenido de rutilo, si al cloruro titénico
se le adicionan antes de la descomposicidn reducidas canti-
dades de una materia que contenga & uminio y que bajo
las condiciones de descomposicidn forma Sxido de alumirio.

Puede afiadirse el sluminio por ejaﬁplo, en forma de metal

de duminio en polvo & la mezcla de cloruro titédnico y gas

conteniendo ox{geno, si bien preferentemente se afiade una
aleacidén de aluminio que en las condiciones en gue la mezcla
de gas de reaccidn llega a utilizarse, se halle en estado
vaporoso, como por ejemplo, una aleacidén voldtil exenta de
agua de aluminio-halogenato o una mezcla volatil orgénica
ds éluminio.

Las cantidades a adicionar de la materia conteniendo
aluminio para la obtencidn de un contenido de rutilo de més
del 90% dependen de la realizacidn del procedimiento de
descomposicidn. Si se trabaja, segin el procedimiento de
la antedicha patente, entonces se precisan por razbdn natural
mayores cantidades que si se trabaja segin el procedimiento
de la patente citada en segundo término. Pero por lo ge-
neral basta para la obtencidn del contenido maximo de rutilo,
calcular la cantidad de la materia conteniendo aluminio en
tal proporcidn que el dxido titénico producide contenga de
0,01 a8 2% en peso de éxido de aluminio.

La adicidn de la materia conteniendo aluminio en
s{ influye desgraciadamente también hagta un determinado
grado el tamafio de granulzcidn del Sxido titémico formado,
puesto que se produce un grano algo més tosco que sin tal

adicidn.
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Ademis, se ha hallado también‘que esta in-
fluencia del tamsafio de granulacidén, puede ser compensa-
da en el présente procedimiento por el hecho de afia=-
dirse al clorurc titénico, aparte de la materia conte-
niendo aluminio, también una reducida cantidad de una
materis conteniendo silicio y que, en las condiciones
de descomposicidn forms éxido de silicio. A este ob-
jeto, puede afiadirse, por ejemplo, a la mezcla de reac-
cidén metal de silicio, muy finemente pulverizado.
Pero, preferentemente, puede afiadirse unsa aleacidn
voldtil de silicio que en las condiciones en que llega
a utilizerse la mezcla de gas de  reaccidn, esté
en estado vaporoso, como, por ejemplo, aleaciones
exentas de sgua de silicio-halogenato o aleaciones
voldtiles orginicas de silicio. ILa adicién de una
materia conteniendo silicio, actda ya en pequefias
centidades refinando le granulacién. La adicidn se
calcula por lo general, de tal modo que el dxido
titénico formsdo, contenga aproximadamente 0,01 a 2%
en poso de S10,e. Una adicidn excesivamente gran-
ds Qe materia conteniendo silicio puede actuar desfa-
voreblemente, por cuanto se demorarfa nuevamente la
formacidén de rutilo. Es importante, que las canti-
dades afiadlidas de la materia conteniende aluminio ¥
de la materia conteniendo silicio guarden entre s{
una proporcidn favorable. Zn el producto final de-
be ser le proporcidn entre dxido de aluminio y dxido
de silicio, aproximadamente, de 3 ¢ 1 hasta 1l : l. Pe=
ro, la mds favorable proporcidn de cantidades entre A1203
¥y 3102 depende intensamente de las condiciones de reac-

cidn. Asf, pueds ser el contenido de S10, en proporcién
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& 11203 también inferior al indicado, st por ejemplo se
descompone una mezcla de reaccidn con muy reducido conteni-
do de cloruro titdnico.

‘ En otros procedimientos de descomposicién, en
los que pueden lograrse temperaturas de aproximademente
10008, ya es conocido emplear para varlar las cualidades
del 8xido titénico otrosbcloruros, camo S1C1,, ZnCl, vy
a1013. Pero, en estos procedimientos no es posible obtener
un 6xido titénico con elevado contenido de rutilo. En el
presente procedimiento, por el contrario, en sl gque le
descomposicidn en la llama pucde realizarse a tempsraturas
superliores a 1200 grados centfgrados,se logra,merced = éstas
temperaturas,aunentar el contenido de rutilo al 90 - 100%.

Si al vapor de clorurc titédmico se afiaden

aleaciones voldtiles de aluminio-halogenato, por ejemplo,
cloruro de aluminio exento de sgua, entonces puede
sfectuarse la adicidén de tal modo que en el cloruro titénico
1fquido que llegue a la evaporacién se disuelve una
cantidad determinada de cloruro de aluminio sélido. Segin
la coneentracidn del cloruro de aluminio disuelto se obtiene
en el wvapor dé cloruro titédnico una determinada concentracidn
de cloruro de aluminio. La maxima concentracidn de cloruro
de aluminio puede obtenerse de ssta forma, cuand e emplse
una solucidn de cloruro titdnico saturada en caliente de
cloruro de sluminio. La concentracidn del cloruro de
aluninioc en veapor = través de una solucidn saturada del mismo
de TiCl4 es segliin la temperatura del cloruro titdnico de 0,5
haste 1,5% en peso del cloruro titénico. Pero también puede
afiadirse separadamente el clorure de gluminio al vapor

de clorurc titdnico o a la mezela de vapor de clorurc tité-

nico ¥ oxigeno, sublimando bien diresctamente en una fass
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previa el AlCl3 o mejor ain, preparéndolo poco antes de la

adicidén a los vapores de clorurc titédnico. En el dltimo caso
se conduce preferentemente gas de cloro en estado concentrado
o fluidificado a través de aluminio metdlico recalentado,
por ejemplo en forma de virutillas y reuniendo después el
producto de reaccidn compuesto de valor de cloruro de asluminio
y eventualmente gas inerte, con el vapor de cloruro titdnico
0 la mezclsa dé gas-cloruro titdnico-ox{genoc. En lugar de
aluminio metdlico puede emplearse también Sxido de aluminio,
empleando entonces una mezcla de Co y 012 o fosgeno parsa

le cloruracidn, o pudiendo emplearse una mezcla de &xido de
aluminio y carbono y clorurarla con ejoro elemental.

Como quiera que el cloruro de silicio exento de agua
es mexclable con cloruro titdnico en cualquier proporcidn,de
afiadirse cloruro de silicio como materia conteniendo silieio
y, parae le formacidn de rutilo, cloruro de aluminio, puede
lleger dirsctamente a lea evaporzcidn una mezela l{quida de
log tres cloruros. Pero también puede emprenderse el mismo
camino que en el caso del cloruroc de aluminio, mezclando
sucesiva o conjuntemente al vapor de cloruro titanico o a la
mezcls de vapor de eloruro titanico-oxfgeno el vapor de
cloruro de aluminio o de cloruro de silicio, bien que con
ellb ge evapora tamhieén s eparadcmente cloruro de silicio
1{quido o bien que el cloruro de silicio se prepare primero
directamente con silicio y cloro antes de la mezcla adicional
al TiCl4. ) |

Al utilizarse cloruros metaslicos puros €Ot nmuy
reducido contenido de clorurc ée hierro y vanadina se obtie-
ne seglin este procedimiento un pigmento de rutilo de color

blanco puro que en blancurzs es considerablements mejor que

‘los pigmentos de rutilo, que por hidrdlisis pueden obtenerse
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de soluciones titanicas acuosas sulfdticas o muriaticas.
Para la realizacidn de la aescomposicidn son uti-
lizables los dispositivos descritos en la patente suize nt
245.192 y en la pautente de los solicitantes citada en se-
gundo lugare.
EJEIPLO 1.
' El cloruro tifnico 1fquido es conducido de modo
continuc a un recipiente de evaporacién, mantenido a una
temperatura de 95% C. y que contiene cloruro de aluminio
en forma sélida. Simultdneamente se lleva a través del
recipiente de evaporacién una mezcla de gas, compuesta de
1 vol. de ox{geno y 0,8 vol. de nitrdgeno (los volimenes
en los ejemplos se refieren siempre a 0¢ C. y 760 m/m. de
presidén). La mezcla de gas de reaccidn producida se callenta
& 1508C. y conduce despuds en el tubo central de un que-
medor compuesto de 3 tubos concéntricos a la cdmara de
reaccidén. Las paredes de la cdmara son mantenidas & una
temperatura'de 1200¢. En el segundo tubo del quemador de
tres partes se conduce una mezcla de gas compuesta de 50% de
nondxido de carbono y 50% de metano, importando en este ¢ asy
el volumen del gas de combustidn aproximademente 3/4 del vo-
lumen del vapor de cloruro titdnico. En el tubo mis exterior
se conduce finalmente la cantidad estequiométrica de ox{geno
puro necesaria para ls combustidn del gas de combustidn.
La velocidad de eliminscidn de la mezela de gas de reaceidn
debe ser aproximadamente ée 500 ¢/m por segundo, la del gas
de combustidn y del oxfgeno, de 200 ¢/m por segundo. ElL
éxido titdnico producido posce une dimensidn media de par-

t{culas de eproximadamente 0,75 AL , un contenido de rutilo

de 95% y un contenido de A1203

de aproximedamente 0,8%.
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EJEPLO 2 .

Une mezcle de gas de 4,5 vol. de vapor de bromo ¥

10 vol.de N, es conducida a travées de aluminio puro a 6002C.
Bl vepor de sluminio-bromo gque se produce ss afiadido a un-
gas de resccidn compucsto de 100 vol. de vapor de cloruro
titdnico, 0,5 vol. de vapor de SiCl,, 180 vol. de 0, y 140
vol. de Nz. La mezcls dc gas debe tenser una temperatura
de-150% C. REsta mezcla total es conduclda a un quemador
c omo ei descrito en la rigura 4 de la repetida patente de
10s solicitantss. Bste quemador consta de 6 hendiduras
radiales dispuestas en forma de estrella ds 3 m/m. de ancho
y 15 m/m. de longitud. En torno a los extremos libres de
estas hendiduras radicles hay dispuestos dos tubos cilfndri-
cos concéntricos. La mezela de gas de reaccidn es conducida
a las hendiduras r:diales, mientras que el espacio circular
directamente en contacto con las hendiduras radiales, se con-
ducen lSO‘vol. de gas de mondxido de carbone y al espaecio
cireular més exterior 75 vol. de oxfigeno puro. La velocidad
de eliminscidn de las distintas corrientes de gases son las
mismzas del ejemplo 19. lag parodes de la camars de reaccidn
son mantenidas'nuevaﬁenté a una temperatura de 1200%2C.
Se obtiene un Sxido titanico con justamente 0,9% de‘Alzoz,
justamente 0,35% de S10,, un contenido ds rutilo de 95% y
un tamafio de partfculas de sproximadamente 0,5/}L .
~-NOTA - '

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
cs{ como la manera de realizarlo en la practica, debe
hacerse constar que las disposiciones anteriormente indi-
cadas son susceptibles de modificaciones de detalle, en

cuanto no alteren su prineipio fundemental. Tawbién se hace
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constar qus el invento corresponds a una patente presentada
en Suiza, con fecha 5 de ootubre de 1949, n? 49,462,acogién~
Gose, por lo tanto, e los beneficios queﬂcanceden los
Convenios Internacionales en vigor y siendo lo que consti-
tuye la esencia del referide invento v por lo que se soli-
cite Patente de Invencidn, por veinte afios en Espafia:
"PROCEDIMIZENTO PARA Lo OBTINCION DE BICXIDO TITANICO; FINA~
MXNTE REPARTIDO CG LIUY ELEVADO CUITENIDO DE RUTILO™; carac-
terizdndose por lo siguiente: A |

12 .= Procedimiento para la obtencidn de bidxido
titdnico, finamentc repartido, con muy elevado contenido
de rutilo, en modificacidn de rutilo, por descomposicidn
de cloruroc titanico y gases gque contengan ox{geno, dejando
afluir pars ello & un recinto de resccidn una mezcla de va-
por de cloruro titdnico y gms conteniendo ox{geno con una
temperitura mAxime de 500¢ C. y encendiéndols =11{ en llama
por mediv de unu reaccidn suxiliar qufmica exotérmica, ca-
racterizado por el hecho de que al cloruro titenico se afiaden
antes de la descomposicidn reducidss cantidades de una mate-
ria que contiene aluminio j gue bajo las condiciones de la
descomposicidn forma Oxido de aluminio.

2% .= Procedimiento par: ls obtencidn de bidxido
titdnico, finamente repartido, con muy elevado contenido
de rutilo, caracterizado por el hecho de que la cuntidad de
lz materia conteniendo aluminio adicionada al eloruro
titdnico se calcul:s de tal modo, que en el dxido titanico
producido esté contenido de 0,01 - 24 en peso de 6xido de
aluminio.

3% .= DProcedimiento, segin reivindicacidn 1%,
caracterizado por el hecho de que al vapor de clorurc tité-

nico se le adiciona metzl ds aluminio finamente pmlvserizado.



260,

265.

270.

275.

280,

285.

B

4% .= Procedimiento, seglin reivindicacidn 1, carac-
terizado por el hecho de que al clorurc titdnico se le adi-
ciona una materia conteniendo aluminio y que en las condi-
ciones en que la mezcla de vapor de cloruro titdénico y de
gas conteniendo ox{geno llega a utilizafse, seu de consti-
tucidn veporosa.

5¢ .= Procedimiento, segin reivindiecacidn 4%, ca-

 racterizado por el hecho de que al cloruro titdnico se le

gdiciona uns aleacidn exenta de agua de sluminio~hzslogenato.

62 .= Procedimiento, seglin reivindicacidn 42,
cgractorizado por el hecho de que al cloruro titinico se
le adiciona una aleacidn voldtil orgénica de aluminio.

7¢ .= Procedimiento ségin r eivindicacidn 1%, carac-
terizado por el hecho de que al cloruro titdnico se la adi-
ciona, aparte de una materia conteniendo éluminio, tambi én
reducidas cantidades de una materia_coﬁteniendo silicio y
que en las condiciones del procedimiento forme bidxido
de silicio. |

82 .= Procedimiento, segin reivindicacién 7%, ca-
racterizado por el hecho de que la cantidad de la materia
conteniendo silicio afiadida al cloruro titdnico se calcula
de tal modo que el 6xido titénico producido contenga apro-
ximadamente 0,01 - 2% en peso de 8102.

9% .= Procediniento, segin reivindicacidn T2, ca=-
racterizadoﬂpor el hecho de que al cloruro titdnico se le
adiciona una aleacidn exents de agua y voldtil de silicio-
halogenato.

' 10% .= Procedimiento, segln reivindicacidn 7%, ca-
racterizado‘pdr sl hechod e que las cazntidades de la materia

conteniendo aluminio y de la materia conteniendo silicio

adicionadas 21 cloruro titsnico se calculan de tal modo
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gue la proporeidn Al,05 : 510, en el 6xido titénico produ-
¢ido sea de 3 : 1 hasta 1 : 1.

11% .= Procedimiento, segin reivindicacidn 1*, ca-
racterigado pér el hecho de que la mezcla de vapor de clo-
ruro titénico, vapor de cloruro de aluminio y de gas conte-~
niendo ox{geno es elininadas por lo menos en unz delgada capa
de gas como maximo de 1 ¢/m. de espesor al interior del re-
cinto de reaccidn.

122 .= Procedimiento, segin reivindicacidn 52,
caracterizado-por el hecho de que sgemplea una mezcla de
vapor de cloruro titénico y vapor de cloruro de aluminio
a la gque han sido édicionadas\reducidas cantidades de
vapor de cloruro de silicio.

1%¢ ,= Procedimiento para l: obtencidn de bidxido
titénico, finémente repartido, con muy elevado contenido
de rutilo; tal y como queda substancialmente descrito en
la presente memoria, qus congta de once hojas egéritas a
miquina por una sola cara. . ‘ j

Medrid,~/ ceT 1950 '

SEUREFABRIK SCHWE
Rer Poder de ., GOMEZ
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