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Ya es sabido que el didxido de titanio se puede
reducir con hidrégeno u b6xido carbénico a Ti O , Tambiédn
se ha afimeado que, por el mismo procedimienio? se puede
obtener Tiaos.

B, Al comprobar este extremo se ha podido observer,
gin embargo, que, partiendo del T:LO2 y utilizendo H2 é§ CcO
como agente de reduccibn, a les temperaturas técnicamente
aplicebles bhasgta unos 1.500%2, la velocidad de le forma-

cibn de 513:1.2():5 es solamente pequefiz,

10. Por el contrerio, se ha descubierto gque utilizando
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hidrocarbvuros, como metano o etano, se puede reducir el
dibxido de titanio a velocidades considerablemcnte superio-
res y en escalas de oxidacién mds inferiores que con hidrégeno:
u éxido carbbnico a la misgma temperatura. gb 0 resulta més
sorprendente cuando generalunente se consgidersn lentos
los hidrocerburos saturados bajos,

Por ejemplo, se reduce dibxido de titanio con
metano, a 10002 segfin

2140, ¢ CH, ———> 11,0, + CO 4 2H,
con igual rapidez que con hidrégeno, sezin

5T102 + H2 —— TiSO5 + H20.

&g decir, que no solamente se aumenta en algunos valores

la velocidad de reaccibédn a una teuperaturs dada, sino

gue 2l miano tiempo se consigue el siguiente éxido inferior
del titenio. |

Los hidrocarburos mAs elevados se comportan en
forme. similar &l metano, pero, sin embargo, con una separa-
cibén de carbono que aumenta segin la longitud de le cadens
de carbono.

Siempre que un pequeflo contenido de carbono moleste
en la ulterior utilizecidén de los béxidos de titanio bajos,
se puede, de acuerdo con la pregente invencidén, efectuar
la reaccién mezclando algo de hidrbdgeno para sofocar asi
la descouposicién lenta del hidrocarburo acondicionadsa al
equilitrio. Ia proporcién necesaria entre hidrdgeno e
hidrocarburo depende, como e8 sabido, de le temperatura
¥ de la presidn total de la fase gaseosa y sgciende,
para el objeto mencionado, & O - 200 mol. de hidrégeno por
1 mol. de hidrocarburo. Ia adicibn del hidrbégeno se puede

efectusr tanto megecléndole anteriormente con el hidrocarburo
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como tembien afiadiendo el hidrocarburo en forme dosificada
en luo cdmars de reaceidn barrida por el hidrégeno; in Jugar
de hidrbgeno purc se puede utilizer igualmente gus de

. reaccibn CO-H, ya que wna concentraciébn superior en CO no
45, molesta en el ges de reaccibn. 1Las reacciones secundarias,
tales como la formacib:: de COZ 6 H20 se originan,segun el
valor de los equilibrios de gas conocidos, solamente en
medide subordinadsa.
Pécnicamente, esta reaccidn se puede efectuar
50, linpiamente a presibén atmosférica; sin enlwmrgo, se ha
demostrado que ¢l aumento de presibn acorta considerable-
mente los tiempos de reaccibén e temperaturas igueles.
Para la obtencibén de’éxidos de titanio bajos, segin
el procediaiento descrito, se pueden utilizar en lugar de
55, dibdxido de titanio,bajo condiciones de gran gimilaridad,
tembien titanatos, y tanto aguellos cuyo segundo componente
metélico (por ejemplo, calcio o sodio) no ses reducido al
migmo tiempo, como también aquellos cuyo segundo componente
metdlico (por ejemplo,hierro) sea reducido al misuo tiewpo.
En un tubo de accro refinado hofizqntal de 50 nm,
de ancho se calientan 100 g. de didxido de titanio en polvo,
colocado en capa suelta, hasta una temperatur& de 10002y
durante 5 horas se hace pasar a través del tubo una corriente
65; de 50 litros por horm de gas de metano puro. la formacidn
de monbdxido de carbono e hidrbgeno, cque 8l principio es
muy fuerte, cesa mucho hacia finales del plazo. Se obtienc esf
un Tig0z bien cristalizado con un contenido de carbono de
aproximadasente 1%.

70, CJIMPTIO 2 =
100 g. de dibxido de titanio se calientan como

-
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se ha descrito en el ejemplo 1 a 980 hasta 1000%., A través
de la umse de reaccién se conduce una mezecla de 2 Vol-% de
metano y 98+ vol-<b de hidrbégeno en una corriente de 200
litros por hora. Después del plazo de 4 horas se habrén
retiredo de 23 & 245 del oxfgeno contenido wn el didxido
de titenio (para Tig0; ; 25 ). Después de otras 16 horas
le. cantidad de bxido retirado serd en total de 206 a 27%.
BIEPIO B -

100 g. de un titanato de sodio de la composicién
aproximada Na20.5T102 se reaccionzn, en fome andloga a la
descrita en el ejemplo 2, a ;0009, en el tubo con we
mezcla de CH, -H, (2% + 98 ). Se obtiens un producto
negro en el que se ha mantenido la proporcién Nazo-Ti origi-
nal y cuyo contenido en Ti se ha reducido al tercer valor.
LT PTO0 4 -

100 g. de ilmenitas se raccionen, e¢n foima andloge
& la desciita en los ejemplos 2 y 3, & 10002 en el tubo con
mezcla de OH4£H2; Se.obtiene unz mezcla de polvo de hierro
finamente éistfibuido y Tigo .

400 g. de polvo de didxido de titanio se calien-~
tan en un tubo de cuvarzo vertical de 60 mm., dg ancho sobre una
bese de cuerzo en un hommo eléctrico a 11002 C, El aire
contenido en el tubo es expulsado por el axrgbn y & continue-
cidn se conduce desde abajo, a través de la capa de polvo,
durante 5 horas, a 11002 C.,una corriente de 70 litros
normales por hora de un gas que se compone de 7 litros
de etano y 63 litros de hidrbgeno, A continuacién se deja
enfriar en una atmbésfera de argén y finalmente, este

producto, cuya composicién corresponde aproximadaments e
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Tiol,SS s se retira convenientemente manteniendo por
s‘eparado la cape de polvo inferior, en un pesc de unos 30
£+ Qque, como promedio contiene 1,5 partes en peso de carbono,
de la mayor parte en peso superior de wnos 330 g. cuyo conte~
nido en carbono solamente agciende a 0,2 partes en peso.

N O T A

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,

asi como la manera de realizarlo en la prédctica, debe
hacerse constar que las dlsposiciones anteriommente indica-
das son susceptibles de modificaciones de detalle, en
cuanto no alteren su principio fundamentel, Tambien se
hace constar gue el ihvento corresponde a una solicitud
de patenfe presentada en Alemania, n? P,16.748 IVe/121
con fecha 4 deFebrero de 1955, acogifndose, por lo tanto
& log beneficlos que conceden los Convenios Internacionales
en vigor y siendo 1o que constituye la esencia del referido
invento y por lo que se solicita Patente de Inmvencibn,por
20 aflos en ispafias "Procedimiento pera la obtencién de
bxidos de titanio bajos™; caracterizéndose por lo siguiente:

12,- Procedimiento para la obtencién de 6xidos
de titenio bajos, por reduccibn de dibdxido de titanio o
titanatos ,caracterizdndose porque como agente de reduc-
cibn sé utilizan hidrocarburos bvajos, especlalmente metano
o etano, a temperaturas entre 500 y 15002,

29..- Procedimiento, segln lo especificado en
la reivindicacién 18, caracterizdndose porque & los hidro-
carburos reductores se g regg8 hidrbgeno en una proporcibn
cuantitetive entre O ytSOO litros por cada litro de
hidrocarburo.

32,- Procedimiento, segln lo especificado en la
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reivindicacién 28, caracterizéndose porque el hidrégepo
se aplica en forme de los gases mezclados que se obtienen
de le propie reaccibn del proceso.
| 4%2,~ Procedimiento, segun lo especificado en

las reivindicaciones 1% a 32, caracterizéndose porque 1a
Presidén en la clmara de remceién se sumenta con relacifn a
le. presidén atmosférica.

5%.~ Procedimiento pare lo obtencibn de 6xidos
de titanio bajos; tal y como queda substancialmente descrito

en le presente memoria, que consta de sels hojas escritas a

médquina por una sola cara,

ladrid, 31 fle enero de 1956,
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