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VEMORIA DESCRIPTIVA

pera solicitar

PATENTE DE INVENCIORN
en
EsSPAfA

pa  VEINTE afics
e nombre de TITANGESELISCHAFT M.BeH., entidad alemgl_a_; eS8~
tablecida en Leverkusen, Repiblica Federal Alemema, por‘:
“UN DISPOSITIVO QUEMADOR PARA IA PRODUCCION DE DIOXIDO
DE TITARIO DE PARTICULA FINA®

R R S S S R S D e T RS EERIEEERsEEEs

En la obtencién de pigmentos de didxido de titeano me-
diente combustién de tetracloruro de titenio gaseoso con oxi-
geno o gases que lo contengan en un reactor, can ayuds de una
llems euxiliar que mentenga la cambustién y emplesndo un que=-

5 mador constituido por varios tubos coaxiales, resulten insa-
tisfactorios el poder aclarador y el contenido de rutilo del
producto obten:l.-do; si no se adoptan medidas especiales.

Asi, por ejemplo, ha sido propuesto, con el fin ds au~
mentar el contenido de rutilo y el poder aclarador del pig-

10 mento, dar al grueso de capa de la corriente del gas emplea=
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do para la cambustidn de unz mezcla de tetracloruro de tite-
nio y oxigeno, a lo sumo un espesor de 10 mm. Eilo signifi-
ce, no obstante; que trabajeando a una gran escala técnicav,'

es necesario dividir la co;*riente de TiCl4, de lo que resul-
tan quemadores complicados, muy prOpeﬁsos a estropearse. Se

ha intentado asgsimismo c anseguir este objetivo, conﬁriend6

a la corriente de gas de al menos uno de los componentes de la
reaccidn, un movimiento de torsidén. Este forma de trabajo re-
quiere igualmente un quemador de estructure complicada. Tem-
poco mediante la aplicacién de un exceso considerable de oxige-
no durente la cambustién, resulta posible cmsegnir un diéxi-
do de titanio de un poder aclarador elevado. Este procedimieﬂ-
%0 es costoso y tiene inconvenientes para poder utilizar de
nuevo los gases de salida de la combustidn para la clora=-
cién,

Todos los procedimientos citados mteriormente adolecen
aparte de los inconvenientes ya descritos, del punto flaco co-
min de que; en un funcionamiento continuo, se forman al cabo
de algin tiempo incrustaciones en el quemador que; por 10
pronto, provocan pertwrbaciones de la llema y, con ello, un
empeoramiento de la celidad del producto de la reaccién, pero
que pronto llegam a obstruir al quemador de tal modo, vque ce-
sz la canbustidne '

Si se snalizen estas incrustaciones més detenidamente,
entonces podremos distinguir dos clases a base de su forma-

cidéns .
12, Bl didxido de titenio recién formedo se deposita -

medisnte la farmecién de torbellinos y distribuido en todo el
reactor - sobre todas las paredes, asi como tembién sobre el

tubo del quemador. Debido al czlar del chorro de la lleame,
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tiene lugar una cierta consolidacidn del sedimento de didxi-
do de titanio, que por lo pronto es esponjoso, sobre el tubo
del quemadar. Se producen entonces unos témpanos alargados
que, en parte, penetran en la llama, 0 bien incluso un envol-
vimiento tubular de la llema con el éxido. S1 tales témpanos
llegan finalmente & penetrar en la zona de descomposicién del
tetracloruro de titanio, entonces su crecimiento ulterior tie=
ne lugar directamente & partir de la llama, lo que tiene como
consecuencia la farmecidn de incrustacionses especialmente du~
ras.

29.' Debido al retro-arremolinado de componentes reactivos
calientes del gas hacis la boca del quemador, se producen en
los filos calientes de éste incrustaciones dehidas al creci=
miento directo sobre ellos de productos de la reaceidn, lo
que conduce al estrechamiento de las sberturas de salida.

El objeto del invento es un quemador para la obtencién
de didxido de titanio de particula fina; mediante la combug-
tién de tetraclorurc de titanio £896080 con ox{geno o con ge-
ses que lo contengan, todo ello en un reactor y empleando ung
llema auxilisr mantenedora de la cambuatién, quemador que es-
t& oonstituido por varios tubos coaxiales y que se caracteri-
za porque el tubo exterior del quemador estd prolonga".dq hastea
mis alld de los extremos de los otros tubos; hallénc}ose este
tubo exterior estrechado por el extremo de tal modo, que la
seccién transversal de la boce no sobrepasa la seccidn trens-
versal libre en el quemador. Por "seccidn transversal libre en
el quemador? debe entenderse la seccién transversal del tubo
exterior del quemador; previg deduceidn de la superficie de
seccién trensversal ocupada por las paredes de los tubos.

El diéxido de titenio formado en la llema, que llena el
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reactor, ya no llega asi a los sensibles filos del queméﬂor.

Unicemente se deposita sobre el borde exterior de la bocs del
quemador, donde no molesta sustaneié,lmente y; en su mayor
parte, se desprende sélo al cabo de algin crecimiento o bien
puede ser eliminado de manera segura ¥ sin menoscabo de ls hen-
didura del quemador; mediante una sacudida en tismpo opor=
tuno o0 un ligero raspado.

Les incrustaciones del tipo descrito en el apartade 29,

ye practicemente no pusden presentarse, puesto que la prolori-

gacién del tubo exterior asegira uns distancia suficiente ene
ti'e la zona de lz reaccidn y log extremos de los tubos inte-—
riores. Al mismo tiempo se reduce la accién del cloro y del ca=
lor sobre los filos del quemador, con lo que disminuye de me~
nera decisiva la corrosién de dichos filos.

El estrechamiento en el extremo del tubo exterior pro-
longado, influye también en la calidad del pigmento: El tama-
fio de particula del didxido de titenio se hace tento menor pa=—

ra un quemador dado, mientras més pequefla sea la seccibén de la

ebertura en el extremo del tubo. El temafio conveniente de la

abertura, depende del paso de tetracloruro de titamio. Un pa~
80 mayor exige, en un quemador dado, una aberture mayor, y
viceversa. El estrechsmiento tiene su iimite, bien sea cuando
se he conseguido el grano éptimo y un mayor estrechamiento,

por lo tanio, proporcionarfs un greno demasisdo fino, o bien
cuando la llems se hace inestable y se rompe. Mediante la elec-
cién de 1ss dimensiones de le seccidén transversal de la boca,
resulte posible asf, dentro de ciertos limites, regular el
poder aclarador. Un elevado poder aclarador se consigue, cuando
la seccién transversal de la boca no sobrepasa aproximademente
0;85 veces la seccién traneversal libre en el quemador. Deci=

2 88564
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8ivo a este respecto, es el estrechamiento del tubo exterior
én su extremo. Una prolongacién del tubo dnicemente sin es-
trechemiento, no produce un efecto favorable.

Lz prolongecién del tubo exterior del quemador sobre
el extremo de los filos interiores de los tubos, depende de
la cepacidad del quemador. Si la prolongacién es danasiado_'pe-
quefia, la llama se hace inestable y se rompe fécilmente. Si
s dgnasiadc grande, entonces la reaccidn se inicia ya antes
del extremo del tubo prolongado; y el quenador se obstruye
rdpidamente. Al aumentar el temafio del quemador; debe tanbién;
por 1o general, ser mayor la prolongacidén. En téminos gerera~
les, debe oscilar esta molongacién entre 5 y 100 mm, sin que
ello remesente una limitacidén hacia arriba o nacia abajo.

La prolongacién y el estrechamiento del tubo exterior del
quemadbr pueden estar constituidos por un capuchén en fomma
de caperuza; montado sobre un quemador redondo comocido , c an-
sistente en varios tubos coexiales, 1o que tiene la gren ven=-
- taja de que; medi ante el simple intercembio de dicho capu-
caén, se puede variar la capacidad del quemador.

La configuracidn del capuchén;' por ejemplo, con estre-
chemiento en 4ngulo recto (fig-. 1) 0 bien estrechsmiento pau-
latino (fig. 2); no tiene ninguna importancia. Si el capuchén
se hace con dobles paredes; entonces puede ser refrigerado con
a:l.re; agua u otros agentes refrigerantes; con 1o que se puede
reducir a¥n m4s le accion de la radiascién témica sobre la boca

del guemador. La superficie frantal de uno de estos capucho-

"pes de dobles paredes, puede estar confeccionada tembién de

materiales porosos. Mediente una corriente de un gas inerte
que escape a través de los poros, se impide con segurided la

formacién de deposiciones sueltes de 6xido, que pueden presen=-

.
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tarse ocagionalmente en este lugar.

El quemador de acuerdo con el invento es de canstruc-
cién sencilla. No es siquiera necesario conseguir una lgua-
lacidén de las velocidades del oxigeno y del éxido de carbo-
no en la periferia, medisnte un centraje exacto de los tubos
coaxiales del quemador. Apenas se producen deposiciones de
diéxido de titenio que, eventualmente; pueden ser eliminadas
fécilnente. Dobido & la distancia existente entre le llame
y los filos del quemador, no se sobrecallentan éatos, por lo
que son poco atacados. El quemador garamtiza con ello un fun-
cionemiento seguro y un pigmento de un poder aclarador exce-
lente y con un contenido eieVado de rutilo; incluso en car-
gas de 500 kg de tetracloruro de titanio por hore y superio-
res; sin necesided del empleo de un exceso sustancial de oxi-
geno, de une limitacién del grueso de la capa de la corrien=
te de gas de tetracloruro de titanio, ni de un movimiento de
torsién de las corriesntes de ges.

En el quemador descrito se emplea el tetracloruro de tita-
nio preferentemente sin mezcla de oxigeno, eventualmente con
adiciones para el ennoblecimiento del pignento; tales como,
por ejemplo, tetracloruro de silicio y/o tricloruro de alu=
minio. Ahora bien; es pogible asimismo afiadir parte del ox{~
geno preciso pars la coambustién. Como gases pars la llama au-~
xiliar, son apropiédos todos los gases combustibles, taeles co-
mo, por ejemplo, el éxido de carbono, el hidrégeno, gases con
contenido de hidz'égeno; hidrocarburos o megclas de estos go~
ses.

El empleo del quemador descrito; serd explicado més de-
tallasdamente g base de 1los ejemplos signientes. A este parti-

cular se determiné el poder aclarador de los pigmentos obteni-

~ A ™ P
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dos, de acuerdo con el siguiente método de laboratorio nor—
malizado‘:

A partir del pigmento se confecciond, con ayuda de una
mezcla de negro de humo (negro de humo y carbonato céleico)
¥y de aceite de linaza, una pasta que se compard visualmente
con una pasts patrén. La pasta patrdén se prepard con une can-
tidad fijada de un pigmento :patrén. Lu centidad del pigmento
a enalizar se siguid variando, hasta;que la claridad de es-
ta pasta fud igual a la de la pasta patrén. A partir de la can-
tiAdad del pigmento a analizar al ser iguales las claridades
de ambas pastas, se celcdd el poder aclerador. Cuahto més ele-
vado es el poder aclaresdor, tanto mejor es el pigmento, corres-
pondiendo e un buen pigmento un valor numérico de por 1lo me-
nos 1650.

En todos los ejemplos se precalenté el tetracloruro de
titanio a 3502 y el oxigeno; a 2509C. El 6xido de carbono es-
taba a temperé.tura embiente. J

Ia duracién del ensayo ascendié a aproximadsmente 8
horas, a excepcidn de los ejemplos 5 y 7. Al cabo de esta du-
racidén del ensayo; los quemadores estaban en condiciones de
seguir trabajando con toda nomalidad; de modo que la combus-
tién hubiera podido ser proseguids, sin méds ni méds.

En los sjemplos 1 a 4 se varid el didmetro de la sber—
tura del capuchén mientras que las dimensiones de los quema~
dores fueron las mismas y se mantuvieron constantes las dis=
tenc izs entre la abertura del capuchdén y los extremos de los
tubos interiores.

Fué empleado un quemador circular comstituido por tres
tubos coaxisales (s_ggtin la fig. 1), con las dimensiones si=-

galentes:
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Tubo interior Tubo cen- Tubo X~

» 7 tral terior
Didmetro exterior del tubo 30 mm 45 om 57 mm
Grueso de pared 3mm 2,5 mm 2,5 om

]

1o distancias entre la abertura del capuchdén y los ex-
tremos de los tubos interiores, ascendid a 20 mm. Los datos
del ensayo pueden verse en la Tabla l. No fué posible sumentar
1a cantidad de paso del tetracloruro de titanio hasta por en-
cima de 50 kg/hors en el ejemplo 1, o hasta por encima de 75 xg/
hora en el ejemplo 2, ya que debido a la elevada velocidad del
gas, se rompié la llama. El poder aclarador del pigmento obte-
nido segin el ejemplo 4, es insatisfactorio, dehido a ser dema-
siado grende la abertura del capuchdén.

En los ejemplos 5 a 7 se utilizé el mismo quemador que en
1l ejemplos 1 a 4 y, emplezndo el capuchén con un didmetro de
aberturae de 432 mm, se varié 1a distancis entre la abertura del
capuchén y los extremos de loé tubos interiores.

Los datos de los enseyos; pusden verse en la Tabla 2.
Reduciendo la dietancza s menos de 5 mm, se rompidé le llama.
BEn los ejemplos 5 ¥ 7 ge comprobd una considerable formacién

de deposiciones sobre la parte exterior del quemador, y en el
ejemplo 7, incluso en el interior del cepuchdén, por lo que

los ensayos tuvieron gque ser interrumpidos al cabo de una o dos
horas de duwracidn.

Fn los ejemplos 8 a 10 se empleé nuevemente ol mismo que-
mador que em los egemplos precedentes. Con un paso creciente
de tetrvlomm de titanio, se aumenté, tento la aberturs del
capuchén, couc tembién la distencia entre la aberturc del ca=

puchén y los extremos de loa tubos interiores. Los datos de

los ensayos pueden verse en la Tabla 3. 2 C
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En los ejemplos 11 y 12 se utilizaron quemadores Cauo

los de la fig. 2, cuyos tubos tenfen otras dimensiones. Los

datos de estos ensayos pueden verse asimismo en la Tabla 3.

Ejenplo 11

Pué empleedo un quemador circuler constituido por tres

. 4ubos coaxiasles con las dimensiones siguientes:

Tubo tubo Tabo

interior central exterior
Didmetro exterior del tubo 18 mm 30 mm 45 pm
Grueso de pared 2 mm 2 m 2,5 mn
Ejemplo 12

Fué empleado un quemador circular constituido por tres

tubos coaxiales con las dimensiones siguientess

Tabo Tubo Tabo

) interior central exterior.
Difmetro exterior del tubo 45 mm 776 mm 95 mm
Grues o de pared 2,5 mm 3m 3,5mm

El ejemplo 3 ha sido citado varias veces en honor &

1e claridad, a saber, también bajo el némero (6) 6 (9).
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PABTA 1

TABLA 2

Bjemplo u“.u 1 2 3 4 w (6) 7

Distancia ob.eu..o la abertura . .
del capuchdém y 105 extremos 20 20 20 20 5 20 42
de los tubos interiores (mm)

Didmetro de la abertura del : . i

ecapuchdén (mm) o 20 25, 32 40 32 32 32 .
Relacién entre la seccidn 525 . B R o .
transversal de lsa sberturs 0,205 Q,32 0,52 0,822 :

del capuchén y la seccién ’ e ’ ! B 0,323 0,525 0,525
Irsnsversgl 1ibre i . .

Carga en el tubo interior (Xg 50 50 100 w0 | 100

de TiCly hors) 1o - 30
Carga en el tubo central (Em3 11 14 20 20 20 20 20
Carga en el tubo exterior (Nm3 “_.w ' P. >
de CO/hora) 9,5 15 15 15 > 13
Exceso de oxigeno, % , 3 4 4 4 . : & A. a
Contenido de rutilo, % 85 85 - 90 : 1 85 . a0 85
Poder scleradar 1775 1700 1700 1525 1600 1700 1425

N
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TABLA 3
Bjemplo n¢ 8 (9) 10 1 12
Distancia entre la abertursa
del capuchdén y 109 extremos 15 20 25 5 30
de los tubos interiores(mm)
Didmetro de la abertura del 25 32 40 19 51,5
ecapuchdn (mm) i
Relacidén entre la seccidn trans- : .
versal de la abertura del ca~ 0,32 0,525 0,822 0,29 0,41
puchdén y la seccidn transver- .
sal libre
Carga en el tubo interdior . . ..
(kg de BMOH* ora 50 100 300 25 450
Carga en el tubo central : 5,4 73
(dm de ow\u,oum.v . 14 20 52
Carge on el tubo exterior 15 15 30 4,5 35
Cﬂnmm.mm C0/hora) ’
Exceso de oxdigeno, % 4 4 3 4 3
Contenido de rutilo, % 85 90 95 85 85
Poder sclarador 1700 1700 1700 | 1675 1675

-
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Este solicitud que corresponde a 1la presenfada e
Repiblica Eederal Alemane el 13 de Abril de 1963, bajo el
Ntimerq T 23.838 IVa/12i, se acoge a los beneficios del arti-
culo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

- NOTA =

Los pq.ntos de invencidén propia y nueva gue se presen-
ten para que sean objeto de esta solicitud de Patente de In-
vencién en Espafia, por VEINTE afios, son los siguienteevz

12,- Un dispositive quemador para la produccién de did-
xido_ dé titanio de particula fina mediante la combustidn
de tetracloruro de titenio gaseoso con oxigeno o gases que

lo contengan, todo ello én un reactor y utilizando una llams

aixiliar mantenedora de la combustién, quemador que estd cons-

u‘tuidp por varios tubos coaxiales y caracterizado porque el
tubo exterior del quemador estd prolongado hasta més alld de
1los extremos de los otros tubos y porque este tubo exterior
estéd estrechado de tsl modo en su extremo, que la seceidn
transversal de la boca no sobrepasa le seccién trensversal li-
bre en el quemador. |

29,- Un di spositivo quemador de acuerdo con la reivin-
dicaciézi 1, cg.racterizado porque la seccidn transversel de
salida asciende a lo sumo & 0,85 veces la seccidén tramsversal
libre en el quemedor.

Qe Un dispositivo quemador pars ia produccién de
diézxido de titanio de partfcula fina.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que antecede,

298564
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representado en 1los dibujoé que se acompafian y nes
que se han especificado.
Esta Memoria consta de trece hojas escritas a méquina
Por uns sola cargs
Medrid,

Pedo

avs. .U -13 -
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