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En la fabricacidn de pigmentos de dioxido de ti-
tanio por reaccidn de tetracloruro de titanio con oxigeno
o con gases que contienen oxigeno, los materiales de par=-
tida de la reaccidn, y eventualmente un gas auxiliar com-
bustible, son introducidos a traves de conducciones de
entrada en una camara de reaccidn, y alli son hechos
reaccionar a altas temperaturas. En la reaccion resultan
en la mezcla de reaccidn caliente primeramente particulas

finas de TiDz, gus consisten predominantemente en anata-

sa. Estas particulas crecen dentro de la zona de reaccidn
caliente; simultaneamente tiene lugar una transformacidn
de la anatasa en rutilo (esta transformacidn es denomina-
da en lo que sigue en el texto simplemente "rutiliza-
cidn").

Manteniendo determinadas temperaturas, escogi-
endo condiciones de circulacidn apropiadas, afiadiendo ga=-
ses auxiliares inertes y los materiales que aceleran la
rutilizacidn, tales como por ejemplo cloruro de aluminio,
se influye sobre el crecimiento de los granos y la forma=-
cidn de rutilo (memoria de patents britanica nlmero
686.570). Inclﬁso,después que la reaccidn estd acabada,
prosigue el crecimiente de las particulas a causa de la
alta temperatura que reina en la camara de reaccidn; tam-
bién continua la transformacidn de la anatasa en rutilo,
Tan pronto como las particulas de dioxido de titanio han
alcanzado un tamafio favorable para los fines de la tec-
nica de pigmentos, la mezcla gaseosa debe ser enfriada,
para impedir un nuevo crecimiento de las particulas. Pa-
ra esto, la mezcla de reaccidn es llevada desde la camara

de reacecidn a una camara de mezcla, donds tiene lugar sl
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enfriamiento por adicidn de gas frio., La mezcla demaccidn
enfriada es retirada entonces de la camara de mezcla, y
se separa el pigmento desde la misma,

Para lograr en corto tiempo un enfriamiento efi-
caz de la mezcla de reaccidn caliente que abandona la ca-
mara de reaccidn, el gas frio utilizado para el enfriamien-
to era introducido hasta ahora en la camara de mezcla direc-
tamente en sl lugar en que penetra en la camara de mezcla
la mezcla de reaccidn caliente procedente de la camara de
reaccién (memoria de pantente alemana numero 915.082; me-
moria de patente USA nimero 2.508.272). El enfriamiento
se verificaba en corto tiempo desde las altas temperaturas
que reinaban en la camara de reaccidn (aproximadamente
1300 a 16009C) hasta por debajo de 8009C, Al enfriar la
mezcla de reaccidn se interrumpia no solaments el creci-
miento de las particulas sino también la rutilizacidn. De
esta manera se obtenia hasta ahora un pigmento de rutilo
con buenas propiedades opticas, pero gque contenia todavia
1 a 3% de anatasa, Aunque este pigmento es apropiado para
muchos fines de utilizacidn, su resistencia a la descom-
posicién por la intemperie (enyesamiento meteorifacidn)
puede ser mejorada todavia mds por nueva disminucidn del
contenido en anatasa, Para campos de utilizacidn en los
que interesa una resistencia a la descomposicidn por la
intemperie extraordinariamente buenz del pigmentao, seria
deseable obtener un pigmento de rutilo que, manteniendo
igualmente buenas las demas propiedades, tales como por
ejemplo mantenimiento del brillo, aclarador tono de color,
ete., contuviese menos de 1% de anatasa, y en ciertos ca-

sos inclusc menos de 0,5% de anatasa, Se intentd, disminuir
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el contenido en anatasa del pigmento por elevacion de la
adicidn de AlCl, en la camara de reaccidn. Sin embargo,
una elevacidn de la adicion de AlDlz hasta aproximadamen=-
te 3%, calculada como Alzl]3 y referida al pigmento, pro-
porciona solo pigmentos de rutiloc con un contenido en
anatasa inferior hasta de 1 2 1,5%, mientras que una nue-
va elevacidn de la adicidn de AlClS, es ineficaz, Por

otra parte, se intentd también aumentar el tiempo de per-
manencia de la mezcla de reaccidn en la camara de reaccidn
prolongando la camara de reaccidn para obtener una rutili-
zacién mds completa. Sin embargo en este caso aparece si-
multanesamente un crecimiento de granos demasiado grande,
de manera que en este ceso se empsoran las demas propie-
dades tdcnicas de pigmento del producto. Ocurre lo mismo
cuando la temperatura de la camara ds mezcla es demasia=
do alta,

Se ha encontrado ahora un nuevo procedimiento
para la fabricacidén de un pigmento ds rutilo con un con-
tenido en anatasa muy pequefio por reaccidn de tetraclo-
ruro de titanio con oxigeno o con gasses gue contienen
oxigeno en una camara de reaccidn y subsiguiente enfria-
miento de la mezela de reaccidn mezeclandola con gas frio
en una camara de mezcla, Este procedimiento estéd carac-
terizado porgque la mezcla de reaccidn gue abandona la
camara de reaccidn entra primsramente en cantacto con un
gas que tisnen una temperatura que es tan baja que des-
puds ya no tiene lugar ningdn crecimiento esencial del
grano, pero que por otra parte es tan alta que prosigue la
rutilizacidn con velocidad apreciable, y se vuelve a en=-

friar solamente cuando el contenido en anatasa del pige-
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mento de rutilo ha sido disminuido suficientemente. Es
especialmente ventajoso que el gas que entra primeramente
en contacto con la mezcla de reaccidn muestre una tempe-
ratura de 800 a 1250¢€C.

En el contacto de la mezcla de reaccidn con el
gas, la mezcla ds reaccidn es enfriada al principio so-
lamente poco. Llega entonces a un margen de temperaturas,
en el cual en el pigmento ya no se verifica ninguna cre=
cimiento esencial de granos, pero la rutilizacidn conti=-
nua todavia con velocidad apreciable. Si la mezcla de
reaccidén permanece durante suficiente tiempo en este mar-
gen de temperaturas, resulta, sin empeoramiento de las
demds propiedades, un pigmento de rutilo con un contenido
muy bajo de anatasa, inferior de 1%, y en ciertos casos
incluso inferior a 0,5%. Tan pronto como el contenido
en anatasa del pigmento de rutilo ha sido disminuido su-
ficientements, la mezcla de reaccidén puede ser enfriada
mds adn.

para la realizacidn del procedimiento segin el
jnvento es muy importante que la mezcla de reaccidn no
entre en contacto con gases demasiado frios en la zona
de la camara de mezcla en la que prosigue la rutilizacidne
Ingluso pequefias cantidades de tales gases que llegasen
allf, harian que en sl lugar en el gue entrasen en con-
tacto con la mezcla de reaccidn se interrumpiese la ru-
tilizacidn. Mediante una posterior elevacidn de tempera-
tura no se podria poner de nuevo en marcha la formacidn
perturbada de rutilo,

El gas utilizado para la realizacidn del proce-

dimiento seglin el invento y que entra primeramente en
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contacto con la mezcla de reaccidn pusde ser un gas puro
o una mezcla de gases. El gas o la mezcla de gases puede
contener finas particulas de material solido, por ejem-
plo particulas de pigmento., Por ejemplo, es favorable
utilizar un gas que haya sido preparadec por mezclado de
mezcla de reaccidn cuyas particulas de pigmento muestren
ya un contenido en anatasa suficientemente pequefic, con
gas mas frio,

Una forma especialmente ventajosa de realizacidn
del procedimiento segin el invento estd caracterizada
porque el gas frio es introducido en la camara de mezcla
en un lugar alejado de la camara de reaccidn. En este
caso el gas frio utilizado para el enfriamiento de la
mezcla de reaccidn es conducido en contracorriente con
la mezcla caliente de reaccidn y de esta manera produce
un enfriamiento gradual de la mezcla de reaccidn, E1 gas
frio, que puede mostrar una temperatura baja cualguiera,
por ejemplo la temperatura ambiente, después de entrar
en la camara de mezcla entra en contacto primeramente
con una mezcla gaseosa que contiene dioxido de titanio,
cuyas particulas muestran ya un contenido en anatasa
suficientemente pequefio. Por mezclado del gas frio con
asta mezcla gaseosa se obtiene una mezcla cuya tempsra-
tura, al disminuir el alejamiento con respecto a la ca=-
mara de reaccidn es cada vez mayor, hasta que tiene una
temperatura por ejemplo superior a 800%C, La mezcla de
reaccidn caliente, que contiene particulas ricas en ana-
tasa y que penetra en la camara de mezcla procedente de
la camara de reaccidn entra en contacto con esta mezcla y

es enfriada hasta una temperatura superior a 800C. La
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rutilizacidén prosigue en la mezcla de reaccidn y, solo
cuando se ha disminuido suficientements el contenido en 2
natasa, se enfria mds la mezcla de reaccidn en su éamino
posterior hasta temperaturas inferiores a gooec,

La forma de actuar del procedimiento estd cau-
sada por la colocacidn opuesta de la camara de reaccion
y de las conducciones de entrada de gas frio a la cédmara
de mezcla, Aqui también desempefia un papel el taméﬁo y la
forma de la camara de mezcla y la cantidad y la forma de
introduccidn del gas frio, dependiendo estas magnitudes
también de la cantidad de mezcla de reaccidn gue pasa por
unidad de tiempa.

En una forma preferida de realizacidn del pro-
cedimiento, el gas frio es introducido en la camara de
mezcla en el extremo opuesto a la camara de reaccidne.

El gas frio puede ser introducido en un unico
lugar alejado de la camara de reaccidn, pero también pue=
de ser introducido en la camara de mezcla simultanea-
mente en varios lugares a distancias iguales o distintas
de la camara de reaccidn, pudiendo mostrar en los diver-
sos lugares la misma temperatura o distintas temperatu-~
ras.

Como gas frio se puede utilizar cualquier gas
que sea inesrte para la mezcla de reaccién bajo las con-
diciones que reinan en la camara de mezcla, por ejemplo
aire, nitrogeno, dioxido de carbono y cloro. Preferible-
mente se puede utilizar como gas frio un gas de escape
de reaccidn enfriado y liberade de Til,.

La mezcla de reaccidn enfriada puede ser des-

cargada de la camara de mezcla en la proximidad de las
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conducciones de entrada de gas frio o en un lugar situado
lejos de las conducciones de entrada de gas frio. Es es=-
pecialmente ventajoso introducir por arriba la mezcla de
reaccidn procedente de la camara de reaccidén y por deba-
jo el gas frio, en la camara de mezcla y retirar lateral-
mente la mezcla de reaccidn enfriada de la camara de mez-
cla, En esta forma de realizacidn del procedimiento las
particulas ds TiU2 mayores eventualmente resultantes pue-
den ser rehiradas hacia abajo a traves de la conduccidn
de entrada de gas fric y pueden ser recogidas separada-
mente del pigmento.

Las condiciones apropiadas para la realizacidn
del procedimiento deben ser determinadas en cada caso
mediante snsayos. Son dependientes del tipo de la reac-
cidn, por ejemplo del hecho de si la reaccidn entre el
tetracloruro de titanic y el oxigeno o el gas que con-
tiene oxigeno se realiza con o sin llama auxiliar, de si
se introduce adicionalmente gas inerte en la camara de
reaccidn, o de si la camara de reaccidn es enfriada ex-
teriormente. También, la cantidad en la que se afiaden el
cloruroc de aluminio o eventualmente otros compuestos, en
la reaccidén desempefia un papel en la realizacidn del pro-
cedimiento segln el invento.

El procedimiento seglin el invento se puede rea-
lizar en un dispositivo que consta de una camara de mez-
cla, de una camara de reaccidn provista con tubos de
entrada para los materiales de partida de la reaccidn y
eventualmente para un gas auxiliar combustible, en un ex-
tremo de la camara de mezcla, un tubo de salida para la

mezcla de reaccidn enfriada y una o varias conducciones
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de entrada para el gas frio, desembocando sstas conduc-
ciones de entrada en la camara ds mezcla en un lugar
alejado de la camara de reaccidn.

La figura 1 muestra, a titulo de ejemplo, una
forma de realizacidn apropiada de este dispositivo. El
dispositivo consiste en una camara de mezcla (1), en la
que desemboca por arriba una camara de reaccidn (2). La
camara de reaccidn (2) esta provista en su extremo supe-
rior de tubos de entrada (3), (4), y (5) para el tetra-
cloruro de titanio, el oxigeno o un gas gque contenga
oxigeno, y eventualmente un gas auxiliar combustible, La-
teralmente se deriva de la camara de mezcla (1) un tubo
de salida (6) para la mezcla gaseosa enfriada. Para la
introduccidn de gas frio se encuentra una conduccidn de
entrada (7) en el extrémo inferior de la camara de mezcla
(1), La conduccidn de entrada (7) posee una abertura la-
teral (8). Debajo de la conduccidn de entrada (7) se en-
cuentra un recipiente colector (9), en el cual se reco-
gen eventualmente las particulas de dioxido de titanio
mas gruesas que caen hacia abajo desde la camara de mez-
cla en contra de laz corriente de gas frio a través de la
conduccidn de entrada (7), y pueden ser retiradas a tra-
vés de la valvula (10).

Una variacidn de este dispositivo esta mostrada
en la figura 2. En esta forma de rgalizacién, en el lu-
gar en el que desemboca la conduccidn de entrada (7) en
la camara de mezcla (1) se encuentra un cuerpo distri-
buidor de gas (l1), en forma de cono, que estd fijado a
la pared interior de la camara de mezcla mediante travesa-

fios (13). El cuerpo (11) produce un mezclado favorable
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del gas frio introducido desde abajo en la camara de mez-
cla, 7

Una nueva variacién de este dispositivo la mues-
tra la fiqura 3, En esta forma de realizacién, en el lu-
gar en el que desemboca la conduccidn de entrada (7) en
la camara de mezecla (1) estan mantadas paletas de guia
(12). Las paletas de guia (12) comunican al gas frio
entrante una rotacidn con la cual se favorece también el
mezclado del gas frio en la camara de mezcla.

En la figura 4 se muestra otra forma de reali-
zacidn apropiada del dispositivo segln el invento. El
dispositivo consiste en una camara de mezcla (1) en la
que desemboca por arriba la camara de reaccidn (2). En
el extremo de la camara de mezcla (1) opuesto a la cama-
ra de reaccién (2) se encuentra un tubo de salida (6)
para la mezcla de reaccidn enfriada. El tubo de salida (6)
estd rodeado concentricamente por una conduccidn de en-
trada de gas frio (7), encontrandose entre el tubo de
salida (6) y la conduccidn de entrada (7) un espacio anu-
lar (14). Le conduccidn de entrada (7) estd cerrada por
debajo y poses una abertura (8) lateral., El gas frio pe=
netra a través de la abertura (8) en la conduccidn de
entrada (7) vy llega a través del espacio anular (14) a la
cemara de mezcla (1).

La camara de mezcla puede consistir en un tramo
superior cilindrico con un tramo conico conectado por de-
bajo. Sin embargo, pueds también tener en toda su longi-
tud forma cilindrica o conica. Ademds puede poseer, en
lugar de una seccidn transversal circular, una seccidn

transversal de cualquier otra forma, por ejemplo cuadrada
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En lugar de un tubo de entrada (7) se pueden prever va-
rios tubos gue desemboquen por debajo o lateralmente en
la parte inferior de la camara de mezcla, La introduccidn
de gas fric en la camara de mezcla se puede verificar
también a través de una placa de fondo a manera de ta-
miz., También otras nuevas conducciones de entrada para
gases pueden desembocar lateralmente en la camara de
mezcla a distintas distancias de la camara de reaccidn.
También el dispositivo puede estar construido de manera
que la mezcla de reaccidn caliente procedente de la ca-
mara de reaccidn penetre lateralmente en la camarz de
mezcla, y el gas fric penetre en la camara de mezcla

en otro lugar alejado del lugar de entrada de la mezcla
de reacciodn caliente. El dispositivo puede estar cons-
truido de metal o de material ceramico. Eventualmente
puede estar provisto también de dispositives de refrige-
racidn.

Con ayuda de los siguientes ejemplos se expli=-
cara aln mas 8l invento. El contenido en apatasa de los
pigmentos obtenidos fué determinadec mediante rayos X, o
R6ntgenofraficamente, Ademéds, el poder aclarador de los
pigmentos fué determinado seglin el siguiente metodo
normalizado de laboratorio.

Se prepard una mezcla de negro de humo a base
de 5,0 g de negro de humo y de 1500,0 g de carbonado
de calcio precipitado, A partir de 1,000 g de esta mez-
cla de negro de humo se prepard una pasta de ensayo con
una determinada cantidad del pigmento a investigar y
0,425 g de aceite de linaza. Junto a esto se prepard una

pasta normalizada a base de 1,000 g de la mezcla de negro
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de humo, una determinada cantidad de un pigmentoc norma-
lizado y 0,425 g de aceite de linaza, La pasta de ensayo
y la pasta normalizada fueron aplicadas una junto a otra
sobre un portaobjetos y las aplicaciones fueron observa-
das visualmente en su reverso a través de la placa de vi-
drio y se compararon sus grados de claridad. Si la pasta
de ensayo era més clara, se preparaba una nueva pasta de
ensayo con una cantidad mds pequefia de pigmento; si par
el contrario la pasta normalizada era mds clara, se pre-
para entonces una nueva pasta de ensayo con una mayor
cantidad de pigmento. Se hizo variar la cantidad del pig-
mento a investigar hasta que el grado de claridad de la
pasta de ensayo fué igual al de la pasta normalizada,
Como valor numerico del podsr aclarador se tomd el valor
inverso, multiplicado por 100, del peso del pigmento en
gramos de la pasta de ensayo que mostraba el mismo grado
de claridad que la pasta normalizada, Cuanto mayor es es=-
te valor numerico tanto mejor es el pader aclarader del

pigmento.

Ejemplo 1.~

Se utilizd un dispositivo segidn la figura 1,
La camara de mezcla consistia en un tramo cilindrico de
80 cm. de altura con un diamstro interior de 50 cm, al que
estaba conectado por debajo un tramo en forma de cono gque
tenia una altura de 60 cm. y que mostraba en el extremo
inferior un diametro interior de 15 cm, Por encima de
la camara de mezcla se encontraba una camara de reaccidn
cilindrica que tenia una longitud de 80 cm y un diametro
inferior de 22 cm y gque estaba provista con un quemador,

que constaba de 3 tubos de entrada (3), (4) y (5) dis«
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puestos coaxialmente. La conduccidén de entrada del gas

frio (7) constaba de un tubo con un diametro interior

de

15 em. E1 tubo de salida (6) para la mezcla de gas

enfriada se desviaba lateralmente a 60 cm por debajo del

borde superior de la camara de mezcla y tenia un didme=

tro interior de 20 cm, Dentro de la camara de mezcla y

del tubo de salida se encontraban una serie de puntos de

medicidn (no- mostrados en la figura 1), para medir la

temperatura y la distribucidn de temperaturas en el dis-

positivo,

A través del tubo de entrada interior (3) se

introdujeron 500 kg/hora de tetracloruro de titanio ga-

seoso, que estaba precalentadc hasta una temperatura de

3509C, y al que se habian mezclado 11,5 kg/hora de cloru-

TOo
do
se

de

de aluminio (correspondiente a 2,1% de A1203’ referi-
al pigmento), a través del tubo de entrada central (4)
introdujeron 98 m3 en condiciones normales por hora

oxigeno precalentadc a 2502C y a través del tubo de

entrada exterior (5) se introdujeron 46 m3 en condicio-

nes normales por hora de monoxido de carbono a la tem-

peratura ambiente, y fueron hechos reaccionar en la ca-

mara de reaccidn (2). A través de la conduccidén de entra-

da

(7) ss introdujeron, como gas frio, 400 m3 en condi-

ciones normales por hora de gas de escape procedente de

la

reaccidn, que habia sido iliberado de dioxido de ti-

tanio y enfriado hasta la temperatura ambiente. La mezcla

gaseosa retirada a través del tubo de salida (6) tenia

una temperatura de 7302C, E1 pigmento de rutilo separado

de

esta mezcla gaseosa tenia un contenido de anatasa de

0,4% y un poder aclarador de 1800,
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Cuando se repitid el Ejemplo 1 de la misma ma-
nera, con la diferencia de que la conduccidn de entrada
(7) estaba cerrada y el gas frio fué introducido en la
camara de mezcla por el extremo superior, se obtuve un
pigmento de rutilo que tenia un contenido en anatasa de

2,5%. Unadevacidén de la adicidén de cloruro de aluminio

s hasta 17,7 ka/hora de cloruro de aluminio (correspondien-
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te a 3,2% de Al D5 referido al pigmento), produje un
pigmento de rutilo gue contenia 1,3% de anatasa, es de-

cir todavia esencialmente més que el pigmento fabricado

r

segin el ejemplo, Ambos pigmentos tenian un poder aclarador

de 1800,

-

Ejemplo 2.~

Se repitid el Ejemplo 1, con la unica diferen-
cia de qué la adicidn de cloruro de aluminio fué solamen-
te de 8,3 ko/hora (correspondiente a 1,5% de AL,O.s
rido al pigmento). Se obtuvo un pigmento de rutilo con

refe-

0,9% de anatasa; su poder aclarador era de 1800.

Cuando se repitid el Ejemplo 2 con la diferen-
cia de que la conduccidén de entrada (7) estaba cerrada y
el gas frio fué introducido en la camara de mezcla por
arriba, se obtuvo un pigmento de rutilo con un contenido
en anatasa, considerablemente superior de 3;4% su poder
aclarador era de 1800,
Ejemplo 3.-

) Se utilizd un dispositive de acuerdo con la fi=-
gura 2, La camara de mezcla tenia las mismas dimensiones
que la camara de mezecla utilizada en sl Ejemplo 1. En el
lugar en el gue desemboceba la conduccidn de entrada de

gas frio (7) en lz camera de mezcla, se encontraba un
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cuerpo distribuidor de gas (11) en forma de cono, que
poseia en la parte superior un diametro de 17 cm y te~
nia una altura de 14 cm y estaba fijado a la pared inte-
rior de la camara de mezcla mediante 3 travesafios (13),
La distancia del tramo en forma de cono a la pared de
la camara de mezcla era de 3 c¢m.

En la camera de reaccidn se introdujeron 500
kg/hora de tetracloruro de titanio, precalentado a 350°C,
17,7 kg 1/hora de cloruro de aluminio (correspondiente a

3,2% de Al.0., referido al pigmento), 98 m3 en condicio-

203
nes normales por hora de oxigeno precalentado a 2502C y
46 m3 en condiciones normales por hora de monoxido de car-
bono a la temperatura ambiente, y fueron hechos reaccio-
nar en ella. A través de la conduccidn de entrada (7) se
introdujeron 400 m3 en condiciones normales por hora de
gas de escape procedente de la reaccidn, que habia sido
liberado de dioxido de titanio y enfriado hasta la tem-
peratura ambiente. La mezcla de reaccidn retirada a tra-
vés del tubo de salida (6) tenia una temperatura de
7309C, El pigmento de rutilo separado de la mezcla de
reaceidén tenia un contenido en anatasa de 0,3% y un po-
der aclarador de 1800,

Ejemplo 4o-

Se utilizdé un dispositivo de acuerdo con la fi-
gura 3, La camara de mezcla tenia las mismas dimensiones
que en el Ejemplo 1. En la conduccidn de entrada de gas
frio (7) estaban montadas directamente en su desembocadu-
ra en la camara de mezcla B paletas de guia (12), que

estaban ajustadas a un angulc de 302 con el plano hori-

343963
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En la camara de reaccidén se introdujeron 500
kg/hora de tetraclorurc de titanio, precalentado a 3502C,
14,4 kg/hora de cloruro de aluminio (correspondiente 2
2,6% de AL0ns referido al pigmento), 98 m3 en condicio-
nes normales por hora de oxigeno, precalentado a 2502C
y 46 m3 en condiciones normales por hora de monoxido de
carborioc a la temperatura ambiente, y fueron hechos rsac-
cionar en ella, A travds de la conduccidn de entrada (7)
se introdujeron 400 m3 en condiciones normales pophora
de gas de escape procedente de la reaccidn, que habia
sido liberade de dioxido de titanioc y enfriade hasta
la temperatura ambiente. La mezcla de reaccidn retirada
a través del tubo de salida (6) tenia una temperatura
de 7308C, Se abtuvo un pigmento de rutilo con un conte-
nidec én anatasa de 0,8% y un poder aclarador de 1800,
Ejemplo Se=

Se utilizd un dispositivo de acuserdo con la fi-
gura 4., La camara de mezcla consistia en un tramo cilin-
drico de 80 cm de alto con un diametro interior de 50 cm
al que estaba conectado por debajo un tramo en forma de
cono con una altura de 60 cm y un diametro de 22 cm en
su extremo inferior. Por encima de la camsra de mezcla
se encontraba una camara de reaccidn cilindrica (2) que
tenia una longitud de 80 cm y un diametro interior de 22
cm y que estaba provista en su extremo superior ds una
condicidn de entrada consistente en 3 tubos de entrada
(3), (4) y (5) dispuestos coaxialmente, para el tetraclo-
ruro de titanio, el oxigeno y el monoxido de carbono. Por
debajo desembocaban en la camara de mezcla dos tubos con-

centrico (6) y (7) con un diametro interior de 19 cm y 22

343963
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cm respectivemente; entre ambos tubos quedaba un espacio
anular (14) de 1 cm de ancha., El tubo exterior (7) estaba
cerrado por debajo y estaba provisto de una abertura (8)
a traves de la cual se podia introducir gas frio en el
tubo (7) y desde este, a través del espacio anular (14)
en la camara de mezcla (1),

En la camara de reaccidn se introdujeron 500 7
kg/hora de tetraclorurc de titanio precalentado a 350¢C,
11,5 kg/hora de cloruro de aluminio (correspondiente a
2,1% de AlZUS’ referido al pigmento), 98 m3 en condiciones
normales por hora de oxigeno precalentado a 2500C y 46 m3
en condiciones normales por hora de monoxido de carbono a
la temperatura ambiente, y fueron hechos reaccionar en
ella, A través de la abertura (8) se introdujeron, como
gas frio 400 m3 en condiciones normales por hora de gas de
escape procedente de la reaccidn, que habia sido liberado
de dioxido de titanio y enfriade hasta la temperatura am-
biente. La mezcla de reaccidn retirada a través del tubo

(6) tenia una temperatura de 73020, E1 pigmento de rutilo
separado de la mezcla de reaccidn tenia un contenido en
anatasa de 0,5% y un poder aclarador de 1800,

Los resultados de los ensayos descritos en los

ejemplos estan reunidos en la siquiente Tabla,

343963
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Introduccidn de gas frio

Ensayo Ejemplo Dispositivo Cantidad m3 en iLugar de Adicidn
Ne. segin la condiciones no_l:_lla adicidn de AlQD
figura, nales/h ! pigment

1 1 1 400 abajo 2
2 1 400 arriba 2
3 1 400 arriba 3
4 2 1 400 aba jo 1
5 1 400 arriba 1
6 3 2 400 abajo 3
7 4 3 400 abajo 2
8 5 4 400 abaja 2

2.8,67 - 18 -



seidn de gas frib

t
13 en }Lugar de

Adicidn de AlCl,, % en peso

Contenido en Poder

2s norgla adicidn de Al,0, referido al anatasa, 7% aclarador
—! pigmento
i
abajo 2s1 2 0,4 1800
arriba 2,1 1800
arriba 3,2 1,3 1800
aba jo 1,5 1800
arriba 1,5 3,4 1800
abajo 3,2 0,3 1800
abajo 2,6 g,8 1800
abajo 2,1 0,5 1800

343963



10

15

20

25

30

R partir de la tabla se puede sacar la conclu-
sidén de que se puede obtener un pigmento de rutilo can
un contenido en anatasa de solamente 0,3 a 0,9% sin em-
peoramiento del poder aclarador, introduciendo gas frioc desde
abajo en la camara de mezcla (ensayos numeros 1, 4, 6, 7
y 8)e Si se introduce por el contrario el gas frio en la
parte supsrior de la camara de mezcla, se obtiene un
pigmento de rutilo con 1,3 a 3,4% de anatasa (ensayos
ndmeros 2, 3 y 5), Una elevacidn de la adicién de clorura
de aluminio conduce ciertamente a una cierta disminucidn
del contenido en anatasa, pero este permanece todavia ma-
yor que 1% (vease ensayo nimero 3). El poder aclarador del
pigmento de rutileo fabricado segln el invento no es peor
que el del pigmento rico en anatasa, que se obtuvo de la
manera conoccida hasta ahora,

Ademds se desprende la tabla gue en el procedi-
miento de acusrdo con el invento se puede obtener un pig-
mento de rutilo con menos de 1% de anatasa ya con adicio-
nes muy pequefias de cloruro de aluminio, correspondiesntes
a solamente 1,5% de A1203, referidoc al pigmenta, (vease
ensayn ndmero 4); con la introduccidn de gas frioc has-
ta ahora usual en 1a proximidad de la camara de reaccidn
se obtiene por el contrario al utilizar adiciones tan pe-
queiias de clorurc de aluminio, un pigmento de rutilo con
un alto contenido de anatasa superior a 3%, que tiens upa
resistencia a la descomposicidn por la intemperie insa-
tisfactoria (ensayo nimerc 5). Cuando se fabrica sole un
pigmento de rutilo con un contenido en anatasa de 0,5 a
1%, que es suficiente para muchos fines ds utilizacidn,

se obtiene en el procedimiento de acusrdo can el invento

543963
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un considerable ahorro de cloruro de aluminio. Solo para
gxigencias especialmente altas, cuando se busca un pig-
mento de rutilo con menos de 0,5% de anatasa, se debe uti-
lizar una mayor adicidn de cloruro de aluminio de aproxi-
madamente 2 a 3%, calculado como AJ.,ZD3 y referido al pig=-
mentos,

En la figqura 5 se muestra la distribucidn ds
temperaturas en una camara de mezcla cuyas dimensiones
estédn citadas en el Ejemplo 1, En las ordenadas del dia-
grama se representa la temneratura en 2C y en las absci-
sas la distancia del lugar de medicidn al borde superior
de la camara de mezcla, en cm, La medicidn de temperatu=
ras se verificd con termocelementos a lo largo del eje de
la camara de mezcla,

La curva 1 representa la distribucidn de tempera-
turas al introducir el gas frio en la proximidad de la
camara de reaccién, y la curva 2 la distribucidn de tem-
peraturas al introducir el gas frio por debajo a través
de la conduccidén de entrada (7). Mientras que en la in-
troduccidn de gas frio hasta ahora conocida en la proxi-
midad de la camara de reaccidn, la mezcla de reaccidn que
abandona la camara de reaccidn entra en contacto inmedia-
tamante con gas frioc a la temperatura ambiente y es en-
friada rapidamente desde aproximadamente 14008C hasta
aproximadamente 76092C (curva 1), en la introduccidn de
gas frio de acuerdo con el invento en la parte inferior
de la camara de mezcla, la mezcla de reaccidn entra en
contacto primeramente con una mezcla caliente a una tem-
peratura de 12502C, y es enfriada solo hasta estatempera-

tura y es mantenida después alglin tiempo a esta tempera-
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tura, con lo gque prosigue la transformacidn de la anata-
sa en rutilo, sin que tenga lugar un crecimiento de gra-
no adicional, antes de que sea enfriada mds la mezcla de
reaccidn y sea retirada de la camara de mezecla (curva 2),
La presente solicitud, que corresponds a la pre-
sentada en Replblica Federal Alemana el 11 de Diciembre
de 1965, bajo el n@, T, 29,995 IVa/12n, se acoge a los
beneficios del articuloc 51 del vigente Estatuto sobre

Propiedad Industrial,

Los puntos de invencidn propia y nueva, que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud, de Pa-
tente de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los
siguientes:

l.- Un dispositiveo para la fabricacidn de un
pigmento de rutiloc con un contenido muy pequefioc en ana-
tasa, gue consiste en una camara de mezcla, en una cama-
ra de reaccidn provista con tubos de entrada para los
materiales de partida de la reaccidn y eventualmente
para un gas auxiliar combustible, en un extremo de la
camara de mezcla, un tubo de salida para la mezcla de
reaccidn enfriada y una o varias conducciones de entra=-
da para el gas frio, que desembocan en la camara de mez-
cla en un lugar alejado de la camara de reaccidn.

2.~ Un dispositivo segln la reivindicacidn 1,

543963
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caracterizade porque al menos una conduccidn de entrada
para gas frio desemboca en la camara de mezcla en el ex-
tremo de ésta opuesto a la camara de reaccidn, y el tubo
de salida para la mezcla de reaccidn enfriada se desvia

lateralmente de la camara de mezcla,

3.~ Un dispositivo seqln la reivindicacidn 2, ca-

racterizado porque en el lugar en que desemboca la con-
duccién de entrada en la camara de mezcla estd montado
un cuerpo distribuidor de gas en forma de cono,

4,- Un dispositivo segln la reivindicacidn 2,
caracterizado paorque en el lugar en que la conduccidn
de entrada desembocea en la camara de mezela estan monta-

das paletas de guia,

5.- Un dispcositivo seqin la reivindicacidn 1, ca-

racterizado porque el tubo de salida para la mezcla de
reaccidén enfriada estd dispuesto concentricamente dentro
de una de las conducciones de entrada y juntamente con
la conduccidn de entrada desemboca en la camara de mez-
cla en el extremo de ésta opuesto a la camara de reac-
eidn,

.= Un dispositivo para la fabricacidn de un
pigmento de rutilo con un contenido muy pequefio en ana-
tasa,

Tal y como se ha descrito en la Memoria que an-
tecede, representado en los dibujos que se acompafan y

con los fines que se han especificado,

343963
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Esta Memoria consta de veintitres hojas escritas
a maquina por una sola cara,

Madrid, - 9 AGOD. 15
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