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En la fabricación de pigmentos de dióxido de ti­
tanio por reacción de tetracloruro de titanio con oxigeno 
o con gases quB contienen oxigeno, los materiales de par­
tida de la reacción, y eventualmente un gas auxiliar com- 

5 bustible, son introducidos a través de conducciones de 
entrada en una camara da reacción, y allí son hechos 
reaccionar a altas temperaturas. En la reacción resultan 
en la mezcla de reacción caliente primeramente partículas 
finas de TiO^, 9ue consisten predominantemente en anata- 

10 sa. Estas partículas crecen dentro de la zona de reacción 
caliente; simultáneamente tiene lugar una transformación 
de la anatasa en rutilo (esta transformación es denomina­
da en lo que sigue en el texto simplemente "rutiliza- 
ción").

15 Manteniendo determinadas temperaturas, escogi­
endo condiciones de circulación apropiadas, añadiendo ga­
ses auxiliares inertes y los materiales que aceleran la 
rutilización, tales como por ejemplo cloruro de aluminio, 
se influye sobre el crecimiento de los granos y la forma- 

20 ción de rutilo (memoria de patente británica número
686.570). Incluso después que la reacción está acabada, 
prosigue el crecimiento de las partículas a causa de la 
alta temperatura que reina en la camara de reacción; tam­
bién continua la transformación de la anatasa en rutilo. 

25 Tan pronto como las partículas de dióxido de titanio han 
alcanzado un tamaño favorable para los fines da la téc­
nica de pigmentos, la mezcla gaseosa debe ser enfriada, 
para impedir un nuevo crecimiento de las partículas. Pa­
ra esto, la mezcla de reacción es llevada desde la camara 

30 de reacción a una camara de mezcla, donde tiene lugar el
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enfriamiento por adición de gas frió. La mezcla de reacción 
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 reacción caliente que abandona la ca­
mara de reacción, el gas frió utilizado para el enfriamien­
to era introducido hasta ahora en la camara de mezcla direc­
tamente en el lugar en que penetra en la camara de mezcla 
la mezcla de reacción caliente procedente de la camara de 
reacción (memoria de pantente alemana numero 915.082; me­
moria de patente USA número 2.508.272). El enfriamiento 
se verificaba en corto tiempo desde las altas temperaturas 
que reinaban en la camara de reacción (aproximadamente 
1300 a 1600SC) hasta por debajo de 800BC. Al enfriar la 
mezcla de reacción se interrumpía no solamente el creci­
miento de las partículas sino también la rutilización. De 
esta manera se obtenía hasta ahora un pigmento de rutilo 
con buenas propiedades ópticas, pero que contenia todavía 
1 a 3% de anatasa. Aunque este pigmento es apropiado para 
muchos fines de utilización, su resistencia a la descom­
posición por la intemperie (enyesamiento meteorifación) 
puede ser mejorada todavía más por nueva disminución del 
contenido en anatasa. Para campos de utilización en los 
que interesa una resistencia a la descomposición por la 
intemperie extraordinariamente buena del pigmento, 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, 
etc., contuviese menos de 1% de anatasa, y en ciertos ca­
sos incluso menos de 0,5% de anatasa. Se intentó, disminuir
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9

el contenido en anatasa del pigmento por elevación de la 
adición de AlCl^ en la camara de reacción. Sin embargo, 
una elevación de la.adición de AlCl^ hasta aproximadamen­
te 3%, calculada como ál^O^ ^ referida al pigmento, pro- 

5 porciona solo pigmentos de rutilo con un contenido en
anatasa inferior hasta de 1 a 1,5%, mientras que una nue­
va elevación de la adición de AlCl^, es ineficaz. Por 
otra parte, se intentó también aumentar el tiempo de per­
manencia de la mezcla de reacción en la camara de reacción 

10 prolongando la camara de reacción para obtener una rutili- 
zación más completa. Sin embargo en este caso aparece si­
multáneamente un crecimiento de granos demasiado grande, 
de manera que en este caso se empeoran las demas propie­
dades técnicas da pigmento del producto. Ocurre lo mismo 

15 cuando la temperatura de la camara de mezcla es demasia­
do alta.

Se ha encontrado ahora un nuevo procedimiento 
para la fabricación de un pigmento de rutilo con un con­
tenido en anatasa muy pequeño por reacción de tetraclo- 

20 ruro de titanio con oxigeno o con gases que contienen
oxigeno en una camara de reacción y subsiguiente enfria­
miento de la mezcla de reacción mezclándola con gas frío 
en una camara de mezcla. Este procedimiento está carac­
terizado porque la mezcla de reacción que abandona la 

25 camara de reacción entra primeramente en contacto con un 
gas que tienen una temperatura que es tan baja que des­
pués ya no tiene lugar ningún crecimiento esencial del 
grano, pero que por otra parte es tan alta que prosigue la 
rutilización con velocidad aprBciable, y se vuelve a en- 

30 friar solamente cuando el contenido en anatasa del pig-

3 4 5 9 6 3
- 4 -31.7.67



9

mentó de rutilo ha sido disminuido suficientemente. Es 
especialmente ventajoso que el gas que entra primeramente 
en contacto con la mezcla de reacción muestre una tempe­
ratura de 800 a 1250-C.

5 En el contacto de la mezcla de reacción con el
gas, la mezcla de reacción 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 rutilizacion conti- 

10 nua todavía con velocidad apreciable. Si la mezcla de
reacción permanece durante suficiente tiempo en este mar­
gen de temperaturas, resulta, sin empeoramiento de las 
demás propiedades, un pigmento de rutilo con un contenido 
muy bajo de anatasa, inferior de 1%, y en ciertos casos 

15 incluso inferior a 0,5%. Tan pronto como el contenido
en anatasa del pigmento de rutilo ha sido disminuido su­
ficientemente, la mezcla de reacción puede ser enfriada

más aún.
Para la realización del procedimiento según el 

20 invento es muy importante que la mezcla de reacción no 
entre en contacto con gases demasiado fríos en la zona 
de la camara de mezcla en la que prosigue la rutilizacion. 
Ingluso pequeñas cantidades de tales gases que llegasen 
allí, harían que en el lugar en el que entrasen en con- 

25 tacto con la mezcla de reacción se interrumpiese la ru- 
tilización. Mediante una posterior elevación de tempera­
tura no se podría poner de nuevo en marcha la formación 
perturbada de rutilo.

El gas utilizado para la realización del proce- 
30 dimiento según el invento y que entra primeramente en
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contacto con la mezcla de reacción puede ser un gas puro 
o una mezcla de gases. El gas o la mezcla de gases puede 
contener finas partículas de material solido, por ejem­
plo partículas de pigmento. Por ejemplo, es favorable 
utilizar un gas que haya sido preparada por mezclado de 
mezcla de reacción cuyas partículas de pigmento muestren 
ya un contenido en anatasa suficientemente pequeño, con 
gas más frió.

del procedimiento según el invento está caracterizada 
porque el gas frió es introducido en la camara de mezcla 
en un lugar alejado de la camara de reacción. En este 
caso el gas frió utilizado para el enfriamiento dB la 
mezcla de reacción es conducido en contracorriente con 
la mezcla caliente de reacción y de esta manera produce 
un enfriamiento gradual de la mezcla de reacción. El gas 
frió, que puede mostrar una temperatura baja cualquiera, 
por ejemplo la temperatura ambiente, después de entrar 
en la camara de mezcla entra en contacto primeramente 
con una mezcla gaseosa que contiene diaxido de titanio, 
cuyas partículas muestran ya un contenido en anatasa 
suficientemente pequeño. Por mezclado del gas frió con 
esta mezcla gaseosa se obtiene una mezcla cuya tempera­
tura, al disminuir el alejamiento con respecto a la ca­
mara de reacción es cada vez mayor, hasta que tiene una 
temperatura por ejemplo superior a 800BC. La mezcla de 
reacción caliente, que contiene partículas ricas en ana- 
tasa y que penetra en la camara de mezcla procedente de 
la camara de reacción entra en contacto con esta mezcla y 
es enfriada hasta una temperatura superior a 800BC. La

Una forma especialmente ventajosa de realización
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rutilización prosigue en la mezcla de reacción y, solo 
cuando se ha disminuido suficientemente el contenido en a 
natasa, se enfria más la mezcla de reacción en su camino 
posterior hasta temperaturas inferiores a 80QBC.

5 La forma de actuar del procedimiento está cau­
sada por la colocación opuesta de la camara de reacción 
y de las conducciones de entrada de gas frió a la cámara 
de mezcla. Rquí también desempeña un papel el tamaño y la 
forma de la camara de mezcla y la cantidad y la forma de 

10 introducción del gas frió, dependiendo estas magnitudes 
también de la cantidad de mezcla de reacción que pasa por 
unidad de tiempo.

En una forma preferida de realización del pro­
cedimiento, el gas frió es introducido en la camara de 

15 mezcla en el extremo opuesto a la camara de reacción.
El gas frió puede ser introducido en un único 

lugar alejado de la camara de reacción, pero también pue­
de ser introducido en la camara de mezcla simultánea­
mente en varios lugares a distancias iguales o distintas 

20 de la camara de reacción, pudiendo mostrar en los diver­
sos lugares la misma temperatura o distintas temperatu­
ras.

Como gas frió se puede utilizar cualquier gas 
que sea inerte para la mezcla de reacción bajo las con- 

25 diciones que reinan en la camara de mezcla, por ejemplo 
aire, nitrógeno, dioxida de carbono y cloro. Preferible­
mente se puede utilizar como gas frió un gas de escapa 
de reacción enfriado y liberado de 1 1 0 2°

La mezcla de reacción enfriada puede ser des- 
30 cargada de la camara de mezcla en la proximidad de las
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conducciones de entrada de gas frió o en un lugar situado 
lejos de las conducciones de entrada de gas frió. Es es­
pecialmente ventajoso introducir por arriba la mezcla de 
reacción procedente de la camara de reacción y por deba—

5 jo el gas frió, Bn la camara de mezcla y retirar lateral­
mente la mezcla de reacción enfriada de la camara de mez­
cla. En esta forma de realización del procedimiento las 
partículas de TiO^ mayores eventualmente resultantes pue­
den ser retiradas hacia abajo a través de la conducción 

10 de entrada dB gas frío y pueden ser recogidas separada­
mente del pigmento.

Las condiciones apropiadas para la realización 
del procedimiento deben ser determinadas en cada caso 
mediante ensayos. Son dependientes del tipo de la reac- 

15 ción, por ejemplo del hecho de si la reacción entre el 
tetracloruro de titanio 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 
reacción, o de si la camara de reacción es enfriada ex- 

20 teriormente. También, la cantidad en la que se añaden el 
clorura de aluminio o eventualmente otros compuestos, en 
la reacción desempeña un papel en la realización del pro­
cedimiento según el invento.

El procedimiento según el invento se puede rea- 
25 lizar en un dispositivo que consta de una camara de mez­

cla, de una camara de reacción provista con tubos de 
entrada para los materiales de partida de la reacción y 
eventualmente para un gas auxiliar combustible, en un ex­
tremo de la camara de mezcla, un tubo de salida para la 

30 mezcla de reacción enfriada y una o varias conducciones

34596331.7.67 - 8 -
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P
de entrada para el gas frío, desembocando estas conduc­
ciones de entrada en la camara da mezcla en un lugar 
alejado de la camara de reacción.

La figura 1 muestra, a titulo de ejemplo, una 
forma de realización apropiada de este dispositivo. El 
dispositivo consiste en una camara de mezcla (l), en la 
que desemboca por arriba una camara de reacción (2). La 
camara de reacción (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 que contenga 
oxigeno, y aventualmente 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 
introducción de gas frió se encuentra una conducción de 
entrada (7 ) en el extremo inferior de la camara de mBzcla 
(l). La conducción de entrada (7) posee una abertura la­
teral (8). Debajo de la conducción de entrada (7) SB en­
cuentra un recipiente colector (9), en el cual se reco­
gen eventualmente las partículas de dióxido de titanio 
mas gruesas que caen hacia abajo desde la camara de mez­
cla en contra de la corriente de gas frió a través de la 
conducción de entrada (7), y pueden ser retiradas a tra­
vés de la válvula (1 0).

Una variación de este dispositivo esta mostrada 
en la figura 2. En esta forma de realización, en el lu­
gar en el que desemboca la conducción de entrada (7) en 
la camara de mezcla (l) se encuentra un cuerpo distri­
buidor de gas (ll), en forma de cono, que está fijado a 
la pared interior de la camara de mezcla mediante travesa­
rlos (13). El cuerpo (ll) produce un mezclado favorable

3439
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del gas frío introducido desda abajo en la camara de mez­
cla.

Una nueva variación de este dispositivo la mues­
tra la figura 3 . En esta forma de realización, en el lu­
gar en el que desemboca la conducción de entrada (7) en 
la camara de mezcla (l) están montadas paletas de guia 
(12). Las paletas de guía (12) comunican al gas frió 
entrante una rotación con la cual se favorece también el 
mezclada del gas frió en la camara de mezcla.

En la figura 4 se muestra otra forma de reali­
zación apropiada del dispositivo según el invento. El 
dispositivo consiste en una camara de mezcla (l) en la 
que desemboca por arriba la camara de reacción (2). En 
el extremo de la camara de mezcla (l) opuesto a la cama­
ra de reacción (2) se encuentra un tubo de salida (6 ) 
para la mezcla de reacción enfriada. El tubo de salida (6 ) 
está rodeado concéntricamente por una conducción de en­
trada de gas frío (7), encontrándose entre el tubo dB 
salida (6 ) y la conducción de entrada (7) un espacio anu­
lar (14). La conducción de entrada (7) está cerrada por 
debajo y posee una abertura (8) lateral. El gas frió pe­
netra a través de la abertura (8) en la conducción de 
entrada (7) y llega a través del espacio anular (14) a la 
camara de mezcla (l).

La camara de mezcla puede consistir en un tramo 
superior cilindrico con un tramo conico conectado por de­
bajo. Sin embargo, puede también tener en toda su longi­
tud forma cilindrica o cónica. Además puede poseer, en 
lugar de una sección transversal circular, una sección 
transversal de cualquier otra forma, por ejemplo cuadrada

3 4 3 9 6 3
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En lugar da un tubo da entrada (7) se pueden prever va­
rios tubos que desemboquen por debajo o lateralmente en 
la parte inferior de la camara de mezcla. La introducción 
de gas frió 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 reacción. 
También el dispositivo puede estar construido de manera 
que la mezcla de reacción caliente procedente de la ca­
mara de reacción penetre lateralmente en la camara de 
mezcla, y el gas frió penetre en la camara de mezcla 
en otro lugar alejado del lugar de entrada de la mezcla 
de reacción caliente. El dispositivo puede estar cons­
truido de metal o de material cerámico. Eventualmente 
puede estar provisto también de dispositivos de refrige­

cara aún mas el invento. El contenido Bn anatasa dB los 
pigmentos obtenidos fué determinado mediante rayos X, o 
Rontgenofraficamente. Además, el poder aclarador de los 
pigmentos fuá determinado según el siguiente método 
normalizado de laboratorio.

Se preparó 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 , 0 0 0 g de esta mez­
cla de negro de humo se preparó una pasta de ensayo con 
una determinada cantidad del pigmento a investigar y 
0,425 g de aceite de linaza. Ounto a esto se preparó una 
pasta normalizada a base de 1 , 0 0 0 g de la mezcla de negro

ración.
Con ayuda de los siguientes ejemplos se expli­

1.8.67 - 11 -



de humo, una determinada cantidad de un pigmento norma­
lizado y 0,425 g de aceite dB linaza. La pasta de ensayo 
y la pasta normalizada fueron aplicadas una junto a otra 
sobre un portaobjetos y las aplicaciones fueron observa- 

5 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 más clara, se preparaba una nueva pasta de 
ensayo con una cantidad más pequeña de pigmento; si por 
el contrario la pasta normalizada era más clara, se pre- 

10 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 ensaya fué igual al de la pasta normalizada.
Como valor numérico del poder aclarador se tomó el valor 

15 inverso, multiplicado por 1 0 0, 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 numérico tanto mejor es el poder aclarador del 
pigmento.

20 Ejemplo 1.-

La camara de mezcla consistía en un tramo cilindrico de 
80 cm. de altura con un diámetro interior de 50 cm, al que 
estaba conectado por debajo un tramo en forma de cono que 

25 tenia una altura de 60 cm. y que mostraba en el extremo 
inferior un diámetro interior de 15 cm. Por encima de 
la camara de mezcla se encontraba una camara de reacción 
cilindrica que tenia una longitud de 80 cm y un diámetro 
inferior de 22 cm y que estaba provista con un quemador,

30 que constaba de 3 tubos de entrada (3), (4) y (5) dis-

Se utilizó un dispositivo según la figura 1.

1.8.67 12
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puestos coaxialmente. La conducción de entrada del gas 
frío (7 ) constaba de un tubo con un diámetro interior 
de 15 cm. El 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 diáme­
tro interior de 20 cm. Dentro de la camara de mezcla y 
del tubo de salida se encontraban una serie dB puntos de 
medición (no mostrados en la figura l), para medir la 
temperatura y la distribución de temperaturas en el dis­
positivo.

ñ través del tubo de entrada interior (3) se 
introdujeron 500 kg/hora de tetracloruro de titanio ga­
seoso, que estaba precalentado hasta una temperatura de 
350SC, y al que se habían mezclado 11,5 kg/hora de cloru­
ro de aluminio (correspondiente a 2 ,1% de Al^O^, referi­
do al pigmento), a través del tubo de entrada central (4) 
se introdujeron 98 m3 en condiciones normales por hora 
de oxigeno precalentado a 25QBC 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 reacción (2). A través de la conducción de entra­
da (7) se introdujeron, como gas frió, 400 m3 en condi­
ciones normales por hora de gas de escape procedente de 
la reacción, que había sido iliberado de dióxido de ti­
tanio y enfriado hasta la temperatura ambiente. La mezcla 
gaseosa retirada a través del tubo de salida (6 ) tenia 
una temperatura de 730SC. El pigmento de rutilo separado 
de esta mezcla gaseosa tenia un contenido de anatasa de 
0 ,4% y un poder aclarador de 1800.

1.8.67 13



Cuando se repitió el Ejemplo 1 de la misma ma­
nera, con la diferencia de que la conducción de entrada 
(7) estaba cerrada y el gas frió fuá introducido en la 
camara de mezcla por el extremo superior, se obtuvo un 

5 pigmento de rutilo que tenia un contenido en anatasa de 
2,5%. Una eLavación de la adición de cloruro de aluminio 

 ̂ hasta 17,7 kg/hora de cloruro de aluminio (correspondien­
te a 3 ,2% de Al^O^, referido al pigmento), produjo un 
pigmento de rutilo quB contenia 1,3% de anatasa, es de- 

10 cir todavía esencialmente más que el pigmento fabricado
según el ejemplo. Ambos pigmentos tenían un poder aclarado 
de 1800. ^
Ejemplo 2.-

Ss repitió el Ejemplo 1, con la única diferen- 
15 cia de qué la adición de cloruro de aluminio fuá solamen­

te de 8,3 kg/hora (correspondiente a 1,5% de Al^O^, refe­
rido al pigmento). Se obtuvo un pigmento de rutilo con 
0 ,9% de anatasa; su poder aclarador era de 1800.

Cuando se repitió el Ejemplo 2 con la diferen- 
20 cia de que la conducción de entrada (7) estaba cerrada y 

el gas frió fuá 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.

25 Ejemplo 3.-
Se utilizó un dispositivo de acuerdo con la fi­

gura 2. La camara de mezcla tBnia las mismas dimensiones 
que la camara de mezcla utilizada en el Ejemplo 1. ^n el 
lugar en el que desembocaba la conducción de entrada de 

30 gas frió (7) en la camara de mezcla, se encontraba un
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cuerpo distribuidor de gas (ll) en forma de cono, que 
poseía en la parte superior un diámetro 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 travesanos (13).
La distancia del tramo en forma de cono a la pared de 
la camara de mezcla era de 3 cm.

En la camara de reacción se introdujeron 500 
)<g/hora de tetracloruro de titanio, precalentado a 3509C, 
17,7 kg l/hora de cloruro de aluminio (correspondiente a 
3,2% de Al^O^, referido al pigmento), 98 m3 en condicio­
nes normales por hora de oxigeno precalentado a 250SC 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 conducción de entrada (7) se 
introdujeron 400 m3 en condiciones normales por hora de 
gas de escape procedente de la reacción, que había sido 
liberado de dióxido de titanio y enfriado hasta la tem­
peratura ambiente. La mezcla de reacción retirada a tra­
vés del tubo de salida (6 ) tenia una temperatura de 
7303C. El pigmento de rutilo separado de la mezcla de 
reacción tenía un contenido en anatasa de 0,3% y un po­
der aclarador de 1800.
Ejemplo 4.-

Se utilizó un dispositivo de acuerdo con la fi­
gura 3. La camara de mezcla tenia las mismas dimensiones 
que en el Ejemplo 1 . En la conducción de entrada de gas 
frió (7 ) estaban montadas directamente en su desembocadu­
ra en la camara de mezcla 8 paletas de guia (1 2), que 
estaban ajustadas a un ángulo de 303 con el plano hori­
zontal.
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En la camara de reacción se introdujeron 500 
kg/hora de tetracloruro de titanio, precalentado a 3503C, 
14,4 kg/hora de cloruro de aluminio (correspondiente a 
2,6% de Al 0g, referido al pigmento), 98 m3 en condicio- 

5 nes normales por hora de oxigeno, precalentado a 250BC 
y 46 m3 en condiciones normales por hora de monoxido de 
carbono a la temperatura ambiente, y fueron hechos reac­
cionar en ella. A través de la conducción de entrada (7) 
se introdujeron 400 m3 en condiciones normales popfiora 

10 de gas de escape procedente de la reacción, que había 
sido liberado de dióxido de titanio y enfriado hasta 
la temperatura ambiente. La mezcla de reacción retirada 
a través del tuba de salida (6 ) tenia una temperatura 
de 730BC. Se obtuvo un pigmento de rutilo con un conte- 

15 nido én anatasa de 0 ,8% y un poder aclarador de 1800. 
Ejemplo 5.-

Se utilizó un dispositivo de acuerdo con la fi­
gura 4. La camara de mezcla consistía en un tramo cilin­
drico de 80 cm de alto con un diámetro interior de 50 cm 

20 al que estaba conectado por debajo un tramo en forma de 
cono con una altura de 60 cm y un diámetro de 22 cm en 
su extremo inferior. Por encima de la camara de mezcla 
se encontraba una camara de reacción cilindrica (2) que 
tenia una longitud de 80 cm y un diámetro interior de 22 

25 cm y que Bstaba provista en su extremo superior de una 
condición 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- 

30 céntrico (6 ) y (7) con un diámetro interior de 19 cm y 22

3 4 3 9 6 3
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cm respectivamente; entre ambos tubos quedaba un espacio 
anular (14) da 1 cm de ancho. El tubo exterior (7) estaba 
cerrado por debajo y estaba provisto de una abertura (8) 
a través de la cual se podía introducir gas frió en el 
tubo (7) y desde este, a través del espacio anular (14) 
en la camara de mezcla (l).

En la camara de raacción se introdujeron 500 
kg/hora de tetracloruro de titanio precalentado a 350BC, 
11,5 kg/hora de clorura de aluminio (correspondiente a 
2,l/o de ñlgO^, referido al pigmento), 98 m3 en condiciones 
normales por hora de oxigeno precalentado a 2509C y 46 m3 
en condiciones normales por hora de monoxido de carbono a 
la temperatura ambiente, y fueron hechos reaccionar en 
ella. ñ través de la abertura (8) se introdujeron, como 
gas frió 400 m3 en condiciones normales por hora de gas de 
escape procedente de la reacción, que había sido liberado 
de dióxido de titanio y enfriado hasta la temperatura am­
biente. La mezcla de reacción retirada a través del tubo 
(6) tenia una temperatura de 730°C. El pigmento de rutilo 
separado de la mezcla de reacción tenia un contenido en 
anatasa de 0,5% y un poder aclarador de 1800.

Los resultados de los ensayos descritos en los 
ejemplos están reunidos en la siguiente Tabla.

2.8.67 17 -
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Ensayo
NB.

Ejemplo Dispositivo 
según la 
figura.

Introducción 
Cantidad m3 en 
condiciones ñor 
males/h

je qas frió 
Lugar de 
la adición

Adición 
de AlpO 
pigment

1 1 1 400 abajo 2

2 1 400 arriba 2

3 1 400 arriba 3
4 2 1 400 abajo 1

5 1 400 arriba 1

6 3 2 400 abajo 3
7 4 3 400 abajo 2

8 5 4 400 abajo 2

ó
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oción de ctas frió 
!ü3 en {Lugar de

es norjla adición
!t

Adición de AlCl^, 
de Al^O^ referido 
pigmento

% en peso 
al

Contenido en 
anatasa, %

Poder
aclarador

abajoi 2 , 1 0,4 1800
arriba 2 , 1 2,5 1800
arriba 3,2 1,3 1800
abajo 1,5 0,9 1800
arriba 1,5 3,4 1800
abajo 3,2 0,3 1800
abajo 2 , 6 0 , 8 1800
abajo 2 , 1 0,5 1800
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A partir de la tabla se pusde sacar la conclu­
sión de que se puede obtener un pigmento de rutilo con 
un contenido en anatasa de solamente 0 , 3  a 0 ,9% sin em­
peoramiento del poder aclarador, introduciendo gas frió desde 
abajo en la camara de mezcla (ensayos números 1 , 4, 6 , 7 

y S). Si se introduce por el contrario el gas frió en la 
parte superior de la camara de mezcla, se obtiene un 
pigmento de rutilo con 1,3 a 3,4% de anatasa (ensayos 
números 2, 3 y 5). Una elevación de la adición de cloruro 
de aluminio conduce ciertamente a una cierta disminución 
del contenido en anatasa, pero este permanece todavía ma­
yor que 1% (vease ensayo número 3). El poder aclarador del 
pigmento de rutilo fabricado según el invento no es peor 
que el del pigmento rico en anatasa, que se obtuvo de la 
manera conocida hasta ahora.

Además se desprende la tabla que en el procedi­
miento de acuerdo con el invento se puede obtener un pig­
mento de rutilo con menos de 1% de anatasa ya con adicio­
nas muy pequeñas de cloruro de aluminio, correspondientes 
a solamente 1,5% de Al^O^, referido al pigmento, (vease 
cn̂ r,yu número 4); con la introducción de gas frió has­
ta ahora usual en la proximidad de la camara de reacción 
se obtiene por el contrario al utilizar adiciones tan pe­
queñas de cloruro de aluminio, un pigmento de rutilo con 
un alto contenido de anatasa superior a 3%, que tiene una 
resistencia a la descomposición por la intemperie insa­
tisfactoria (ensayo número 5). Cuando se fabrica solo un 
pigmento de rutilo con un contenido en anatasa de 0 , 5 a 
1%, que es suficiente para muchos fines de utilización, 
se obtiene en el procedimiento de acuerdo con el invento

5 4 3 9 6 3
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un considerable ahorro de cloruro de aluminio. Solo para 
exigencias especialmente altas, cuando se busca un pig­
mento de rutilo con menos de 0,5% de anatasa, se debe uti­
lizar una mayor adición de cloruro de aluminio de aproxi- 

5 madamente 2 a 3%, calculado como Al^O^ y referido al pig­
mento'.

En la figura 5 se muestra la distribución de 
temperaturas en una camara de mezcla cuyas dimensiones 
están citadas en el Ejemplo 1. En las ordenadas del dia- 

10 grama se representa la temperatura en BC y en las absci­
sas la distancia del lugar de medición al borde superior 
de la camara de mezcla, en cm. La medición de temperatu­
ras se verificó con termoelementos a lo largo del eje da 
la camara de mezcla.

15 La curva 1 representa la distribución de tempera­
turas al introducir el gas frió en la proximidad de la 
camara de reacción, y la curva 2 la distribución de tem­
peraturas al introducir el gas frió por debajo a través 
de la conducción de entrada (7). Mientras que en la in- 

20 troducción de gas frió hasta ahora conocida en la proxi­
midad de la camara de reacción, la mezcla de reacción que 
abandona la camara de reacción entra en contacto inmedia­
tamente con gas frió a la temperatura ambiente y es en­
friada rápidamente desde aproximadamente 14003C hasta 

25 aproximadamente 760BC (curva 1), en la introducción de 
gas frío de acuerdo con el invento en la parte inferior 
de la camara de mezcla, la mezcla de reacción entra en 
contacto primeramente con una mezcla caliente a una tem­
peratura de 12503C, y es enfriada solo hasta estatempera- 

30 tura y es mantenida después algún tiempo a esta tempera-
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tura, con lo que prosigue la transformación de la anata- 
sa en rutilo, sin que tenga lugar un crecimiento de gra­
no adicional, antes de que sea enfriada más la mezcla de 
reacción y sea retirada de la camara de mezcla (curva 2).

La presente solicitud, que corresponde a la pre­
sentada en República Federal Alemana el 11 de Diciembre 
de 1965, bajo el nB. T. 29.995 IVa/l2n, se acoge a los 
beneficios del artículo 51 del vigente Estatuto sobre 
Propiedad Industrial.

N O T A

Los puntos de invención propia y nueva, que se 
presentan para que sean objeto de esta solicitud, de Pa­
tente de Invención en España, por VEINTE años, son los 
siguientes:

1 . - Un dispositivo para la fabricación de un 
pigmento de rutilo con un contenido muy pequeño en ana- 
tasa, que consiste en una camara de mezcla, en una cama­
ra de reacción provista con tubos de entrada para los 
materiales de partida de la reacción y eventualmente 
para un gas auxiliar combustible, en un extremo de la 
camara de mezcla, un tubo de salida para la mezcla de 
reacción enfriada y una o varias conducciones de entra­
da para el gas frió, que desembocan en la camara de mez­
cla en un lugar alejado de la camara de reacción.

2. - Un dispositivo según la reivindicación 1,

3 4 3 9 6 3
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caracterizado porque al menos una conducción de entrada 
para gas frió desemboca en la camara de mezcla en el ex­
tremo de ésta opuesto a la camara de reacción, y el tubo 
de salida para la mezcla de reacción enfriada se desvia 
lateralmente de la camara de mezcla.

3. - Un dispositivo según la reivindicación 2, ca 
racterizado porque en el lugar en que desemboca la con­
ducción de entrada en la camara de mezcla está montado
un cuerpo distribuidor de gas en forma de cono.

4. - Un dispositivo según la reivindicación 2, 
caracterizado porque en el lugar en que la conducción
de entrada desemboca en la camara de mezcla están monta­
das paletas de guia.

5. - Un dispositivo según la reivindicación 1, ca 
racterizado porque el tubo de salida para la mezcla de 
reacción enfriada está dispuesto concéntricamente dentro 
de una de las conducciones de entrada y juntamente con
la conducción de entrada desemboca en la camara de mez­
cla en el extremo de ésta opuesto a la camara de reac­
ción .

6 . - Un dispositivo para la fabricación de un 
pigmento de rutilo con un contenido muy pequeño en ana- 
tasa.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que an­
tecede, representado en los dibujos que se acompañan y 
con los finas que se han especificado.

3 4 3 9 6 3
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Esta Memoria consta de veintitrés hojas escritas 
a máquina por una sola cara.

Madrid, - § A6Q.

BPD/, 3 4 3 9 6 3
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