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La presente invencidn se refiere a un
procedimic .ty para la produccidén de didxido de titamio
que tiene <arasveristicas pigmentarias, por reaccién
en fase gaszosa de testracloruro de titanio con un gas
oxidante, y concretamente con oxigeno o gases que con-

tienen oxigeno, segin la reaccidn:

T30l & 0, —3» TM0p « 2 Cly

Este reaccidn se efectua generalmen-
te a una temperatura superior a 10002C, cozprendida
preferiblemente entre 1100 y 15009C, mezclando el te-
traclorure de titanio vaporizado y precalentado con
el gas oxidante, que habia sido precalentado también.

En el caso de que el didxido de tita-
nio tenga ¢ue emplearse como pigmento, las particulas
gbdlidas corenidas por oxidacién de tetraclorurc de ti-
tanio han de tener un didmetro medio de no menos de
O,lB/L&a Generalmente, el diédmetro medio tiene que
estar comprendido entre 0,18 y 0,26 45 dentro de este
intervalo se tratz de obtener un producto que tenga
un didmet. medio deverminado més bien que otro, segin
el uso al gus el pigmento esti destinado. Por ejemplo,
los pigmentos que tienen un didmetro medio comprendido
entre 0,z2G y 0,26 A& se prefieren para los esmaltes,

mientras que los pigmentos que tienen un didmetro medio
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comprendido entre 0,18 y 0,21/49 se prefieren para los
materialzs pléstices.

En cualquier caso, ademés, es necesario
que la curva de distribucién de los difmetros de las
particulas sea més bien estrecha alrededor del valor
del didmetro medio.

Es sabido que durante la oxidacidn del
tetraclorurc de titanio es posible identificar varias
etapas de transforuacidnd formacidn de nicleos sélidos
de TiOE an &) interior de la fase gaseosa,etapa de nu-
cleacidn); crecimiento de estos ndcleds por reaccidn
heterogénea de reactives sobre la superficie de las
particulas sbélidas; aglomeracidén por c¢olisidn de tipo
ineldstico entre dos ¢ més particulas, formando as{ par

ticulas -le mayores dimensiones.

BEs sabido también que el didmetro medio
y la distribucidn de los difmetros de las particulas
depende des s3i la etapa de nucleacidn prevalece o no so
bre las etvapas de crecimiento; en el primer caso se ob
tiene un mayor nlmerc de particulas de pequeifio didme-
tro {pav =jemplo menos de 0,1 4L ), mientras que cuan-
do las =tapas de crecimiento prevalecen sobre la etapa
de nucleacidn, se obtiene un nimero més pequeiioc de parw
ticulas de mayores dimensiones. Por lo tanto, es eviden

te que, para obtener particulag con un didmetro medio
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de no menos de 0,18/09 s la reaccidn de oxidacién del
TiClk tisne que efectuarse de modo que las etapas de
crecimierts prevalezcan sobre la etapa de nucleacidn.

. Para conseguir este fin, se han propues-
to alguncs procedimientos para la oxidacidn del TiClh,
en los que tiene lugar una cierta recirculacién del
producto de reaccién hacia la zona de mezcla de los
reactiveos; esta recirculacidén de las particulas séli-
das produce una clerts inseminacidn en li wona de mez-
cla de los rsactivos, es de¢ir hace que se disponga en
la misma d¢ semillas de Ti02 que crecen, formande parti
culag de grandes dimensiones. Se ha propuesto; por ejem
plo, un procedimiento en el que se emplea un reactor ra
dial {y concretamente un reactor en el que una corrien-
te de reackivo es predominantemente axial y la corrien-
te del otro reactivo es predominantemente radial) del
tipo mostrado esquemdticamente en corte axial en la fi=
gura 1.

Este reactor estd constituido por un cson
ducto cilfnurico (1) unido por su extremo inferior a una
cémara de ceaccidn {2}, que también es cilindrica, a tra
vés de ua conducto (3] divergente troncocénico que se di
rige hac:is abajo.

Segun este procedimiento, el gas oxidante,

precalentado y dotado de un movimiento helicoidal, es
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alimentado desde la parte superior a través del conduc-
to cilindrico superior, mientras que el tetracloruro de
titanio vaporizado y precalentado es alimentado a tra=-
vés de una ranura anular (4) realizada en el conducto

cilfndrico superior en correspondencia con la base menor

del tronco de cono.

No obstante, en este procedimiento la recir-
culacién de los productos (que se muestra en la figura 1l
por las flechas pequefias) no produce una inseminacidn su
ficiente, ya que la recirculacién estd limitada & una pe-
quefla zona proxima a ;a pared aguas abajo de la ranura,
e implica productos que no han reaccionado complet=mentsa
a temperaturas més bien bajas préximas a la temperatura
de mezela. Para conseguir una recirculacién mds eficien-
te, y por lo tanto para obtener un producto con mejores
caracteristicas pigmentarias, se ha propuesto otro proce-
dimiento que puede efectuarse por medio de un reactor ra-
dial del tipo mostrado esquemiticamente en corte axial
en la figura 2.

Este reactor esté constituido por un con-
ducto ¢ilindrico (1) unido por su extremo inferior a
una cémara de reaccidn (2) que es también cilindrica, &
través de un conducto troncocdénico (3).

Seglin este procedimiento, el gas oxidante,

precalentado y dotado de un movimiento helicoldal, se
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alimenta desde la parte superior a través del conducto
cilindriecc superior, mientras que el tetracloruro de ti-
sanio vaporizado y precalentado se alimenta a través de
una ranura anular (4) realizada en la cdmara de reaccidn.

El gas oxidante caliente, que entra en el
conducto troncocdnico del reactor, se concentra a lo lar-
go de las paredes como consecuencia de la fuerza centri-
fuga debida al movimiento heliceidal. Al mismo tiempo,
al entrar en el conducto troncocénico,; las venas flui-
das se separan unas de otras en la zonz praxima al eje
de reaccidn. Por consiguiente, el movimiento del flui
do en el interior del conducto divergente es helicoidal
y dirigido hacia abajo junto a las paredes, y helicoidal
y dirigido hacia arriba en la zona central. De este modo,
hay una gran recirculacidn de los productos sélidos obte-
nidos aguas abajo de la zona de alimentacién de TiCl,, y
tumbién un arrastre simulténeo de TiCl, a una zona de al
ta temperatura.rica en oxigeno, aguas arriba de la zona
de alimentacidn de TiCl,; en esta zona, el procesc de
crgcimiento de los productos sélidos es favorecido con
respecto a la formacidén de nuevos ndcleos, con la for~
macién consiguiente de un menor nimere de particulas de
TiO2 que tienen mayores dimensiones.

En el cago del procedimiento mostrado con

referencia a la figura 1, para obtener particulas de
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dibxido de titanio que tengan dimensiones pigmentarias,
es necesario trabajar con reactores que tengan dimensio-
nes muy grandes, y por lo tanto con los inconvenientes
conocidos de incrustaciones y obstrucciones. En el caso
del procedimiento mogtrado con referencia a la figura 2,
noe hay ningin inconveniente, pero no obstante la varia=-
cién del tamafio de particula (didmetro medio y distribu-
cién de las dimensiones de las particulas!) dentro del in-
tervalo plgmentario no es pesible con un rzactor dado que
tiene una capacidad fija. Este inconveniente, sin embargo,
se encuentra también con referencia al procedimiento mos-
trado en la figura 1. El objeto de la presente invencidn
es, por lo tanto, el de proporcionar un procedimiento para
la produccién de didxido de titanio que tiene caracteris-
ticas pilgmentarias, el cual permite variar a voluntad, se-
gun el uso al que se destina el pigmento, el tamafio de
las particulas obtenidas, dejando inalterados tanto los
flujos de tetracloruro de titanio y de gas oxidante como
las caracteristicas geométricas principales del reactor
(didmetro del conducto cilindrico superior, didmetro de
la cémars de reaccidn, altura del conducto troncocédnico,
altura de la cémara de reaccidn).

Estos y otros objetos més pueden conseguir
se mediante la presente invencién, que se refiere a un

procedimiento para obtener didxido de titanio que tiene

n-7-
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caracteristicas pigmentarias, en forma de particulas que
tienen un tamafio de particulas previamente fijads, por
oxidacién de t etracloruro de titanio vaporizado y general
mente precalentado a 400-6002C, en un reactor constituido
esencialmente por un conducto cilindrico unido por su ex-
tremo inferior, a través de un conducto divergente diri-
gido hacia abajo, preferiblemente troncocénico, a una cé-
mara cilindrica de reaccién que tiene un didmetro D, ali-
mentado a través de dicho conducto cilimdrico superior

el gas oxidante, precalentado a 1700-23002C, y dotado de
un movimiento helicoidal con un indice de turbulencia
comprendido entre 0,2 y 20. Dicho procedimiento se ca-
racteriza porque el tetracloruro de titanio se alimenta
a través de una ranura anular que tiene un didmetro D!
rsalizada en el conducto troncocénico del reactor, si-
thada de modo que la proporcién D'/D es inferior a 1

e igual o superior a 0,20.

De hecho los solicitantes han encontrado
que, siendo iguales todas las dem&s condiciones, el dia-
metro medio y el coeficiente de variacién de las parti-
culas obtenidas dependen del valor de la proporcién
D'/D entre el didmetro de la ranura y el didmeiro de
la cémara de reaccién. M4s exactamente, dichas varia-
ciones pueden obtenerse confiriendo a dicha relacién va-

lores crecientes en el intervalo de 0,20 a 1.
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El procedimiento objeto de la presente in-
vencidén puede llevarse a cabo con un reactor del tipo re-
presentado esquem&ticamente en corte axial en la figura 3,
y con¢retamente con un reactor que consta de un conducto
eilfndrico (1) que tiene un didmetro interior d, unido por
su extremo inferior a una camara cilindrica (2) de reac-
¢ién que tiene un didmetro interior D, mayor que d, a
través de un conducto divergente (3), que tiene una for-
ma preferiblmente troncocédnica, en el que se ha realizado
una ranura anular (4) que tiene un diémetro D!.

El diémetro D' de la ranura anular (L)
tiene un valor tal que la proporcién D'/D es inferior a
1 y mayor o igual a 0,20, Es decir, hay dos posiciones
limites en las que puede encontrarse la ranura segin la
presente invencidn:

a) una posicién inferior que es casi coincidente con la
base mayor del tronco de cono, es decir a una distan-
cia infinltamente pequefia pero no nula de la base ma-
yor del tronco del cono (en correspondencia con 1lo
cual D'/D seria igual a 1).

b) una posicién superior (en la que la proporcidn D!'/D
seria igual a 0,20) préxima a la base menor del tron-

co del coho.
La ranura puede estar realizada sobre la

pared troncoeénica del reactor en una de las dos posicip

«9 -
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nes limites antes citadas, o en cualquier posicidén inter=-
media.

La eleccién de la posicién de la ranura, una
vez determinadas todas las caracteristicas geométricas del
reactor y todas las condiciones del proceso, se hace en
funcién del didmetro medio del pigmento que ha de ser pro-
ducido. Mas concretamente, haciendo que aumente la pro-
porcién D'/D, también se hace aumentar el didmetro medio
del pigmento.

El éngulo'zg entre la pared del conducto
troncocénico (3) y el eje del reactor (es decir el semi-
&ngulo de la entrada del cono a la que pertenece ideal=
mente el tronco del cono) est& comprendido entre 52 y
3089,

La altura del conducto troncocénico puede
estar comprendida entre 0,5 y 10 veces el didmetro D de
la cémara cilindrica (2) de reaccibén. Las paredes interip
reg (5) y (6) de la ranura forman, con la perpendicular
al eje del reactor, un &ngulo &< comprendido entre 02 y
452, El grosor de la ranura, y concretamente la dis-
tancia entre las paredes interiores (5) y {6), esté com=
prendida entre 1/100 y 10/100, y preferiblemente entre
1/100 y 6/100, del didmetro D de la cémara de reaccidn.

El gas oxidante esté constitufdo por oxi-

geno (o por un gas que contiene oxigeno) que se usa en

- 10 -
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exceso con respecte al TiClho

Preferiblemente ge usan de 1,05 a 1,6 moles
de Oz por 1 mol de TiCl,.

El gas oxidante se precalienta generalmente

5 hasta una temperatura de 1700 a 23002C por cualquier méto-
do conocldo en la técnica, por ejemplo por calentamiento
directo con una llama auxiliar obtenida quemando una mez-
cla de CO y O,. La alimentacién del gas oxidante al reac-
tor tiene lugar, & través del conducto c¢ilindrico superior,

10 con un movimiento helicoidal caracterizado por un fndice
de turbulencie comprendido entre 0,2 y 20.

El Indice de turbulencia de un gas que fluye
en un conducto (véase por ejemplo el articulo de J. Chedai
lle, W. Leuckel, A. X. Chesters, "herodynamic studies carried

15 out on turbulent jets by the International Flame Research
Foundation® en el Journal of the Institute of Fuel, 39
(1966) 506-521, estd definido como sigue:

2.0
g =
d. Gy
20 donde los simbolos tienen los significados siguientes:

8 & indice de turbulencia.
G *» flujo axial del momento de la cantidad de movi-

miento con respecto al eje del conducto a través

25 de la seccidén del conducto.

1lell=72 «1ll -
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G, = flujo axial de la cantidad de movimiento axial

a través de la secciébn del conducto.

diadmetro del conducto a través del cual fluye

[+ 9
1}

el gas.

El flujo axial G representa el producto de
un caudal por una velocidad lineal por una longitud axial,
y puede expresarse en ngmzasegjzi el flujo de salida G,
es un producto de un caudal por unra velocidad y puede ex-
presarse en Kg.mqgeg,'zz el difmetro d puede expresarse
en metros.

Por lo tanto, el nlmerc $ es um numero adi-
mensional, que no varia con el sistema de unidades adop-
tado. Cuando el gas tiene un indice de turbulencia igual
a cero, se tiene un movimiento lineal puro a lo largo de
la direccién del eje del conducto, mientras que con un
fndice de turbulencia igual a infinitoc se tiene un movi-
miento rotacional puro {es decir, sin componente axial).
Para valores intermedios del indice de turbulencia com-
prendidos entre estos dos limites, se tendrd tanto movi-
miento de giro como lineal a lo largoe de la direccidn
del eje del conducto, es decir un movimiento helicoidal.

Los dispositivos adecuados para dar a los
gases un movimiento helicoidal {dispositivos denomina-
dos aqui en adelante "turbulenciadores") son muy conoci-

dos en la técnica; por e jemplo
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1 - el gas es introducido tangencialmente en una camara
cilindrica (como ocurre en los ciclones);

2 - el gas se deja fluir a través de paletas que forman
un cierto &ngulo con el eje del conducto {(tales como
las paletas de una turbina Kaplan);

3 = el gas se deja flulr a través de canales que forman
un &ngulo con el eje del conducto (tal como el tipo
de engranajes helicoidales);

L - el gas se deja fluir a través de un cenducto que con
tiene un aspa helicoidal.

El tetracloruro de titanio, vaporizade y
precalentado por cualquiera de los métodos conocidos has~-
ta una temperatura comprendida generalmente entre 400 y
6002C, es alimentado al reactor a través de la ranura
anular; la proporcidén entre la cantidad de movimiento
del TiClh y la cantidad de movimiento del gas oxidante
en el conducto cilindrico superior es usualmente de un
valor comprendido entre 0,05 y 1,75.

Generalmente se afiade al TiClh un agente
formador de rutilo, como por ejemplo AlCJ.3 é TiClB, en
cantidades de 0,1 a 2% en peso, con respecto al TiCl,.

El tiempo de permanenclia de los reactivos
en el reactor puede variar de 30 milisegundos a 1l se~
gundo,

En el interior del reactor, aguas abajo

del conducte c¢ilindrico superior que tiene un didmetro

.13 =
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d, el movimiento de los gases y de las particulas sélidas
arrastradas por ellos es helicoidal y dirigido hacia aba-

jo junto a las paredes, y helicoidal y dirigido hacia arri-
ba en la zona central. Esta situacidén comprende tanto la zo-
na troncocénica aguas avriba de la ranura como la zona aguas
abajo de la ranura hasta una distancia de la ranura compren-
dida entre 1 y 3 veces el difmetro de la propia ranura. 4
distancias mayores el movimiento se hace ¢xclusivamente he=
licoidal y dirigido hacia abajo.

El diéxido de titanio obteniuo por medio del
procedimiento segin la presente invencién esté dotado de ex-
celentes caracteristicas pigmentarias, todo é1 estd sustan-
¢cialmente constituido por rutilo, y tiene una distribucidn
estrecha de dimensiones de las particulas. ELl didmetro medio
de las particulas estd comprendido en general entre 0,18 y
0,26 micras, estando comprendido el coeficiente de varia-
cidén porcentual entre 25 y 35%.

Como medida del dilmetro medio de las parti-

culas, se ha adoptado la “media aritmética® que se

dj0
define como sigue:

e 4%

donde: n es el nimero total de particulas medidas (en los

- 1l =



datos experimentales de la.invencién, n = 2000),
di es el dildmetro de una particula dada,
fy es la frecuencia, es decir el nimero de par-
ticulas que tienen diémetros dj.

5 Esta medida aritmética estd definida, por
ejemplo, en "Particle size - Theory and Industrial Appli-
cations", de Richard D. Cadle, Reinhold Pub. Co., Nueva
York, 1965%,

Como medida de la distribucién de los tama-
10 fios de part{culas se ha adoptado el "coeficiente de va-
riacién porcentual®. "Coeficiente de variacibén porcen-
tual" quieré decir la siguiente proporcién porcentual:

8
VT eemeiiemi % 100

49
15 donde: & es la desviacién tipica de una distribuéién,
.igual a la rafiz cuadrada de la varianza (la va=-
rianza de una distribucidén es igual a la media
del cuadrado de las desviaciones de la media).
Como es sabido, la desviacién tipica es una me-
20 dide de la dispersibén media de la distribucién,
E:g es la media aritmética antes citada.
Este "coeficiente de variacibdn porcentual®
estd definido, por ejemplo en "Statistical Methods in

25 research and production with special reference to the

11-11-72 ' - 15 o
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chemical industry",de Owen L. Davies, Oliver y Boyd, Lon-
dres 1963.
El pigmento obtenido segin la presente in-
vencidn muestra ademés un excelente "poder colorante"., Los
5 valores del poder colorante fueron determinados con el
método de la New Jersey Zinc, descrito en un libro de H.
A. Gardner y G. G. Sward, "Paints, varnishes, lacquers
and colors", Laboratorios Gardner, Bethesda, Maryland,
EE.UU. (pég. 52 de 1la 12% edieidn, marzc 1962). Bl po-

10 der colorante regular (RTS) se determina von 1 g. de TiO,
ensayados 1 g. de Tio2 es mezclado con 0,82 g. de aceite
de ricino y con una cantidad determinada de pigmento ne-
gro (hecho de 1 parte de polvo negro y 7 partes de car-
bonato de calcio); la muestra homogeneizada es comparada

15 con una muestra patrén. La cantidad de pigmentc negro usa-
do para obtener la equivalencia entre la muestra ensayada
y la muestra patrén da la medida del poder colorante. El
ensayo llamado poder colorante en diluccién (DTS) se efec
tba de modo similar, partiendo, sin embargo, de una mes-

R0 cla de 0,15 g. de Ti0, y 0,85 g. de Ca603o La diferencia entre
el podercilorante regular y el poder colorante en diluc-
cién, y el tono de las mezclas grises, dan informacién
sobre el tamafio de particulas del pigmento.

El procedimiento objeto de la presente in-

25 vencién es particularmente ventajoso ya que permite pro-

11-11-72 - 16 -
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ducir un pigmento en forma de particulas que tienen el ta-
maflo deseado, sin variar ni los flujos de los reactivos
ni las dimensdones del resctor adoptadeo. En una insta=
lacibén industrial puede alcanzarse flcilmente el fin an-
tes citado, gracias a una primera forma de¢ realizacidén
de la presente invencién, usando un sdlo reactor del ti-
po descrito, cuyoe conducto troncocénico estéd constituido
por un nimero dado de partes que pueden gisr desmontadss

o montadas en posicidn diferente, de tal made que se des-
plaza la situacidn de la ranura anular sic variar las de-
més dimensiones del reactor.

Otra forma de realizacidn del procedimiento
objeto de la presente invencién permite emplear un sélo
reactor del tipo descrito, en cuyo conducto troncoebnico
se han hecho dos o mds ranuras anulares , preferiblemente
de 2 a 5, cada una de las cuales se caracteriza por una
proporcidén D'/D diferente. La alimentacién de TiCl, se
hace a través de una de las ranuras, seleccionada adecua-
damente para producir un pigmento en forma de particulasg
que tienen el tamafio de particulas deseado.

Otra forma de realizacidén de la presente
invencidn consiste en emplear un cierto nlmerc de reacs
tores del tipo dese¢rito, todos iguales en cuanto & forma
y dimensiones, y diferentes unos de otros en la posicidn

de la ranura anular {es decir en el valor de la propore
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cién D'/D), y en seleccionar cada vez cuil de dichos reac-

tores tiene que emplearse.

EJEMPLO 1

Se emplea un reactor del tipo mostrado en
la Fig. 3. Sus caracteristicas son las siguientes: didme-
tro interior d del conducto cilfndrico superior: 35 mm.}
&ngulo fB 1023 longitud de la cémara de reaccidns 1397
mm.; difmetro interior D de la cémara de reaccidén & 150
mnte

En el conducto de la parte troncocdnica del
reactor se ha efectuado una ranura anular que tiene un
didmetro D' de 67 mm. (es decir D'/D = 0,45), un grosor
de 3 mm. y un &ngulo o de 302,

En el reactor se introducen, a través del
conducto cilindrico superior, 90,5 m3 normales/h. de
gas oxidante, precalentados a una temperatura de aproxi-
madamente 20502C, con un Indice de turbulencia de 0,80.

El gas oxidante es obtenido por combustidn
de CO con 0,, y contiene aproximadamente 62% en volumen
de oxigeno.

A través de la ranura anular se introdu-
cen 390 kg/h de TiCl,, que contiene aproximadamente 1%
en peso de A1013 como agente de formacidn de rutilo, a

una temperatura de 4479C.

- 18 =
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La velocidad dqe TiCLh en correspondencia

con la ranura es de 62 m/seg.; su cantidad de movimien-
m

to es de aproximadamente-250600,E§_. ‘
h seg.

La velocidad del gas oxidante en el conduc

to cilindrico superior es de 520 m/seg.; su cantidad de
kg | m
ho seg.

La proporcidn entre la cantidad de movi-

movimiento es de aproximadamente 32.000

miento del TiCl, y la del gas oxidante es de aproxi-

madamente 0,80.
El tiempo de permanencia de los reactivos

en el reactor es de aproximadamente ll4 milisegundos.

El gas y los productos de reaccidn son ré-
pidamente enfriados cuando salen del reactor, hasta una
temperatura de 5002C, después de lo cual el didxido de
titanio es separado de los compuestos gaseosos.

Después de L horas y 35 minutos se recogen
606 kg. de Ti0,, todo rutilo, en forma de particulas que

tienen un didmetro medio de 0,20 A{f .

El coeficiente numérico porcentual de va-
riacién es de 29%; el valor del poder colorante regular
es 1620 azul tono 4; el valor del poder colorante en

diluccién es 1710 azul tono 3.

EJEMPLO 2
Se usa un reactor del tipo mostrado en la
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figura 1. La dnica diferencia radica en que la ranura anu-

lar tiene un difmetro D' de 125 mm (es decir, D'/D = 0,83).
La velocidad del TiClh en correspondencia

con la ranura es de 33 m/seg; su cantidad de movimiento

es de aproximadamente 13,700 kg o M 1la propor=-

b Seg.

elén catre la cantidad de movimiento del TiCL) y la del
gas oxldante es de aproximadamente 0,43. Manteniendo
todas las dem&s condiciones iguales a las del Ejemplo 1,
después de L horas y 35 minutos se reccgen 590 kg. de
diéxido de titanio, todo rutilo, en forma de particulas
que tienen un diédmetro medio de 092%/400

El coeficiente numérice poresntual de va-
riacién es 30%. ELl valor del poder colorante regular es
de 1650 azul tono 3; el valor del poder colorante en

diluceidn es 1740 azul tono 2.

EJEMPLO 3

Se usa un reactor como el descrito en el
Ejemplo l. La dnica diferencia radica en que la ranura
anular tiene un didmetro de (D') 148 mm. (es decir
D*/D 2 0,98).

La velocidad de TiCl, en correspondencia

L,
con la ranura es de 27,4 m/seg.; su cantidad de movimien
to es de aproximadamente 11.500, kg- . I s la

h seg.
= 20 =
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proporcidn entre la cantidad de movimiento del TiClh y la
del gas oxidante es de aproximadamente 0,36. Manteniendo
todas las demls condiciones descritas en los Ejemplos 1
y 2, despuds de 5 horas y 30 minutos se recogen 761 kg.
de dibxido de titanio, todo rutilo, en forma de particu-
las que tienen un didmetro medio de 0,24 Ao

El coeficiente numérico porcentual de va=
riacién es 35%; el valor del poder coleorante regular es
1700 azul tono 1; el valor del poder colorante en di-

lueeldn es de 1720 azul tono l.

EJEMPLO k.

Se emplea un reactor del tipo mostrado en
la Fig. 3. Tiene las caracteristicas siguientes: did-
metro interior del conducto cilindrico superior: 25 mm.;
dngulo /f? ! 112 longitud de la cémara de reaccidn !
1474 mme§ didmetro interior D de la cémara de reacciént
150 mm.

En el econducto troncocdnico del reactor es-
td hecha una ranura anular que tiene un didmetro D' de
35 mm. {es decir D'/D « 0,23), un grosor de 2 mm. y un
dngulo cx( de 30%.

A través del conducto cilindrico superior

ge introducen en el reactor 33 mBN/h. de gas oxidante,

precalentados a una temperatura de aproximadamente 17002C,

- 21 ~
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con un indice de turbulencia de 0,85,

El gas oxidante se obtiene por combustidn
de CO con O,, y contiene aproximadamente 71% en volumen
de oxigeno.

A través de la ranura anular se introducen
170 kg/h. de TiClh, que contiene 1% en peso de AlCl3 co=
mo agente de formacidén de rutilo, a una temperatura de

500¢C, La velocidad del TiCla en correspundencia con la

ranura es de 63 m/seg., y su cantidad de movimiento es

de aproximadamente 10Q.700. _kg . _&
ol seg.

La velocidad del gas oxidante en el conduc-
to cilindrico superior es de 130 m/seg; su cantidad de

movimiento es de aproximadamente 6450 kg o M. o
h sego
La proporcidén entre la cantidad de mo-

vimiento de TiClh y la del agente oxidante es de apro-

ximadamente 1,66.

El tiempo de permanencia de los reactivoes
en el reactor es de aproximadamente 276 milisegundos.

Los gases y los productos de reaccidn son
enfriados répidamente cuando salen del reactor, a una
temperatura de 5009C, después de lo cual el didxido de
titanio es separado de los compuestos gaseosos.

Después de 6 horas se recogen 380 kg. de

Ti0,, todo rutilo, dotado de excelentes caracteristicas

e 22 =
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pigmentarias. El diémetro medio de las particulas es de
o,zo/bL' .
El coeficiente numérico porcentual de varia-
¢ibén es de 35%; el valor del poder colorante regular es
5 1650 azuld tono 1; el valor del podser colorante en Diluc-

cibén es 1650 azul tono 1.

EJEMPLO 5

Se usa un reactor como el uescrito en el
i0 Ejemplo 4. La tinica diferencia radica zn que la ranura anular
tiene un didmetro D' de 100 mm. {es decir 0'/D 2 0,67).
La velocidad del TiClh an correspondencia
con la ranura es de 22 m/seg.; su cantidad de movimiento

es de aproximadamente 3.800 _k& ., m . 4, proporeidn
h seg-

15 entre la cantidad de movimiento del TiCl, y la del gas
oxidante es de aprcximadamente 0,59. Siendo todas las
demls condiciones iguales a las descritas en el Ejemplo
L, después de 178 horas se recogen 11.400 kg. de didxido
de titanio, todo rutile, en forma de particulas que tie-

20 nen un didmetre medio de 0,23 f¢.

El coeficiente numérico porcentual de va-
riacién es 33%: el valor del poder colorvante regular es

1630 azul tone li el valor del poder colorante en diluc-

cidn es de 1670 azul tono 1.
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Esta solicitud que corresponde a la presen-
tada en Italia, bajo el n? 32207 A/71, el dia 10 de Diciem~-
bre de 1971, se acoge & los beneficios del articulo 51 del

vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

REIVINDICACIONES

Los puntos de invencién, propia y nueva, que
se presentan para que sean objeto de esta solicitud de Pa-
tente de Invencién en Espafia, por VEINTE afios, son los si=~
gulentes:

l.= Un procedimiento para obtener didxide
de titanlo que tiene caracteristicas pigmentarias, en for-
ma de particulas que tienen un tamafio previamente fijado,
por oxidacién de tetracloruro de titanio vaporizado y pres
calentado generalmente a 4,00-6002C, en un reactor consti-
tuido esencialmente por un conducto cilindricoc unido por
su extremo inferior, a través de un conducto divergente di
rigide haclia abajo, preferiblemente troncocénico, a una
clmara cilindrica de reaccidén que tiene un di&metro D,
alimentado & través de dicho conducto cilindrico superior
el gas oxidante, precalentado a 1700-23002C y dotado de
un movimiento helicoidal, con un {ndice de turbulencia
comprendido entre 0,2 y 20, caracterizado porque el te-

tracloruro de titanio es alimentado a través de una ranu-
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ra anular que tiene un didmetro D', efectuada en el con-
ducto troncocénico del reactor, y situada de modo que la
proporcién D'/D es menor de 1 y mayor o igual a 0,20,
2.= Un procedimiento seglin la reivindica-
cién 1, caracterizado porque las paredes interiores de la
ranura anular de alimentacidén de tetracloruro de titanio

forman con la perpendicular al eje del reactor un &ngulo

<X comprendido entre 02 y 459,

3:= Un procedimiento seglin una o mis de
las reivindicaciones anteriores, caracterizado porgue el
grosor de la ranura estd comprendido entre 1/100 y 10/100,
y preferiblemente entre 1/100 y 6/100 del didmetro de la

cémara de reaccién.

L.~ Un procedimiento segin una o més de las
reivindicaciones anteriores, caracterizado porque el A&ngu-
lo ﬁg entre la pared del conducto troncocédnico y el eje

de reaccidén esti comprendido entre 592 y 309,

5.« Un procedimiento segin una o mis de
las reivindicaciones anteriores, caractserizado porque la
proporeidén entre la cantidad de movimiento del tetracloe
ruro de titanio a través de la ranura anular y la canti-
dad de movimiento del gas oxidante en el conducto c¢iline-

drico superior esté comprendida entre 0,05 y 1,75,

6.~ Un procedimiento para obtener didxido

de titanio que tiene caracteristicas pigmentarias.

- 25 -
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Tal y como se ha descrito en la Memoria que
antecede, representado en los dibujos que se acompafian y
con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de veintiseis hojas es-

critas a méquina por una sola cara.

J

0 1972

Madrid, -6 L
P.A.
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