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PATENTE DE INVENCION 
Le A 15 665-Sp.

<2/lí&m p-ua ^Deácú^tílv-a

¿oéie-:

PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCION CONTINUA DE 
OXIDO DE CROMO (III), CON BASO CONTENIDO«LN^ 
AZUFRE t J O

éí/oácUante: BaYEr AKTIENGE5ELLSCHAFT, entidad alemana, resi­
dente en Leverkusen-Bayeruierk,República Federal 
Alemana.

La presente invención se refiere a un procedimiento pa 
ra la obtención de óxido de cromo(lll) muy puro, pobre en azufre, 
adec'Ufdo para su empleo como pigmento, por reducción de cromatos 
alcalinos con hidrógeno a temperaturas mas elevadas. Según le pa 
tente US 3,723,611 ya se conoce un procedimiento según el cual
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c -ornatos alcalinos finamente dispersados se reducen en una Z£¡
na da reacción conteniendo hidrógeno a temperaturas entro 900!
y 16UQ2C, efectuándose la reacción opcionalmente en presencia;
de un gas, que ligue los iones de metal alcalifio, formando
siles durante la reducción de los cromatos alcalinos y donde j
el óxido de cromo(lll) formado se separa en forma de una dis—j
p<srsión alcalina. Los cromatos alcalinos se emplean bien en
forma de una solución acuosa, ó bien en forma de sustancias
solidas. Como gas formador de sal se emplea preferentemente

lü cloro o hidrógeno clorado. Los productos obtenidos por este
procedimiento tienen un contenido en azufre inferior a 0,005^
y una pérdida por ignición inferior a un 1 %. Tienen propiedaj
des de pigmentos. Según la patente US 3/723.611 al calentamieji
to se efectúa introduciendo gases que contienen hidrógeno y

15 oxígeno por la parte superior del reactor y quemándolos. La
graduación de la temperatura se efectúa por variación de laj
cantidades de gas alimentadas. 5egun otra forma de realiza— j
ción, el reactor se calienta mediante la introducción par la j
parte superior del reactor de gases residuales calientes, por

20 ejemplo, de la combustión de gas natural con aire fuera t el
reactor, En cualquiera de los casos, para la reducción do los
cromatos alcalinas deberán estar presentes cantidades esioquio
métricas de hidrógeno más un exceso de aproximadamente un lü ,
- 2ü /o. Las dimensiones del reactor serán tales de maners que!

25 por debajo de la zona de reacción quede una zona de residan-
cía donde el CrüüH, eventualmente formado, pueda terminar de
reaccionar a Cr_0 y el tamaño de partículas crecer a 0,2 — z O
10 mieras.

Si bien la pureza del óxido de cromo(lll) es úz &s • 
30 pecial importancia para la obtención del metal da cromo, so ¡ 

busca, al Bmplear óxido dB cromo(lll) como pigmento, especial!
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mente una tonalidad de color pura y llena. Al mismo tienpo se 
exige de un buen pigmento una intensidad de color lo mas alta 
posible. Si bien los productos según la patente LIS 3,723.611 
son eminentemente adecuados para la obtención de metal de cro­
mo, sus propiedades de pigmento no resultan totalmente satis­
factorias, ya que en su tonalidad de color son claramente más 
sucios que los pigmentos de óxido de cromo obtenidos por proce 
di Dientas convencionales, por ejemplo, por la reducción de ero 
matos alcalinos con azufre.

ID El cometido de la presente invención, es, por lo tan­
to, la obtención de pigmentos de óxido de.cromo(IIl) con propie 
dades de pigmento comparables con aquellas de los pigmentos de 
óxido de cromo usuales e.n el mercado sin por bIIo perder cual­
quiera de las ventajas del procedimiento de la mencionada paten 

15 te US, esto es, el reducido contenido en azufre de menos de un 
0,Q05 % en el óxido de cromo(lll) y b1 modo de trabajo corti- 
nuo con su alto rendimiento por volumen-tiempo.

La presente invención se refiere a un procedimiento 
para la obtención en forma continua de óxido de cromo(lll), po 

20 bre en azufre, con propiedades de pigmento mejoradas, por re­
ducción de cromatos alcalinos finamente particulados a tempera 
turas entre 900 y 1600SC, en caso dado en presencia de un gas 
que ligue los iones de metal alcalino para formar sales duran­
te la reacción de los cromatos de metal alcalinp,. siguiincole 

25 a la zona de reacción una zona de residencia, separación del 
óxido de cromo(lll) resultante en forma de una dispersión acuo 
sa, caracterizado porque en la zona de residencia, mediante 
calentamiento directo adicional, se mantienen temperaturas en 
tra 900QC y 160Q2C.

30 Bajo zona da reacción, en el sentido de la presente
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ir vención, se entienda la zona sn la que se realiza la raduc— j
ción del cromato alcalino con el hidrogeno introducido en la j
zcna de reducción a C^O^ ° *3̂ -en La zona de residen-!
cia es la zona a continuación de la zona de reacción en la qufl
el Crü(GH), eventualmente formado, termina de reaccionar a
Cr 0 y el tamaño de partícula crece a unas 0,1 - 10 ,Cm. ¡

2 3 . |
Aqui es ventajoso repartir la energía, a aplicar en j 

total, de manera que entre un 30 y 80 % sea alimentada a la zú 
na da reacción y en~re un 70 y 20 ^ a la zona qe residencia. 
Preferentemente se adaptará la temperatura en la zona de resi-j 
dencia, mediante calentamiento directo adicional, a la temperé 
tura existente en la zona de reacción, de manera que las tem-j 
peraturas en ambas zonas varien entre si como máximo er 200SC,

Sin el calentamiento adicional de la zona de residan 
cia la temperatura bajará aquí rápidamente a menos de SODSC, 
provocado por las pérdidas de irradiación y conducciones tár-j 
micas, que son particularmente grandes en la separación prefa 
rentemente húmeda del pigmento. j

i

Preferentemente se suministra todo al calor necesa— j 
rio para reacción en la zona de reacción y en la zona de resi ; 
d?ncia por la combustión da hidrogeno. Aquí es especialmente , 
ventajoso alimentar la totalidad del hidrógeno por la parte ¡ 
superior del reactor e introducir los gases oxiganosos, para 
su combustión, en la proporción indicada de un 30 a 80 % a la ¡ 
zona de reacción y de un 70 a 20 % a la zona de residencia. De 
e£ta manera se obtiene en la zona de reacción un mayor exceso 
de hidrógeno, con lo cual se afecta favorablemente la reducción 
del cromato. Es especialmente preferente aumentar la cantidad 
del oxigeno en la zona de residencia de manera que sea como 
mínimo suficiente para quemar totalmente el hidrógeno. De esta
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menera sa produce en la zona de residencia y en las partas de 
la instalación conectadas a continuación una atmósfera inarta 
u oxidante, Id que también aumenta la seguridad.

mediante el modo de trabajo según la presente; inven, 
ción se obtiene un pigemento con la tonalidad de color puro 
y lleno deseado y de alta intensidad de calor, mientras al mis 
mi tiempo se mantienen los elevados rendimientos según la pa­
tente US 3 723 511. Especialmente sorprendente resulta este 
hecho en el caso donde, por un exceso de oxígeno en la zona 
de residencia, se presente una atmósfera oxidante. Solo cuan­
do en un caso de estos se prescinde de un gas fformador de sal 
béija el rendimiento en mayor grado. Por esta razón se da pre­
ferencia a la adición da un gas formador da sal cuando el oxí. 
geno se introduce en la zona de residencia en qna cantidad C£ 
mo mínimo suficiente para la combustión total eje hidrógeno. Eri 
eJ procedimiento de la presente invención s.e rejduce el conte­
nido en azufra existente en el producto de partjida desde apro 
ximadamente un 0,1 % en peso a menos de un Q,0Cj5 % qn peso en 
ei óxido de cromo obtenido, por regla general hjasta a menos 
de un 0,002 %, independientemente de si el procjucto se preci­
pita como suspensión alcalina o acida. Otra verjtaja consiste 
er> que los óxidos de cromo(llí), obtenidos por .'el procedimien 
tc¡ de la presente invención, tienen un contenido en alcali as, 
pe cialmente bajo y que presentan una perdida pqr ignición muy 
reducida. Los valores tipicos se encuentran por debajo dp un 
0,2 % en peso de sodio y la’pérdida por ignición inferiof a 
ur 0,4, preferentemente inferior a un 0,2 % en peso.

Como cromatos alcalinos se pueden emplear tanto los 
monocromatos como los policromatos. Ventajosamente se emplea, 
por ejemplo Na2Cr207 . 2 H2Q, Na2Cr2°7 » Na2Cr°4» K2Cr207 ó
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Kl2Cr°4* Los Productos de partida tienen un tamaño de partícu-[ 
1í entre 10 y 5Ü0 ,um. i

' i
Ha demostrado ser ventajoso efectuar la reducción er 

piesencia de un gas que reaccione bajo formación de sal con 
lrs hidróxidos de metal alcalino que se forman en la rfducciór 
dE los cromatos alcalunos, De esta manera se puede aumentar 
cinsidarablemente el rendimiento del procedimiento, ref erido 
a] cromato alcalino empleado, al mismo tiempo que se mantiene ¡ 
e: reducida contenido en azufre en el óxido de cromo(lll) ob-■ 
tenido, mientras los rendimientos según el procedimiento de ¡ 
le patente US mencionada, sin la adición de un gas formador de 
1» se encuentran en escasamente un 90 % y al agregar un gas 

de estos aumenta a mas ds un 95 /b, se encuentran los rendimier 
tis en el procedimiento da la presente invención, sin la adi­
ción de un gas formador de sal, según se trabaje en forma oxi 
dente o reductiva en la zona de residencia, mas o menos por 
di bajo de los valores comparativos del'procedimiento conocido, 
mi diante la adición de un gas formador de sal vuelven sin era- I
bergo al mismo nivel. ’!

¡
Asimismo ha demostrado ser ventajoso agregar al ero ! 

m>' to de metal alcalino solido una pequeña cantidad de dióxido) 
du silicio finamente particulado, tal y como se forma, por j 
ejemplo, en la hidrólisis en fase vapor de tetracloruro de sij 
l.cio, antes de que se le introduzca en la zona de reacción. 
Tienen preferencia cantidades ds aproximadamente un 0,1 a 2 % 
er peso de dióxido de silicio finamente particulado, referido ! 
ai cromato alcalino. ¡

En una forma de realización preferente del procudi- 
m^ento de la presente invención se efectúa el procedimien :o 
cuno sigue: El cromato alcalino se impulsa con ayuda de un gad I
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ne umáticamente, o en forma da una solución en pl reactor. La 
zm a  del reactor está aqui calentada directamente, efectuando 
sti la rs9ulación de la temperatura por los gases de calenta­
miento alimentados.

Para la impulsión neumática del producto de partida 
en el reactor se emplea convenientemente un gas auxiliar, por 
8vemplo, nitrógeno. Sin embargo, para ello se puede emplear 
tembien el hidrogeno necesario para la reducción y/o el calen 
temiente. También se puede lograr una repartición igualada 
del cromato alcalino a través de la sección de}, reactor no in 
tioduciendo el cromato alcalino, que se encuentra en un grado 
dt; finura determinado, sino partiendo de una solución acuosa 
del correspondiente cromato alcalino y pulverizar éste con 
a>uda de un gas a través de toberas de manara c¡ue el tamaño 
do las gotitas se encuentra por debajo de 100 fieras, ventaja 
Sementé en 10 a 30 mieras. La concentración de la solución se 
encuentra aqui entre un 40 y 85 % en peso.

El calentamiento se.efectúa mediante la combustión 
do hidrógeno con gases oxigenosos, efectuándose la graduación 
do la temperatura por variación de la cantidad de gas alimen­
tada. La cantidad del hidrógeno alimentado debqrá dimensional- 
se, sin embargo, de manera que en la zona de rqacción se' encubrí 
tran como mínimo las cantidades estoquimetricamente necesarias 
pora la reducción. El calentamiento del reactor se puede efec 
tuar también por gases residuales calientes que provienen de 
una combustión fuera del reactor. Estos gases residuales, tal 
y como se forman por ejemplo, en. la combustión de gas natural 
cen aire, se introducen entonces en el reactor. El exceso de 
aire necesario para la combustión total del gas combustible 
ftera del reactor se quema entonces en b! mismo reactor con30



5

10

15

20

25

30

hidrógeno
La cantidad de oxigeno introducida en la zona de- re­

sidencia deberá ser como mínimo suficiente para mantener la tai 
peratura deseada en la zona de residencia. Convenientemente se 
emplea un reducido exceso de oxígeno con respecto al hidrógeno 
aún existente en la zona de residencia.

Si el calentamiento del reactor se efactua por com- [ 
bustión de hidrógeno se quemará convenientemente solo una parte 
de hidrógeno en la zona de reacción. Prevalecerán condiciones 1 
fa /orables cuando una parte de aproximadamente un 30 a 8L ¡o \ 
del hidrógeno se quema en la parte superior del reactor. El res 
tanta hidrógeno está entonces a disposición para su combustión 
3n la zona de residencia.

En ensayos efectuados con vistas a mejorar las pro- 
ai .'dadas del pigmento se ha demostrado que es inadecuado efectlj 
ar la combustión del hidrógeno en dos zonas separadas mientras 
taubién en la zona de combustión ulterior se mantenga un exce­
so de hidrógeno y se trabaje sin la adición de un gas formador- 
Je sal. Solo mediante la adición de un gas formador de sal, jun 
:o con la ulterior combustión efectuada bajo cndiciones reducj 
:o:as en la zona de residencia, se pudieron.lograr las mejoras 
ie¡eadas en las propiedades del pigmento. Sin embargo, si b1 
ixCgano se introduce en la zona de residencia en una cantidad i 
le manera que el hidrógeno se queme totalmente, los pigmentos 
ie ¡orados se obtienen sin necesidad de la adición de un gas 
’o -mador de sal. Sin embargo también en este casjo es preferibles 
ig egar un gas formador de sal.

La cantidad en que este gas adicional se emplea se 
i.iensionará de manera que se agregue la cantidad estoquiomé- 
ricamente necesaria para ligar los hidróxidos alcalinos qua
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sa libaran en la reducción. Un exceso de por ejemplo, mas de 
un 100 % de esta cantidad ha demostrado sin embargo no ser des 
ventajosa. Como gases formadores de sal se pueden emplear, por 
ejnmplo, cloro, cloruro de hidrógeno, bromo, bromuro de hidró­
geno, monoxido de nitrógeno, dióxido de nitrógeno ó dióxido de 
ca bono. Con preferencia se emplea cloro. £1 gas formador de 
sa ., en caso de ser añadido, puede estar presente en hasta dos 
venes la cantidad molar necesaria para la ,formapión de sal con 
lo. átomos de metal alcalino del cromato de metpl alcalino o 
ha .ta en mas.

Este formador de sal gaseoso se puede agregar al rea: 
to: en cualquier forma, por ejemplo, por mezcla previa con el 
ai-a de combustión, y/o-con el oxígeno de combustión, y/p con 
el hidrogeno, y/o con el gas empleado para la introducción neu 
mejica del cromato de metal alcalino. Sin embargo, el formador 
de sal gaseoso se puede introducir asimismo en pl reactor a 
tmvés de toberas previstas especialmente para esta finalidad.

mientras en los casos donde la reducción se efectúe 
bajo ausencia de un gas formador de sal el líquido precipitado 
se vuelve alcalino, la adición de un gas formador dB sal en 
una cantidad superior a la cantidad estoquiomltyicamente nece­
saria puede producir una reacción acida en el líquido precipi­
tado. Esto es el caso, por ejemplo, en la reducción de l\la2Cr CL 
con cloro como gas formador de salí

Na2Cr20? + 3 H2 ----> Ct203 + 2 NaOH 4- 2 H2Q

Na2Cr2°7 + 4 H2 4 Clj.Cr203 + 2 NaCl 4 H20

H2 + C12 --- :----► 2 HC1 í (2)
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Contrario al procedimiento según la patente US 3 723 
61L, el pH de la suspensión no necesita ser mantenido alcalino 
en el procedimiento de la presente invención, ya que el óxido 
de cromo(lll), con un contenido en azufre muy reducido, se pue 
de obtener también como dispersión acida* Además, el pH desea- 
do se puede ajustar asimismo mediante adición de acido o alca-'i
li en cantidades apropiadas a la suspensión recirculada por la!

». i

bomba. i
Las dimensiones del reactor deberán ser tales de ma-¡

ne .*a que por debajo de la zona de reacción se forma una zona '
da reducción o de residencia donde el CrD(OH), jsarcialmeqte j
fo mado durante la reducción, se deshidrata totalmente a Cr 0 !2 3 ¡
y ■ 1 tamaño de particula crezca alrededor de 0,1 hasta 10 yum.j 
La velocidad de flujo del gas en el reactor se seleccionará de 
manera que las partículas tengan un tiempo medio de residencia 
de 0,1 a 10 segundos, ventajosamente de 0,4 a 4 segundos, igua 
lasamente repartido Bntre las zonas de reacción y de residan- 
ci i.

El *-r2^3 f°rmado se puede separar en cualquier f3rma^ 
P°-' ejsmplo, en ciclones. Preferentemente se encuentra debajo i 
de. reactor un dispositovo que sirve para separar la mayor pa.rj 
te del formado en húmedo de la corriente de gas de sali-|
da y al mismo tiempo llevar el gas de salida a una temperatura*

(
in ’erior a 1002C. Como líquido de separación, o bián de enfria' 
mi ¡nto, se puede emplear dispersión que primeramente se forma 
C r ^  en agua. Esta dispersión se puede recircular por una bom 
ba a través de un condensador y retorna a la unidad separadora 
y enfriadora. Ha demostrado ser especialmente ventajoseo produj 
cir, por inyección de líquido o dispersión, una película de 1 
quldo sobre la pared del dispositivo enfriador bajándose la 
temperatura de la mezcla de gas-líquido a menos de 1Q02C y se-,
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parar la mayor parte de los solidos en la dispersión acuosa.

El resto de C^Oj que queda en el gas de salida se 
puede separar a continuación en una torre de lavado. La disper 
sión en una torre de lavado. La dispersión concentrada se ex­
trae por bombeo en forma continua para recuperar el (óxido de 
crumo y se sustituye por cantidades correspondientes da agua 
frasca.

Las propiedades del pigmento de óxido de cromo(ill) 
obtenido según la presente invención se pueden mejorar mas aún

• W l l -

mediante la adición al cromato alcalino de una pequeña canti­
dad de dióxido de silicio muy finamente particulado, tal y co-i 
mo se obtiene, por ejemplo, por la hidrólisis dp llama dq te- 
trncloruro dé silice. Ya un 0,1 % en peso se reflejan positiva 
mentB en la intensidad y tonalidad de color, pop encima eje un 
2 :» en peso el efecto es menos positivo. £1 dióxido de silicio ! 
se agrega preferentemente en una cantidad desde un 0,25 a un 
1.» en peso. Aparte de mejorar las propiedades del pigmeqto la j 
adición de dióxido de silicio durante la dosificación de los 
cromatos de metal alcalino solidos mejora considerablemente.la 5 
propiedades de flujo de la mezcla facilitando.'as i la dosifica­
ción.

Una forma de ejecución especial del procedimiento de 
la presente invención se explica con más detalle, en forqa de 
ejemplo, por el.dibujo adjunto, donde se representa una vista 
seccional a través de un aparato para la realización del proco 
dimiento.

En el dibujo la referencia 1 indica un cilindro de 
acero, 2 representa una capa aislante, 3 es un Revestimiento, 
de cerámica resistente al calor, 4 es la zona dq reacción, 5 
as la zona de residencia, 6 representa una tapa con. dispositiv> ■•i-30



5

10

15

20

25

30

12

refrigerador, 7 es una tubería de alimentación, 8 es un macha 
r ), 9 es un tubo cónico, lo es un tubo soldado, 1 1  es una pía 
ci de .cobertura, 12 son toberas, 13 es un depósito, 14 es una 
tubuladura, 15 son tubos de alimentación.

El procedimiento de la presente invención se reali­
za como sigue:

La reducción, propiamente dicho, se realiza en la 
z ma de reacción 4; ésta está rodeada de un cilindro de acero 
1 donde se encuentra una capa 2 de material aislante y una 
manipostería cerámica 3. El reactor se cierra en la parte supe 
r ior por una tapa, preferentemente fabricada de acero inoxid¿ 
ble, con refrigeración por agua 6.A través de la tapa se con­
duce centralmente la tu'beria 7 para la introducción del croma 
to alcalino. Coaxialmente dispuestos alrededor de este tubo 
central de alimentación se disponen mecheros 8 individúalas, 
inclinados con respecto a la vertical. Por debajo del reactor 
sa encuentra la zona de'separación y de enfriamiento 9 qua tij 
n 3 forma cónica y que se estrecha desde arriba hacia abajo. A 
través de uno o varios tubos 10 dispuestos tangencialmente se 
bombea el líquido o la dispersión. Una placa de cobertura 11 
dispuestas todo alrededor evita que el líquido salpique con­
tra la pared de cerámica del reactor. En la parte cilindrica 
inferior sa han montado alrededor del contorno varias toberas 
individuales 1 2 a través de las cuales se puede pulverizar el 
líquido o bién la dispersión. El gas de salida y el líquido 
o" bién dispersión llegan entonces al recipiente 1 desde donde 
el gas de salida se conduce a través de la tubuladura 14 a la 
torre de lavado.

La diferencia principal con relación a la patente 
U3 3 723 611 consiste en la presencia de un número da tubería!
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ds alimentación, denominadas con 15, por ejemplo, para la ali, 
msntación de gas oxigenádo, tal como aire, aire enriquecido 
con oxigeno o hasta oxígeno puro, mediante el cual se puede 
realizar por ejemplo, la ulterior combustión de una parte del 
encaso de hidrógeno de la parte del reactor superior. El lu­
gar en el que se han dispuesto los tubos de alimentación 15 
S 3 selecciona de manera que el calentamiento adicional direc­
ta se efectúe después del máximo de temperatura de la zona 
superior, por ejemplo, en las proximidades del centro del rea.í 
tor o algo por debajo, mediante el hecho de qup el exceso de 
hidrógeno se quema en la zona de residencia 5 ps posible re-

\ f 1
guiar la temperatura a cualquier nivel deseado en la zona de 
residencia durante una zona de sección mas larga del reactor.

El procedimiento de la presente invepción se ilustra 
mediante los ejemplos siguientes. Su realización se efectuó 
en el dispositivo descrito a base de la figura.

E iemplos 1 - 1 1
Un tubo de acero cilindrico (diámetrp exterior 150 

mm, longitud 1 1 ÜG mm) sirvió como reactor. Interiormente co,n 
tañía una capa aislante de masa apisonada de ^12^3 fdiánjetro 
inferior 80 mm). El mechero se componía de tres tubos dq cuar 
za coaxiales. A través del tubo inferior se distribuyó iguala 
damente dicromato sódico con ayuda de hidrógenp y adiciqnal- 
mante nitrógeno. El resto del hidrógeno se introdujo a través 
dal tubo central, mientras el oxígeno, y/o aire, se'introdujo 
a través del tubo exterior. Como gas forrnador de sal se emplea 
cloro. El cloro se pasa a través del tubo exterior jjunto con 
el oxigeno y/o aire. El mechero se fijó al tubq de reacción 
con un tapón de acero inoxidable enfriado por agua. 600 mm 
por debajo de la desembocadura del mechero se encontraban 430
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tuterias da alimentación desplazadas en 902 para la combustión! 
ulterior. En el extremo inferior del reactor se monto un tubo ; 
de cuarzo en cuyo centro se encontraban, en su periferia, 8 tjj 
buladuras a través de las cuales se inyectó la suspensión acuoj 
sa para la separación del C r ^  formado y para enfriar brusca-; 
mente los gases de reacción calientes, que previamente se ha- j 
ble enfriado en un refrigerador de serpentin. La temperatura 1 
da la suspensión se mantuvo asi entre 50 y 6Q2C. La suspensión^ 
y los gases de salida fluyeron entonces a través de un embudo j 
de acero inoxidable a la parte de lavado de vidrio (100 rnm de J 
diámetro). La suspensión que se concentró durante el desarro- j 
11c del ensayo puedo evacuarse a través de la tubuladura infe—j 
ricr hacia el depósito d$ almacenamiento. Los gases de salida ¡ 
se condujeron a través de una capa de cuerpos de relleno de vi 
drio que se pulverizaron desde arriba con la suspensión y des­
pués se extrajeron a través de una chimenea.

La tabla 1 muestra las condiciones de racción en los 
ensayos efectuados, en la tabla 2 los correspondientes rasul- 
tacos. Como comparación sa representan en los ejemplos 1 - 3  
ensayos con la combustión ulterior realizados según el procedí 
miento de la patente US 3 723 611-.

La magnitud j
mol H2 -(3 . mol Na2 Cr2 °7 ) " 11(101 C12 I

2 . mol o2

BS la medida para la realización de la reacción respecto a la 
operación reductora u oxidante en la zona da residencia. Con 
un valor de u/ >1 se dispone de exceso de hidrógeno, con uj < 1
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contrario con un exceso de oxígeno, referido a los 
oxixación y de reducción introducidos Bp el reactor

age i

En el ejemplo 11 se empleó Na2Cr207 . 2 H20, en los
damas ejemplos Na2Cr2Q7 con el que se habia mezclado hamoge- 
nsámente la cantidad indicada de dióxido de silicio finamente 
particulada. Para la elaboración, la suspensión se separó por 
filtración, la torta de filtrado.se volvió a suspender en agua, 
sa filtro y lavo ulteriormente. La conversión se determinó 
par titración de la cantidad sin reaccionar de'Cr(Ul) en el 
filtrado de la suspensión de óxido de cromo(llí). La torta de 
f lltración. se sacó durante 16 horas a 120QC. El color se en­
juició por comparación de los revestimientos de laca, comoi 1
standard comparativo sirvió un pigmento de óxî io de cromojfl II > 
usual en el mercado. La intensidad de color se determinó Bn . 
comparación cun el mismo standard según DIN 53 234.
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T A B L A  1; Condiciones de reacción.

Na NagC^Oy
Moles/h

Cloro
Moles/h

SÍO2 Separación
1 Nitr 

Mole

1 3,1 6 0 alcalina 75

2 2,9 0 0,5. ir 75

3 3,5 6 0,5 ir 125

4 3,1 0 0 ti 135

5 2,9 0 0,5 if 75

6 3,8 6 0 ácida 75

7 2,5 0 0,5 alcalina 75

8 3,6 4 0,5 ácida 75

9 3,2 6 0,5 alcalina 75

10 3,7 6 0,5 ácida 75

11 3,8 6 0,5 II 65

POOR
QUALITY
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Mechero Combustión ulterior w
NitrógenoMoles/h Hidrógeno Mole s/h Oxígeno

Moles/h
Oxígeno
Moles/h

75 249 110 0
i
1,06

75 248 100 0 1,20

i 125 181 72 0 1,14

135 298 . 85 4° 1,15

75 248 60 40 1,20

! 75 249 57 67 0,93

j 75 248 60 70 0,93

j'_ 75 252 60 40 1,19

.75 250 55 72 0,92

75 249 57 67 0,94

65.

l"
279 72 ’ 74 0,90

- i

POOR
ÜUALITY



Tabla 2; Resultado
i !I

Na ¡Conversión
i

r>'/«

Intensidad 
; de color 
relativa

; 7°

Enjuiciamiento Lack-Purton contra 
Standard

!

1 96
i
j
j 1G8
i

1 l
1

Verde oscuro, sucio j

2 87 Í 67
!

Verde fuertemente tirando a marrónj

3 94 92
j

Verde pálido, tirando a gris-azul

4 83,5 63 Verde fuertemente tirando a marrón

5 79
!

68
1

Verde oscuro, sucio

6 89 93 Verde considerablemente más lleno

7 58 97 Verde claramente más lleno

8 99 99 Verde menos pálido, tirando a azul

9 95 109 Verde muy poco más lleno ¡

lü 97 104 l/erde más lleno j

11 93 97 Verde más lleno tirando muy poco a|
azul |

i

\
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Descrita suficientemente la naturaleza del invento, 

así como la manera de realizarlo en la práctica, debe hacerse 
constar que las disposiciones anteriormente indicadas son sus 
ceotibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren su 
principio fundamental; también se hace constar que el invento 
corresponde a una solicitud de patente presentada en Alemania, 
bajo el número P 24 16 2Ü3.6, de fecha de’e de abril de 1974, 
acogiéndose por lo tanto a los beneficios que conceden los Con 
venios Internacionales en vigor, siendo lo que constituye la

i .
esancia del referido invento y por lo que se solicita Patente
de Invención por 20 años en España, sobre: "PROCEDIMIENTO PARA[ -

LA PRODUCCION CONTINUA DE OXIDO DE CR01Y10(111) , CON BAJO CONTE­
NIDO EN AZUFRE"; caracterizándose por lo siguiepte:

1.- Procedimiento para la producción pontinua de óxi 
do de crcmo(lll), con bajo contenido en azufre, con propieda­
des de pigmento mejoradas, caracterizado porque comprende re­
ducir un cromato de metal alcalino finamente particulado en 
una zona de reacción, conteniendo hidrógeno, calentado a una 
temperatura ds unos 900 a 16002C, estando la zopa de.reacción 
seguida de una zona de residencia en la que se mantiene ijna 
temperatura de unos 9002C a 16QQ3C mediante calentamiento ad_i 
cional directo, y precipitación del óxido de crpmo(ljl) forma­
do como dispersión acuosa.

2.- Procedimiento según la reivindicación 1, carac­
terizado porque la reducción se efectúa en presencia.de un gas 
qu 3 durante la reducción del cromato de metal alcalino liga 
los iones de metal.alcalino formando una sal.

3.- Procedimiento según la reivindicación 1 ó 2, ca­
racterizado porque en la zona de residencia se mantiene una



19 -

10

15

20

25

temperatura que difiere como máximo en 200°C de la temperatu 
ra de la zona de reacción.

4. - Procedimiento segán cualquiera de las reivindi­
caciones 1 a 3, caracterizado porque en la zona de reacción 
se introduce un cromato de metal alcalino conteniendo fie 0,1 
a 2 fo en peso de dióxido de silicio finamente dividido. ¡

I
5. - Procedimiento segán cualquiera de las reivin- I 

dicaciones 1 a í, caracterizado porque en la zqna de residen | 
cia. se introduce un gas conteniendo oxígeno en una cantidad . 
taL que sea suficiente para completar la combustión del hidró
geno. !iI6. - Procedimiento según cualquiera de las reivindi-

|
caciones 1 a 3, caracterizado porque el cromato de metal al- ■ 
calino es Na2Cr20y . 2 H20, Na2Cr207, Na20r0^, K2Cr20y ó |
Kr OrO^ . i

7. - Procedimiento segán cualquiera de las reivindi-* 
caciones 2 a 6 , caracterizado porque el gas formador de sal j 

es cloro. !
8. - Procedimiento para la producción continua de

óxido de cromo(III), con bajo contenido en azufre, tal y como 
quada sustancialmente descrito en la presente Memoria e ilus­
trado en los adjuntos dibujos. ¡

Esta Memoria consta de 19 hojas, escritas a máquina! 
por una sola cara.

Madrid
BAYER AKTIENGESELLS CHAPT

MAS. 1976
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