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PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCION CONTINUA DE

OXIDO DE CROMO (III), CON 3530 camrsmlzgjgNé§ 7 g?>——3
AZUFRE IS AN D

Siolocitante:
/sticciante, gaYER AKTIENGESELLSCHAFT, entidad alegmana, raesi-
' dente en Leverkusen-Bayerwerk,Repliblica Federal

Alemana.

La preseﬁte invencidn se refiera'a uﬁ pracsdim:ento pa

" ra la-obtencién de éxido de cromo(IfI) muy puro, pabre sn azufrs,
adecucdo para'su empleo como piémento, por reduccién de cromgtos 7
alcaljﬁqs”con hidrdgeno a temperatufas mas elesvadas., Segdn'lerpg )

tente US 3,723,611 ya se conocs un procedimiento segﬁn el cuzl
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c romatos alcalinos finamente dispersados se reducen en una zg,
na de raaccidén conteniendo hidrdégeno a temperaturas entre 930
y 16002C, efectudndose la reaccién opcionalmsnte en ;resencia;
de un gas, gque ligue los iones de metal alcalipo, feormando :
siles durants la reduccién de los cromatos alcalinos y donds
sl 6xido de cromo(IIl) formado se separa en forma de una dis-
persion alcalina. Los cromatos alcalinus se emplean bién en
forma de una solucién acuosa, & bién en forma de sustancias
solidas. Como gas formador de sal se emplea praferentements
cloro o hidrdgeno clorado. Los productos obtenidos por este
procedimiento tienen un contenido en azufre inferior a 0,005%
y una pérdida por ignicidn inferior a un 1 %. Tienen propieda

des de pigmentos. Segldn la patsnte US 3.723.61)1 al calentamis]

I3

to se efectda intrcduciendo gases que contisnen hidrdgeno y
oxigeno por la parts superior dsl rsactor y quemandolos, La
graduacidn de la temperatura ss efectida por variacidn de las
cantidades de gas alimentadas. Segln otra forma de rsaliza-
cién, el reactor se calienta mediante la introduccidn por la
parte superior del reactor de gases residuales calientss, por

e jemplo, de la combustidén de gas natural con airs fuera cel

r@actor, £n cualgquiera de los casos, para la reduccidn de los

1O~

cromatos alcalinos deberdn estar pressntes cantidades gzlogui

matricas de hidrdégeno més un exceso ds aproximadamente un 10
- 20U %. Las dimensiones del reactor saeran tales de maner: que
por debajo de la zona de reaccidn quede una zona de resigsn-

cia donde el CrUCH, evantualmente formado, pueda terminar de

‘r3accionar a CrzD3 y el tamafio de particulas crecer a 6,1 ~

10 micras.
Si bién la pureza del 6xido de cromo(lll) es de eg
p:cial importancis para la obtencidén del metal da cromo, seo

bisca, al smplear Gxido de cromo(III) como pigmento, especlal
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‘te la reaccidn de los cromatos de metal alcalinp, siguidncole

meate una'tonalidad de color pura y llena. Al mismo tisnpo sa
exige de un buen pigmento una intensidad de color lo mas zlta
posible, Si bien los productos segéh la patente US 3.723.€11
so1 eminentemente adecuados para la obtencidén de metal de cro-
mo, sus propisdades ds pigménto no resultan totalmante satis-
'fa:torias, ya gue sn su tonalidad de colbr son claramente mas

sucios que los pigmentos de 6xido de cromo obtenides por fFrocg

dinientos convencionales, por sjemplo, por la reduccidn de cro

matos alcalinos con azufre.

El cometido de la presente invencidén es, por lo tan~

to, la obtencidn de pigmentos de déxido de.cromo(III) con propi
dajes de pigmento comparables con aquellas de los pigmentos dg
6xido de cromo usuales en el mercado sin por sllo perder cual-

quiera de las vesntajas dsl procedimiento de la mencionada pateg

te US, esto es, sl reducido contenido en azufre de msnos de un °

0,005 % en el 6xido ds cromo(III) y sl modo de trabajo corti-

nuo con su alto rsndimiento por velumen-tismpo.’

La presente invencidn se rsfiere a un procedimiento

para la obtencidn en forma continua de dxido de cromo(III), po

bre en azufre, con propiedades de pigmento mejoradas, por re-
duccidn de cromatos alcalinos finamente particulados a temperal

turas entre 900 y 16002C, en casc dado en pressncia de un gas

que ligue los ionés de metal alcalino para formar sales duran—|

a la zona de reaccidn una zona de residencia, sgparacidn del

sa, caracterizado porque en la zona de residencia, médiaqte
calentamiento directo adicional, se mantisnen t@mperéturés en
trs 9009C y 16008C. '

Gxido de cromo(III) resultante en forma de una dispersién acug -

Bajo zona ds reaccién, en el sentido (e la presenta

o

.fl .
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irvencidn, se entiende la zona en la gque se realiza la reduc-
cidn del cromato alcalino con el hidrdgeno introducido en la
zcna de reduccidn a Cr203 o bien CrC(DH). Lz zuna de residen—
cia es la zona a continuacidn ds la zona de reaccidn en la qu?
el CrU(CH), eventualmente formado, termina de reaccionar a

Cr203 y 8l tamafio de particula crece a unas 0,1 ~ 10 /Cm. ;
|
!

Agui es ventajosu repartir la ensrgia, a aplicar en

total, de manera que entrs un 30 y 80 % sea alimentada a la zg

na de reaccidén y en.re un 70 y 20 % a la zona as residencia. !

Prafarentemente se adaptara la temperatura en la zona do resi-
dencia, mediante calentamiento directo adicional, a la tempsra

tura existente en la zona ds reaccién, de manera que lss tem-—
|

peraturas en ambas zonas varien entre si como méximo er 2002C,

Sin el calentamiento adicional de la zona de residep

cia la temperatura bajard aqui rapidamente a menos de 2002C, |
i

provocado por las pérdidas de irradiacién y conducciones tér-|
|

micas, que son particularmente grandes en la separacién prefg

rentemente himeda del pigmento. |
Preferentements se suministra todo el calor nacesa-%
rio para reaccidn en la zona de reaccién y en la zona cs resi;
dencia por la combustidn de hidrdgeno. Aqui es especialménta ;
ventajoso alimentar la totalidad dsl hidrdgeno por la parte ;
syperior del reactor e intrcduéir los gases oxigenousos, para
sy combustidn, en la proporcidn jndicada de un 30 a 80 % a la,

zona de reaccidn de un 70 a 20 % a la zona de residancia. Dd
b4 1 |

gsta manera se cbtiene en la zona ds ceaccidn un mayor excesd

de hidrégeno, con lo cual se afecta favorablemente la reduccidn
del cromatoc., Es esspscialments preferente aumentar la cantidad
del oxigeno en la zona de residencia de mansra que S&a como

minimo suficiente para quemar totalmente gl hidrdégeno. De estd
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u oxidante, lo que también aumenta la seguridad.

‘dc en un caso de astos se prescinde de un gas formador de sal

menera se produce en la zona ds residencia y en las partes de

la instalacidn conectadas a continuacidn una atmdsfera inerte

7 Mediante el modo de trabajo ségﬁn la preéanta inven|
cién se ébtiene un pigemento coh:la tonalidad de color puro
y lleno deseado y de alté intensidad da calor,.mientras al mig
m: tiempo se mantienén los elavados rendimientos segin la pa-
tente US 3 723 611, Especialmente sorprendente resulta este
hecho en el caso donde, por un exceso ds 6xigeno en la zona

de residencia, se presente una atmdsfera oxidants. Soclu cuan-

beaja el rendimientd en mayor grado. Por ssta rqzén,se da prs-—-
ferencia a la adicidn de un gas formador da sal cuando el oxi
geno ss8 introduce en la zona de residencia en yna cantidad cg
mo minimo suficiente para lé combustidn total de hidrdgeno. En
el procedimiento des la presénte invencién se rgduce el conte-
nido en azufrs existente en el producto derparéida desds aprg
ximadamente un 0,1 % en peso a menos ds un O,Dqs % an peso en
al 6xidp de cromo,obtenido, por faglé general hasta a menus
de un 0,002 %, independientemente de si el proqucto'se preci-
pita cdmo suspensidn alcalina o écida. Otra veqtaja consjste
er que los Sxidos ds cromo(III), aobtenidos por?e; procedimien
to de-la presente~inuéncién, tienen un contenido en_alca}i as
ptcialménte bajo y qus preséntanrdna pardida‘p@r igniciép muy
reducida. Las valores'tipicoé se encueﬁtrah pbg debajo dé un
0,2*%ren peso deféodio y la pérdida por ignicidn inferid? a

ur- 0,4, preferentemente inferior a un 0,2 % sn peso.

Como cromatos alcalinos se pueden emplear tanto los

monocromatos como los policromatos, Ventajosamente se smplea,

pur sjemplo NaZCrZD7 . 2 HZD, NaZCr207, NaZCr04, KZC;207'0
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K:zurﬂd. Los productos de partida tienen un tamafio de particu+
{

|

1

le entre 10 y 500 /um.

Ha demostrado ser ventajoso sfectuar la reduccidn e
Piesencia de un gas que reaccione bajo formacidn de sal con
lrs hidréxidos de metal alcalino que se forman en la reduccids

de los cromatos alcalunos, Ds esta manera se puede aumentar

cinsiderablemente el rendimiento del procsdimiento, referida
. . . . !
al cromato alcalino empleado, al mismo tiempo gue se mantiene|

!
e: reducido contenido en azufre en sl éxido de cromo(III) ob-:

tenido, Mientras los rendimientos segln el procedimiento da
l: patente US mencionada, sin la adicién de un gas formador de

s¢l, se encuentran en escasamente un 90 % y al agregar un gas

de estos aumenta a mas de un 95 %, se sncuenirszn los rendimiep

tes en el procedimisnto de la presente invencidn, sin la adi-
cién de un gas formador de sal, segun se trabaje en forma oxi

dente o reductiva en la zona ds residencia, mas o menos por

dibajo de los valorss comparativos del procedimiento conocido
mediante la adicidn de un gas formador de sal vuelvsn sin em-—

birgo al mismo nivel.

y
I
!
|

Asimismo ha demostrado ser ventajoso agregar al crg§
m: to de metal alcalino sdlido una psquefia cantidad de diﬁxido!
de silicio finamente particulado, tal y como se forma, por ?
e emplo, en la hidrdlisis en fase vapor de tstracloruro de si:
|

l.cio, antes de que se le introduzca en la zona de rsaccidn.
Tienen preferencia cantidades de aproximadamsnte un 0,1 a 2 %f
i

er pesa de didxido ds silicio finaments particulado, ref’eridoi
a; cromato alcalino.

En una forma de realizacidn prefersnte del procadi-
miento de la presente invencidn se sfactua el procedimien:o

]
I3 . 3 !
cemo sigue: El cromato alcalino se impulsa con ayuda de un gas

o ———
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miento alimentados.

-afi 81 reactor se emplea convenlentemente un gas aux111ar, por

“tuar también por gases residuales calientes que provienen de
ura combustidn fuera del reactor. Estos gases residualas,'tal

Yy como se forman por ejemplo, en. la combustidn de gas natural'

neumdticamente, o en forma de una solucién en @l reactor. La
zina del reactor estd aqui calentada directaments, afectuandg

se la regulacién de la temperatura por los gases de calenta--

Para la impulsién neumética del produgto de partida

e_emplo, nltrogano. Sln embargo, para ello se puede emplear
tzmbién el hidrégeno necesario para la reducciédn y/o el calen
temisnto, También ss puede lograr una reparticién igualada
del cromato alcalino a través de la seccidn dsl reactor na ipn
troduciendo sl cromato alcalino, que ss encusntra 8n un grado
de: finura determlnado, s;no partlando de una soluc;on acuosa
del correspondlente cromato alcalino y pulver14ar éste con
ayuda de un gas a través de toberas de manera que el tamafo
dce las gotitas se sncusntra por debajo de 100 micras, ventajg|
semente-en 10 a 30 micras. La concentracidn des la solucidn se

ercuentra agui entre un 40 y 85 % en peso,

El calentamiento se,efectua mediante la combustidn
de hidrdgeno con gases oxigenosos, efectudndosg la graduacién
de: la temperatura por variacidn de la cantidad de gas alimen~

tada. La cantidad. del hldrogeno allmentado debqra dlmens;Jnar-

se, sin embargo, de manera gue en la zona ds rgaccidn se encujg
tran como minimo las cantidades estoqu;metrlcamenta necasarla

H

para la reduccién. El calentamiento del reactor se puedse afec+

ccn aire, se introducen entonces -en el reactor. El exceso de

aire necesario para la combustidn total del gas combustlble

fLara del feactor se quema entonces en sl mismo reactor gan
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hi:drdgeno. l

La cantidad de oxigeno introducida en la zona de re—

sidencia debera ser como minimo suficiente para mantener la tem

peratura deseada en la zona de residencia, Convenientemente se

am;plea un reducido exceso de oxigenc con respecto al hidrdgenc

al.n existente en la zona de residencia. ;

Si el calentamisnto del reactor se sfactua por com- ]
bu;tidn de hidrdgeno se quemara convenientements solo una parté
de hidrégeno en la zona ds reaccidn. Prevalecsran ccndiciones
farorables cuando una parte de aproximadamente un 30 a B8( 5 ;
dei hidrdégeno ss quema en la parte superior del reactor. E1l reg
tante hidrdgsno esstd entonces a disposicidn para su combustién

+

en la zona de residencia,

En ensayos efectuados con vistas a mejorar las gro-
pi:dades del pigmento se ha demostrado qus es inadecuado efscty
ar la combustidn del hidrdgeno sn dos zonas separadas mientras

tanbién en la zona ds combustidn ulterior se mantenga un exce-

so de hidrégeno y se trabaje sin la adicidn de un gas formador:
de sal. Solo mediante la adicidn de un gas formador de sal, jup
to con la ulterior combustién efectuada bajo c.ndiciones redugf
toras en la zona de residencia, se pudieron. lograr las mejcrasf
deieadas en las propiedadses del pigmento. Sin embargo, si sl |
ox:.geno se introduce en la zana de residencia sn una cantidad i
de mansra que el hidrdégeno ss queme totalmente, los pigmsntos
me jorados se obtisnen sin necesidad de la adicidn de un gas

fo '‘mador de sal. Sin embargo también en este caso es preferible

ag ‘egar un gas formador de sal.

La cantidad en que este gas adicional ss emplea se

diiensionard de manera que se agregue la cantidad estoquicmé-

tricamente necesaria para ligar los hidréxidos glcalinos qua |

jor

g L=
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s8 libsran en la reduccién. Un exceso de por sjemplo, mas de
un 100 % de esta cantidad ha demostrado sin embargo no ssr deg
ventajosa. Como gases formadores de sal se puedsn emplear, por
ejumplo, cloro, cloruro des hidrégenao, bromo, bromuro de hidré-~
geno, monoxido de nitrdgsno, didxido de nitrdgeno § d10x1d0 de
ca bono. Con preferencia se emplea clorc. El gas formador de
Sa ., en cas0 de ser afladido, puede estar presente sn hasta dos
veues la cantidad molar necesaria para la formacidn de sal con
lo. dtomos de metal alcalino del cromato ds metal alcalino o

ha:.ta sn mas.

Este formador de sal gass0so ss puede agrsgar al reag
to: an cualquxer forma, por ejemplo, por mszcla prev1a con el
ai'e de combustidn, y/o con el oxigeno de combustlon, y/o con
8l hidrdgeno, y/o con el gas smpleado para la lntroducclon ney
mé :ica del cromato de mastal alcalino. Sin embargo, el Formador
de sal gaseoso se puede introducir asimismo en gl reactor a

tr.vés de toberas previstas especialmente para gsta finalidad,

Mientras en los casos donds la reduccidn sa efactue
bajo ausencia de un gas formador de sal el lzqu1do prEClpltadD
se vuelve alcalino, la adicidén de un gas formader des sal en
un. cantidad superlor a la cantidad estoqu;ometrlcamente nece=
savia pusds producir una reacclon ac1da sh-gl l;qu1do precipi-
taiio. Esto es el caso, por eJemplo, ‘en la reducclon de Na Cr, 0}

2

Na28r207 $4 3 H2 -__>c:203 | + 72 NaGH + 2 qu (1)

con cloro como gas formador de sal:s

NajCrp0; # 4 Hy 4 ClydCr,0, + 2 NaCl 4 4 H,0
'  (2)

H2 + C12 ———3 2 HC1
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Contrario al procedimiento segin la patente US 3 723
61l, el pH de la suspensidn no necesita ser mantenido alcalino
en el procedimiento de la presente invencidn, ya que 8l &xido

de croma(I1I), con un contenido sn azufre muy reducido, se pug

de obtener también como dispersidén 4cida. Ademds, el pH desea-

do se puede ajustar asimismo mediante adicidn de acido o alca-—

li en cantidades apropiadas a 1la suspensitn recirculada por la'

boiniba,

Las dimensiohes del react.r deberan sar tales de ma-
ne'a qus por debajo de la zona de reaccidn se farma una zona :
de reduccidn o de residsncia donds sl CrO(0OH), parcialmente 3
fo mado durants la resduccién, se deshidrata totalments a Cr203§
y 'l tamafio de particula crezca alrededor de 0,1 hasta 10 /um.!
La velocidad de flujo dsl gas en sl reactor ses seleccionars de
manera que las particulas tengan un tiempo medio de residencia
de 0,1 a 10 segundos, vsntajosamente de 0,4 a 4 segundos, igua
la:lamente repartido entre las zonas de reaccién y de residzn-
ci.

£l Cr203 formado se pusda separar en cuaquier farma,

po. ejemplo, en ciclones. Preferentements ss encuentra debajo

de. reactor un dispositovo que sirve para separar la maycr parl
te del Cr203 formado sn hdmedo de la corriente de gas de sali—.
da y al mismo tiempo llevar el gas de salida a una tqmperaturaf
in‘'srior a 1009C. Como liquideo de separacidn, o bién de enFrigf
mi:nto, se pusde emplear dispérsi&n qus_primeramente se forma |
CrlO3 en agua, tsta dispersidn se puede recircular por una bom
ba a traves de un condensador y retorna a la unidad separadora
y =2nfriadora., Ha demostrado ser sspecialmente vantajoseo prodg:

cir, por inyeccidn de liquido o dispersién, una pelicula de 1i

quido sobre la pared del dispositivo enfriador bajandouse la

tei:peratura de la mezcla ds gas-liguido a menos de 1002C y se-




10

15

20

R

30

pPuide separar a continuacién en una torre de lavado. La dispsg

{mente en la intensidad y tcnalldad de color, pop encima qe un

- 11 -

parar la mayor parte de los solidos en la dispersidn acugsa.

© El resto de Cr203'que queda en sl gas de salida se

siin en una torre de lavade. La dispersién concentrada sg ex--
trae por bombeo sn forma continua para recupsrar sl éxido de
cromo y se sustituye por cantidades corrsspondlentes de agua
fr»sca.

Las propiedades del pigmento de Sxido'de c;dmo(III)
obenido seglin la presente invencidn se puedsn mejorar mas aéh
mediante la adicidn al cromato alcalino de una pequefia cantl—
dad de didxido de silicio muy finamente partlculado, tal’ y co=
mo se obtiene, por ejemplo, por la hldrollsls ds llama de te-

tracloruro de sxllce. Ya un 0,1 % en peso se reflsjan pugltlva

2 ' en peso el efecto ss menos p081t1v0. £l dloxldo de s;llcxo
88 agrega pra?erentemente en una cantidad desde un 0,25 a un
1 s en peso. Aparte de mejorar las propiedades del plgmeqto la
adicidn de didxido de silicio durante 1la d031f1cac10n de los
crumatos de metal alcallno sélidos mejora con51derablemente las
propladadas de ?lUJo de la mezcla fac111tando asz la dosifica-
ciodn.

Una forma de BJBCUClOﬂ gspecial del p;ocedzmlento de
la presente 1nven01un se explica con més detalle, en’ Forma de
egemplo, por el. dibujo adjunto, donds ss repressnta una vista
sevc1onal a través de un aparato para la reaILZ§c10n del prnca
lelEﬂtO. 7 ’

_ En el dibujo la referencia 1 indica un cilindro de  > {
acsara, 2 represehta una capa aislants, 3 es un #auasﬁimiento

- ds ceramlca resistente al calor, 4 es la zona da reacc1on, 5

es la zona de res;dencla, 6 representa una tapa con dispositivz“%}
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r:frigerador, 7 es una tuberia de alimentacién, 8 es un machg
ry, 9 es un tubo cdnico, lo es un tubo soldado, 1l es una pla
c: de cobertura, 12 son toberas, 13 es un dep6sito, 14 es una

"t.ibuladura, 15 son tubos de alimentacidn.

El procedimiento de la prssente invencidén se reali-

zi como sigue:

La reduccién, propiaments dicho, se realiza en la
z na de rsaccidn 4; ésta estd rodeada de un cilindro de acero
1 donde se encuentra una capa 2 ds material aislante y una
mimposteria ceramica 3. El'reactor se cierra en la parts supg
rior por una tapa, preferentements fabricada de acsro inoxidg
bie, con refrigeracién por égua 6,A través de la tapa ss con-
duce centralmente la tuberia 7 para la introduccién del cromag
t2 alcalino. Coaxialmente dispuesstos alradeaor de sste tubao
cantral de alimentacidn se disponen mecheros 8 individualas,
jaclinados con respecto a la vertical. Por debajo del reactor
s3 encuentra la zona de separacidn y de enfriamiento 9 qua tig
n3 forma cdnica y que se sstrecha desde arriba hacia abajo. A
través de uno o varios tubos 10 dispusstos tangencialments ss
bombea el liquido o la dispersidn. Una placa dg cobertura 11
dispuestas todo alrededor svita que el liquido salpiqus con-
tra la pared de cerdmica del reactor. En la parte c;lindrica
isferior se han montado alrededor del contorno varias toberas
jdividuales 12 a través de las cuales se pusde pulverizar sl
1iquido o bién la dispersidn. El gas de salida y el liquido
o bidn dispersién llegan entonces al recipiente 1 desda donde

el gas de salida se conduce a través de la tubuladura 14 a la

tarre de lavado.

La diferencia principal con relacidn a la patents

US 3 723 611 consiste en la presencia de un numero de tuberias
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tar o algo por debajo. Mediante el hecho de qup el gxceéo de

- 13 -

d2 alimentacién, denominadés con 15, por ejemplo, para la ali
m:ntacidn de.gas oxigenado, tal como aire; aire enriquecido .
can oxigenono hasta oxigeno puro, mediante el cual se pusede
rzalizar por ejemplo, la ulteribr combustidén ds una parte del
exceso de hidrégeno de la parte del reactor superior, El lu-
gar en el qus se han dispussto los tubos de alimentacidn 15
s:2 seleccibna de manera qus el Salentamiento adicional direc~
tr se efectle después del maximo de temperatura de la zona

siperior, por ejemplo, sn las proximidades del centro del rea

iy

hidrégeno se quema en la zona de residancia 5 BS posiblg re-
v 3 H o
g4lar la tewmperatura a cualquisr nivel deseado en la zona de

rasidencia durante una zona de seccidn mas larga del reactor.| .

E1l procedimiento de la presents invepcidn se ilustrp
médiante los ejemplos siguientes. Su realizaciﬁn se efegtud

e el dlSpOSlthD descrito a base ds la figura,

EJEleDS 1 - 11

ma, longltud 1106 mm) sirvié como reactor. Intarlormente con

-11fer10r 80 mm). El mechero ss compunla de treb tubos da cuar,

"‘con ‘un tapdn de acero inoxidable enfriado por agda; 600 mm

~ Un tubo de acero cilindrico (dlametrp exterior 150
tinia una capa aislante des masa aplsonada de A1203 (dlametro
z3 coaxiales. A traves del tube inferior se dlstrlbuyo 19uala

damente dicromato SOdlCO con ayuda de hldrogen9 y adlclnnal-

mante nltrogeno. El resto del hldrogeno s8 lnt:OdUJo a travesi

d3l tubo central, mlentras el oxigens, -y/o alre, se’ lntrodugo':“"

a través del tubo extsriar. Como gas formador de sal se emplep o

clore. El1 clorsc ss pasé a través del tubo exterior junto con

el 6xigeno y/o aire. E1 macherc se fijé al tubg de reaccién

p:f debajo ds la desembocadura del mechero se gncantraban 4
: ’ . : t
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tuterias ds alimentacidn desplazadas en 302 para la combustidn
ulterior. En el extremo inferior del reactor se monto un tubo?
de cuarzo en cuyo centro se encontrgban, en su periferis, 8 tgl
buladuras a través de las cuales se inyectd la suspensién acug{
sa para la separacidn del Cr203 formado y para enfriar brusca—i
mante los gases de reaccibn caliesntes, que previamsante se ha-

{z enfriado en un refrigerador de serpentin. La temperatura

o

de la suspensidn se mantuvo asi entre 50 y 602C, La susgensidn
y los gases de salida fluyeron entonces a través de un embudo
de acero inoxidable a la parte de lavado de vidrio (100 mm de
diémetro). La suspensidn que se concentrd durante sl desarro-
1lc del ensayo puado evacuarse a través de la tubuladura infa-

rice hacia el depésito dg almacenamiento. Los gases de salida

ss cundujeron a través de una capa de cuerpos de resllenc de vi
drio que se pulverizaron desde arriba con la suspensidn y des-—

pué¢s se extrajeron a través de una chimensa.

La tabla 1 muestra las condiciones de raccidn en los
encayos efectuados, en la tabla 2 los correspondientes rasul=-
tacos. Como comparacidn ss representan en los ejemplos 1 - 3

ensayos con la combustidn ulterior realizados segin el procedi

micnto de la patsnte US 3 723 6ll.

La magnitud

Mol H2 -(3 . Mol NaZCr207) - Mol C12

|
|
i

2 , Mol 02

i
t
[
gs la medida para la realizacidén de la reaccidén respscto a la |
- ) t

operacidén reductora u oxidante en la zona de residencia. Con -

un valor de w>1 se dispone de exceso de hidrégeno, con w < 1
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pir el contrario con un exceso de oxigeno, referide a los age|

tis de oxixacidn y de reduccidn introducidos en el reactor.

_En el ejemplo 11 se empled Na CrZD7 .

damas sjemplos Na Cr con 8l que se habia mezclado homoge-~

2 7 )
n:amznta la cantldad indicada de didxido de silicio fingmantg

particulada. Para la slaboraciédn, la suspensidp se separd por|

filtracién, la torta de filtrado.ss volvid a spgspender en agy
s3 filtro y lavo ulteriormente. La conversidn §arde£9tminé
par titracién de la cantidad sin reacéionar de'Cr(V;) en el
filtrado de la suspensién de 6xido de cromo(IIf). La torta de
filtracidn.se seach duranteilﬁ horas a 1202C, Ei colér sé en—
jicid por,compafacién de los revestimientos d? lacé. Cémo

s tandard comparativorsirviﬁ un pigmento de éxigo de cromo[III

usual an el mercado. La intensidad ds color se determlno 8Bn .j.

c:mparac1on cun el mismo standard segln DIN 53 234,

2 H,0, en lab

1

)

WpEALa s

L P N
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T ABLA 1: Condiciones de reaccién.

Ne Na,Cr,07 Cloro 510, Seperactén Nitr
Moles/h Moles/h %
1 3,1 6 0 alcalina 7 75
2 2,9 0 0,5 " 7.75
3 3,5 6 0,5 oo : 125
4 3,1 0 0 .l s
5 2,9 o 0,5 w 75
6 3,8 6 0 ' “doida ‘ 75
7 2,5 0 0,5 alcalina 75
8 3,6 " 0,5 deiga ||
9 3,2 5 0,5 alcalina : 75
10 3,7 6 0,5 fcida 75
11 3,8 ' 6 0,5 " &

POOR
QUALITY
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Mechero

Nitrégeno
Moles/h

Hidr&geno
Moles/h

Oxigeno
Moles/h

Combustidn uwlterior w

Ox{geno
Moles/h

r

75

75

125

135

75
75
75
75

15
5

65.

110
100
72
85
60
57
60
60
55
57

T2

40
67
70
| 46
1
.

4

0,92

0,94

0,90

LRI ‘(n‘ﬁ. LR T L O S
RSN SUIPA. 3 R 2R RPN R I j—

POOR
QUALITY
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Tabla 2: Reosultado
f . i
N2 Conversidn Intensidad | Enjuiciamiento Lack-Purton contra
' . de color ! Standard
" relativa !
o I 3 ;
|
1 96 i 108 Verde oscuro, sucio
|
2 87 f 67 Verde fuertemente tirando a marrdn
f
3 94 J 92 Verde pédlido, tirando a gris—azul
}
4 83,5 i 63 Verde fuertements tirando a marrdn
E
5 79 I 68 Verde oscuro, sucio
|
6 89 | 93 Verds considerablemante més lleno
7 58 97 Verde claramente més lleno
8 99 99 Verde menos palido, tirando a azul
9 85 109 Verde muy poce mas lleno :
10 97 104 Verde mas lleno
11 93 97 Verde mas lleno tirando muy poco a
azul

[P
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sejuida de una zona de rasidencia sn la qus ss mantiene yna
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NOTA

Descrita suficientements la naturaleza del invento,
as{ como la manera de realizarlo en la practica, debe hacarse
coistar que las disposiciones anteriormente indicadas son sug
ceastibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren su
principio fundamental; también se hace constar gue el invento
co-responde a una solicitud de patents presentagda en Alsmania,
bajo el nimero P 24 16 203.6, de Pecha ds e des abril de 1974,
acogiéndose por lo tanto a los beneficios que cénceden lés Conj
veiios Internacionales en vigor, siendo lo que ponstituyé la
esnncia del referido invento y por lo que s8 soiicita Paienta"
de Invencién por 20 afios en Espafia, sobres: “PRGCEDImIENTU PARA
LA PRCDUCCION CONTINUA DE GXIDU DE CROMO(III), LUN BAJU CONTE-

NIJO EN AZUFRE"; caractarlzandose por lo 319u1epte.

l.- Procedimiento para la producclcn continua de Sxj
do de crecmo(III), con bajo qohtenido en azufre, con propieda~-
des de pigﬁento me joradas, caracterizado porgue comprende re-
dusir un cromato de metal é;calino finaments papticu;ado'en
unz zona de reaceidn, conteniendo hidrégeno, calentado a una

temparatura des unos 960 a lSUDQC, estando la zoha de:reaqcién

teuperatura de unos 9009C az 16009C mediante calentamlento adi
cional dlracto, y prec1p1ta01on del dxido de crcmo(III) forma-

do como dlsper31on acuosa.

2.~ Procedimiento segdn la reivindicacién 1, carac-
terizado porque la reduccién se efectua sn presencia:.de un gas
quz durante la reduccidn del cromato de metal alcalino liga

los iones de metal.alcalino formando una sal.

3.—- Procedimiento segln la relv1nd1caclon l é 2 ca—

rccterlzadc porque esn la zona de residencia ss mantlene una
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femperatura que difiere como mfximo en 200°C de la temperatg!
ra de la zona de reaccidn. | |

4.- Procedimiento segin cuwalquiera de las reivindi<
caciones 1 a 3, caracterizado porque en la zona de reaccién
se introduce un cromato de metal alcalino conteniendo ée 0,1
a 2% en'peso de didxido de silicio finamente dividido.

5.~ Procedimiento segin cualquiera de las reivin-

dicaciones 1 a 4, caracterizado porque en la zona de residen
cia se introduce un gas conteniendd ox{geno en una cantidad |
tal que sea suficiente para completar la combustién del hidrd
£eno. g

6.~ Procedimiento segin cualquiera de las reivindi%
caclones 1 a 3, caracterizado porque el cromata de metal al-f
celino es NayCr,07 . 2 H,0, NayCry07, NayCr0,, KyCr,0q 6!
K. 0r0,.

7.- Procedimiento segin cualquiera de las reiv;ndi%
caciones 2 a 6, caracterizgdo porque el gas formador de sali
es cloro. i

8.~ Procedimiento para la produccidn continuz de '
6xido de cromo(III), con bajo contenido en azufre, tal y comé
qusda sustancialmente descrito en la presente Memoria e ilus{

trado en los adjuntos dibujos. ' i

Esta Memoria conste de 19 hojas, escritas a mdquine
por una sola cara. :
Madrid ' :

BAYER AKTIENGESELLSCHAFT

MEZ ACERD ¥ RSEE
p- Flrmadat L. Goauln Fecedndley
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