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) Oy Kolster Ab

Menetelmf titaanidioksidin valmistamiseksi, Jjolla on s8ddetty osasten
suuruus —~ Férfarande for framstdllning av titandioxid med reglerad par-
tikelstorlek

Esilld oleva keksintd koskee menetelmid titaanidioksidin valmistamiseksi,
jolla on pigmenttimiiset ominaisuudet, saattamalla titaanitetrekloridi reagoimaan
kaasufaasissa hapettavan kassun kanssa, nimittdin hapen tai happea sisdltdvien

kaasujen kanssa, seuraavan reaktion mukaisesti:

Ticyy, * 0, — Ti0, + 2 Cl,

Témi reaktio suoritetaan yleensd lampdtilassa, joka on yli 1000°¢ ja on
edullisesti valilld 1100 ja lSOOOC, sekoittamalla kaasutettu ja esikuumennettu
titaanitetrakloridi hapettavan kaasun kanssa, joka myds on esikuumennettu.

Siiné tapauksessa, ettid titaanidioksidia kdytetdidn pigmenttind, tulee ti-
taanitetrakloridin hapetuksesta saatujen kiinteiden osasten keskimiérdisen halkai-
sijan olla pienempi kuin 0,18 /u. Yleensié keskimfdrdisen halkaisijan tulee olla
valilla 0,18 ja 0,26 o Talld alueella yritetéén saada tuote, jolla on mAdrdtty

keskihalkaisija, pikemminkin kuin sellainen, jonka kdyttdotarkoituksen mukaan
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pigmentti valmistetaan. Esim. pigmentit, joiden keskimidridinen halkaisija on v&lil-
14 0,20 ja 0,26 /4 ovat edullisimpia emaleissa kiytettdviksi, kun taas pigmentit,
Joiden keskimidrdinen halkaisija on alueella 0,18 - 0,21 /4 ovat edullisimpia
plastisissa materiaaleissa.

Joka tapauksessa on vAlttimitOntd, ettd osasten halkaisijoiden jakautumis-
kéyréd on sangen ldhelld keskimfdrdistd halkaisijaa.

On tunnettua, ettd titasnitetrakloridin hapettamisen aikana on mahdollista
todeta useita muuttumisvaiheita: Ti02:n muodostamien kiinteiden alkeisosien muo-
dostuminen kaasufaasissa (alkeisosien muodostusvaihe), ndiden alkeisosien kasvu
reagoivien aineiden heterogeenisen reaktion johdosta kiinteiden osasten pinnalla
Jja aglomeroituminen kahden tei useamman osasen anelastisen tormiyksen johdosta, jol-
loin muodostuu suurempia osasia.

On mySs tunnettua, ettd osasten keskimiérdinen halkaisija ja osasten jakau-
tuminen riippuu siitd, jatkuuko alkeisosasten muodostusvaihe kasvuvaiheen sikana.
Ensimmiisessd tapauksessa saadaan suurempi miiré pienemmén halkaisijan omaavia
osasia (esim. alle 0,1 /u) kun taas kasvuvaiheen jatkuessa alkeisosien muodostus-
vaiheen aikana saadaan pienempi midri suurempia osasia. Tamin Jjohdosta on tidrkedtd,
ettéd sellaisten osasten saamiseksi, joiden keskimidrdinen halkaisija ei ole pienem-
pi kuin 0,18 /u, on TiClh:n hapetusreaktio suoritettava siten, ettd kasvuvaihe
Jatkuu alkeisosasten muodostusvaiheen jélkeen.

Téamén saavuttamiseksi on ehdotettu kdytettdvidksi muutamia menetelmii TiClh:n
hapettamiseksi, jolloin tapahtuu midrdtty resktiotuotteen uudelleenkierrittiminen
reagenssien sekoitusvybhykkeeseen. Tdmé kiinteiden osasten uudelleenkierrattidminen
aikaansaa midrdtynlaisen alkeisosasten muodostumisen reagenssien sekoitusvydhyk-
keessd, koska se aikaansaa sielld TiOz-alkeisosasia, Jotka kasvavat muodostaen
suurempia osasia. Niinpd on ehdotettu kdyttdd menetelmdd, jossa kidytetddn hyviksi
séteensuuntaista reaktoria (ja erikoisesti reaktoria, jossa reagoivan aineen virta
on pddasiallisesti aksiaalinen ja muiden reagenssien virran suunta piiasiallisesti
sdteittdinen), joka on sellaista lajia, jonka aksiaalileikkaus on esitetty kaaviol-
lisesti kuviossa 1. Témin reaktorin muodostaa sylinterimiinen putkiosa 1, jonka
alaosa yhtyy mwés'sylinteriméiseen reaktiokammioon 2 katkaistun kartion muotoisen
alaspéin laajenevan putken 3 vdlityksella,

Timin menetelmin mukaisesti hapettava kaasu, joka on esikuumennettu ja saa-
tettu pySrteilevéén liikkeeseen, johdetaan yldosasta ylemmin sylinterimiisen osan
kautta, kun taas kaasutettu ja esikuumennettu titaanitetrakloridi johdetaan rengas-

maisen raon U4 kautta, joka on tehty ylempdén sylinterimiiseen putken osaan katkais-
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tun kartion muotoisen kappaleen kapeamman osan liheisyyteen.

Kuitenkaan ei tdssi kidsittelyssid tuotteiden uudelleenkierrittiminen (esi-
tetty kuviossa 1 pienilld nuolilla) aikaansaa riittdvd#i alkeisosasten muodostumista,
koska uudelleenkierrdtys on rajoitettu kapeaan vyShykkeeseen ldhelle kammion seind-—
mdd raon jidlkeen ja t&l16in saadaan epdtdydellisesti reagoineita tuotteita, joiden
limpOtila on sangen alhainen ja ldhelld sekoituslimpdtilaa. Tarkoituksella aikaan-
saada tehokkaampi uudelleenkierto ja timin johdosta sellaisen tuotteen saamiseksi,
Jjolla on paremmat pigmenttiominaisuudet, on ehdotettu kiytettiviksi toista menetel-
mid, joka voidaan toteuttaa sen tyyppisen siteittdisen reaktorin avulla, joka on
esitetty aksiaalileikkauksena kaaviollisesti kuviossa 2.

Témin reaktorin muodostaa sylinterimidinen putki 1, jonka alaosa on yhdistet-
ty myds sylinterimdiseen reaktiokammioon 2 katkaistun kartion muotoisen osan 3
vélitykselld.

Témén menetelmin mukaisesti hapettava kaasu, joka on esikuumennettu ja jol-
le on annettu pydrteilevd liike, johdetaan yliosasta ylemmén sylinterimdisen osan
kautta, kun taas kaasutettu ja esikuumennettu titaanitetrekloridi johdetaan reak-
tiokammiossa olevan rengasmaisen raon 4 kautta.

Hapettava kuume kaasu, joka tulee resktorin katkaistun kartion muotoiseen
osaan, keriddntyy seinid pitkin pydrteilevdn liikkeen aiheuttaman keskipakoisvoiman
johdosta. Samanaikaisesti tullessaan katkaistun kartion muotoiseen osaan eroittuvat
osavirrat toisistaan vydhykkeessd, joka on ldhelld resktorin akselia. Témén joh-
dosta on virtauksen liike laajenevassa putkessa pydrteilevd ja alaspiin suunnattu
lihelld seiniéd sekd pySrteilevd ja ylSspdin suunnattu keskeisessd vyShykkeessa.
T&lld tavoin tapahtuu voimakas kiinteiden tuotteiden uudelleenkierto, joka tapahtuu
ennen TiClh:n syottdvydhykettd ja samenaikaisesti tapahtuu TiClh:n joutuminen kor-
keassa lampStilassa olevaan happirikkaaseen vyShykkeeseen ennen TiClh:n sy6tto-
vyOhykettd. Tdssd vyShykkeessd edistetdén kiinteiden tuotteiden kasvuprosessia,
jolloin muodostuu uusia alkeisosasia ja ndinollen pienempi midrd suurempia Tioz—
osasia.

Sellaisessa kdsittelyssid, joka on esitetty kuviossa 1, on sellaisten titaani-
dioksidiosasten saamiseksi, joilia on pigmenttidimensiot, vdlttimitontd toimia
kidyttden sellaisia reaktoreita, joilla on erittdin suuret dimensiot, ja t&mén
johdosta niissd esiintyy tunnettuina haittoina laskeutumia ja tukkeutumia. Kuviossa
2 esitetyssd késittelyssd ei ole haittoja, mutta osasten suuruuden (keskimaddrdéinen
halkaisija ja osasten dimensioiden jakautuminen) vaihteleminen pigmenttialueella
ei ole mahdollista kiytettdessd midrdtyn suuruista reaktoria. Timi haitte sisdltyy

kuitenkin myds kuviossa 1 esitettyyn kdsittelytapaan. Esillid olevan keksinndn
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tarkoituksena on tdmin johdosta sellaisen menetelmin aikaansaaminen titaanidioksi-
din valmistamiseksi, jolla on pigmenttiominaisuudet, joka mahdollistaa halutut
vaihtelut riippuen pigmentin kéyttdtarkoituksesta saatujen osasten koon suhteen,
Jolloin sekd titaanitetrakloridin virtaus ettd hapettavan kaasun virtaus ja reak-
torin pddasialliset geometriset ominaisuudet jédvdt ennalleen (ylemmin sylinteri-
méisen putken halkaisija, reaktiokammion halkaisija, katkaistun kartion korkeus ja
reaktiokammion korkeus).

dami ja muut padmidrdt voidaan aikaansaada esilléd olevan keksinndn avulla,
joka koskee menetelmid titaanidioksidin saamiseksi, jolla on pigmenttiominaisuudet,
sellaisten osasten muodossa, joilla on middrdtty osasten suuruus, hapettamalla
titaanitetrakloridia, joka on kaasutettu ja yleensd esikuumennettu lampStilaan
400-600°C reaktorissa, jonka muodostas padasiallisesti sylinterimdinen putki, jon-
ka alaosa on yhdistetty alaspdin laajenevan putken, edullisesti katkaistun kartion
muotoisen putken, viAlitykselld sylinterimiiseen reaktiokammioon, jonka halkaisija
on D, syOttdmidlléd t&min ylemmin sylinterimiisen osan ldvitse lampdtilaan 1700~
2300°C esikuumennettua hapettavaa kaasua ja aikaansaamalla pySrteilevd liike, jonka
pySrteiden lukum8ird on vdlilld 0,2 ja 20, Tédlle menetelmille on tunnusomaista
se, ettd titaanitetrakloridia johdetaan sellaisen rengasmaisen raon kautta, jonka
halkaisija on D' ja joka on tehty reaktorin katkaistun kartion muotoiseen putki-
osaan, ja joka sijaitsee siten, ettid suhde D'/D on pienempi kuin 1 ja suurempi tai
yhtéd suuri kuin 0,20.

Todellisuudessa olemme todenneet, ettéd kaikkien muiden olosuhteiden olles-
sa ennallaan riippuu saatujen osasten keskim#drdinen halkaisijs ja niiden vaihte-
lukerroin suhteessa D'/D raon halkaisijan ja reaktiokammion halkaisijan valillé.
Tarkemmin sesnoen tillaiset vaihtelut voidaan aikaensaada pitdmilld nimi arvot alu-
eella 0,20-1.

Keksinndn mukainen menetelmi voidaan suorittaa kéyttden sellaista reaktoria,
jonka aksiaalileikkaus on esitetty kaaviollisesti kuviossa 3, nimittéin resktoria,
jossa on sylinterimiinen putkiosa 1, jonka sisdhalkaisija on d, ja jonka alapdi
on yhdistetty sylinterimiiseen reaktiokammioon 2, jonka sisdhalkaisija on D on
suurempi kuin d, alaspdin laajenevan putken 3 vdlitykselld, jolla on edullisesti
katkaistun kartion muoto ja johon on sovitettu rengasmainen rako L, jonka halkai-
sija on D'.

Rengasmaisen raon 4 halkaisijalla D' on sellainen arvo, ettd suhde D'/D on
alle 1, Jja suurempi tai yhtd suuri kuin 0,20, Toisin sanocen on olemassa kaksi raja-

arvoa, joissa rako voi sijaita keksinnon mukaisesti:
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a) alempi asema, jossa se sijaitsee melkein katkaistun kertion alemman osan
kohdalle, so. ddrettOmin pienen, mutta ei O-etdisyyden padssd katkaistun kartion
muotoisen kappaleen alaosasta (vastaa D'/D-arvoa melkein 1);

b) korkeampi asema (jossa suhde D'/D on 0,20) lihelld katkaistun kartion
yléosas, ﬁ

Rako voi olla tehty reaktorin katkaistun kartion muotoiseen seindén jom-
paan kumpaan nédisté edelld mainituista kahdesta asemasta tai niiden vilille.

Raon asennon valinta sen jdlkeen, kun reaktorin kaikki geometriset ominai-
suudet ja kdsittelyolosuhteet on midrdtty, tehdddn pigmentin keskimidraisen hal-
kaisijan suuruuden perusteella, joka on aikaansaatava. Suhteen D'/D kasvaessa
kasvaa myds pigmentin keskimédrdinen halkaisija. Kulmalerkatkaistun kartion muotoi-
sen putkiosan 3 seinfin ja reaktorin akselin v&lilld (so. kartion tulo-osan se kul-
ma, johon kartion alaosaﬁihanteellisesti kuuluu), on vdlillid 5 ja 30°.

Katkaistun kartion muotoisen putken korkeus voi olla 0,5-10 kertaa sylin-
terimidisen reaktiokammion 2 halkaisija D. Raon sisdseinit 5 ja 6 muodostavat koh-
tisuoraan reaktorin akselia vastaan kulman o{ jonka suuruus on valilld 0 ja 45°,
Raon leveys, nimittdin sisidseinien 5 ja 6 vdlinen etdisyys, on 1/100-10/100 ja
edullisesti 1/100-6/100 reaktiokammion halkaisijasta D.

Hapetuskaasun muodostaa happi (tai happipitoinen kaasu), jota kdytetdén
ylimAdrin TiClh:één nédhden. Edullisesti kdytetdan 1,05-1,6 moolia O2 1 moolia
kohden TiClh.

Hapettava kaasu esikuumennetaan yleensi lampdtilaan 1700-2300°C jolloin
tekniikassa tunnetulla menetelmilli, esim. kuumentamalla suoraan apuliekin avulla,
Joka on saatu polttamalla CO:n ja 02:n seosta. Hapettavan kaasun johtaminen reak-
toriin tapehtuu ylemmin sylinterimdisen putken lévitse kéyttden pydrteilevdd 1ii-
kettd pySrteiden lukumiérén ollessa valilld 0,20 ja 20.

Putken ldvitse virtaavan kaasun pydrteiden lukumidrsd (katso esim. artikke-
1id, jonka ovat kirjoittaneet J., Chedaille, W. Leuckel, A.X. Chesters "Aerodynamic
studies carried out on turbulent jets by the International Flame Research
Foundation" aikakausjulkaisussa Journal of the Institute of Fuel, 39 (1966)

506 - 521) midritelléddn seurasavasti:

w
[}

2QG
d.Ga

Jjossa kaavassa merkinndt ovat seuraavat:
5 = pydrteiden lukumddra
G = liikemddrdn momentin aksiaalivirtaus putken akselin suhteen putken vydhykkeen

lavitse
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Ga= aksiaalisen liikemddrdn akselin suuntainen virtaus putken poikkileikkauksen
lavitse
d = putken se halkaisija, jonka ldvitse kaasu virtaa.

Aksiaalivirtaus G on virtausnopeuden ja lineaarisen virtauksen tulo kertas
sksiaalinen pituus ja sitd voidaan esittdd yksikOssa Kg.m2.sek.-2, ulosvirtaus
Ga on virtausnopeuden Jja lineaarisen nopeuden tulo ja sitd voidaan esittdd yksi-
kdssd Kg m. sek. 2 ja halkaisija d voidaan esittdi metreina.

Tamin Jjohdosta S on dimensioton luku, joka ei vaihtele yksikdiden kiytettyd
jirjestelmidi kiytettdessd. Kun kaasun pydrteiden luku on O, on kysymyksessd puhdas
linesarinen liike putken akselin suunnassa,ja pySrteiden lukum8&rén ollessa
diretén on puhdas pydrimisliike (ilman aksiaalista komponenttia). Pydrteiden luku-
midran ollessa ndiden kahden #driarvon vdlissd on kysymyksessid sekd pydriva ettd
lineaarinen liike pitkin putken akselia, so. pyOrteilevd liike.

Sellaiset laitteet, jotka ovat sopivia pydrteilevdn liikkeen antamiseksi
kaasuille (nditd laitteita nimitetddn jidlempinad "pySrteilylaitteiksi), ovat
hyvin tunnettuja tdltd alalta, jolloin esim.:

1 - kaasu johdetaan tangentin suunnassa sylinterimiiseen kammioon (kuten tapahtuu
sykloneissa),

2 - kaasu johdetaan virtaamean siipien kautta, jotka muodostavat midridtyn kulman
putken askselin kanssa (kuten Kaplan-turbiinin siivet),

3 - kaasu johdetaan virtaamaan kanavien ldvitse, jotka muodostavat kulman putken
akselin kanssa (kuten kierukkasiivissi),

4 - kaasu johdetaan virtaamaan sellaisen putken lavitse, joka siséltdd kierukan
muotoisen siiven.

Titaanitetrakloridi, joka on kaasutettu ja esikuumennettu jollain sopivalla
menetelmdlld aine lampdtilaan, joka on yleensd valilld L0OO je 600°C, johdetaan
regktoriin rengasmaisen raon kautta. TiClh:n ja hapettavan kaasun liikemiérien
suhde ylemméssd sylinterimiisessd putkessa on tavallisesti v#élilld 0,05 ja 1,75.

Tavallisesti lis&tdén rutiilinmuodostamisainetta, esim. AlCl3 tal TiCl3,
TiClh:ﬁan 0,1 - 2 paino-% viimemainitusta laskettuna.

Reagenssien viipymisaika reaktorissa voi vaihdella vdlilld 30 millisekun-
nista 1 sekuntiin.

Reaktorin sisdpuolella ylimmin sylinteriméisen putken jélkeen, jonka
halkaisija on d, on kaasujen ja niiden mukanesan ottamien kiinteiden osasten liike
kierukkamainen ja alaspdin suunnattu l8helld seinid, sekid kierukkamainen ja ylds-
piin suunnattu vyShykkeen keskiosassa. Témi tilanne jatkuu sekd katkaistun kartion

muotoisessa osassa ennen rakos ettd raon jalkeen aina sellaisen matkan téstd raosta,
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Jjonka suuruus on 1-3 kertaa itse raon halkaisija. Kauempana liike tulee pelkéstién
pyorteileviéksi ja alaspdin suunnatuksi.

Titaanidioksidilla, joka saadaan keksinndn mukaisella menetelmdlld, on
erinomaiset pigmentin ominaisuudet, sen muodostaa oleellisesti pelkdstddn rutiili
Jja sen osasten dimensiot ovat kapealla alueella. Osasten keskimdédrdinen halkaisija
on yleensid valilld 0,18 ja 0,26 mikronia vaihtelun prosenttikertoimen ollessa
valilla 25 ja 35 %.

Osasten keskimdiriisen halkaisijan mittaamiseksi kdytetiddn "aritmeettisti

keskiarvoa" d Jjoka médritelldén seuraavasti:

10°

jossa kaavassa: n on mitattujen osasten kokonaismiiri (kokeissamme n = 2000),
d; on midrityn osasen halkaisije
fi on frekvenssi, so. sellaisten osasten lukumddrd, joiden halkaisija on di'

Taméd aritmeettinen keskiarvo on mddritelty esim. Richard D. Cadl'n kir-
joituksessa "Particle size - Theory and Industrial Applications" Reinhold Pub. Co.,
New York, 1965.

Osasten suuruuden jakaantumisen mittaamiseksi kdytetddn vaihtelun
"prosentimédrikerrointa". Vaihtelun prosenttimidridkerroin tarkoittaa seuraavaa
prosenttisuhdetta:

v = S x 100
410

jossa s on jakautumisen vakiopoikkeama, joka on yhtd suuri kuin vaihtelun nelid-
juuri (jakaantumisen vaihtelu on yhtd suuri kuin poikkeamien nelididen keskimidrai-
sen suuruuden eroaminen keskiarvosta). Kuten tunnettua vakiopoikkeama on jakautu-
misen keskimidrdisen hajoamisen mittapuu.

d,o om edelld mainittu aritmeettinen keskiarvo.

Témd "vaihtelun prosenttimiérdkerroin" midritellddn esim. kirjassa
"Statistical Methods in research and production with special reference to the
chemical industyr" (Owen L. Davies, Oliver ja Boyd, Lontoo 1963).

Keksinndén mukaisesti saadulla pigmentilld on edelleen erinomeinen virjéys-—

voimakkuus. VArjdysvoimakkuuden arvot médrattiin menetelmilld ("New Jersey Zinc
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method"), jokae on kuvattu H.A. Gardnerin ja G.G. Swardin kirjassa "Paints,
varnishes, lacquers and colors" - Gardner Lab., Bethesda, Maryland, USA (12 peinos,
sivu 52, maaliskuu 1962). Tavanmukainen vérjdysvoimskkuus (RTS) madratadn kdyttd-
en 1 g kokeiltavaa TiOE:ta. lg TiOe:ta sekoitetaan 0,82 g:n kanssa risiinidljysd
Ja mA&rdtyn midrdn kanssa hiilipigmenttid (valmistettu 1 osasta hiilijauhetta

Ja 7 osasta kalsiumkarbonaattia) ja homogenoitue niytettd verrataan vertailu-
ndytteen kanssa. Mustan pigmentin se middri, jota kiytetddn ekvivalenssin aikaan-
saamiseksi kokeiltavan néytteen ja vertailunéytteen vdlilld, antaa virjiysvoimak-
kuuden arvon. Koe, jota nimitetdéin laimennetuksi virjiysvoimekkuudeksi (DTS), suo-
ritetaan samalla tavoin ldhtien kuitenkin secksesta, jossa on 0,15 g TiO2 ja

0,85 g CaCO3. Tavenomaisen virjdysvoimakkuuden ja laimennetun vArjiysvoimakkuuden
vélinen ero ja harmaiden seosten virisdvy osoittaa pigmentin osasten koon. Keksin-
nén mukainen menetelmi on eritt@in edullinen, koska se mahdollistaa pigmentin
valmistuksen halutun koon omaavien osasten muodossa vaihtelematta reagenssien
virtausta tai kdytetyn reaktorin dimensioita. Teollisuusmittsakaavassa voidaan
edelld esitetyt tarkoitukset saavuttaa helposti keksinndn ensimmiisen toteuttamis-
muodon avulla kdyttéden yhtd ainoata kuvatun tyyppistéd reaktoria, jonka katkaistun
kartion muotoinen osa on varustettu mifrdtylld lukumidrdllé sellaisia osia, jotka
voidaan irroittas ja sovittaa uudelleen paikoilleen eri asemiin rengasmaisen raon
aseman muuttamiseksi vaihtelematta muita reaktorin dimensioita.

Keksinnén mukaisen menetelmin erés toinen toteuttamismuoto mahdollistaa
yhden ainoan kuvatun tyyppisen reaktorin hyviksi kdyttdmisen, jonka katkaistun
kartion muotoiseen osaan on tehty kaksi tai useampia rengasmaisia rakoja, edulli-
sesti 2-5 kappaletta, joista kullakin on erilainen suhde D'/D. TiClh:n syottd tapah-
tuu yhden raon lédvitse, joka on valittu sopivasti siten, ettd saadaan pigmenttid
sopivan osaskoon omaavien osasten muodossa.

Keksinnbn erés toinen toteuttamismuoto kasittid kuvatun tyyppisten reakto-
rien midrityn mAdrin hyviksikdytoén, jotka kaikki ovat muodolteaan ja dimensioiltaan
samanlaiset ja eroavat toisistaan ainoastaan rengasmaisen rson aseman perusteella
(suhteen D'/D arvon perusteella) ja valitsemalla mitd néistd reaktoreista kiy-
tetddn.,

Esimerkki 1

Kdytetddn kuviossa 3 esitettyd reaktoria. Sen ominaisuudet ovat seuraavat:

ylemmin sylinterimiisen putken siséhalkaisija 35 mm, kulma /3 10°, reaktiokammion

pituus 1397 mm, reaktiokammion sisdhalkaisija D 150 mm.
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Rengasmeinen rako, jonka halkaisija D' on 67 mm (so. D'/D = 0,45), paksuus
3 mm ja kulma o(—300, on sovitettu reaktorin katkaistun kartion muotoiseen osaan,

90,5 m3/h hapettavaa kaasua, joka on esikuumennettu ldmpdtilaan noin
2050°C, johdetaan reaktoriin ylemmién sylinterimidisen putken livitse pydrteiden
middran ollessa 0,80.

Hapettava kaasu saadaan poltettaessa CO:ta 02:n avulla ja se sisidltad
noin 62 tilavuus-% happea.

390 kg/h 'I‘iClh, joka sisdltdd noin 1 paino-%:n AlCl3 rutiilin muodostus-
aineena, johdetaan lampdtilassa LLT°C rengasmaisen raon kautta.

TiClh:n nopeus raossa on 62 m/sek ja sen liikemddrd on noin 25 600 kg . m
h sek.

Hapetuskaasun nopeus ylemmissd sylinterimiisessd putkessa on 520 m/sek ja

sen liikemddrd on noin 32 000 kg . _m
h sek.

TiClh:n Ja hapettavan kaasun liikemiirien védlinen suhde on noin 0,80.

Reagenssien viipymisaika reaktorissa on noin 114 millisekuntia.

Kaasu ja reaktiotuotteet jddhdytetdin nopeasti niiden poistuessa reakto-
rista lémpétilaan 500°C ja titeanidioksidi eroitetaan tdmin jdlkeen kasasumaisista
aineosista. |

4 tunnin 35 minuutin kuluttua otetaan talteen 606 kg TiO,, kaikki rutii-

’
lia, sellaisten osasten muodossa, joiden keskimidrdinen halkaisfja on 0,20 Ju-

Vaihtelun prosenttimiérdn kerroin on 29 %, tavallisen virjdysvoimekkuuden
arvo 1620 sinistd vdrisdvyd U4 kdytettdessd, ja laimennetun vérjdysvoimakkuuden
arvo 1710 sinistd varisdvyd 3 kdytettdessa.

Esimerkki 2

Kaytetddn kuviossa 1 esitetyn tyyppistid reaktoria. Ainoa ero on se, ettd

rengasmaisen raon halkaisija D' on 125 mm (D'/D = 0,83).

TiClh:n nopeus raossa on 33 m/sek, sen liikemddrad on noin 13 700 kg . m |
h sek.
TiClh:n Ja hapettavan kaasun liikemidrien vélinen suhde on noin 0,43. Pitémilla

kaikki muut olosuhteet samanlaisina kuin esimerkissd 1 otetaan talteen 4 tunnin
35 minuutin kuluttua 590 kg titaanidiocksidia, kaikki rutiilia, osasten muodossa,
joiden keskimddrdinen halkaisija on 0,22 Ju

Vaihtelun prosenttimiddrén kerroin on 30 %. Tavallisen varjdysvoimakkuuden
arvo on 1650 sinistd vdrisdvyd 3 ja laimennetun vdrjdysvoimakkuuden arvo 1740 si-

nistd vdrisdvyd 2 kdytettdessi.
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Esimerkki 3
Kaytetdén samanlaista reaktoria kuin esimerkissd 1. Ainoa ero on se, ettd
rengasmaisen raon halkaisija D' on 148 mm (D'/D = 0,98).

TiClh:n nopeus raossa on 27,4 m/sek, sen liikemidrd noin 11 500 kg . m

h sek.
TiClh:n Ja hapettavan kaasun liikemiirien vdlinen suhde noin 0,36. Yllapitdmidlla

]

muita esimerkeisséd 1 ja 2 esitettyjd olosuhteita otetaan 5 tunnin 30 minuutin ku-
luttua talteen 761 kg titaanidioksidia, kaikki rutiilia, sellaisten osasten muo-
dossa, joiden keskimidrdinen halkaisija on 0,2l Jue

Vaihtelun prosenttimddrin kerroin on 35 %, tavallisen viirjaysvoimakkuuden
arvo 1700 kaytettéessd sinistd virisdvyd 1, ja laimennetun virjdysvoimakkuuden
arvo 1720 kdytettdessd sinistd vdrisdvyd 1,

Esimerkki 4

Kidytetddn kuviossa 3 esitetyn laatuista reaktoria., Silli on seuraavat omi-
naisuudet: ylemmén sylinterimiisen putken sisdhalkaisija 4 25 mm, kulma 4 11°,
reaktiokammion pituus 1474 mm, reaktiokammion sisdhalkaisija D 150 mm.

Rengasmainen reko, jonka halkaisija D' on 35 mm (D'/D = 0,23), paksuus
2 mm ja kulma o{30°, on sovitettu resktorin katkaistun kartion muotoiseen osaan.

Reaktoriin johdetaan 33 m3/h hapettavas kaasua, joka on esikuumennettu lém-
pStilaan noin 1700°C Ja jonka pybrteilyarvo on 0,85, ylemmin sylinterimiisen putken
lavitse.

Hapettava kaasu saadaan polttamalla CO 02:lla ja se gisdltad noin T1 ti-
lavuus-% happea.

170 kg/h TiClh, Joka sisdltdd 1 paino-% AlCl_ rutiilin muodostusaineena, joh-

3
detaan lémpdtilassa 500°C rengasmaisen raon kautta. TiClu:n nopeus raon kohdalla

on 63 m/sek ja sen liikemidrd noin 10 700 kg . m
h sek.

Hapettavan kaasun nopeus ylemmidssid sylinterimiisessd putkessa on 130

m/sek ja sen liikemddrd noin 6450 kg . m
h sek.
TiClh:n Ja hapettavan kaassun liikemédérien vdlinen suhde on noin 1,66.

Reagenssien viipymisaika reaktorissa on noin 276 millisekuntia.

Kaasut ja reaktiotuotteet jddhdytetddn nopeasti niiden poistuessa reakto-
rista ldmpdtilaan 500°C ja titaanidioksidi eroitetaan tdmén jdlkeen kaasumaisista
aineosista,

6 tunnin kuluttua otetaan talteen 380 kg TiO2 kaikki rutiilia, jolla on

erinomaiset pigmenttiominaisuudet. Osasten keskimddrdinen halkaisija on 0,20 /4
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Vaihtelun prosenttiarvokerroin on 35 %, tavallisen varjdysvoimakkuuden
arvo 1650 sinistd virisdvyi 1 kdytettiessi, ja laimennetun virjdysvoimakkuuden
arvo 1650 sinistd varisdvyd 1 kidytettdessi.

Esimerkki 5

Kaytetddn samanlaista reasktoria kuin esimerkissd 4. Ainoa ero on se, ettd
rengasmaisen raon halkaisija D' on 100 mm (D'/D = 0,67).

TiClh:n nopeus raon kohdalla on 22 m/sek, sen liikemidrd on noin 3 800

kg .. m Ja TiClh:n Ja hapettaven kaasun liikemi&rien vdlinen suhde on noin
h sek.

0,59. Kaikkien muiden olosuhteiden ollessa samojen kuin esimerkissd U on kuvattu,
otetaan 178 tunnin kuluttua talteen 11 400 kg titaanidioksidia, kaikki rutiilia,
sellaisten osasten muodossa, joiden keskimiariinen halkaisija on 0,23 Ju-
Vaihtelun prosenttimifrén kerroin on 33 %, tavellisen virjiysvoimakkuuden
arvo 1630 sinistd virisdvyd 1 kiytettdessd, ja laimennetun virjdysvoimakkuuden

arvo 1670 sinistd varisdvyd 1 kdytettdessa.
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Patenttivaatimukset.

1. Menetelmi titaanidioksidin saamiseksi, jolla on pigmenttiominaisuudet,
sellaisten osasten muodossa, joilla on midrdtty osasten suuruus hapettamalla ti-
taanitetrakloridia, joka on kaasutettu ja yleensié esikuumennettu lémpGtilaan
400-600°¢ reaktorissa, jonka muodostaa pédasiallisesti sylinterimiinen putki,
jonka alaocsa on yhdistetty alaspéin laajenevan, edullisesti katkaistun
kartion muotoisen, putken vdlitykselld sylinterimiiseen reaktiokammioon, jonka
halkaisija on D, syStt&mdlld témdn ylemmén sylinteriméisen osan lévitse lémpdti-
laan 1700-2300°C esikuumennettua hapettavaa kaasus ja aikaansaamalla pySrteilevd
liike, jonka pySrteiden lukumddrd on vdlilld 0,2 ja 20, tunnettu
siita, ettd titaanitetrakloridia johdetaan sellaisen rengasmaisen raon kautta,
jonka halkaisija on D', ja joka on tehty reaktorin katkaistun kartion muotoiseen
putkiosaan, ja joka sijaitsee siten, ettd suhde D'/D on pienempi kuin 1 ja suurem-
pi tai yhtd suuri kuin 0,20.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmi, t unn e t t u siitd, ettd
titaanitetrakloridin rengasmaisen sySttdraon sisiseindt muodostavat reaktorin
akselin normaalin kanssa kulman o , jonka suuruus on valilld O ja uSOC.

3. Jonkin edelld olevan patenttivaatimuksen mukainen menetelmi,
tunnettu siiti, ettd raon paksuus on vdlilld 1/100 ja 10/100 ja edullises-—
ti vdlilla 1/100 ja 6/100 reaktiokammion halkaisijesta.

L, Jonkin edelléd olevan patenttivaatimuksen mukainen menetelmd,
tunnettu siitd, ettd kulma/ﬂ}katkaistun kartion muotoisen johdon seinén
ja reaktorin skselin vdlilld on suuruudeltasn vdlilld 5-30°.

5. Jonkin edelld olevan patenttivaatimuksen mukainen menetelmi,
tunnettu siitd, ettd rengasmaisen raon ldvitse virtaavan titasnitetraklo-
ridin ja ylemmissié sylinterimiisessé putkessa virtaavan hapetuskaasun liikemddrédn

vélinen suhde on vAlilli 0,05 ja 1,75.
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Patentkrav:

l. Forfarande for framstdllning av titandioxid med pigmentegenskaper
i form av partiklar med bestidmd partikelstorlek, genom oxiderande av titan-
tetraklorid, som fdrdngats och huvudsakligen fOruppviarmts till hOO-6OOGC, i en
reaktor, som visentligen bestéi av en cylindrisk rdrledning, vilken i nedre
inden via en ne.it divergerande rdérledning, foretriddesvis i form av en stympad
kon, forenats med en cylindrisk reaktionskammare med diametern D, varvid den
oxiderande gasen, som foruppvirmts till 1700—23000C och fdrlinats en virvel-
rorelse med ett virveltal i omrddet frédn 0,2 till 20, matas genom den ovre
cylindriske rorledningen, k & nne t ec kna t dirav, att titantetraklori-
den matas genom en ringformad springa med en diameter D' dragen i resktorns
stympad-konformiga rdrledning och anordnad silunda att férhdllandet D'/D &r mindre
2n 1 och stdrre &n eller like med 0,20.

2. Forfarande enligt patentkravet 1, k innetec knat dirav,
att inre viggarna av den ringformade matarspringan for titantetrakloriden
bildar tillsammens med perpendikeln till reaktoraxeln en vinkel «, som inne-
sluts mellan 0° och 450.

3. Forfarande enligt ndgot av fdregdende patentkrav,
kdnnetecknat dirav, att springans tjocklek innesluts mellan 1/100
och 10/100, ftretrédesvis 1/100 och 6/100 av reaktionskemmarens diameter.

4. Forfarande enligt ndgot av féregiende patentkrav,
kinnetecknat dirav, att vinkeln 8 mellan viggen av den stympad-
konformiga rérledningen och reektorns axel innesluts mellan 5° och 30°.

5. Forfarande enligt ett eller flera av fdreglende patentkrav,
kinnetecknat dirav, att forhdllandet mellan titantetrakloridens
rérelsemoment genom den ringformade springan och den oxiderande gasens riérel-

semoment i den Ovre cilindriska rdrledningen innesluts mellan 0,05 och 1,75.
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