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©  Verfahren  zur  Herstellung  von  Titandloxid-Konzentraten. 

Zur  Herstellung  von  Titandioxid-Konzentraten  durch  Ent- 
fernen  des  Eisens  aus  Eisenoxide  aufweisendem  titanoxidhal- 
tigem  Material  mit  Hilfe  von  mindestens  70  Volumen%  Chlor 
enthaltenden  Gasen  überführt  man  mindestens  0,1%  des  im  ti- 
tanoxidhaltigen  Material  enthaltenen  Eisens  mit  Hilfe  eines  Re- 
duktionsmittels  bei  Temperaturen  von  500  bis  1300°C  in  den 
nullwertigen  Zustand.  Das  teilweise  reduzierte  titanoxidhaltige 
Material  setzt  man  bei  Temperaturen  von  300  bis  1300°C  mit 
den  chlorhaltigen  Gasen  um.  Als  Reduktionsmittel  können 
Kohlenstoff  oder  Gase  wie  Wasserstoff,  Erdgas  oder  Kohlen- 
monoxid  oder  ihre  Mischungen  dienen. 



Die  v o r l i e g e n d e   E r f i n d u n g   b e t r i f f t   e in   V e r f a h r e n   zur   H e r s t e l -  

lung   von  T i t a n d i o x i d - K o n z e n t r a t e n   d u r c h   E n t f e r n e n   des  E i s e n s  

aus  E i s e n o x i d e   a u f w e i s e n d e m   t i t a n o x i d h a l t i g e m   M a t e r i a l   m i t  
H i l f e   von  m i n d e s t e n s   70  Volumen%  C h l o r   e n t h a l t e n d e n   G a s e n .  

Aus  der   US-PS  2  184  885  i s t   e in   V e r f a h r e n   zur   E n t f e r n u n g   v o n  
E i s e n   aus  e inem  E i s e n - T i t a n - E r z   b e k a n n t ,   be i   welchem  e i n e   i n -  
n ige   M i s c h u n g   des  E r z e s   mit   1  b i s   12  Gewich t s%  K o h l e n s t o f f   b e i  

T e m p e r a t u r e n   übe r   500°C  c h l o r i e r t   w i r d ,   wobei   der   H a u p t t e i l  
des  E i s e n s   und  m e r k l i c h e   Mengen  T i t a n   a l s   C h l o r i d e   v e r d a m p f e n .  
Der  v e r b l e i b e n d e   R ü c k s t a n d   b e s t e h t   im  w e s e n t l i c h e n   aus  T i t a n -  
d i o x i d   mit   nur   g e r i n g e m   E i s e n g e h a l t .  

Beim  V e r f a h r e n   zur   H e r s t e l l u n g   von  T i t a n d i o x i d - K o n z e n t r a t e n  
d u r c h   E n t f e r n e n   des  E i s e n s   aus  E i s e n o x i d e   a u f w e i s e n d e m   t i t a n -  

o x i d h a l t i g e m   M a t e r i a l   nach   der   n i c h t v o r v e r ö f f e n t l i c h t e n   e u r o -  
p ä i s c h e n   P a t e n t a n m e l d u n g   Nr.  83  100  378 .5   s e t z t   man  das  in  B e -  

wegung  g e h a l t e n e   t i t a n o x i d h a l t i g e   M a t e r i a l   mit   e inem  aus  C h l o r  
und  g e g e b e n e n f a l l s   e inem  I n e r t g a s   b e s t e h e n d e n   G a s g e m i s c h   i n  
e i n e r   auf   800  b i s   1300°C  a u f g e h e i z t e n   R e a k t i o n s z o n e   um.  D a b e i  
b i l d e t   s i c h   E i s e n - I I I - c h l o r i d ,   w e l c h e s   v e r f l ü c h t i g t   w i r d , u n d  
es  v e r b l e i b t   e in   im  w e s e n t l i c h e n   aus  T i t a n d i o x i d   b e s t e h e n d e r  
R ü c k s t a n d .  

N a c h t e i l i g   i s t   be i   dem  z u e r s t   g e n a n n t e n   V e r f a h r e n ,   daß  es  b e -  
z ü g l i c h   s e i n e r   S e l e k t i v i t ä t   s c h w i e r i g   zu  k o n t r o l l i e r e n   i s t ,  
w ä h r e n d   be i   dem  z u l e t z t   g e n a n n t e n   V e r f a h r e n ,   w e l c h e s   e n d o t h e r m  

a b l ä u f t ,   d ie   Z u f ü h r u n g   der   e r f o r d e r l i c h e n   Wärme  b e s o n d e r e   Maß-  
nahmen  e r f o r d e r t .  



Es  i s t   d a h e r   Aufgabe   der   v o r l i e g e n d e n   E r f i n d u n g ,   e in   V e r -  
f a h r e n   zum  E n t f e r n e n   des  E i s e n s   aus  E i s e n o x i d e   a u f w e i s e n -  
dem  t i t a n o x i d h a l t i g e m   M a t e r i a l   mi t   c h l o r h a l t i g e n   Gasen  a n -  
z u g e b e n ,   be i   welchem  zur   Z u f ü h r u n g   der   e r f o r d e r l i c h e n   R e -  
a k t i o n s w ä r m e   auf   e i n e   Ü b e r h i t z u n g   der   R e a k t a n t e n   ü b e r   d i e  
e i n z u s t e l l e n d e   R e a k t i o n s t e m p e r a t u r   h i n a u s   v e r z i c h t e t   w e r -  
den  k a n n .   Das  w i r d   e r f i n d u n g s g e m ä ß   d a d u r c h   e r r e i c h t ,   d a ß  

man  m i n d e s t e n s   0,1  %  des  im  t i t a n o x i d h a l t i g e n   M a t e r i a l   e n t -  
h a l t e n e n   E i s e n s   mi t   H i l f e   e i n e s   R e d u k t i o n s m i t t e l s   be i   Tem- 

p e r a t u r e n   von  500  b i s   1300°C,   v o r z u g s w e i s e   600  b i s   1 1 0 0 o C ,  

in  den  n u l l w e r t i g e n   Z u s t a n d   ü b e r f ü h r t ,   und  daß  man  d a s  
t e i l w e i s e   r e d u z i e r t e   t i t a n o x i d h a l t i g e   M a t e r i a l   be i   T e m p e -  
r a t u r e n   von  300  b i s   1300oC,  v o r z u g s w e i s e   500  b i s   1 1 0 0 ° C  

mi t   den  c h l o r h a l t i g e n   Gasen   u m s e t z t .  

Das  V e r f a h r e n   gemäß  de r   E r f i n d u n g   kann  w a h l w e i s e   auch  n o c h  
d a d u r c h   a u s g e s t a l t e t   s e i n ,   d a ß  

a)  man  das  c h l o r i e r t e   t i t a n o x i d h a l t i g e   M a t e r i a l   mi t   W a s s e r  

a u s w ä s c h t ;  

b)  man  m i n d e s t e n s   1  %  des  im  t i t a n o x i d h a l t i g e n   M a t e r i a l   e n t -  
h a l t e n e n   E i s e n s   in  den  n u l l w e r t i g e n   Z u s t a n d   ü b e r f ü h r t ;  

c)  man  e in   g a s f ö r m i g e s   R e d u k t i o n s m i t t e l   v e r w e n d e t ;  

d)  man  a l s   g a s f ö r m i g e s   R e d u k t i o n s m i t t e l   W a s s e r s t o f f   v e r -  
w e n d e t ;  

e)  man  a l s   g a s f ö r m i g e s   R e d u k t i o n s m i t t e l   E r d g a s   v e r w e n d e t ;  

f)  man  a l s   g a s f ö r m i g e s   R e d u k t i o n s m i t t e l   K o h l e n m o n o x i d   v e r -  
w e n d e t ;  



g)  man  das  g a s f ö r m i g e   R e d u k t i o n s m i t t e l   mi t   e i n e r   S t r ö m u n g s -  
g e s c h w i n d i g k e i t   von  1  b i s   100  cm/s ,   v o r z u g s w e i s e   2  b i s  

50  cm/s ,   mit   dem  t i t a n o x i d h a l t i g e n   M a t e r i a l   in  B e r ü h -  

rung   b r i n g t ;  

h)  man  a l s   R e d u k t i o n s m i t t e l   K o h l e n s t o f f ,   v o r z u g s w e i s e   i n  

Form  von  Koks,  in  h ö c h s t e n s   s t ö c h i o m e t r i s c h e r   Menge  v e r -  

w e n d e t ;  

i)   man  d ie   c h l o r h a l t i g e n   Gase  mi t   e i n e r   S t r ö m u n g s g e s c h w i n -  
d i g k e i t   von  2  b i s   100  cm/s ,   v o r z u g s w e i s e   5  b i s   50  c m / s ,  
mi t   dem  t e i l w e i s e   r e d u z i e r t e n   t i t a n o x i d h a l t i g e n   M a t e r i a l  

in  B e r ü h r u n g   b r i n g t .  

Beim  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n   können   a l s   t i t a n o x i d h a l t i -  

ges  M a t e r i a l   i n s b e s o n d e r e   I l m e n i t   ( H a u p t b e s t a n d t e i l e :   F e T i 0 3 ,  
Fe2O3,  T i 0 2 ) ,   Leukoxen   ( V e r w i t t e r u n g s p r o d u k t   des  I l m e n i t s )  
ode r   T i t a n o m a g n e t i t   ( H a u p t b e s t a n d t e i l e :   Fe304,   Fe2O3,  T i 0 2 )  
e i n g e s e t z t   w e r d e n .  

Beim  V e r f a h r e n   gemäß  der   E r f i n d u n g   w i r d   be i   der   V e r w e n d u n g  
e i n e s   t i t a n o x i d h a l t i g e n   M a t e r i a l s ,   w e l c h e s   auch  o x i d i s c h  g e -  
b u n d e n e s   Vanadium  und  Mangan  e n t h ä l t ,   das  Vanadium  a l s   C h l o -  
r i d   ode r   O x y c h l o r i d   g l e i c h z e i t i g   mit   dem  E i s e n - I I I - c h l o r i d  

v e r f l ü c h t i g t .   Das  M a n g a n c h l o r i d   h i n g e g e n   v e r f l ü c h t i g t   s i c h  

zum  g r ö ß t e n   T e i l   nur   be i   C h l o r i e r u n g s t e m p e r a t u r e n   ü b e r  
900°C,  w ä h r e n d   es  b e i   n i e d r i g e r e n   T e m p e r a t u r e n   im  w e s e n t -  
l i c h e n   im  t i t a n o x i d h a l t i g e n   M a t e r i a l   z u r ü c k b l e i b t ,   aus  w e l -  
chem  es  mit   Wasse r   u n t e r   B i l d u n g   e i n e r   r e i n e n   M a n g a n c h l o r i d -  
l ö s u n g   a u s g e w a s c h e n   we rden   k a n n .  

Beim  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n   l ä u f t   d ie   be i   der   C h l o r i e r u n g  
des  t e i l w e i s e   r e d u z i e r t e n   t i t a n o x i d h a l t i g e n   M a t e r i a l s   e r f o l g e n -  
de  B i l d u n g   von  g a s f ö r m i g e m   E i s e n - I I I - c h l o r i d   b e r e i t s   dann  e x o -  
the rm  ab,  wenn  das  t e i l w e i s e   r e d u z i e r t e   t i t a n o x i d h a l t i g e   M a t e -  



r i a l   g e r i n g e   G e h a l t e   an  m e t a l l i s c h e m   E i s e n   a u f w e i s t ,   w ä h -  
r e n d   das  ü b r i g e   E i s e n   im  z w e i w e r t i g e n   Z u s t a n d   v o r l i e g t  
( e r m i t t e l t   a u f g r u n d   r ö n t g e n o g r a p h i s c h e r   U n t e r s u c h u n g e n ) .  

Beim  V e r f a h r e n   gemäß  der   E r f i n d u n g   kann  d ie   t e i l w e i s e   R e -  
d u k t i o n   des  t i t a n o x i d h a l t i g e n   M a t e r i a l s   d u r c h   E i n s t e l l u n g  
der   T e m p e r a t u r   be i   der   B e h a n d l u n g   mit   dem  R e d u k t i o n s m i t -  
t e l   so  g e f ü h r t   w e r d e n ,   daß  d ie   a n s c h l i e ß e n d e   C h l o r i e r u n g  
nur   s chwach   e x o t h e r m   a b l ä u f t .   G e g e b e n e n f a l l s   kann  der   G r a d  
der   E x o t h e r m i e   der   C h l o r i e r u n g s r e a k t i o n   auch  d u r c h   Z u m i -  
s chen   von  n i c h t   t e i l w e i s e   r e d u z i e r t e m   t i t a n o x i d h a l t i g e m  
M a t e r i a l   e i n g e s t e l l t   w e r d e n .  

W i r d   beim  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n   K o h l e n s t o f f ,   b e i -  

s p i e l s w e i s e   Koks,  a l s   R e d u k t i o n s m i t t e l   v e r w e n d e t ,   so  s o l l -  
te   s e i n e   K o r n g r ö ß e   etwa  de r   K o r n g r ö ß e   des  e i n g e s e t z t e n   t i -  

t a n o x i d h a l t i g e n   M a t e r i a l s   e n t s p r e c h e n .  
Beim  V e r f a h r e n   gemäß  der   E r f i n d u n g   können   a l s   g a s f ö r m i g e s  
R e d u k t i o n s m i t t e l   auch  M i s c h u n g e n   aus  W a s s e r s t o f f ,   E r d g a s  
ode r   K o h l e n m o n o x i d   d i e n e n . .  

Mit  dem  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n   w i r d   t r o t z   der   z w i s c h e n -  
z e i t l i c h e n   Ü b e r f ü h r u n g   e i n e s   T e i l e s   des  im  t i t a n o x i d h a l t i -  

gen  M a t e r i a l   e n t h a l t e n e n   E i s e n o x i d s   in   m e t a l l i s c h e s   E i s e n  
e i n e   p r a k t i s c h   v o l l s t ä n d i g e   S e l e k t i v i t ä t   b e z ü g l i c h   der   T r e n -  

nung  von  T i t a n d i o x i d   und  o x i d i s c h   gebundenem  E i s e n   e r r e i c h t .  

In  den  f o l g e n d e n   B e i s p i e l e n   b e d e u t e n   d ie   F r o z e n t a n g a b e n ,  
wenn  n i c h t s   a n d e r e s   v e r m e r k t   i s t ,   G e w i c h t s p r o z e n t e ,   w ä h -  
r e n d   d ie   a n g e g e b e n e n   S t r ö m u n g s g e s c h w i n d i g k e i t e n   auf   R e a k -  

t i o n s t e m p e r a t u r ,   1  b a r   und  L e e r r o h r   b e z o g e n   s i n d .  

Die  Bes t immung   des  m e t a l l i s c h e n   E i s e n s   im  t e i l w e i s e   r e d u -  
z i e r t e n   t i t a n o x i d h a l t i g e n   M a t e r i a l   e r f o l g t e   nach  der   V o r -  
s c h r i f t   von  T.  Mahmoudian ,   H.  Bosch  und  H.  S p e c k e r ,   w e l c h e  
in  " F r e s e n i u s '   Z e i t s c h r i f t   f ü r   A n a l y t i s c h e   Chemie" ,   B a n d  
288  ( 1 9 7 7 ) ,   S e i t e n   19  b i s   27,  p u b l i z i e r t   worden   i s t .  



B e i s p i e l   1 

In  einem  s e n k r e c h t   s t e h e n d e n   Q u a r z r o h r   (50  mm  φ)  mit   e i n g e -  
s c h m o l z e n e r   D 1 - F r i t t e   wurden   200  g  I l m e n i t   mi t   K o r n g r ö ß e n  
z w i s c h e n   80  und  500/um  sowie  der   Z u s a m m e n s e t z u n g   54 ,3   %  T i O 2 ,  
19 ,4   %  FeO,  21 ,8  %  Fe203,   3 ,3  %  MnO  und  0 , 1 1  %   V2O5  u n t e r  

A u f w i r b e l u n g   mit   S t i c k s t o f f   auf   800°  e r h i t z t .   A n s c h l i e ß e n d  

wurde  60  M i n u t e n   l a n g   W a s s e r s t o f f   mit   e i n e r   S t r ö m u n g s g e -  

s c h w i n d i g k e i t   von  10  cm/s  d u r c h   den  I l m e n i t   h i n d u r c h g e l e i -  

t e t .   Nach  A b k ü h l e n   des  I l m e n i t s   u n t e r   D u r c h l e i t e n   von  S t i c k -  

s t o f f   wurde  e i n   G e w i c h t s v e r l u s t   von  5,1  %  e r m i t t e l t .   D e r  

t e i l w e i s e   r e d u z i e r t e   I l m e n i t   e n t h i e l t   6 ,3  %  m e t a l l i s c h e s  

E i s e n ,   w ä h r e n d   das  ü b r i g e   E i s e n   nach   e i n e r   r ö n t g e n o g r a p h i -  
s chen   U n t e r s u c h u n g   a l s   FeTi03   v o r l a g .  
80  g  des  t e i l w e i s e   r e d u z i e r t e n   I l m e n i t s   wurden   u n t e r  A u f -  

w i r b e l u n g   mit   S t i c k s t o f f   auf   9980C  e r h i t z t   und  dann  m i t  

C h l o r g a s   ( S t r ö m u n g s g e s c h w i n d i g k e i t :   18  cm/s)   zur   R e a k t i o n  

g e b r a c h t .   Nach  5 m i n ü t i g e r   D u r c h l e i t u n g   von  C h l o r g a s   w a r  
be i   s t a r k e r   E i s e n - I I I - c h l o r i d b i l d u n g   d ie   T e m p e r a t u r   a u f  
1016°C  a n g e s t i e g e n .   Danach  wurde  u n t e r   A b s i n k e n   der   Tem- 

p e r a t u r   nur   noch  e i n e   g e r i n g e   E i s e n - I I I - c h l o r i d b i l d u n g  
b e o b a c h t e t .   Nach  i n s g e s a m t   20  M i n u t e n   wurde  die   C h l o r i e -  

rung   b e e n d e t .  

Als  R ü c k s t a n d   v e r b l i e b e n   im  Q u a r z r o h r   51 ,2   g  e i n e s   l o c k e r e n  
P u l v e r s   mit   einem  T i 0 2 - G e h a l t   von  93 ,0   %,  einem  E i s e n - G e -  
h a l t   von  3 ,9   %,  e inem  MnO-Geha l t   von  0 ,2   % und  einem  V2O5- 
G e h a l t   von  0,01  %. 

B e i s p i e l   2  

26  g  des  gemäß  B e i s p i e l   1  t e i l w e i s e   r e d u z i e r t e n   I l m e n i t s  
und  54  g  des  nach  B e i s p i e l   1  e r h a l t e n e n   E n d p r o d u k t e s   w u r -  
den  in  die   in  B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n e   Anordnung   e i n g e f ü l l t  



und  u n t e r   A u f w i r b e l u n g   mi t   S t i c k s t o f f   auf   1000°C  e r h i t z t .  

Dann  wurde  d ie   M i s c h u n g   i n s g e s a m t   20  M i n u t e n   mit   C h l o r g a s  

( S t r ö m u n g s g e s c h w i n d i g k e i t :   10  cm/s )   zur   R e a k t i o n   g e b r a c h t ,  
wobei   in   den  e r s t e n   5  M i n u t e n   e in   T e m p e r a t u r a n s t i e g   a u f  
1007°C  e r f o l g t e .  

Als  R ü c k s t a n d   v e r b l i e b e n   im  Q u a r z r o h r   65 ,6   g  e i n e s   l o c k e -  

r e n   P u l v e r s   mi t   e inem  T i O 2 - G e h a l t   von  9 7 , 0   %,  einem  E i s e n -  

G e h a l t   von  0 ,5   % ,  e i n e m   MnO-Geha l t   von  0 ,2   %  und  e inem  V 2 0 5 -  
G e h a l t   von  0,01  %. 

B e i s p i e l   3  

In  der   in   B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n e n   Anordnung   wurden   200  g  
des  in   B e i s p i e l   1  v e r w e n d e t e n   I l m e n i t s   u n t e r   A u f w i r b e l u n g  
mi t   S t i c k s t o f f   au f   1030oC  e r h i t z t .   A n s c h l i e ß e n d   wurde  3 0  
M i n u t e n   l a n g   E r d g a s   mi t   e i n e r   S t r ö m u n g s g e s c h w i n d i g k e i t  

von  12,1  cm/s  d u r c h   den  I l m e n i t   h i n d u r c h g e l e i t e t .   Der  t e i l -  

w e i s e   r e d u z i e r t e   I l m e n i t   e n t h i e l t   nun  7 ,0   %  m e t a l l i s c h e s  

E i s e n .  

80  g  des  t e i l w e i s e   r e d u z i e r t e n   I l m e n i t s   wurden   7  M i n u t e n  

l a n g   b e i   T e m p e r a t u r e n   von  614  b i s   6230C  mi t   C h l o r g a s   ( S t r ö -  

m u n g s g e s c h w i n d i g k e i t :   13  cm/s )   a u f g e w i r b e l t   und  zur   R e a k -  

t i o n   g e b r a c h t .   A n s c h l i e ß e n d   wurde  u n t e r   A u f w i r b e l u n g   m i t  

S t i c k s t o f f   auf   1003°C  e r h i t z t   und  w e i t e r e   5  M i n u t e n  

C h l o r g a s   ( S t r ö m u n g s g e s c h w i n d i g k e i t :   13  cm/s)   zur   V e r f l ü c h -  

t i g u n g   des  M a n g a n c h l o r i d s   d u r c h g e l e i t e t .  

Als  R ü c k s t a n d   v e r b l i e b e n   im  Q u a r z r o h r   50 ,6   g  e i n e s   l o c k e r e n  

P u l v e r s   mi t   e inem  T i 0 2 - G e h a l t   von  95 ,5   %  und  mit   1 ,5   %  E i s e n .  



B e i s p i e l   4  

In  der   in  B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n e n   Anordnung   wurden   200  g 
des  in  B e i s p i e l   1  v e r w e n d e t e n   I l m e n i t s   u n t e r   A u f w i r b e l u n g  
mi t   S t i c k s t o f f   auf   1030°C  e r h i t z t .   A n s c h l i e ß e n d   wurde  1 2 0  

M i n u t e n   l a n g   W a s s e r s t o f f   mi t   e i n e r   S t r ö m u n g s g e s c h w i n d i g -  
k e i t   von  11 ,2   cm/s  d u r c h   den  I l m e n i t   h i n d u r c h g e l e i t e t .  
Der  t e i l w e i s e   r e d u z i e r t e   I l m e n i t   e n t h i e l t   nun  20 ,8   %  m e t a l -  

l i s c h e s   E i s e n .  

60  g  des  t e i l w e i s e   r e d u z i e r t e n   I l m e n i t s   wurden   20  M i n u t e n  

l ang   be i   T e m p e r a t u r e n   von  623  b i s   646°C  mit   C h l o r g a s   ( S t r ö -  

m u n g s g e s c h w i n d i g k e i t :   5,1  cm/s)   in  Bewegung  g e h a l t e n   u n d  

zur   R e a k t i o n   g e b r a c h t .   Der  im  Q u a r z r o h r   v e r b l i e b e n e   R ü c k -  
s t a n d   wurde  zur   E n t f e r n u n g   des  M a n g a n c h l o r i d s   mit   N a s s e r  
a u s g e w a s c h e n   und  be i   150oC  g e t r o c k n e t .  

Der  g e t r o c k n e t e   R ü c k s t a n d   wog  4 0 , 2   g  und  e n t h i e l t   96 ,9   % 

Ti02  sowie  1 ,0  %  E i s e n .  

B e i s p i e l   5 

In  der   in  B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n e n   Anordnung   wurden   200  g  
T i t a n o m a g n e t i t   mi t   K o r n g r ö ß e n   z w i s c h e n   160  und  5 0 0 / u m ,  
einem  S c h ü t t g e w i c h t   von  2,5  g/cm3  sowie  der   Z u s a m m e n s e t z u n g  
29 ,5   %  Ti02 ,   51 ,0  %  Fe,  0 ,9   % MnO  und  0 ,4   %  V205  u n t e r   A u f -  

w i r b e l u n g   mi t   S t i c k s t o f f   auf   1030°C  e r h i t z t .   A n s c h l i e ß e n d  
wurde  120  M i n u t e n   l a n g   W a s s e r s t o f f   mit   e i n e r   S t r ö m u n g s g e -  
s c h w i n d i g k e i t   von  11 ,2   cm/s  d u r c h   den  T i t a n o m a g n e t i t   h i n -  
d u r c h g e l e i t e t .   Der  t e i l w e i s e   r e d u z i e r t e   T i t a n o m a g n e t i t   e n t -  
h i e l t   nun  35 ,9  %  m e t a l l i s c h e s   E i s e n .  



60  g  des  t e i l w e i s e   r e d u z i e r t e n   T i t a n o m a g n e t i t s   wurden   20  
M i n u t e n   l a n g   be i   T e m p e r a t u r e n   von  705  b i s   746°C  mit   C h l o r -  

gas  ( S t r ö m u n g s g e s c h w i n d i g k e i t :   15,1  cm/s )   a u f g e w i r b e l t   u n d  

zur   R e a k t i o n   g e b r a c h t .   Der  im  Q u a r z r o h r   v e r b l i e b e n e   R ü c k -  
s t a n d   wurde  zur   E n t f e r n u n g   des  M a n g a n c h l o r i d s   mit   W a s s e r  

g e w a s c h e n   und  be i   150°C  g e t r o c k n e t .  
Der  g e t r o c k n e t e   R ü c k s t a n d   wog  23 ,3   g  und  e n t h i e l t   9 2 , 3  %  

T i 0 2 ,   4 , 0   %  E i s e n ,   0 , 05   %  MnO  und  0 , 0 7   %  V2O5. 

B e i s p i e l   6  

60  g  des  t e i l w e i s e   r e d u z i e r t e n   I l m e n i t s   gemäß  B e i s p i e l   4  

wurden   20  M i n u t e n   l a n g   be i   T e m p e r a t u r e n   von  583  b i s   6 2 0 ° C  

mi t   C h l o r g a s   ( S t r ö m u n g s g e s c h w i n d i g k e i t :   12  cm/s )   a u f g e w i r -  
b e l t   und  zur   R e a k t i o n   g e b r a c h t .   Der  im  Q u a r z r o h r   v e r b l i e -  
bene  R ü c k s t a n d   wurde  zur   E n t f e r n u n g   des  M a n g a n c h l o r i d s   m i t  
W a s s e r   a u s g e w a s c h e n   und  be i   1500C  g e t r o c k n e t .  

Der  g e t r o c k n e t e   R ü c k s t a n d   wog  40 ,6   g  und  e n t h i e l t   94 ,0   % 

T i 0 2  s o w i e   2 , 5  %   E i s e n .  

B e i s p i e l   7  

50  g  des  t e i l w e i s e   r e d u z i e r t e n   I l m e n i t s   gemäß  B e i s p i e l   4  

wurden   20  M i n u t e n   l a n g   be i   T e m p e r a t u r e n   von  507  b i s   5 3 4 ° C  

mi t   e inem  aus  70  Volumen %  C h l o r   und  30  Volumen%  S t i c k s t o f f  
b e s t e h e n d e n   G a s g e m i s c h   ( S t r ö m u n g s g e s c h w i n d i g k e i t :   4 ,5   c m / s )  
in   Bewegung  g e h a l t e n   und  zur   R e a k t i o n   g e b r a c h t .   Der  im 
Q u a r z r o h r   v e r b l i e b e n e   R ü c k s t a n d   wurde  zur   E n t f e r n u n g   d e s  

M a n g a n c h l o r i d s   mi t   Wasse r   a u s g e w a s c h e n   und  be i   150°C  g e -  
t r o c k n e t .  

Der  g e t r o c k n e t e   R ü c k s t a n d   wog  33 ,8   g  und  e n t h i e l t   93 ,2   % 

TiO2  sowie   2 ,6   %  E i s e n .  



B e i s p i e l   8  

In  der  in  B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n e n   Anordnung   wurden   200  g 
des  in  B e i s p i e l   1  v e r w e n d e t e n   I l m e n i t s   u n t e r   A u f w i r b e l u n g  
mit   S t i c k s t o f f   auf   1030°C  e r h i t z t .   A n s c h l i e ß e n d   wurde  15 
Minu t en   l a n g   K o h l e n m o n o x i d   mit   e i n e r   S t r ö m u n g s g e s c h w i n d i g -  
k e i t   von  11 ,2   cm/s  d u r c h   den  I l m e n i t   h i n d u r c h g e l e i t e t .   D e r  
t e i l w e i s e   r e d u z i e r t e   I l m e n i t   e n t h i e l t   nun  3 ,3  %  m e t a l l i s c h e s  
E i s e n .  

60  g  des  t e i l w e i s e   r e d u z i e r t e n   I l m e n i t s   wurden   20  M i n u t e n  

l a n g   be i   T e m p e r a t u r e n   von  626  b i s   6340C  mit   C h l o r g a s   ( S t r ö -  

m u n g s g e s c h w i n d i g k e i t :   5,1  cm/s)   in  Bewegung  g e h a l t e n   u n d  
zur   R e a k t i o n   g e b r a c h t .   Der  im  Q u a r z r o h r   v e r b l i e b e n e   R ü c k -  
s t a n d   wurde  zur   E n t f e r n u n g   des  M a n g a n c h l o r i d s   mit   W a s s e r  
a u s g e w a s c h e n   und  be i   150°C  g e t r o c k n e t .  

Der  g e t r o c k n e t e   R ü c k s t a n d   wog  4 8 , 4   g  und  e n t h i e l t   74 ,0   % 

TiO2  sowie  16,1  %  E i s e n .  

B e i s p i e l   9 

In  der   in  B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n e n   Anordnung   wurden   200  g  
des  in   B e i s p i e l   1  v e r w e n d e t e n   I l m e n i t s   u n t e r   A u f w i r b e l u n g  
mit   S t i c k s t o f f   auf   900°C  e r h i t z t .   A n s c h l i e ß e n d   wurde  1 2 0  
M i n u t e n   l a n g   W a s s e r s t o f f   mit   e i n e r   S t r ö m u n g s g e s c h w i n d i g k e i t  
von  10  cm/s  d u r c h   den  I l m e n i t   h i n d u r c h g e l e i t e t .   Der  t e i l -  
we i se   r e d u z i e r t e   I l m e n i t   e n t h i e l t   nun  18 ,8  %  m e t a l l i s c h e s  
E i s e n .  

60  g  des  t e i l w e i s e   r e d u z i e r t e n   I l m e n i t s   wurden   20  M i n u t e n  
l ang   be i   T e m p e r a t u r e n   von  548  b i s   5950C  mit   C h l o r g a s   ( S t r ö -  
m u n g s g e s c h w i n d i g k e i t :   4 ,8   cm/s)   in  Bewegung  g e h a l t e n   u n d  
zur  R e a k t i o n   g e b r a c h t .   Der  im  Q u a r z r o h r   v e r b l i e b e n e   R ü c k -  
s t a n d   wurde  zur   E n t f e r n u n g   des  M a n g a n c h l o r i d s   mit   W a s s e r  

a u s g e w a s c h e n   und  be i   150°C  g e t r o c k n e t .  



Der  g e t r o c k n e t e   R ü c k s t a n d   wog  4 2 , 5   g  und  e n t h i e l t   90 ,5   % 

TiO2  sowie  5 ,5  %  E i s e n .  

B e i s p i e l   10  

In  d ie   in  B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n e   Anordnung   wurde  e i n e  

i n n i g e   M i s c h u n g   aus  80  g  I l m e n i t   der   g l e i c h e n   Z u s a m m e n -  

s e t z u n g   wie  in  B e i s p i e l   1  sowie   mi t   K o r n g r ö ß e n   von  125  b i s  

315/um  und  2  g  K o k s s t a u b   mi t   einem  K o h l e n s t o f f - G e h a l t   v o n  
8 6 , 5  %   sowie   mi t   K o r n g r ö ß e n   von  32  b i s   315/um  e i n g e f ü l l t .  
Nachdem  d ie   L u f t   aus  dem  Q u a r z r o h r   d u r c h   S t i c k s t o f f   v e r -  
d r ä n g t   worden   war ,   wurde  das  Q u a r z r o h r   au f   10500C  e r h i t z t  
und  d r e i   S t u n d e n   l a n g   b e i   d i e s e r   T e m p e r a t u r   g e h a l t e n .   N a c h  
A b k ü h l e n   in   S t i c k s t o f f a t m o s p h ä r e   e n t h i e l t   der   t e i l w e i s e   r e -  
d u z i e r t e   I l m e n i t   3 , 5  %   m e t a l l i s c h e s   E i s e n .  

60  g  des  t e i l w e i s e   r e d u z i e r t e n   I l m e n i t s   wurden   20  M i n u t e n  

l a n g   b e i   T e m p e r a t u r e n   von  1040  b i s   1053°C  mi t   einem  aus  9 0  
Volumen%  C h l o r   und  10  Volumen%  S t i c k s t o f f   b e s t e h e n d e n   G a s -  

g e m i s c h   ( S t r ö m u n g s g e s c h w i n d i g k e i t :   12  cm/s )   a u f g e w i r b e l t  
und  zu r   R e a k t i o n   g e b r a c h t .  

Als  R ü c k s t a n d   v e r b l i e b e n   im  Q u a r z r o h r   36 ,9   g  e i n e s   P u l v e r s  
mit   e inem  T i O 2 - G e h a l t   von  97,1  %  und  mit   0 ,9   %  E i s e n .  



1.  V e r f a h r e n   zur   H e r s t e l l u n g   von  T i t a n d i o x i d - K o n z e n t r a t e n  
d u r c h   E n t f e r n e n   des  E i s e n s   aus  E i s e n o x i d e   a u f w e i s e n d e m  

t i t a n o x i d h a l t i g e m   M a t e r i a l   mi t   H i l f e   von  m i n d e s t e n s   7 0  
Volumen%  C h l o r   e n t h a l t e n d e n   Gasen,   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h -  
n e t ,   daß  man  m i n d e s t e n s   0 , 1  %   des  im  t i t a n o x i d h a l t i g e n  
M a t e r i a l   e n t h a l t e n e n   E i s e n s   mit   H i l f e   e i n e s   R e d u k t i o n s -  
m i t t e l s   be i   T e m p e r a t u r e n   von  500  b i s   1300°C,   v o r z u g s -  
w e i s e   600  b i s   1100oC,  in   den  n u l l w e r t i g e n   Z u s t a n d   ü b e r -  

f ü h r t ,   und  daß  man  das  t e i l w e i s e   r e d u z i e r t e   t i t a n o x i d -  

h a l t i g e   M a t e r i a l   be i   T e m p e r a t u r e n   von  300  b i s   1 3 0 0 ° C ,  

v o r z u g s w e i s e   500  b i s   1100°C,  mi t   den  c h l o r h a l t i g e n   G a -  
sen  u m s e t z t .  

2.  V e r f a h r e n   nach   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  

man  das  c h l o r i e r t e   t i t a n o x i d h a l t i g e   M a t e r i a l   mi t   W a s s e r  
a u s w ä s c h t .  

3.  V e r f a h r e n   nach  A n s p r u c h   1  oder   2,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h -  
n e t ,   daß  man  m i n d e s t e n s   1  %  des  im  t i t a n o x i d h a l t i g e n  
M a t e r i a l   e n t h a l t e n e n   E i s e n s   in  den  n u l l w e r t i g e n   Z u -  
s t a n d   ü b e r f ü h r t .  

4.  V e r f a h r e n   nach  einem  der   A n s p r ü c h e   1  b i s   3,  d a d u r c h   g e -  
k e n n z e i c h n e t ,   daß  man  e in   g a s f ö r m i g e s   R e d u k t i o n s m i t t e l  

v e r w e n d e t .  



5.  V e r f a h r e n   nach   A n s p r u c h   4,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  

man  a l s   g a s f ö r m i g e s   R e d u k t i o n s m i t t e l   W a s s e r s t o f f   v e r -  
w e n d e t .  

6.  V e r f a h r e n   nach   A n s p r u c h   4,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  

man  a l s   g a s f ö r m i g e s   R e d u k t i o n s m i t t e l   E r d g a s   v e r w e n d e t .  

7.  V e r f a h r e n   nach   A n s p r u c h   4,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  

man  a l s   g a s f ö r m i g e s   R e d u k t i o n s m i t t e l   K o h l e n m o n o x i d   v e r -  
w e n d e t .  

8.  V e r f a h r e n   nach   e inem  der   A n s p r ü c h e   1  b i s   7,  d a d u r c h   g e -  
k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  m a n   das  g a s f ö r m i g e   R e d u k t i o n s m i t t e l  
mi t   e i n e r   S t r ö m u n g s g e s c h w i n d i g k e i t   von  1  b i s   100  c m / s ,  

v o r z u g s w e i s e   2  b i s   50  cm/s ,   mi t   dem  t i t a n o x i d h a l t i g e n  
M a t e r i a l   in   B e r ü h r u n g   b r i n g t .  

9.  V e r f a h r e n   nach   e inem  der   A n s p r ü c h e   1  b i s   3,  d a d u r c h   g e -  
k e n n z e i c h n e t ,   daß  man  a l s   R e d u k t i o n s m i t t e l   K o h l e n s t o f f ,  
v o r z u g s w e i s e   in   Form  von  Koks,  in   h ö c h s t e n s   s t ö c h i o m e -  
t r i s c h e r   Menge  v e r w e n d e t .  

10.  V e r f a h r e n   nach   e inem  de r   A n s p r ü c h e   1  b i s   9,  d a d u r c h   g e -  
k e n n z e i c h n e t ,   daß  man  d i e   c h l o r h a l t i g e n   Gase  mi t   e i n e r  

S t r ö m u n g s g e s c h w i n d i g k e i t   von  2  b i s   100  cm/s ,   v o r z u g s -  
w e i s e   5  b i s   50  cm/s ,   mi t   dem  t e i l w e i s e   r e d u z i e r t e n   t i -  

t a n o x i d h a l t i g e n   M a t e r i a l   in   B e r ü h r u n g   b r i n g t .  
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