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La invencidn se refiere a un procedimiento
continuo pars efectuaer reacciones exotémicas y 1li-
geramente endotérmicas entre componentes de reaccibn
gassosos y/o vaporosos y/o cusrpos sgblidos para 1la

5, obtencibén de materiales sbélidos inorgénicos de dis-
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tribucidn finfsime. Mediante la reaccidn, preferente-
mente de halogemuros de metal o de semi-metal evapo-
rables, por ej. con aire, oxigeno, ague o amoniaco, se
pusden obtener por ejemplo, los b6xidos, nitruros o bo-
ruros en forme finfsimamente distribuida.

Hagta ahora se han dado a conocer entre otros,
numerogos procedimientos para la combustibn del tétfa—-
cloruro de titanio. Un principio consigte en la intro-
duccién de los componeantes 'de reaccidén en la cémaraA de
combustidén a través de toberas o tubos introducldos
uno dentro del otro en forma concéntrica. Una dispgéi—
cibén as! permite, sin embargo, solo una alimentacib_n
limitada, ya que estos mecheros no se pusden hacer ar—
bitrarismente grandes. Una producclédn de cantidades ma-
yores exige, por lo tanto, un nimero mayor de mecheros
de complicadgbonstruccidn dispuestos uno al lado del

otro. Una segunda desventaja en esta técnica de trabe~

~ jo consiste en que por la reaccidn parcial de los ga—

ges, ya en las bocas de los mecheros, se forman incrug
taciones s8lidas de log productos de reaccidn, por lo
que resulta necesario interrumpir la reaccién y des-
montar el jusgo de mecheros. Para evitar estas incrug
taciones en los mecherog se ha propuesto arrastrar
areng con los componentes de reaccién o introducir en
los conductoa de gas unos tubos concéntricos que con—
tengan una suspensién de arena en el gas y que termi-
nen poco antes de la tobera, de manera que-el gas im-
pulsor arroje la arena contra la pared de la tobera,
manteniendola libre de incrustaciones o atascos.

En otro procedimiento se modifica el mechero,
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para evitar estas dificultades, de manera que las to-
berag con el gas oxldante rodeen la tuberia de alimen-
tacibn del vapor de cloruro sn forma regular, las to-
beras sin embargo varian en un pequefio dngulo de la
pogicién parslela en relacién con el tubo de introduc—
cién del TiCly, tanto en direceidn axiel como también
radial, en forma tal, que el gas oxidante se mueva cdn
un cierto movimiento de toraidn alrededor del vapor te-
tracloruro ds titanio y despuds se efectue la mezcla.
De ests manera se puede retraser la formacién de in-
crustecionss en lag tubsrfes de alimentacién. |

El probleme de las incrustaciones resulta més
erftico cuando simulténeamente se quema monboxido de
carbono., Como aqul se preciea en la mezcla de gas, de
un cierto contenido de agua, se ha propuesto cuidar,
mediante un velo de gas protector, que el componente
de gas himedo no entre en contacto con el tetracloruro
de titanio ya antes de la zona de combustidn. Aqul se
presentan sin embargo las incrustaclones en los tubos,
pues la reaccibn de hidrblisis transcurre més répide-
mente que la oxidacidén con oxigeno.

Para evitar incrustaciones en las paredes del
reactor se emplean agimismo materiales inertes, que se
introducen con los gases en la cémaras de combugtibn, o
bien se emplegln materiel de pared poroso a través del
cual se ilmpulsan los gases inertes o el CO.

Las medidas arriba descritas, propuestas para
vencer el peligro de lasg.incrugtaciones, implican una
complicada congtruccién del mechero o del apéndice de

tobéra: adends, el empleo de cantidades grandes de gas
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inerte como gas impulsor para la arena, cComo Zas Pro-
tector en la combustidén adicional de monobéxido de car—
bono o como gms protector al montarse tubos porosos
resulta antiecondmico.

Seglin un segundo principlo de procedimiento 1§f
reaccién se efectia en una bancada o cama de material
insxrte. Egste principio tiene, sin embargo, la conside-
rable desventajs de que el producto de reaccibn ge
incruste muy fuertemente en los cuerpos inertes y la
bancada o cama se ha de renovar continvamente. Las
’pérdidas en dlibéxido de titanio son considerables; pars
recuperar el Tioz, como tetracloruro, se ha de someter
8l material de bancada exiraldo a una clorizacibn o
como material inerite se emplea T102 bastoe;/material Bx—
traido se usa para fines de cerdmica. Ademds, también
en egte procedimiento se presentan incrustacionss en
las aberturas de entrads ds los gases de reaccibn, que
ge encuentran en o debajo de la bancada.

La modificacidn del procedimiento propuesta, en
la cual los gases se calientan en la bancada, pero gue
88 soplan con ung velocidad tal por la bancada de mane-
ra que la reaccidn, por lo menos en parie, se efectue ‘
por encima de la bancada, no evitan en egcala digna de
mencién la incrustacibn de los productos ‘inales sobre
el material inerte.

La presente invencifn se refiers a un procedimien—
to pars efectuar reacciones quimicas exotérmicas, o li-
geramente endotérmicas, entre gases y/o vapores o gases
y/o vapores y cuerpos sbélidos bajo calentemiento previo

de los participantes en la reaccibn, y/o realizacibn ds
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una reaccién guxiliar quimica exotérmica en el recinto

de reaccién, caracterizaedo, porque uno 0 varios compo-

nentes de la reaccidn se introducen, por lo menos par—
cialmente, a travéds de un depdsito perpendicular de
almacenamiento de materiales inertes resistentes al
desgaste por roce, conectado a la parte inferior ael}
reactor, que se abre cdénicamente hacia arriba y el o~
$ro o los demés componentes de reaccién se soplan en.
gentido transversal por encima del depbsito de almace~
namiento en la parte de reaccibén de los otros componsn-
tes que fluyen hacia arriba hacie la parte de fOrma.de
embudo, efectudndose la reaccidn por encima del depd-
gito de almacenamiento para el material inerte.

En el presente procedimiento ge evitan las difi-
cultades y desventajas arribs mencionsdasj la reasccidn
se puede efectuar en forma contfnua sin que se presen-
ten incrustaciones en las aberturas de entrada del gas
¥ 8in que se formen sedimentacioneg egenciales de log
productos de reaccién en el material de bancada inerte,
egpecialmente cuando se mantienen las siguientes medi~
das:

a) La velocidad de los componentes de reaccién inbtrodu~
cidos a travds del depdsito de almacenamiento se man
tiene por debajo de la wvelocidad de suspensidn de
los cuerpos inertes, preferentemente entre 0,5 - heg
te 6 veces la velocidad de shuecamiento.

b) Los componentes de reaccidén goplados laterslmente en
direceién transversal a la corriente se introducen
a través de toberas que, con relacidén a la tangente,

estdn gradusdos entre 10 — 802 y contra el plano
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estén inclinados hacia arriba o hacia abajo‘entre Cy
ése, ascendiendo la velocidad de soplado de introduc-
cién por lo menos al quintuple de la velocidad de sug
pensibn del material inerte empleado.

c)Zl calentamiento previo de los componentes de reaceién,
que.fluyen a través de la bancads inerte, se gra&ﬁal
a una temperaturas més elevada que la de 1los compoﬁéﬁr
tes de la reaccidn que se introducen lateralmente.

Bl procedimiento es especialmente adecuado ﬁaf;
le obtencién de 6xidos de metal de TiOp y Si0p, finamen-
te dispersados, mediante combustién de los correspondien
tes halogenuros de metal vaporosos, preferentemente'ds'
los cloruros, en corriente de aire o de ox{geno, o bien
con aire enriguecido con oxigeno. Las temperaturas sups-
riores & 8002C gon, por lo general, necesarias para efegc
tuar la combuatidn de los halogenuros de metal a los
bxidos correspondientes, La zone de temperatura Sptima
depende en cada caso del halogenuro de metal correspon-
diente, siendo para la combustidn de TiCl4 a TiO2 hece~
garia una temperatura de unos 800-13008C, preferentemen-
te de 950~11502C, En la mismz zona se encuentra también
aproximadamente la temperatura para la combustidn del
SiCl4 con un margen prefersnte de la magnitud entre 1000
- 12002C,

A continuscidn se explica con més detalle el nue-
vo procedimiento a bage de la descomposicibn térmica de
TiCl, con aire u oxigeno.

£1 reactor, fabricado de material cerémico (Véase
Fig. 1, 2 3y 3), se compone de un depdeito de almacene~

miento cilindrico 3, con una parrilla 2, uns zonz de
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reaccidén o de combustidn 4 situada encime y ampliado
¢bnicemente hacia arriba, y de un cilindro 6 vertical
a continuacidn, que es la zona de egtancia o de reac—
cifn ulterior. A través del materisl inerte se alimen-
ta un componente de la reaccidn, o una parte de los -
componentes de la reaccidn, gaseosos 0 vaporosos, :PQrO
preferentemente con una velocidad que se encuentrs por
debajo de la velocidad de suspensidn. del material iner—
te., Preferentemente ge encuentra la velocidad entre
0,5 a 6 veces la velocidad de ahuecamlento del material
gélido empleado, por lo menos por encima de 10 m/seg.

En la zona de reaccién desembocan lateralmente
un nfmero de toberas 5 a travds de las cuales g6 so~
plan los rest.antes couponentes de la.reaccién en forﬁa
de gas o de vapor, o una suspensién de materiales sbli-
dog en gas, se mezcla homogeneasmente con la corriente
de gas o de vapor gue entre & través de la bancada ¥y
simultdneamente se ponen en reaccidn. Se considers como
componente egencial del procedimiento el que la reac—
cidén se reelice totalmente por encima de la bancada.
El 140, gblido, de granulacibn fina, es extraido hacia
srriba por la corriente de gas iguaelada a través de
otro tubo, cuyas paredes pueden estar enfriadasg s tem-
peraturas por debajo de 10002C. A la salida del reactor
se puede seguir enfriando con gas de reaccién frfo re-
tornado o con otros gases inertes y/o un enfriador de
arena y separar del gas de reaccidn segin métodos con-
vencionales, por ejemplo ciclones y polvoe

Bn direceidn trensversal sl sentido de la co-

rriente del gas que viens de la bancadas se sopla prefe—

~
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rentemente el gas oxidante o la mezcla de gas a través
de toberas dispuestas en forma anuler al interior de
la cémara de reaccidn cénica. Las toberas estén dirigi~
das radislmente entre si y graduadas con un éngulo en-
tre 10 y 80 con relacibn a la tangente para producir.
una rotacidn del gas que forma una aspiracién. Adein:!;é:
ge hen dirigido las toberas en relacién con la horizon-
tal eventualmente con un pequeiio dngulo de O hasta 252
hacie grriba o hacia shajo.
Log gases, o al emplear componentes de reaccién
g8lidos, preferentemente tambidn las suspensiones de
material sblido, se deberdn soplar con une velocidsd.gque

gea un miltiplo de la velocidad ‘de suspensibn del mate-

‘riel inerte empleado. La velocidad puede ser por lo me-

nog cinco veces la veloc;idad de suspensifn, preferente-
mente asciende la velocidad a diez veces este valori pe-~
ro también puede encontrarse més alta alin.

Se ha hecho la sorprendente observacién que, man—
teniendo las medidas descritas, desde una bancada movida
tranquilamente de pequeiios cuerpos, se impulsa, segln la
graduacidn de la velocidad de los gases que penstran la—
teralmente en proporcidn con las sgecciones y segin la
distancia del dispositivo de soplado desde la bancadg
de log cuerpos inertes, ung cantidad més o menos grande
continusdemente a través del cono hasta el tube de reac—~
cién perpendicular en le pared y hacia arriba en movi-
miento rotativo y, ademds, se presenta una mezcla de los
componentes gaseogos en fracciones de segundos en magni-
tudes de 1/1000 segundos y menos. La mezcla instanténeg

de los componentes de reaccibn ge logra ademds debido a
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gue por el cono, ensanchéndose cada vez més, en el re-

cinto de mezcla se forma un remolino trasero dependiente
de la velocidad de entrada tangencial. Como las paredes
de reaccidn se mantienen frias, y ademés el material
inerte se mantiens en las paredes de reaccibén en.moyif
miento rotativo, no se forman incrustaclones de ningu-
na clage en lag paredes del reactor., Como ya se ha nen-
cionedo los productos de reaccidn no se recrecen sobre
el material inerte como se observé en la bancada e‘r’x»i-os
procedimientos usados hasta ahora. Por esta razén los
cuerpos inertes no se han de extraer del reactor paré_:'
gu limpieza. Ten solo es necesario sustituir de vez}(s‘h
cuando las pérdidas que se presentan por el roce. :

En el procedimiento arriba degcrito se man“biahén
tlempos de estancia de los productos de reaccidn en la
cémare de reaccibn inferiores a 5 segundos, preferente-
mente de 0,1 - 1 gegundos.

En una forma de ejecucidn especial se pasan lom
cuerpos de friceibn continuadamente con la finalidad
de introducir asf en el sistema de reaccibn, en forma
sencilla y econémica, medios de germinacibn o modifice-
ciébn,

A los gases ge lesg puede megzclar gas de reaccibn
de retorno o un gas inerte.

Una parte de lag toberas se pueden emplear tam-
bién para introducir una corriente parcial del wvapor
de TiCl, necesario.

El TiCly precalentado, eventualmente mezclado
con partes de alre o de oxIgeno, con gases inertes,

gas de reaccidn de retorno o gas de combustién adicional,
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se introduce prefersnitemente a través del material
inerte.

Preferentemente ge trabaja con une proporecidn
de oxigeno-tetracloruro de titanio de aprox. 1,1 hag—
ta 1,3+ Los cusrpos de friccidn inertes de la banqafié:-,
con un peso especifico entre 2 y 5, un didmetro dé- g;ﬁg
no de 0,1 = gprox. 4 mm y preferentemente forma esfé:
rica, se componen de mgteriales compactamente sinteri-
zados o de fusiones, de alte resistencia a la fricciﬁn
por ejemplo de dxidos, tal como Al504, 810y, Tioz, Zz:02,
mezcles correspondientes o ZrSiOy. La velocidad de sus-
pensibn de egtos materisles depende de su peso espeéf—
fico y del tamefio parcial medio. Puede determinarse con
facilidad blen mediasnte un ensayo previo o bien calcu=
larse mediante ensayos en modelos.

Para ello se pueden emplear, en lugar de los
materiales inertes, minerales, con objeto de introducir
los medios de modificacibén y de germinacidn, por e jem—
plo, 6xidos mixtos altamente calcinados, o minerales
tal y como se presentan en la naturaleza, tal como si~
licato de circonio y feldespato, en las granulaciones
deseadas entre 0,4 y 3 mm, especialmente cuando el te-—
tracloruro de titanio, prevismente calentadoy, se con-
duce a travée del material de friccidn inerte. Natural-
mente se puede emplear tambidn una mezcla de material
inerte con un matbterial que rsaccione con el tetracloru—
ro de titanio prevismente calentado.

En obtra forma de sjecucidn especial sé le nez-
clan de 0,5 hasta 3,0 % ds 6xido de aluminio como clo~

ruro de aluminio y/o unos 0,5 % en peso de 5i0, como
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S1Cl, el tetracloruro de titanio antes del calentamien~
to o al depdsito de slmacensmiento con el granulado o
tambidn al gas oxigenoso, agregdndose el vapor de agua,
de efecto formador de gérmenes, sdlo a los gases oxi-
dantes, Aqul se puede introducir el vapor dé agua. en el
aire precalentado mediante combustidn de substanc%éﬁj
que contengan hidrégeno en una cantidad de 0,05 - 5 &
de moldculas, preferentemente 1 — 3 % de moléculas,
calculado sobre el dibxido de titanio. -
Ademés eg posible mezclar hidrdgeno en pequefiag
cantidades el TiCl, precalentado y emplear como gérme-

nes los subhalogenuros formados. Para ello se introduce

& través de una tubuladura en el depdsito de almacens-

miento del materiel inerte, el hidrdgeno - eventualmen-
te con nitrdgeno como gas diluidor - en tales cantida-
des que se reduzmca 0,1 hasta 10 % preferentemente 0,5
~ 5 % del TiCly a sub~cloruro. El subcloruro es arras-
trado por la corriente de T:LCl4 caliente a la zona de
regccidn.

En una forma de ejecucién preferente se calienta
el tetrahalogenuro de titanio previamente en une cale~
faccldn de resistencias o de irradiaciém, o por un arco
voltaico soplado, segin el principio de Schdnherr, o
mediante alta frecuencia, y se introduce a través del
materisl de friceidn inerte, o no inerte o una mezcla
de ambog, Gesde abajo sl interior del horno, graduéndo—
se la temperature del tetrahalogenuro de titanio de for
me gque se alcance la temperatura de reaccibn deseada ¥y
gradudndose el calentamiento previo del gas oxigenoso
por debajo de los 8002, preferentemente por debajo de
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los 5002, La temperatura de reaccidn se encusnbra pre-~

ferentemente entre 950 y 11002¢C. Para ello es suficlen

te un calentamiento previo del tetrahelogenuro de ti-

tanio a 800 - 10002, cuando la temperatura del gas oxi-
genoso sea de 5000C,

Une veriente en la forma de ejecucibn de la iﬁ-
vencidén consiste en que el tetrahalogenuro de titani5
no se calienta previamente, pero se agrega una canbi-
dad tal de un gas combustible, por ejemplo CO, que'sea
suficiente para alcanzar la temperatura de reaccidne
En esta forma de ejecucidn especial se pueds introducir
también el tetrahalogenuro de titanio a través de las
entradas laterales del reactor. También aqul se produ~
ce la reaccibn en el centro del horno y no en el mate-
rigl de friceidn inerte.

ARy

bjemplo 1

Por hora se evaporan 26 kg de tetracloruroc de
titanio - en que se disolvieron 0,9 % en peso de AlCl3
4+ se calentaron a 4508C, y se hicieron reaccionar en un
dispositivo segln la Fig. T. El vapor de TiCly entrd
por 1 en una caja de entrada, pesé por la placa perfo-
rada 2, fluyd por el depdsito de almacenamiento 3 con
cuerpos de friccidn inertes —arena- que tenfa una tem-
peraturs de unocs 6002, y panstré entonces en le cémara
de reaccién cénice 4. 13,5 m3 en condicionss normales
de aire se calentaron por hora primero a 1150C y des-
pués se soﬁlé a través de las tobsras 5 a la zona de
oxidacién. Se emplearon 6 toberzs con un didmetro in-
terior de 10 mm. La velocidad de salida Qe los gases

a travds de las toberas ascendid s 40 m/seg. La propor~
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¢ibn molecular del ‘l‘iCl4:02 era de 1:1,15. Se introduje-
ron continuamente cuerpog inertes frios por T a la zona
de estancia 6 cilindrica y los cuerpos de fricelén co-
rrespondientemente calientes se extrajeron a travds del
tubo 8.

Los productos de la reaccibn se extrajerdnﬁ
través de la abertura 9, se enfriaron en un en:fria-dc;r
de arens conectado a continuacibn, el dléxido ds tita-
nio ge separd en un ciclén y £iltréd de polvo. El gas
de salide tenfa la composicidn siguiente: Ny= 63 %;

Cly = 33,6 % ¥ Op = 2,7 %, asl como husllas de TiCly.
E1l rendimiento fué de 96 %. 87 % en peso eran.

particulas cuyo didmetro se encontraba entre 0,2 y §?3

J4+ Da capacidad de aclarado era de 790, medido seéﬁn.

DIN 53 192.

Ljemplo 2
30 litros de TiCly - en que se habfan disuelto

0,9 % en peso de A1C13 ~ por hora se evaporan, g6 ca-
lentaron previamente a 4502C, y se introdujeron a
través del depdsito de almacenamiento al recinto de
reaccibn. Con el cloruro de titanio fluyeron ademds

2 m3 en condiciones normeles de CO por hora & través
del material inerte. A través de 4 toberas con un dié-
metro de 7 mm se soplaron por hors 12 m3 en condicionss
normales de oxfgeno que se hablan calentedo previamen—
te a 3002C. La velocidad de salida a la cémara era,

en forma correspondiente, de unos 45 m/seg. La propor—
cién molecular TiCl4:0,:CO ere de 1:1,97:0,33. La tem-
peratura de reaccibn se ajusté alrededor de 10502C.

Se obtuvo un producto de buena calidad de plgmento con
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un rendimiento del 94 %. La capacidad de aclarado segin
DIN 53 192 se encontrd en 805. La compogicibn del gas
de galida era de T4 % Cly, 17,1 % 05 ¥ 7,5 % COy, ade-
mds de huellag de Ti014, CO y algo de HC1.
Ejemplo 3 )

A trevés del depdsito de almacenamiento coui mée
terial inerte se soplaron por hare 29,7 kg de SiC1,
que se habfa calentado previamente a 3500C, 22 n3 en
condiciones normales de alre hﬁmedo se calentaron g 1200
2C y se soplaron a travéds de 6 toberas (didmetro inte-
rior 10 mn) con una velocidad de 70 m/seg. La tempera—
tura de reaccibn ascendid a unos 10202C, 4

Bl enfriamiento y la separaciédn del producto de
reaccibn s6lido de los gases de salida se efectda en la
forma descrita en el Bjemplo 1. Después de una hora se
obtuvieron 9,8 kg de SiOp, 10 que corresponde a un ren-
dimiento del 93 %. Zl producto ers de partfcula muy fi-
ng, el tamafio de particula se enconiraba en su mayor
parte por debajo de 50 mj2e
Ejemplo 4

En un reactor, tal y como estéd representado en
el dibujo adjunto 3, se introducen por 10,52 kg/h de
TiC14_ evaporado con una temperatura de 180 - 2008C y
calentado con una calefaccibn de irradiacibén a unos
10008C, pasando a travds de un emparrillado de distri-
bucién 2 de grafito, y de una cdmara de almacensmiento
3 que estd llena de cuerpos de friccidn inertes (bico~
rita) de un tamafio de granulacién de 0,2-0,5 mm, &l hor
no de reaccidn 4 propiamente dicho. La velocided en el

depdsito de cuerpos de almacenamiento, referido al re~
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cinto vacio, es a 10002 de 0,9 m/seg.; esto corresponde
al sextuplo de la velocidad de ahuscamiento. La veloci-
dad de suspensidn, referida a las condiciones presentes,
se encusntra en 2 m/seg. A travds de la tuberia anular

5 se sople tangencialmente a través de 6 toberas con una
superficie de seccibn total de 1,2 cm?, aire enriquecido
con oxfgeno (40 % de oxfgeno) con una temperatura de 400
2, E1 4ngulo de las toberas, en relacién con la tangente
es de 658 y la inclinacién de las toberas, con relacién
& la horizontal, hacia arriba es de 108, La velocidad
de salida del gas por las toberas asciende a 80 m/seg.

a 4002, Con esta velocidad pasa el chorro de gas por‘lé
geccidn, .

Por la introduccidén tangencial y el cono 4, que
ge ensancha hacia arriba, se produce ademds un remolino
de retroceso que va desde arriba hacia el centro, que
comtribuye & una mezcla més rdpida. Con este graduacidn
de las toberas y de la velocidad se ruedan los cuexpos
de friceidn, a través de todo el cono y eprox. 10 -~ 20
cm en le cuba perpendicular, en forma de espiral hacla
grriva. Por esta razén, y debido a la capa de gas més
fria, que se asienta contra la pared, se evitan incrusta
clones en las paredes.

La proporcidén molecular entre el oxigeno y el TiCly
es de 1,2. La temperatura de reaccidn se encuentra entre
1050 y 11008 y el tiempo de egtancia es de 1,5 seg. Si-
nultdnesmente se introduce el cloruro de aluminio nece-
gario por debajo del depbsito de almacenamiento para los
cuerpos de friccién inertes, de manera que el diéxido de

titanlo que se¢ forma contenga 1 % en xido de aluminio.
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A los gages oxigenosos se agrega Vapor de agua en una

cantidad de 2 % por molécula, calculado sobre el dibxi-
do de titanio que de ello se forma. Los productos de
reaccibn ge evacuen a travds de la agbertura 9 y se en—
frfan, con el gas de retorno, répidamente a una tempe-
ratura por debajo de 600 2, .

Las ulteriores operaciones, tales como enfz;‘ié.—'
miento, separacién del polvo, etc. se efectuan con mé-
todog convencionales, refrigerador de agus, eiclone'é‘/y
filtro del polvo. El gas de salida tiene la composicidn
siguiente: C1ly=50 %; 0y=5 %; Ny=45 %.

El aibxido de titanio formado tiens una capacidad
de aclaracibn mixima de 770-790, medido segln DIN 53 192,
¥y un estrecho margen de distribucién del tamafio de lasg
particulas.

Ejemplo 5

La disposicidén de los aparatos y las cantidades
de los participantes en la reaccidn son los mismos como
descritos en el ejemplo 4, pero a travéds de la abertura
7 se introduce continuademente arena a la que se ha mez
clado tanto cloruro potdsico de manera que el pigmento
que se forms contenga 20 partes por millén de potasiﬁ.
La arena sale continuasdamente del depdsito de reaccidn
a través de la abertura 8.

Ejemplo 6

La disposicidén de log aparatos y las cantidades
son, e excepcidn del gas oxigenosos, las mismas como en
el ejemplo 13 s6lo que en lugar del calentemiento pre
vio del TiCl, con corriente eldctrica se mopla el CO

necesario a través de la abertura 1, de maners que se
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presente la temperatura de reaccibn de 1050 - 11002,
La cantidad de CO asciende a 3 m3/h. en condiciones
normales. A través de las 6 toberas se gopla uns mez-
cla de oxfgeno-nitrégeno de 4002 con una velocidad de
90 m/seg. La proporcidén molecular TiCly : Oy ¢ Ny =
1,45 : 0,5 : 1,05, La temperatura de reaccibn, el-tiég
po de estancia y los valores de propiedades del pro~.
ducto son las mismas como en el ejemplo 1. La éomposi-
cibn del gas de salida era 53,3 % Clp; 5,3 % 0,5 28°%
No; 13,4 % COge
Ejemplo 7

La disposicién de log aparatos, asf como las .
cantidades empleadas y las condiciones de reacciGn; :
corresponden a lo indicado en el ejemplo 4. Aquf sin
embargo se suprime la adicidn de agua. Mas bien se sopla
hidrégeno a travds de une tubuladura adicionsl (con ni-
trégeno como gas diluyente) al material inerte que en-
tonces reacciona en este recinto con el TiCly recalen-
tado a subcloruro de titanio de actuacibén germinadora.
¥l hidrbgeno se introduce en tales cantidades de mane-
ra que se reduzcan 1,5 % del TiCly,

NOT A

Descrita suficientemente la naturaleza del in-
vento, asi como la manera de realizarlo en la préctica,
debe hacerge constar que las disposiciones anterior—
mente indicadas, son susceptibles de modificaciones de
detalle en cuanto no alteren su principio fundamental.
Tembién se hace constar que el invento se refiere a
unasg Solicitudes de Patentes presentadas en Alemanla,

con fechas 4 de enero de 1964 IR. F 41672 IVa/12g ¥
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4 de noviembre de 1964 M. P 44366 IVa/12g; acogién-
dose por 1o tanto s los beneficios‘que conceden los
Convenios Internacionales en vigor, siendo lo que
constituye la esencia del referido invento y por lo
que se solicta Patente de Invencibn por 20 afios en
Egpafia, sobre: "PROCRDIMIENTO Y DISPOSITIVO PARA. bﬁWC
TUAR REACCIONES CON FASES GASKOSAS"; caracterizéndose
por lo siguiente:

128 .~ WProcedimiento para efectuar reacciones
con fases gaseosas", concretamente para efectuar reac-
cionea quimicas exotérmicas o ligeramente endotérmicas
entre geses y/o0 vapores o gases y/0 Vapores y cuerpos
gblidos, bajo calentamiento previo de los particibanr
tes en la reaceidn, y/o reeslizacibn de una reaccidn
auxiliar quimica exotérmica en el recinto de reacci 6n,
caracterizado, porque uno o varios componentes de 1la
reaceibn se introducen, por lo menos parcialmente, a
través de un depdsito de slmacenamiento de materiales
inertes resistentes al desgaste por roce que esti
perpendicularmente conectado a la parite inferior del
reactor y que ge abre cénicamente hacia arriba, y el
otro, o los demds componentes de la reaccidn, se so-
plan en gentido transversal por encims del depdsito
de almecenamiento en la parte de reaccibn de los otros
componentes que fluyen hacia arribs ensanchéndose en
formz de embudo, efectuidndose la reaccibn por encima del
depbagito de almacenamiento para el material inerte.

o8 ,— Procedimiento segin lg reivindicacién 1,
caracterizado porque la velocidad de los componentes

de la reaccién, introducidos a través del depbsito de
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almacenamiento, se mantiene por debajo de la veloci~
dad de suspensién de los cuerpos inertes, preferente~
mente entre 0,5 hasta 6 veces la velocidad de ahueca~
miento, los componentes de reaccién soplades lateral-
mente en direccibn transversal se introducen a través
de toberas, que con relacibén g la tangente estén gfa;
duadas entre 10 — 802 y contra el plano estén inclina-
das hacia arriba o hacia abajo entre O y 258, ascen-
diendo la velocidad de soplado de introduccidn a wn
miltiplo de la velocided de suspensién del material
inerte empleado, por 1o menos sin embargo a 5 veces,
y el calentamlento previo de los componentes de reac-
¢ibn, que fluyen & travéds de la bancads inerte, sé ‘
gradua a una temperatura mds elevada que la de log
componentes de reaccidén que ge introducen lateralmen—
te.

2.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1,
hasta 2, caracterizado porque se obtienen materiales
#blidos inorgédnicos en forma finamente distribuida.

48.~ Procedimiento segin la reivindicacibn 1
hasta 3, caracterizado porque se obtienen los Sxidos
de metal o semimetal en distribucidén fina como pig-
mentos.

58 ,~ Procedinmiento segin la reivindicacién 1
hasta 4, caracterizado porque los compuestos de metal
o gemimetal se emplean en forma de sus halogenuros
evaporables.

62 .~ Procedimiento segin la reivindicacién 1
hasta 5, caracterizado porque los halogenuros de metal

0 los halogenurcs de semimetal, o las mezclas de los
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halogenuros, ge elimentan a la zona de reaccibn a tra-
vés de la bancada.

72 .= Procedimiento segin la reivindicacidn 1
hasta 6, caracterizado, porque el tetracloruro de ti-
tanio se calcina a Ti0, con oxigeno y/o aire a tempera~
turas de 800 hasta 13002C. a

&,~ Procedimiento segln la reivindicacién 1-
hasta 7, caracterizado porque la proporcidn oxfgeno-
tetracloro de titanio se gradua entre 1,1 y 1,3.

98 ,~ Procedimiento segin la reivindicaci 6n 1
hasta 8, caracterizado porque el calentamiento provio
de los componentss de reaccién se efectia con ayuds
dé corriente eléctrica.

102 .~ Procedimiento segin la reivindicacibn 9,
caracterizado porque el calentamiento previo de los
componentes de reaccidn se efectua por calefaccibdn
de registencias.

118 = Procedimiento segin la reivindicacibn 9,
caracterizado porque el calentamiento previo de 1los
componentes de reaccidén se efectua por calefaccidn
de irradiacién.

108 .~ Procedimiento segin la reivindicacién 9,
caracterizado, porque sl calentamiento previo se efec~
tlia mediante un arco voltailco de tensidn méds elevada
e intengidades de corrisnte més bajas.

132 .~ Procedimiento segin la reivindicacién 1
hagta 12, caracterizado porque como medio de modifice~-
cibn o formador de gérmenes se emplean cloruro de alu-
minio, cloruro de cir-conio, cloruro de silicio, vapor

de ague e iones de alcali o alcali térreo asf{ como
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hidrégeno para la formacibn ds sub-cloruros.

148 .~ Procedimiento seglin la reivindicad. 6n 1
hasta 13, caracterizado, porque como material ds frig
cién se emplean materiales que, siempre que se emplee
tetrahalogenuro de titanio previamente calentado cnmo
componente de reaceibn, contienen 6xidos mixtoes o |
minerales como medio de modificacidén o de germinaciéﬁ.

158 .~ Procedimiento segin la reivindicacién 1
hasta 14, caracterizado, porque los materiales modifi;
cantes o de germinscidn se introducen continuadamente
en el horno de reaccidn junto con los cuerpos inertos.

168 .~ Procedimiento segln la reivindicacién 1
hasta 15, caracterizado, porgue la temperatura desesds
en la zona de reaccibn se logra mediante calentamienfé
previo de los componentes de reaccidn y porque prefersn
temente el tetrahalogenuro de titanio se introduce a
través del material inerte y el gas oxidante desde un
lado.

172.~ Procedimiento segin la reivindicaciébn 1
hagta 16, caracterizado porque el tiempo de estancia
en el recinto de reaccibn, al emplear tetrahalogenuro
de titanio, se gradua a menos de 5 gegundos, preferen—
temente entre 0,1 - 1 gegundo,

182 .~ Procedimiento segln la reivindicacidn 1
hasta 17, caracterizado, porque la adicién del 6xido
de aluninio se efectla entre los limites de 0,5 hasta
3 5% en peso, del dibxido de silicio, alrededor del 0,5
% en peso, referido al TiO, producido, y el hidrégeno
en tales cantidades que 0,1 hasta 10 % del TiCl4 ge

redugcan a subcloruro.
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cediniento segin la reivindicacién 1, hasta 18, com-
puesto de un reactor fabricado de maberial inerte re-
fractario, caracterizado porque se compone de un depb-
sito de almacenamiento cilindrico para el material iner
te y de una zona de reaccibén que se encuentra encims
¥ que se ensancha en forma de embudo, asf como & con~
tinvaeidn de un cilindro perpendicular, la zona de
reaccidn ulteriory estando provista la zona de reab-'i
cidn, por encima del depdsito de almacensmiento, de
toberas dispuestas en forme enular que estén colocadus
en posicién radial o en un 4ngulo con relacién al ra-
dio y en relacibn con la horizontel dirigidas en uan
pequeiio 4ngulo hacia arriba o hacia abajo.

208 ,~"Procedimiento y digpositivo para efectuar

reacciones con |fases gaseosas", tal y como gueda sus~-

tancialmente de§crito\en la presénte Hemoria; e ilus-
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