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"Procedimiento y dispositivo para efectuar 
reacciones con fases gaseosas".

FARBENFABRIKEN BAYER AKTIENGESELLSCHAFT, entidad 

alemana, residente en Leverkusen-Bayerwerk, Alemania.

La invención se refiere a un procedimiento 
continuo para efectuar reacciones exotérmicas y l i ­

geramente endotérmicas entre componentes de reacción 

gaseosos y/o vaporosos y/o cuerpos sólidos para l a  
obtención de materialea sólidos inorgánicos de dis-
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tribución finísima. Mediante la  reacción, preferente­
mente de halogenuros de metal o de semi-metal evapo­

rables, por e j.  con aire, oxígeno, agua o amoniaco, se 
pueden obtener por ejemplo, lo s óxidos, nitruros o bo- 

ruros en forma finísimamente distribuida.
Hasta ahora se han dado a conocer entre otros, 

numerosos procedimientos para l a  combustión del tetra- 

cloruro de titan io . Un principio consiste en la  intro­
ducción de lo s componentes de reacción en la  cámara de 

combustión a través de toberas o tubos introducidos 

uno dentro del otro en forma concéntrica. Una disposi­
ción así permite, sin  embargo, solo una alimentación 

limitada, ya que estos mecheros no se pueden hacer ar­

bitrariamente grandes. Una producción de cantidades ma­

yores exige, por lo  tanto, un námero mayor de mecheros 
de complicadqAonstrucción dispuestos uno al lado del 

otro. Una segunda desventaja en esta técnica de traba­

jo  consiste en que por la  reacción parcial de lo s ga­
ses, ya en la s  bocas de los mecheros, se forman incrus 

taciones sólidas de los productos de reacción, por lo  

que resulta necesario interrumpir la  reacción y des­

montar e l juego de mecheros. Para evitar estas incrus 

taciones en lo s mecheros se ha propuesto arrastrar 
arena con los componentes de reacción o introducir en 

lo s  conductos de gas unos tubos concéntricos que con­
tengan una suspensión de arena en el gas y que termi­
nen poco antea de la  tobera, de manera que-el gas im­

pulsor arroje l a  arena contra la  pared de la  tobera, 

manteniéndola libre de incrustaciones o atascos.

En otro procedimiento se modifica e l mechero,
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para evitar estas dificultades, de manera que la s  to­

beras con el gas oxidante rodeen la  tubería de alimen­

tación del vapor de cloruro en forma regular, la s  to­
beras sin embargo varían en un pequeño ángulo de la  

5. posición paralela en relación con el tubo de introduc­
ción del TiCl^, tanto en dirección axial como también 

radial, en forma ta l ,  que e l gas oxidante se mueva con 

un cierto movimiento de torsión alrededor del vapor te- 
tracloruro de titan io y después se efectúe l a  meada. 

10. De esta manera se puede retrasar la  formación de in­
crustaciones en la s  tuberías de alimentación.

El problema de la s  incrustaciones resulta más 
crítico  cuando simultáneamente se quema monóoxido de 

carbono. Como aquí se precisa en la  mezcla de gas, de 

15. un cierto contenido de agua, se ha propuesto cuidar,
mediante un velo de gas protector, que el componente 
de gas húmedo no entre en contacto con e l tetracloruro 

de titanio ya antes de la  zona de combustión. Aquí se 

presentan sin  embargo la s  incrustaciones en lo s tubos, 
20. pues la  reacción de h idró lisis transcurre más rápidar-

mente que la  oxidación con oxígeno.
Para evitar incrustaciones en la s  paredes del 

reactor se emplean asimismo materiales inertes, que se 
introducen con los gases en la  cámara de combustión, o 

25. bien se emplegím material de pared poroso a través del

cual se impulsan los gases inertes o el CO.

Las medidas arriba descritas, propuestas para 
vencer e l peligro de las.incrustaciones, implican una 

complicada construcción del mechero o del apéndice de 

30. tobera? además, el empleo de cantidades grandes de gas
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inerte como gas impulsor para la  arena, como gas pro­
tector en la  combustión adicional de monoóxido de car­

bono o como gas protector al montarse tubos porosos 
resulta antieconómico.

Según un segundo principio de procedimiento la ; 

reacción se efectúa en una bancada o cama de material 
inerte. Este principio tiene, sin  embargo, la  conside­

rable desventaja de que el produoto de reacción se 
incrusta muy fuertemente en los cuerpos inertes y la  

bancada o cama se ha de renovar continuamente. Las 

pérdidas en dióxido de titan io son considerables; para 

recuperar el TiOg, como tetracloruro, se ha de someter
e l material de bancada extraido a una olorizadón o

el
como material inerte se emplea TiOg basto y/material ex­

traido se usa para fines de cerámica. Además, también 
en este procedimiento se presentan incrustaciones en 
la s  aberturas de entrada de los gases de reacción, que 

se encuentran en o debajo de la  bancada.
La modificación del procedimiento propuesta, en 

l a  cual lo s gases se calientan en la  bancada, pero que 
se soplan con una velocidad ta l por la  bancada de mane­

ra que la  reacción, por lo  menos en parte, se efectúe 

por encima de la  bancada, no evitan en escala digna de 
mención la  incrustación de lo s productos inales sobre 

e l material inerte.
La presente invención se refiere a un procedimien­

to para efectuar reacciones químicas exotérmicas, o l i ­

geramente endotérmicas, entre gases y/o vapores o gases 

y/o vapores y cuerpos sólidos bajo calentamiento previo 

de los participantes en la  reacción, y/o realización de30 .
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una reacción auxiliar química exotérmica en el recinto 

de reacción, caracterizado, porque uno o varios compo­

nentes de la  reacción se introducen, por lo  menos par­
cialmente, a través de un depósito perpendicular de 

almacenamiento de materiales inertes resistentes a l 

desgaste por roce, conectado a la  parte inferior déi 

reactor, que se abra cónicamente hacia arriba y e l o- 

tro o lo s demás componentes de reacción se soplan en 

sentido transversal por encima del depósito de almace­

namiento en la  parte de reacción de los otros componen­
tes que fluyen hacia arriba hacia la  parte de forma de 
embudo, efectuándose la  reacción por encima del depó­

sito  de almacenamiento para e l material inerte.
En el presente procedimiento se evitan la s  d if i­

cultades y desventajas arriba mencionadas} la  reacción 
se puede efectuar en forma continua sin  que se presen­

ten incrustaciones en la s  aberturas de entrada del gas 

y sin que se formen sedimentaciones esenciales de los 
productos de reacción en el material de bancada inarte, 

especialmente cuando se mantienen la s  siguientes medi­
das:
a) La velocidad de los componentes de reacción introdu­

cidos a través del depósito de almacenamiento se man 
tiene por debajo de la  velocidad de suspensión de 

lo s cuerpos inertes, preferentemente entre 0,5 - has 
ta  6 veces la  velocidad de ahuecamiento.

b) Los componentes de reacción soplados lateralmente en 
dirección transversal a la  oorriente se introducen

a través de toberas que, con relación a la  tangente, 

están graduados entre ÍO -  803 y contra el plano
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están inclinados hacia arriba o hacia abajo entre 0 y 
253, ascendiendo la  velocidad de soplado de introduc­
ción por lo  menos al quintuplo de la  velocidad de sus 

pensión del material inerte empleado. 
c)El calentamiento previo de los componentes de reacción, 

que fluyen a través de la  bancada inerte, se gradáa- 
a una temperatura más elevada que la  de los componen­

tes de la  reacción que se introducen lateralmente.
El procedimiento es especialmente adecuado para 

l a  obtención de óxidos de metal de TiOg y SiOg, finamen­
te dispersados, mediante combustión de lo s correspondían 
tes halogenuros de metal vaporosos, preferentemente de 

lo s cloruros, en corriente de aire o de oxigeno, o bien 
con aire enriquecido con oxigeno. Las temperaturas supe­

riores a 8003C son, por lo  general, necesarias para efec 

tuar la  combustión de lo s halogenuros de metal a los 
óxidos correspondientes, La zona de temperatura óptima 
depende en cada caso del halogenuro de metal correspon­
diente, siendo para la  combustión de TiCl^ a TiOg nece­

saria  una temperatura de unos 800-130030, preferentemeur- 
te de 95 0-11503C. En la  misma zona se encuentra también 
aproximadamente la  temperatura para la  combustión del 

SiCl^ con un margen preferente de la  magnitud entre 1000 
- 12003 0.

A continuación se explica con más detalle el nue­

vo procedimiento a base de la  descomposición térmica de 

TiCl^ con aire u oxigeno.

El reactor, fabricado de material cerámico (Véase 

Fig. 1, 2 y 3), se compone de un depósito de almacena­

miento cilindrico 3) con una p arr illa  2, una zona de30



reacción o.de combustión 4 situada encima y ampliado 

cónicamente hacia arriba, y de un cilindro 6 vertical 

a continuación, que es la  zona de estancia o de reac­
ción u lterior. A través del material inerte se alimen­

ta  un componente de la  reacción, o una parte de los 

componentes de la  reacción, gaseosos o vaporosos, pero 
preferentemente con una velocidad que se encuentre por 

debajo de la  velocidad de suspensión del material iner­
te . Preferentemente se encuentra la  velocidad entre 

0,5 a 6 veces la  velocidad de ahuecamiento del material 
sólido empleado, por lo  menos por encima de TO m/seg.

En la  zona de reacción desembocan lateralmente 

un número de toberas 5 a través de la s  cuales se so­
plan los restantes componentes de la  reacción en forma 
de gas o de vapor, o una suspensión de materiales só li­
dos en gas, se mezcla homogéneamente con la  corriente 

de gas o de vapor que entre a través de la  bancada y 
simultáneamente se ponen en reacción. Se considera como 

componente esencial del procedimiento el que la  reac­

ción se realice totalmente por encima da la  bancada.
El TiOg sólido, de granulación fina, es extraído hacia 

arriba por la  corriente de gas igualada a través de 
otro tubo, cuyas paredes pueden estar enfriadas a tem­
peraturas por debajo de 1000SC. A l a  salida del reactor 

se puede seguir enfriando con gas de reacción fr ío  re­
tornado o con otros gases inertes y/o un enfriador de 

arena y separar del gas de reacción según métodos con­
vencionales, por ejemplo ciclones y polvo.

En dirección transversal al sentido de la  co­

rriente del gas que viene de l a  bancada se sopla prefe­



rentemente e l gas oxidante o la  mezcla de gas a través 

de toberas dispuestas en forma anular al interior de 
l a  cámara de reacción oÓnica. Las toberas están d irig i­
das radialmente entre s i  y graduadas con un ángulo en­
tre 10 y 80a con relación a la  tangente para producir, 

una rotación del gas que forma una aspiración. Además, 
se han dirigido la s  toberas en relación con la  horizon­

ta l  eventualmente con un pequeño ángulo de 0 hasta 253 

hacia arriba o hacia abajo.
Los gases, o a l emplear componentes de reacción 

sólidos, preferentemente tambián la s  suspensiones de 

material sólido, se deberán soplar con una velocidad que 
sea un múltiplo de l a  velocidad de suspensión del mate­

r ia l  inerte empleado. La velocidad puede ser por lo  me­

nos cinco veces l a  velocidad de suspensión, preferente­

mente asciende la  velocidad a diez veces este valor; pe­
ro tambián puede encontrarse más a lta  aún.

Se ha hecho la  sorprendente observación que, man­

teniendo la s  medidas descritas, desde una bancada movida 
tranquilamente de pequeños cuerpos, se impulsa, según la  
graduación de la  velocidad de los gases que penetran la ­
teralmente en proporción con la s  secciones y según la  

distancia del dispositivo de soplado desde la  bancada 
da lo s cuerpos inertes, una cantidad más o menos grande 

continuadamente a travás del cono hasta el tubo de reac- 

oión perpendicular en l a  pared y hacia arriba en movi­

miento rotativo y, además, se presenta una mezcla de lo s 
componentes gaseosos en fracciones de segundos en magni­

tudes de 1/1000 segundos y menos. La mezcla instantánea 

de los componentes de reacción se logra además debido a
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que por e l cono, ensanchándose cada vez más, en e l re­
cinto de mezcla se forma un remolino trasero dependiente 

de la  velocidad de entrada tangencial. Como laa paredes 
de reacción se mantienen fr ía s ,  y además el material 

inerte se mantiene en las paredes de reacción en movi­

miento rotativo, no se forman incrustaciones de ningu­
na clase en la s  paredes del reactor. Como ya se ha men­

cionado lo s productos de reacción no se recrecen sobre 
e l material inerte como se observó en l a  bancada en los 

procedimientos usados hasta ahora. Por esta tazón los 
cuerpos inertes no se han de extraer del reactor para 
su limpieza. Tan solo es necesario su stitu ir  de vez en 
cuando la s  pérdidas que se presentan por e l roce. *

En el procedimiento arriba descrito se mantienen 

tiempos de estancia de lo s productos de reacción en la  
cámara de reacción inferiores a 5 segundos, preferente­

mente de 0,1 -  1 segundos.

En una forma de ejecución especial se pasan lo s 

cuerpos de fricción continuadamente con la  finalidad 
de introducir así en el sistema de reacción, en forma 
sencilla  y económica, medios de germinación o modifica­
ción,

A los gases se le s puede mezclar gas de reacción 
de retorno o un gas inerte.

Una parte de la s  toberas se pueden emplear tam­
bién para introducir una corriente parcial del vapor 
de TiCl^ necesario.

El TiCl^ precalentado, eventualmente mezclado 

c.on partes de aire o de oxígeno, con gases inertes, 

gas de reacción de retorno o gas da combustión adicional,
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se introduce preferentemente a través del material 
inerte.

Preferentemente se trabaja con una proporción 
de oxíge no-tetracloruro de titan io  de aprox. 1,1 has­
ta  1,3* Los cuerpos de fricción  inertes de la  bancada, 

con un peso específico entre 2 y 5, un diámetro de gra 

no da 0,1 -  aprox. 4 mía y preferentemente forma esfé­

rica , se componen de materiales compactamente sin teri- 
zados o de fusiones, de a lta  resistencia a la  fricción 

por ejemplo de óxidos, ta l  como AlgOj, SiOg, TiOp, ZrOp, 
mezclas correspondientes o ZrSiO^. La velocidad de sus­
pensión de estos materiales depende de su peso especí­

fico  y del tamaño parcial medio. Puede determinarse con 
facilidad bien mediante un ensayo previo o bien calcu­

larse mediante ensayos en modelos.
Para ello  se pueden emplear, en lugar de lo s 

materiales inertes, minerales, con objeto de introducir 
lo s medios de modificación y de germinación, por ejem­

plo, óxidos mixtos altamente calcinados, o minerales 

t a l  y como se presentan en l a  naturaleza, t a l  como s i­
lica to  de circonio y feldespato, en la s  granulaciones 

deseadas entre 0,4 y 3 mm, especialmente cuando el te- 

tradoruro de titan io , previamente calentado, se conr- 

duce a través del material de fricción inerte. Natural­

mente se puede emplear también una mezcla de material 
inerte con un material que reaccione con el tetracloru- 

ro de titan io  previamente calentado.

En otra forma de ejecución especial se le mez­

clan de 0,5 hasta 3,0 % de óxido de aluminio como clo­

ruro de aluminio y/o unos 0,5 % en peso de SiOg como
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SiCl^ al tetraoloru.ro de titan io  antes del calentamien­
to o al depósito de almacenamiento con el granulado o 

también al gas oxígenos o, agregándose el vapor de agua, 

de efecto formador de gérmenes, sólo a lo s gases oxi­
dantes, Aquí se puede introducir el vapor de agua, en el 

aire precalentado mediante combustión de substancias 
que contengan hidrógeno en una cantidad de 0,05 -  5 % 

de moléculas, preferentemente 1 -  3 % de moléculas, 
calculado sobre el dióxido de titan io .

Además es posible mezclar hidrógeno en pequeñas 
cantidades al TiCl^ precalentado y emplear como gérme­

nes los subhalogenuros foimados. Para e llo  se introduce 

a través de una tubuladura en e l depósito de almacena­
miento del material inerte, e l hidrógeno -  eventualmen­

te con nitrógeno como gas diluidor -  en ta les cantida­
des que se reduzca 0,1 hasta 10 % preferentemente 0,5 

-  5 % del TiCl^ a sub-cloruro. El subcloruro es arras­

trado por la  corriente de TiCl^ caliente a la  zona de 
reacción.

En una forma de ejecución preferente se calienta 
e l tetrahalogenuro de titan io  previamente en una cale­
facción de resistencias o de irradiación, o por un aroo 

voltaico soplado, segdn el principio de Schónherr, o 

mediante a lta  frecuencia, y se introduce a través del 

material de fricción inerte, o no inerte o una mezcla 
de ambos, desda abajo al interior del horno, graduándo­

se la  temperatura del tetrahalogenuro de titan io de for 
ma que se alcance la  temperatura de reacción deseada y 

graduándose el calentamiento previo del gas oxigenoso 

por debajo de los 800a, preferentemente por debajo de30 .
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lOB 5003. La temperatura de reacción se. encuentra pre­
ferentemente entre 950 y 110030. Para e llo  es suficien 
te un calentamiento previo del tetrahalogenuro de t i ­

tanio a 800 -  10003, cuando l a  temperatura del gas oxi- 

5 . genoso sea de 5003c.
Una variante en la  forma de ejecución de la  in­

vención consiste en que el tetrahalogenuro de titanio 
no se calienta previamente, pero se agrega una canti­
dad ta l de un gas combustible, por ejemplo 00, que-sea 

10. suficiente para alcanzar la  temperatura de reacción.
En esta  forma de ejecución especial se puede introducir 

también el tetrahalogenuro de titanio a través de la s  

entradas laterales del reactor. También aquí se produz­

ca la  reacción en el centro del horno y no en el mate- 

15. r ia l  de fricción inerte.

Ejemplo 1
Por hora se evaporan 26 kg de tetracloruro de 

titan io  -  en que se disolvieron 0,9 % en peso de AlCl^
4- se calentaron a 4503C, y se hicieron reaccionar en un 

20. dispositivo según la  Fig. 1. El vapor de TÍCI4. entró

por 1 en una caja de entrada, pasó por la  placa perfo­
rada 2, fluyó por e l depósito da almacenamiento 3 con 

cuerpos de fricción inertes -arenar- que tenía una tem­

peratura de unos 6003, y penetró entonces en la  cámara 

25. de reacción cónica 4. 13,5 m̂  en condiciones normales
de aire se calentaron por hora primero a 115030 y des­

pués se sopló a través de la s  toberas 5 a la  zona de 
oxidación. Se emplearon 6 toberas con un diámetro in­

terior de 10 mm. La velocidad de salida de los gases 

a través de la s  toberas ascendió a 40 m/seg. La propor-30.
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ción molecular del TiCl^:0g era de 1:1,1$. Se introduje­
ron continuamente cuerpos inertes frío s por 7 a la  zona 

de estancia ó cilindrica y los cuerpos de fricción co­
rrespondientemente calientes se extrajeron a través del 

tubo 8. ;
Los productos de la  reacción se extrajeron a 

través de la  abertura 9 y se enfriaron en un enfriador 
de arena conectado a continuación, el dióxido de t i t a ­
nio se separó en un ciclón y f i lt r ó  de polvo. El gas- 

de salida tenía la  composición siguiente: Ng= 63 %;
Clp = 33*6 % y Og = 2,7 %, así como huellas de TiCl^.

El rendimiento fué de 96 %. 87 % en peso eran, 

partículas cuyo diámetro se encontraba entre 0,2 y 0,3 
La capacidad de aclarado era de 790, medido según 

DIN 53 192.
Ejemplo 2

30 li tr o s  de TiCl^ -  en que se habían disuelto 

0,9 % en peso de AlCl^ -  por hora se evaporan, se ca­
lentaron previamente a 4503C, y se introdujeron a 
través del depósito de almacenamiento a l recinto de 

reacción. Con el cloruro de titan io fluyeron además 
2 m.3 en condiciones normales de 00 por hora a través 
del material inerte. A través de 4 toberas con un diá­
metro de 7 mm se soplaron por hora 12 m.3 en condiciones 

normales de oxígeno que se habían calentado previamen­
te a 3003C. La velocidad de salida a la  cámara era, 
en forma correspondiente, de unos 45 m/seg. La propor­

ción molecular TiCl^OgíCO era de 1:1,97:0,33. La tem­
peratura de reacción se ajustó alrededor de 105030.

Se obtuvo un producto de buena calidad de pigmento con



un rendimiento del 94 %. La capacidad de aclarado según 
DIN 53 192 se encontró en 805. La composición del gas 

de sa lida  era de 74 % Clg, 17,1 % Og y 7,5 % COg, ade­
más de huellas de TiCl^, CO y algo de HC1.

Ejemplo 3

A través del depósito de almacenamiento con ma­
te r ia l inerte se soplaron por hdra 29,7 kg de SiCl^ 
que se había calentado previamente a 3503C. 22 m.3 en 

condiciones normales de aire húmedo se calentaron a 1200 
30 y se soplaron a través de 6 toberas (diámetro inte­

rio r 10 mm) con una velocidad de 70 m/seg. La temperar- 

tura de reacción ascendió a unos 10203C.
El enfriamiento y la  separación del producto dé 

reacción sólido de lo s  gases de salida se efectúa en la  
fozma descrita en e l Ejemplo 1. Después de una hora se 
obtuvieron 9,8 kg de SiOg, lo  que corresponde a un ren­
dimiento del 93 %. El producto era de partícula muy f i ­

na, el tamaño de partícula se encontraba en su mayor 
parte por debajo de 50 nyu.

Ejemplo 4
En un reactor, ta l y como está representado en 

el dibujo adjunto 3, se introducen por 10,52 kg/h de 

TiCl^ evaporado con una temperatura de 180 -  2003C y 

calentado con una calefacción de irradiación a unos 

10003C, pasando a través de un emparrillado de d is tr i­

bución 2 de grafito , y de una cámara de almacenamiento 

3 que está  llena de cuerpos de fricción inertes (bico- 

r ita ) de un tamaño de granulación de 0,2-0,5 mm, al hor 
no de reacción 4 propiamente dicho. La velocidad en el 

depósito de cuerpos de almacenamiento, referido al re-
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cinto vacío, es a 10003 de 0,9 m/seg.; esto corresponde 

a l séxtuplo de la  velocidad de ahuecamiento. La veloci­

dad de suspensión, referida a la s  condiciones presentes, 

se encuentra en 2 m/seg. A través de la  tubería anular 
5 se sopla tangencialmente a través de 6 toberas con una 
superficie de sección to ta l de 1,2 crn̂ , aire enriquecido 

con oxígeno (40 % de oxígeno) con una temperatura de 400 
3 . El ángulo de la s  toberas, en relación con la  tangente 
es de 6$3 y l a  inclinación da la s  toberas, con relación 

a la  horizontal, hacia arriba es de 103. La velocidad 
de salida del gas por la s  toberas asciende a 80 m/seg* 
a 4003. Con esta velocidad pasa e l chorro de gas por la  

sección.
Por la  introducción tangencial y el cono 4, que 

se ensancha hacia arriba, se produce además un remolino 

de retroceso que va desde arriba hacia e l centro, que 
contribuye a una mezcla más rápida. Con esta graduación 

de la s  toberas y de la  velocidad se ruedan los cuerpos 

de fricción, a través de todo el cono y aprox. 10 -  20 

cm en la  cuba perpendicular, en forma de espiral hacia 
arriba. Por esta razón, y debido a la  capa de gas más 

fr ia , que se asienta contra la-pared, se evitan incrusta 

ciones en la s paredes.
La proporción molecular entre el oxígeno y el TÍCI4 

es de 1,2. La temperatura de reacción se encuentra entre 
1050 y 11003 y el tiempo de estancia es de 1,5 seg. Si­
multáneamente se introduce el cloruro de aluminio nece­
sario por debajo del depósito de almacenamiento para los 
cuerpos de fricción inertes, de manera que el dióxido de 

titan io que se forma contenga 1 % en óxido de aluminio.
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A lo s gases oxigenosos se agrega vapor de agua en una 
cantidad de 2 % por molécula, calculado sobre el dióxi­
do de titan io  que de e llo  se forma. Los productos de 

reacción se evacúan a través de la  abertura 9 y se en­
frian , con el gas de retorno, rápidamente a una tempe­

ratura por debajo de 600 &.
Las ulteriores operaciones, ta le s como enfria­

miento, separación del polvo, etc. se efectúan con mé­

todos convencionales, refrigerador de agua, ciclones y 
f i l t r o  del polvo. El gas de salida tiene la  composición 

siguiente: 012=50 %; 0g=5 %; Ng=45 %.
El dióxido de titan io formado tiene una capacidad 

de aclaración máxima de 770-790, medido según DIN 53 192, 
y un estrecho margen de distribución del tamaño de la s  

partículas.
Ejemplo 5

La disposición de lo s aparatos y la s  cantidades 

de los participantes en la  reacción son los mismos como 
descritos en el ejemplo 4, pero a través de la  abertura 
7 se introduce continuadamente arena a la  que se ha mez 

ciado tanto cloruro potásico de manera que e l pigmento 
que se forma contenga 20 partes por millón de potasio.

La arena sale continuadamente del depósito de reacción 

a través de la  abertura 8.
Ejemplo 6

La disposición de los aparatos y la s  cantidades 
son, a excepción del gas oxigenosos, la s  mismas como en 

e l ejemplo 1; sólo que en lugar del calentamiento pre 

vio del TiCl^, con corriente eléctrica se sopla e l CO 

necesario a través de la  abertura 1, de manera que se30 .
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presente la  temperatura de reacción de 1050 -  11003.

La cantidad de 00 asciende a 3 m^/h. en condiciones 

normales. A travos de la s  6 toberas se sopla una mez­

cla de oxigeno-nitrógeno de 4003 con una velocidad de 
90 m/seg. La proporción molecular TÍCI4 : Og : Ng -  

1,45 : 0,5 : 1*05. La temperatura de reacción, el tiém 
po de estancia y los valores de propiedades del pro—, 

ducto son la s  mismas como en el ejemplo 1. La composi­
ción del gas de salida era 53;3 % Clg; 5;3 % 0^; 28 % 

Ng; 13,4 % COg.

Ejemplo 7 __
La disposición de los aparatos, así como la s  - 

cantidades empleadas y la s  condiciones de reacción, \ 

corresponden a lo indicado en el ejemplo 4. Aquí sin 

embargo se suprime la  adición de agua. Mas bien se sopla 

hidrógeno a través de una tubuladura adicional (con ni­
trógeno como gas diluyante) a l material inerte que en­

tonces reacciona en este recinto con el TÍCI4 recalen­

tado a subcloruro de titan io de actuación geiminadora.
El hidrógeno se introduce en ta le s cantidades de mane­

ra que se reduzcan 1,5 % del TÍCI4.
NOT A

Descrita suficientemente la  naturaleza del in­
tento, a si como la  manera de realizarlo  en la  práctica, 

debe hacerse constar que la s  disposiciones anterior­
mente indicadas, son susceptibles de modificaciones de 
detalle en cuanto no alteren su principio fundamental. 
También se hace constar que el invento se refiere a 
unas Solicitudes de Patentes presentadas en Alemania, 

con fechas 4 de enero de 1964 Na. F 41672 IVa/l2g y
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4 de noviembre de 1964 BR. ?  44366 IVa/l2g? acogién­
dose por lo  tanto a lo s beneficios que conceden lo s 
Convenios Internacionales en vigor, siendo lo que 
constituye la  esencia del referido invento y por lo  

que se so licta  Patente de Invención por 20 años en 

España, sobre: "PROCEDIMIENTO Y DISPOSITIVO PARA.EEEC 
TUAR REACCIONES CON FASES GASEOSAS"} caracterizándose 
por lo  siguiente:

1a .-  "Procedimiento para efectuar reacciones 
con fases gaseosas", concretamente para efectuar reac­

ciones químicas exotérmicas o ligeramente endotérmicas 
entre gases y/o vapores o gases y/o vapores y cuerpos 

sólidos, bajo calentamiento previo de los participan­

te s en la  reacción, y/o realización de una reacción 

auxiliar química exotérmica en el recinto de reacci ón, 

caracterizado, porque uno c varios componentes de la  
reacción se introducen, por lo menos parcialmente, a 

través de un depósito de almacenamiento de materiales 

inertes resistentes al desgaste por roce que está 
perpendicularmente conectado a la  parte inferior del 

reactor y que se abre cónicamente hacia arriba, y e l 

otro, o lo s demás componentes de la  reacción, se so­

plan en sentido transversal por encima del depósito 

de almacenamiento en la  parte de reacción de lo s otros 
componentes que fluyen hacia arriba ensanchándose en 

forma de embudo, efectuándose la  reacción por encima del 

depósito de almacenamiento para e l material inerte.
23.- Procedimiento según la  reivindicación 1, 

caracterizado porque la  velocidad de los componentes 

de la  reacción, introducidos a través del depósito de
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almacenamiento, se mantiene por debajo de la  veloci­

dad de suspensión de los cuerpos inertes, preferente­

mente entre 0,5 hasta 6 veces la  velocidad de ahueca­
miento, lo s componentes de reacción soplados la tera l­

mente en dirección transversal se introducen a través 
de toberas, que con relación a la  tangente están gra­

duadas entra 10 -  803 y contra el plano están inclina­

das hacia arriba o hacia abajo entra 0 y 253, ascen­
diendo la  velocidad de soplado de introducción a un 
múltiplo de la  velocidad de suspensión del material 

inerte empleado, por lo menos sin  embargo a 5 veces," 

y el calentamiento previo de los componentes de reac­

ción, que fluyen a través de la  bancada inerte, se 

gradúa a una temperatura más elevada que la  de los' 
componentes de reacción que se introducen lateralmen­
te .

33.- Procedimiento según la  reivindicación 1,
hasta 2, caracterizado porque se obtienen materiales 

sólidos inorgánicos en forma finamente distribuida.

43.- Procedimiento según la  reivindicación 1 
hasta 3, caracterizado porque se obtienen lo s Óxidos 

de metal o semimetal en distribución fina como pig­

mentos.
53.-  Procedimiento según la  reivindicación 1 

hasta 4, caracterizado porque los compuestos de metal 
o semimetal se emplean en forma de sus halogenuros 
evaporables.

6&.- Procedimiento según la  reivindicación 1 

hasta 5, caracterizado porque los halogenuros de metal 

o los halogenuros de semimetal, o la s  mezclas de los
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halogenuros, se alimentan a l a  zona de reacción a tra­
vés de la  bancada.

73.-  Procedimiento según la  reivindicación 1 
hasta 6, caracterizado, porque e l tetracloruro de t i ­
tanio se calcina a TiOg con oxigeno y/o aire a tempera­

turas de 800 hasta 130030.
83,- Procedimiento según la  reivindicación 1 

hasta 7, caracterizado porque la  proporción oxígano- 
tetracloro da titan io  se gradúa entre 1,1 y 1,3.

93.- Procedimiento según la  reivindicación 1 

hasta 8, caracterizado porque el calentamiento provio 
de los componentes de reacción se efectúa con ayuda 

de corriente eléctrica.

103.- Procedimiento según la  reivindicación 9; 
caracterizado porque el calentamiento previo de los 

componentes de reacción se efectúa por calefacción 

de resistencias.
113.- Procedimiento según la  reivindicación 9y 

caracterizado porque el calentamiento previo de los 

componentes de reacción se efectúa por calefacción 

de irradiación.
123.- Procedimiento según la  reivindicación 9, 

caracterizado, porque el calentamiento previo se efec­
túa mediante un arco voltaico de tensión más elevada 

e intensidades de corriente más bajas.

133.- Procedimiento según la  reivindicación 1 

hasta 12, caracterizado porque oomo medio de modifica­
ción o formador de gérmenes se emplean cloruro de alu­

minio, cloruro de cir-conio, cloruro de s i l ic io ,  vapor 
de agua e iones de a lca li o a lca li térreo asi como
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hidrógeno para la  formación de sub-cloruros.

143.- Procedimiento según la  reivindicad, ón 1 

hasta 13, caracterizado, porque como material de frió  
ción ae emplean materiales que, siempre que se emplee 

tetrahalogenuro de titan io  previamente calentado como 

componente de reacción, contienen óxidos mixtos o 

minerales como medio de modificación o de germinación.

15a.- Procedimiento según la  reivindicación 1 

hasta 14) caracterizado, porque los materiales modifi­

cantes o de germinación se introducen continuadamente 
en el horno de reacción junto con los cuerpos inertes.

169.- Procedimiento según la  reivindicación 1

hasta 15, caracterizado, porque la  temperatura deseada 
en la  zona de reacción se logra mediante calentamiento 

previo de los componentes de reacción y porque preferen 

temente el tetrahalogenuro de titan io se introduce a 
través del material inerte y e l gas oxidante desde un 

lado.
173.- Procedimiento según la  reivindicación 1 

hasta 16, caracterizado porque el tiempo de estancia 
en el recinto de reacción, al emplear tetrahalogenuro 

de titan io , se gradúa a menos de 5 segundos, preferen­

temente entre 0, 1 - 1  segundo.
183.- Procedimiento según la  reivindicación 1 

hasta 17, caracterizado, porque la  adición del óxido 
de aluminio se efectúa entre lo s límites de 0,5 hasta 
3 % en peso, del dióxido de s i l ic io , alrededor del 0,5 

% en peso, referido al TiOg producido, y el hidrógeno 
en tales cantidades que 0,1 hasta 10 % del TiCl^ se 

reduzcan a subcloruro.
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19-.- Dispositivo para la  realización del pro­

cedimiento según la  reivindicación 1, hasta 18, com­

puesto de un reactor fabricado de material inerte re­
fractario , caracterizado porque se compone de un depó­

s ito  de almacenamiento cilindrico para el material iner 

te  y de una zona de reacción que se encuentra encima 

y que se ensancha en forma de embudo, a sí como a con­

tinuación de un cilindro perpendicular, la  zona de 
reacción u lterior, estando provista la  zona de reac­
ción, por encima del depósito de almacenamiento, de 

toberas dispuestas en forma anular que están colocadas 
en posición radial o en un ángulo con relación al ra­

dio y en relación con la  horizontal dirigidas en un 
pequeño ángulo hacia arriba o hacia abajo.

20a .-"Procedimiento y dispositivo para efectuar 

reacciones con raséiŝ  gaseosas", ta l y como queda sus­
tancialmente deá¡¡ 3\en la  prestóte Memoria; e ilu s­

trado en los adji

Esta Memor ¡. consta d ^ ^ 2/hojas escritas a má­
quina por una sola

^  ENE, ^
¡SELLSOHAFTFARBENFABRIREN B.

Y MODf
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