
PATENTE DE INVENCION 
Le A 9361-Sp.

"Procedimiento continuo para realizar reacciones 
exotérmicas o ligeramente endotérmicas a tempe­
raturas elevadas".

FARBENFABRIKEN BAYER AKTIENGESELLSCHAFT, entidad 
alemana, residente en Leverkusen-Bayerwerk, Ale- 
mania.

La invención se refiere a un procedi­
miento continuo para realizar reacciones exotórmi 
cas o bián ligeramente endotérmicas entre compo­
nentes de reacción gaseosos y/o vaporosos y/o cuer 
pos sólidos, para la obtención de materiales sóli-
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dos inorgánicos finamente repartidos. Mediante la 
reacción de halogenuros de metal o semi-metal, pre­
ferentemente evaporables, como por ejemplo aire, 
oxigeno, agua o amoniaco, a temperaturas más eleva­
das, se pueden obtener por ejemplo óxidos o nitru- 
ros. Este procedimiento es especialmente adecuado 
para la obtención de óxidos en distribución fina co­
mo pigmentos.

En la obtención de óxidos, que son ade­
cuados como pigmentos, es de importancia esencial 
que las partículas de pigmento sean de magnitud uni­
taria exactamente definida. Durante la realización de 
la reacción es por lo tanto de gran importancia que 
la mezcla de los componentes de reacción se efectáe 
bajo condiciones exactamente controladas y lo más ra 
pidamente posible, puós solo así se garantizan condi 
ciones de reacción unitarias. Si por el contrario la 
mezcla se arrastra, entonces abarca la zona de reac­
ción un trayecto largo y tanto las temperaturas en 
la zona de reacción,como tambión el tiempo de estan­
cia de las partículas ya formadas en la zona de al­
tas temperaturas resultán muy variados.

En muchos procedimientos conocidos de es­
ta clase se proponen mecheros que se componen de tu­
bos coaxiales o de numerosas toberas dispuestas una 
al lado de la otra, que tambión pueden estar inclina 
das ligeramente entre si; los participantes en la 
reacción individuales se soplan aquí a travós de dis­
tintos tubos a la zona de reacción. En el caso de es­
tas corrientes paralelas la mezcla no se realiza mo-30
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mentaneamente, sino solo lentamente en la medida en 
que las corrientes paralelas en sus superficies li­
mite se arremolinan y consumen. Hay que aRadir ade­
más que, para evitarmsedimentaciones en las toberas, 
que pueden producir atascos, segdn distintas propo­
siciones se ha de situar una corriente de gas iner­
te entre las aberturas de salida de los distintos 
componentes de la reacción. En este caso se reduce 
el peligro de sedimentaciones, pero por el contra­
rio se hace más lenta aán la mezcla de los componen 
tes de reacción y la distribución del tamaño de gra 
nulación de las partículas de pigmento más desfavo­
rable .

Se ha encontrado ahora un procedimiento 
para la realización de reacciones exotármicas o li­
geramente endotármicas, a temperaturas elevadas, en 
tre componentes de reacción por lo menos paroialmen 
te gaseosos o vaporosos, bajo calentamiento previo 
de los componentes de reacción, que se caracteriza 
porque por lo menos uno o varios componentes de 
reacción se calientan a una temperatura tan eleva­
da que por lo menos se alcance la temperatura de in 
flamación de la mezcla de reacción y a continuación 
por lo menos uno de los componentes de reacción se 
introduce con una velocidad de hasta 20m/seg cen­
tralmente en una cámara de combustión, que se abre 
cónicamente hacia arriba, o ventajosamente hacia aba 
jo, que está colocada sobre un reactor perpendicular, 
mientras que el otro o los otros componentes de reao 
ción, en caso dado mezclados con gas inerte se soplan30
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en la cámara de combustión que se ensancha en forma 
de embudo en dirección transversal hacia la parte 
que fluye axialmente hacia arriba o hacia abajo del 
otro componente de reacción, con una velocidad en­
tre 30 y 120 m/seg., a través de aberturas de entra 
da cuya inclinación con relación a la tangente es 
entre 0 y 90S y hacia arriba o hacia abajo con reía 
ción a la horizontal entre 0 y 25a, debiendo ser el 
producto del peso específico y la velocidad de los 
componentes de reacción, que entran en la cámara de 
combustión en corriente transversal, aproximadamente 
1 - 2  magnitudes mayor que el mismo producto de la 
corriente de gas conducida axialmente y el diámetro 
de las toberas de entrada entre la 53 y 208 parte 
del trayecto a recorrer.

En el presente procedimiento se evitan 
los inconvenientes arriba descritos, ya que se lo­
gra una mezcla más rápida y más intensa de los com­
ponentes de reacción. El procedimiento es especial­
mente adecuado para efectuar reacciones de fases ga 
seosas para la obtención de materiales sólidos fina­
mente distribuidos, tal como por ejemplo óxidos de 
metales. Es especialmente adecuado para la obtención 
de excelentes pigmentos de TiOg mediante la oxidación 
de tetrahalogenuros de titanio, especialmente TiCl^.

De acuerdo con el procedimiento se efec­
túa la mezcla soplando una parte de los componentes 
de reacción central y axialmente desde arriba en el 
recinto de reacción; el ó los otros componentes de 
la reacción se introducen al comienzo del trayecto
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de reacción lateralmente en corriente transversal.
La posición de las aberturas de entrada para la co­
rriente transversal puede ser radial; las aberturas 
de entrada pueden sin embargo, estar dispuestas en un 
ángulo determinado con relación al radio. Contra la 
horizontal forman un ángulo de 10-45- en dirección de 
la corriente de gas.

A continuación de esta zona de mezcla se 
encuentra una cámara de combustión que está desarro­
llada como cóno abierto hacia arriba, preferentemen­
te sin embargo hacia abajo, al que continúa entonces 
una cámara cilindrica de mamposteria. El desarrollo 
de la zona de mezcla en forma de cono es esencial 
para una realización óptima del procedimiento. La 
mezcla se efectúa en la parte estrecha del cono para 
que los recorridos de mezcla se mantengan cortos, es 
decir, que los chorros de gas puedan penetrar rápida 
e intensamente. Con una posición no radial de las 
aberturas de entrada, es decir, al soplar los gases 
con componente tangencial, se forma un remolino y en 
el cono se forma una resaca que, si no sobrepasa una 
cierta medida, contribuye a una mejor mezcla.

El cono permite finalmente una transición 
sin escalón alguno desde la estrecha parte de mezcla 
de la cámara de combustión hacia el reactor, de mane­
ra que no se pueden presentar en los bordes remolinos 
que pudieran influenciar desfavorablemente la mezcla.

La mezcla momentánea y total de los com­
ponentes de reacción, que penetran en la cámara de 
mezcla, es muy importante para la calidad de los pig-
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montos. Los chorros de las aberturas de entrada 
estrechas deben ser capaces de atravesar el cho­
rro de gas que penetra central desde arriba. La pro 
fundidad de penetración de los chorros de gas depen­
de de su velocidad, de la presión previa en las tobe 
ras así como, con la presión previa dada, del diáme­
tro de la tobera, además, sin embargo, tambián del 
peso específico del gas soplado en el sentido de que 
bajo condiciones comparables la velocidad del gas 
más pesado puede ser inferior a la de un gas especí­
ficamente más ligero para lograr el mismo efecto de 
penetración.

Una explicación teórica detallada y una 
representación formularia de las relaciones entre 
la penetración del chorro de gas, que fluye transver 
saínente en la corriente axial, y de la mezcla no es 
posible. Los ensayos dieron una relación magnitudinal 
de la clase que el producto del peso especifico y de 
la velocidad del material que sale en corriente trans­
versal de las aberturas de entrada debe ser aproxima­
damente 1 - 2  magnitudes mayor que la del peso espe­
cífico y de la velocidad de la corriente de gas axial. 
Además debe ser en presiones de toberas dada la pro­
porción entre el diámetro de la tobera y la longitud 
de penetración entre 1:5 hasta 1:20. Valores especí­
ficos y temperaturas de calentamiento previo para 
reacciones en particular se indican en los ejemplos.

Para la realización de un procedimiento 
continuado es importante, especialmente en la fabri 
cación de pigmentos de óxidos, que se eviten las
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sedimentaeiones e incrustaciones en la pared del 
reactor o bión óstas se mantengan muy reducidas.
El peligro de tales crecimientos de incrustaciones 
es muy grande pues la formación de górmenos en la 
pared puede ser bajo circunstancias muy favorecida 
en comparación con la formación de górmenos en la 
fase vaporosa. La reacción en la pared solo se pue­
de evitar restringiendo la reacción mediante varia­
ción de las condiciones en la pared, tal como por 
ejemplo bajando la temperatura de la pared mediante 
refrigeración. Simultáneamente se puede situar un 
velo de gas inerte contra la pared. Esta disposición 
está dibujada en el esquema. Por debajo de las aber­
turas de entrada de los participantes en la reacción 
se encuentra otro juego de aberturas (plano de corte 
B-B) que en cada caso están más inclinadas con rela­
ción al radio, preferentemente lo más tangencial po­
sible. El gas inerte más frío aquí soplado se coloca 
como velo rotativo de gas contra la pared y mantiene 
la mezcla de reacción separada de ella. Simultánea­
mente se pueden introducir cuerpos impulsores iner­
tes que, por el velo rotativo de gas, se mantienen 
en movimiento circular contra la pared y eliminan las 
sedimentaciones en la pared.

Una segunda posibilidad para evitar las 
incrustaciones en la pared está dada por la aplica­
ción ya conocida de una pared de reactor porosa.
En comparación con la reacción de gases inertes, por 
ejemplo cloro o nitrógeno, se empujan en forma seca

a travós de la pared porosa con lo cual la tempera-30
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tura de la pared se reduce asimismo a aproximada­
mente 500- 800BC.

El gas inerte introducido debe estar, 
especialmente en la reacción de halogenuros, ab­
solutamente seco para evitar con toda seguridad una 
preferente formación de óxido por la reacción de hi 
drólisis de transcurso esencialmente más rápido. 
Además de un enfriamiento de las paredes del reac­
tor se puede lograr, mediante los gases,introduci­
dos, tambión una reacción con los productos de 
reacción sedimentados sobre la pared. El TiOg sedi­
mentado se puede transformar de nuevo en TÍCI4.
8orno medio de reducción se emplea carbono o bión 
compuestos carbonosos. Asi se le puede agregar al 
cloro, introducido a travás de las toberas o a tra 
vós de la pared porosa, por ejemplo monoóxido de 
carbono o tetraclorooarbono. Asimismo es posible 
el empleo de material carbonoso, tal como grafito, 
como pared del reactor. En este caso pueden reducir 
los compuestos carbonosos alimentados ( CO, OCI4) 
la merma en la pared del reactor implicada por la 
reacción.

Otra alternativa para evitar las incrus 
taciones consiste en evitar una posible sobresatu- 
racióü de la fase gaseosa y la preferencia que es­
to implica para la formación de górmenos en la pa­
red, agregándosele a la otra parte de los componen 
tes de reacción un górmen ya terminado, de manera 
que óste ya está presente en el momento de la reao 
ciÓn. Preferentemente se efectúa esto agregándose30
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una parte correspondiente del TiCl^ al óxigeno o 
a la mezcla de gas oxígenoso y ya al alcanzar la 
zona de reacción se reacciona al TiOg, eventual­
mente en presencia de agua.

El nuevo procedimiento se explica en el 
ejemplo de la oxidación de TiOl^ con aire u oxígeno 
a TiOg fino como pigmento. El aparato empleado está 
esquematizado en el dibujo. Central desde arriba se 
introduce uno de los componentes de la reacción, por 
ejemplo el gas oxidante: aire, aire enriquecido con 
oxígeno u oxígeno puro. Por 2 penetra el gas oxidan­
te en la parte cónica del reactor 3. El segundo par­
ticipante en la reacción, en este caso el TiCl^, 
penetra a travás de las tuberías de alimentación 6 

en el recinto anular 7 y llega desde allí, a travós 
de un niimero de aberturas 8, a la entrada hacia el 
recinto de reacción para ser mezclado allí con el 
gas oxidante. La disposición de las aberturas de en 
trada está representada en el dibujo de corte A - A 
(aquí solo se han dibujado 3 aberturas, su námero 
puede ser tambión de 2 o más de 3). Pueden estar dis 
puestas radiales o de manera que su eje forme un án­
gulo, con relación al radio,de aproximadamente 10 - 
403. Además, las aberturas de entrada pueden estar, 
como se demuestra en el dibujo, inclinadas hacia aba 
jo con relación a la horizontal. La mezcla de los 
componentes previamente calentados se efectúa median­
te penetración de los chorros de gas en la corriente 
de gas que penetra axialmente. Si las aberturas de 
entrada de gas están dispuestas además con un ángulo30
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en relación con el radio, es decir si el gas que 
penetra a través de las aberturas tiene un compo 
nente tangencial, entonoes se presenta además'un 
arremolinamiento de los gases, lo que aumenta el 
efecto de mezcla. El gas oxidante, sin embargo, no 
se puede introducir solamente en forma axial ni el 
TiCl^ solamente a través de las aberturas de entra 
da laterales; fundamentalmente se puede proceder 
también a la inversa.

Por debajo de las aberturas para un com 
ponente de reacción se encuentran una o varias to­
beras 11, a través de las cuales se puede soplar 
gas inerte, frío y seco, en la parte cónica del reac 
tor. Si son varias las toberas, entonces están co­
nectadas mediante una tubería anular 10 con la tu­
bería de alimentación del gas inerte (Corte B-B).
El ángulo de disposición de las toberas oon relación 
al radio es grande, preferentemente tangencial. El 
gas inerte más frío introducido por aquí, por ejem­
plo cloro o nitrógeno, forma un velo rotante interior 
de gas que se asienta contra la pared del reactor 
y, por lo tanto, evita que la mezcla de reacción lie 
gue hasta la pared y allí reaccionesbajo formación 
de incrustaciones.

El cabezal cónico de combustión 3 es el 
que está más expuesto a incrustaciones. Estas se 
presentan siempre hasta una distancia determinada 
del punto de mezcla; una distancia que es destaca­
damente más corta que toda la zona de reacción.

30
El ángulo de abertura del cóno se debe
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seleccionar de manera que una cierta resaca contri­
buya a la mejor mezcla; sin embargo se debe evitar 
una resaca demasiado fuerte, ya que ásta repercute 
desfavorablemente.

El recinto de reacción 4, en el cual 
se realiza aún un crecimiento de las partículas de 
óxido formadas y se termina la reacción, ya no es 
atacado por las incrustaciones.

La suspensión de TiOg en el gas de salí 
da es extraído por 5. Aquí se enfría bruscamente con 
gases inertes o gas de reacción retornado y en un 
sistema de refrigeración a continuación se enfría a 
1003C. El TiOg^ de partículas finas, se separa del 
gas de reacción con mótodos convencionales, tal co­
mo por ejemplo ciclones, EGR o filtros de mangas.

Naturalmente se puede efectuar este 
procedimiento tambián introduciendo, por ejemplo en 
un aparato modificado en forma correspondiente, los 
componentes de reacción desde abajo, los componen­
tes de reacción sólidos se extraen por lo tanto con 
los gases de reacción en el extremo superior de la 
cámara de reacción. Además, el procedimiento se pue 
de realizar tambión en dispositivos dispuestos ho­
rizontalmente .

El procedimiento se efectúa de manera 
que se mantengan tiempos de estancia de menos de 5 

segundos, preferentemente de 0,001 hasta 1 segundo.
A los gases empleados para la reacción 

se les puede mezclar gas de salida de la reacción 
retornado o un gas inerte.
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Es posible agregarle al gas inerte rota 
tivo en la pared de la cámara de combustión conti­
nuadamente o por etapas un material inerte sólido. 
Los cuerpos inertes giran entonces a lo largo de la 
pared y mantienen ósta libre de sedimentaciones del 
producto. Los cuerpos de fricción inertes tienen un 
peso específico entre 2 y 5, un diámetro de grano 
de 0,1 hasta aproximadamente 4 mm y preferentemente 
forma esfárica. Se componen de materiales compactos 
sinterizados u obtenidos de fusiones, altamente re­
sistentes a la fricción, por ejemplo pueden componer 
se de óxidos, tales como AlgO^, SiOg, Ti02, ZrOg, 
correspondientes mezclas de óxidos mixtos o ZrSiO^.

La introducción de los cuerpos de fric­
ción inertes se encuentra a igual altura, pero se­
parada de las toberas de gas inerte (no dibujado en 
el esquema). Los cuerpos inertes son agarrados por 
el chorro de gas y circulan en movimiento rotativo 
a lo largo de la superficie cónica hacia abajo. 
Asimismo es posible introducir los cuerpos de fric­
ción antes de la entrada del gas inerte en el recin 
to de reacción en la tubería de alimentación de gas, 
de manera que entonces salgan el gas inerte y arena 
a travás de las toberas.

En una ulterior forma de ejecución se 
pueden, por encima de las toberas de gas inerte, con 
ayuda de una bancada fluida de cuerpos de impulsión 
sólidos mantenidos en movimiento mediante cloro, 
caer estos a travás de una esclusa de rebose al in­
terior del reactor hasta que nuevamente sean arras—
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irados por el gas inerte.
En la oxidación de TiCl^ a pigmento de 

TiOg se trabaja preferentemente con un exceso de 
oxigeno; la proporción OgiTiCl^ se mantiene conve­
nientemente entre 1,0 y 1,3.

La reacción del TiCl^ con oxígeno, aire 
o con aire enriquecido, con oxigeno se efectúa a tem 
peraturas entre 800 y 20002(3.

Por lo menos uno de los componentes em­
pleados para la reacción o un gas inerte, eventual­
mente después de un precalentamiento con medios con­
vencionales, se calienta como es conocido o bién con 
intercambiadores de calor o con mótodos eléctricos, 
aproximadamente a temperatura de reacción o más. 
como mótodos eléctricos se pueden emplear calefacción 
de resistencia eléctrica, mecheros de plasma, arcos 
de luz soplados, calefacción de alta frecuencia o 
por inducción.

El calentamiento del componente oxigeno- 
so a temperatura de reacción se puede efectuar calen 
tándole mediante combustión con un compuesto carbono 
so, por ejemplo CO en una pre-cámara. En una forma 
de ejecución preferente se efectúa la adición del 
componente oxígenoso axialmente en el reactor y la 
alimentación del CO al gas oxígenoso, ya previamen­
te precalentado, con medios convencionales poco an­
tes del lugar en el cual el halogenuro penetra en el 
trayecto de mezcla.

Finalmente se puede calentar el componen 
te oxígenoso también mediante intercambio de calor



5.

10.

15.

20.

25.

indirecto con materiales inertes, preferentemente de 
cerámica.

A la reacción se le agregan conveniente­
mente medios de modificación, tales como AlgO^, ZrOgy 
Si02t iones de aloali o aloali terreo o vapor de 
agua. Se pueden agregar como tales, en forma de cuer­
pos sólidos o en forma de aerosol, a un componente 
de reacción o a un gas inerte. Sin embargo tambián 
es posible agregar o mezclar los compuestos en la for 
ma de halogenuros en estado sólido o evaporado.

En una forma de ejecución se mezclan los 
medios de modificación en la forma de halogenuro, tal 
como por ejemplo AlCl^ y SiCl^ con el gas oxigenoso 
que entra axialmente, seleccionándose la temperatura 
de calentamiento previo del componente oxigenoso de 
manera que los halogenuros reaccionen a los óxidos 
correspondientes y se encuentren presentes en la co­
rriente de gas en forma de aerosol. Si se incluye un 
halogenuro, tal como cloruro de aluminio, en forma 
sólida en la corriente de oxigeno entonces se pueden 
agregar además al cloruro de aluminio compuestos de 
aloali o aloali tórreo.

Pero tambián as posible agregar al AICI3 

evaporado a la corriente de TÍCI4 caliente e intro­
ducirse en esta forma en la reacción.

A la reacción de oxidación se le agregan 
górmenos, debiendo óstos górmenos encontrarse ya en 
forma desarrollada cuando alcancen el trayecto de 
mezcla. Por una parte se evita de esta manera una so­
bresaturación de la fase gaseosa como punto de partí30
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da posible para sedimentaciones en la pared y por 
otra parte se logra un crecimiento más igualado y 
una distribución más estrecha de las partículas en 
el producto.

La obtención de los gármenes se puede 
efectuar tambián ramificando una corriente parcial 
del TiCl^ y transformando esta parte en TÍO2 antes de 
alcanzar el trayecto de mezcla. Para la obtención de 
górmenes de TiOg se procede como sigue: Una corrien­
te parcial del TiCl^ se mezcla al oxígeno o al gas 
oxigenoso precalentados y se reaccióna aquí al óxido. 
La reacción deberá estar terminada antes de entrar en 
el trayecto de mezcla. Durante la mezcla de los com­
ponentes de reacción pueden crecer los productos de 
reacción inmediatamente sobre górmenes frescos, que 
se encuentran por decir así . en estado nascente. Op­
cionalmente se le pueden agregar a la corriente de 
oxigeno tambión cantidades correspondientes de agua 
o de óxidos dáLnitrógeno, ya que estos compuestos 
reaccionan con el TiCl^ más rápidamente que el oxi­
geno mismo, y de esta manera facilitan la formación 
de górmenes.

Otra posibilidad consiste en el empleo de 
górmenes extraños. Asi se pueden agregar, en lugar 
de una corriente parcial de TÍCI4., tambión correspon 
dientes partes de por ejemplo SiCl^ ó AICI3 en forma 
de vapor a la corriente de oxígeno y allí, eventual­
mente asimismo en presencia de agua o óxidos de ni­
trógeno, reaccionar a párticulas de óxido de partí­
culas finas con propiedades de górmenes.30



5o

10.

15.

20.

25,

30.

325474
-  16 -  ^

Para la obtención de gérmenes se puede 
emplear también una combinación de una corriente par 
cial de Ti Cl^ con SiCl^ y/o iones de alcali y/o ál­
cali terreo.

Finalmente también es posible emplear un 
cloruro de titanio de baja valencia como gérmen. Pa­
ra ello se le agrega al TiCl^ una oantidad determina 
da de medio de reducción, por ejemplo hidrógeno, y 
el subcloruro resultante se introduoe con la corrien 
te de TiCl^ en la zona de mezcla.

Los compuestos empleados para la obten­
ción de gérmenes se dosifican de manera que el óxi­
do que sirve como gérmen sea de 0,5 - 5%, referido 
al TiOg producido. En el caso de TiCl^ como gérmen 
deberán reducirse al subcloruro 0,5 - 5% del TiCl^ 
empleado.

Para más detallada aclaración del proM 
dimiento sirven los ejemplos siguientes:

Ejemplo 1

En un reactor, como representado en la 
ilustración, se introdujeron, a través del tubo de 
alimentación central 1, 5,28 m^N/h de TiCl^ por 2 

a la parte cónica del reactor. Además se evaporaron 
26 1 de TiCl^ líquido por hora con vapor de 15 atm. 
y a continuación se calentó en un horno de resisten 
cia eléctrico a 980SC; con esta temperatura entró el 
tetracloruro en el reactor.

El diámetro de 1 era de 90 mm, correspon 
dientemente la velocidad era de 1,06 m/seg. en 2.

A través de la tubería anular 7 y la aber



tura de entrada para la corriente transversal 8, de 
las cuales se emplearon 6 unidades con un diámetro 
de 5 mm, se sopló una mezcla de 6,87 m^N de Og y 8,95 

m^N de Ng por hora; la proporción de TiíOg era por 
lo tanto de 1:1,3 y la parte en volumen del tetraclo 
ruro de titanio en la mezcla de reacción ascendió al 
25%* La mezcla de Og/Ng se había calentado previamen 
te a 600SC. La velocidad de entrada en la zona de 
mezcla ascendió a 91,5 m/seg. La graduación de las 
aberturas era de manera que su eje formase con el ra 
dio un ángulo de 253; la inclinación de las aberturas 
contra la horizontal fuá de 103 hacia abajo. La aber­
tura del cono ascendió a 203.

Por debajo de la entrada para el gas oxi­
dante se soplaron, a travás de dos toberas 11, tangen 
cialmente 4m^N/hora de notrógeno de 5003C, al cual 
se le había agregado arena de Becorit (óxido de alu­
minio fundido)

La temperatura se encontraba en la zona 
de reacción en el lugar más caliente por encima de 
11003C. Al TÍCI4 caliente se le agregó tanto cloruro 
de aluminio evaporado de manera que el dióxido de ti 
tanio obtenido contenía 1% de AlgOj. A los gases oxi 
genosos se les agregó vapor de agua en una cantidad 
de 2 %-Mol, calculado sobre el titanio. El producto 
de reacción se evacuó como suspensión en el gas de 
salida en 5 fuera del reactor y se enfrió con gas iner 
te frío o gas de salida retornado muy rápidamente a 
una temperatura inferior a 6003C. El gas de salida te

nía antes del enfriamiento brusco la composición si—
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guíente: Clg = 42,1 %; 0g = 6,3 Ng = 51,6 %.
Las ulteriores operaciones, tales como 

enfriamiento, separación del polvo, etc. se efectúa 
ron con métodos convencionales, refrigerador de agua, 
ciclones y filtros de polvo.

El dióxido de titanio obtenido tenia una 
capacidad de blanqueo máxima de 760 segdn DIN 53 192, 
una de 1750 segdn Reynolds.

Ejemplo 2
El aparato empleado aquí correspondía en 

principio a la disposición mostrada en el dibujo, sA 
lo que aquí la pared del cono estaba fabricada de 
material poroso. Una mezcla de 12,2 m^N de Og y 8,43 
m^N/h de Ng se calentaron a 9603C y en 2 se introdu­
jo a una velocidad de 11,5 m/seg. en el reactor 3,4. 
50 l/h de tetracloruro de titanio se evaporaron con 
vapor de 15 atm., mediante un horno de resistencias 
con bancada de grafito se calienta a 980SC y en 6 

se alimenta a una tubería anular 7 y desde allí a 
través de 6 aberturas 8 con un diámetro de 5 mm se 
sopla transversalmente a la corriente del gas oxige 
noso dentro del reaotor. La velocidad de soplado as 
cendió a 109,5 m/seg. Las aberturas de entrada se en 
contraban radiales y estaban inclinadas contra la ho 
rizontal en 20s hacia abajo.

Se agregaron cloruro de aluminio y vapor 
de agua en proporciones iguales, como indicado en el 
ejemplo 1, solo que aquí estos aditivos estaban agre 
gados a la corriente de gas oxigenoso. El cono que 
empezaba directamente debajo de la entrada del TiCl^



estaba ejecutado con doble pared; la interior era de 
grafito poroso. Se introdujeron 6 m^N de cloro en el 
recinto anular y a través de la pared porosa de gra­
fito, cuya superficie ascendía a 1925 cm2, se intro

9. dujo a presión en la parte cónica del reactor.
La mezcla de reacción, sin el cloro im­

pulsado a través de la pared porosa, tenía la compo­
sición: 33,0 % en volumen de TiCl^, 39,6 % en volu­
men de O2 y 27,4- % en volumen de Ng; la proporción

10. TiCl^Og fuá de 1:1,2. Las partes en volumen de CI2, 
Og y Ng fueron de 71,6 %, 5,5 % y 22,9 %.

La suspensión de TiOg enfriada bruscamen 
te después de terminada la reacción en el gas de sa­
lida se elaboró como ya descrito en el ejemplo 1. El 

1$. dióxido de titanio obtenido tenía buenas propiedades
de pigmento; la capacidad de blanqueo segdn DIN era 
de 785, segón Reynolds de 1825.

Ejemplo 3
Se repitió la reacción como descrita en 

20. el ejemplo 2. Solo que aquí se mezcló una corriente
parcial del TiCl^, es decir 2 %, antes de la zona de 
mezcla al gas oxidante, que contenía vapor de agua, 
de manera que directamente delante de la zona de mez 
cía esta corriente parcial de TiCl^ reaccionó con 

25. agua y se arrastró TiOg de partícula muy fina con co­
rriente de gas en la zona de reacción y allí actuaron 
como gérmenes.

El producto tenía excelentes propiedades
de pigmento



5.

10.

15.

20.

25.

30.

N O T A
Descrita suficientemente la naturaleza 

del invento, asi como la manera de realizarlo en la 
práctica, debe hacerse constar que las disposicio­
nes anteriormente indicadas son susceptibles de mo­
dificaciones de detalle en cuanto no alteren su prin 
cipio fundamental. También se hace constar que el in 
vento se refiere a una Solicitud de Patente presenta 
da en Alemania con fecha 15 de abril de 1.965, ns F 
45 833 IVa/12 g acogiéndose, por lo tanto, a los be­
neficios que conceden los Convenios Internacionales 
en vigor y siendo lo que constituye la esencia del 
referido invento y por lo que se solicita Patente de 
Invención por 20 años en España: "PROCEDIMIENTO CON­
TINUO PARA REALIZAR REACCIONES EXOTERMICAS 0 LIGERA­
MENTE ENDOTERMICAS A TEMPERATURAS ELEVADAS"; caracte 
rizándose por lo siguiente:

13.- Procedimiento continuo para realizar 
reacciones exotérmicas o ligeramente endotérmicas a 
temperaturas elevadas entre componentes de reacción 
por lo menos parcialmente gaseosos o vaporosos bajo 
calentamiento previo de los componentes de reacción, 
caracterizado porque por lo menos uno o varios de 
los componentes de reacción se calientan a una tem­
peratura tan elevada de manera que por lo menos se 
alcance la temperatura de inflamación de la mezcla 
de reacción y a continuación por lo manos uno de 
los componentes de reacción se introduce con una vé 
locidad de hasta 20 m/seg. centralmente en una cáma­

ra de combustión que se abre cónicamente hacia
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arriba o preferentemente hacia abajo, que está co­
locada sobre un reactor perpendicular, mientras que 
el otro o los otros componentes de reacción, en ca­
so dado mezclados con gas inerte, se soplan en la 
cámara de combustión que se ensancha en forma de 
embudo, en dirección transversal hacia la parte 
que fluye axialmente hacia arriba o hacia abajo del 
otro componente de reacción con una velocidad entre 
30 y 120 m/seg. , a travós de aberturas de entrada 
cuya inclinación con relación a la tangente es en­
tre 0 y 903 y hacia arriba o hacia abajo con rela­
ción a la horizontal entre o y 253, debiendo ser el 
producto del peso especifico y la velocidad de los 
componentes de reacción que entran en la cámara de 
combustión en corriente transversal aproximadamente 
1 - 2  magnitudes mayor que el mismo producto de la 
corriente de gas conducida axialmente y el diámetro 
de la tobera de entrada entre la 53 y la 20a parte 
del trayecto a recorrer.

23.- Procedimiento segán la reivindica­
ción 1B, caracterizado porque directamente por enci 
ma o por debajo de las toberas para los componentes 
de reacción a introducir en corriente transversal 
se sopla gas inerte secado frió, en caso dado con 
materiales inertes que sirven como cuerpos de fric­
ción, preferentemente en posición tangencial o bión 
por lo menos con un ángulo grande en relación con 
el radio.

33.- Procedimiento segán las reivindi­
caciones 13 y 23, caracterizado porque el granulado



de los cuerpos inertes es entre 0 , 5 y 4 mm, prefe­
rentemente entre 1 y 2 mm.

48.- Procedimiento según las reivindi­
caciones 18 - 33, caracterizado porque el ángulo de 
la cámara de reacción que se ensancha en forma de 
embudo es de 10 y 20B con relación al eje.

58.- Procedimiento según las reivindi­
caciones 18 - 48, caracterizado porque las paredes 
de la cámara de combustión, que se ensancha en for 
ma de embudo, están fabricadas de material permea­
ble al gas.

68.- Procedimiento según las reivindi­
caciones 18 - 5 3, caracterizado porque como material 
permeable al gas se emplean materiales cerámicos o 
grafito y a travás de las paredes porosas se sopla 
gas inerte frío.

73.- Procedimiento según las reivindi­
caciones 18 - 6s, caracterizado porque como gas 
inerte se sopla nitrógeno o cloro, eventualmente 
en mezcla con monóxido de carbono o tetraclorocar 
bono.

88.- Procedimiento según las reivindi­
caciones 18 - 73, caracterizado porque el óxido de 
metal o bión semi-metal se fabrica en distribución 
fina como pigmento.

98.- Procedimiento según las reivindi­
caciones 18 - 88, caracterizado porque los compues 
tos de metal o semi-metal se emplean en forma de 
sus halogenuros evaporables.

108.- Procedimiento según las reivin­



dicaciones 1 a - 9&, caracterizado porque el tetra 
cloruro de titanio se quema con oxigeno y/o aire 
a temperaturas de 800 - 2000RC a dióxido de tita­
nio.

118.- Procedimiento según las reivin­
dicaciones 18 - ios, caracterizado porque la pro 
porción de oxígeno:tetracloruro de titanio se ajus 
ta entre 1,0 - 1,3.

128. -  Procedimiento según las reivin­
dicaciones 18 - 11&, caracterizado porque el calen 
tamiento del componente oxigenoso a temperaturas 
de reacción se efectúa mediante combustión del CO 
agregado en mezcla.

13 8.- Procedimiento según las reivin­
dicaciones 18 - 128, caracterizado porque el gas 
oxigenoso se introduce axialmente en la cámara de 
combustión y la alimentación del monóxido de car­
bono se efectúa junto con gas oxigenoso convencí^ 
nalmente calentado previamente poco antes de la 
mezcla de los componentes de reacción.

148.- Procedimiento según las reivin­
dicaciones 18 - 1 3 8, caracterizado porque el medio 
de modificación, tal como el óxido de aluminio, 
óxido de circonio, dióxido de silicio, vapor de agua 
y/o iones de alcali o alcali-tórreo se agrega al com 
ponente de reacción axialmente introducido como ae­
rosol o como cuerpos sólidos.

158.- Procedimiento según las reivin­
dicaciones 18 - 148, caracterizado porque al que­
mar tetrahalogenuro de titanio el tiempo de estancia
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de la mezcla de reacción en el recinto de reacción 
se ajusta a menos de 5 segundos, preferentemente a 
0,001 hasta 1 segundo.

163.- Procedimiento según las reivindi 
caciones 19 - 15a, caracterizado porque la combus­
tión del TiCl^ se efectúa en presencia de górmenos 
de TiOg que se obtuvieron mediante reacción de una 
corriente parcial de TiCl^ con vapor de agua en can 
tidades de 0,5 hasta 5 % en status nascendi.

178.- Procedimiento según las reivin­
dicaciones 1& - 163, caracterizado porque se emplea 
un górmen que se obtuvo por reacción de una corrien 
te parcial de TiCl^ con NO ó NOg en cantidades de 
0,5 hasta 5 % en status nascendi.

183.- Procedimiento según las reivindi
caciones 13 - 17a, caracterizado porque se emplea
un górmen que se obtuvo por reacción de una corrien
te parcial de TiCl con oxígeno en cantidades de

4*
0,5 hasta 5 % en status nascendi.

1$)S.- Procedimiento según las reivindi 
caciones 18 - 188, caracterizado porque se emplea 
un górmen que se obtuvo por reacción de una corrien 
te parcial de SiCl^ con vapor de agua, oxígeno o 
óxidos de nitrógeno en cantidades de 0,5 hasta 5 % 
en status nascendi.

203.- Procedimiento según las reivindi 
caciones 18 - 193, caracterizado porque la forma­
ción de górmen se efectúa en una corriente parcial 
de TiCl^ en presencia de SiCl^ y/o iones de alcali 
o alcali-tórreo.30



21§.- Procedimiento segdn las reivindi 
caciones 1S - 208, caracterizado porque se emplea 
un górmen que se obtiene mediante reacción de una 
corriente parcial de TiCl^ con hidrógeno, y óste en 

5. cantidades de 0,5 - 5 %.
228.- Procedimiento continuo para reali 

zar reacciones exotórmicas o ligeramente endotórmi- 
cas a temperaturas elevadas, tal y como queda subs­
tancialmente descrito la presente Memoria e ilus
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