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La invencidén se refiere & un procedi-
miento continuo pere reslizer reacciones exotérmi
cas o bidn ligeramente endotérmicas entre compo-
nentes de reaccién gaseosos y/o vaporosos y/o cuer

>o pos sélidos, para la obtencidén de materiales séli-
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dos inorgdnicos finamente repartidos. Mediante la

reaccidén de halogenuros de metel o semi-metal, pre-
ferentemente evaporables, como por ejemplo aire,
ox{geno, agua o amoniaco, a temperaturas mds eleva-
das, se pueden obtener por ejemplo dxidos o nitru-
ros. Este procedimiento es especialmente adecuado
pare la obtencidén de 6xidos en distribucién fina co-
no pigmentos.

En la obtencién de Sxidos, que son ade~
cuados como pigmentos, es de importancia esencial
gque las particulas de pigmento sean de magnitud uni-
taria exactamente definida. Durante la realizacién de
la reaccidén es por lo tanto de gran importancia que
la mezcla de los componentes de reaccidn se efectde
bajo condiciones exactamente controladas y lo mds ra
pidaemente posible, puds solo asl se garantizan condi
ciones de reaccidén unitarias. Si por el contrerio la
mezcla se arrastra, entonces abarca la zona de reac—
cidn un trayecto largo y tanto las temperaturas en
la zona de reaccidn, como tembidn el tiempo de estan-
cia de las partfculas ya formadas en la zona de al-
tas temperaturas resultenmuy variados,

En muchos procedimientos conocidos de es-
ta clase se proponen mecheros que se componen de tu-
bog coaxiales o de numerosas toberas dispuestas uns
al lado de la otra, que tambidn pueden estar inclina
das ligeramente entre si; los participantes en la
reaccibn individuales se soplan aqul a través de dis-
tintos tubos a la zona de reaccién. En el ceso de eg-

tas corrientes paralelas la mezcla no se realiza mo-
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mentaneamente, sino solo lentamente en la medide en
que las corrientes parslelas en sus superficies 11-
mite se arremolinan y consumen, Hey que afiadir ade-
més que, para evitarmsedimentaciones en las toberas,
que pueden producir atascos, segin distintas propo-
siclones se ha de situar una corriente de gas iier-
te entre las aberturas de salida de los distintos
componentes de la reaccidn. En este caso se reduce
el peligro de sedimentaciones, pero por el contra-
rio se hace mds lente aun la mezcla de los componsin
tes de reaccidn y la distribucidén del tamafio de gra
nulacién de las particulas de pigmento mds desfavo-
rable.,

98 ha encontrado ahora un procedimiento
para la realizacidn de reacciones exotdrmicas o 1li-
geramente endotérmicas, a temperaturas elevadas, en
tre componentes de reaccidn por lo menos parcialmen
te gaseosos o vaporosos, bajo calentamiento previo
de los componentes de reaccidén, que se caracteriza
porque por 1o menos uno ¢ varios componentes de
reaccidn se calientan a una temperatura tan eleva-
da que por lo menos se alcance la temperatura de in
flamacién de la mezcla de reaccidn y a continuacién
por lo menos uno de los componentes de reaccidn se
introduce con una velocidad de hasta 20m/seg cen-
tralmente en une cdmara de combustidn, que se abre
cénicamente hacia arriba, o ventajosamente hacia abe
jo, que estéd colocade sobre un reactor perpendiculay,
mientras que el oltro o los otros componentes de reac

cién, en caso dado mezclados con gee inerte se soplan
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en la cdmera de combustidén que se ensancha en forme
de embudo en direccidn transversal hacia la parte
que fluye exialmente hacia arribe o hacia abajo del
otro componente de reaccidn, con yna velocidad en—
tre 30 y 120 m/seg., 2 traves de sberturas de entrs
da cuya inclinacidn con relacidn a la tangente es
entre O y 902 y hacie arriba o hacia abajo con rela
cién a la horizontal entre O y 2592, debiendo ser el
producto del peso especifico y la velocidad de los
componentes de reaccidn, que entran en la cdmara de
combustién en corriente trensversal, aproximadamente
1 - 2 megnitudes mayor que el mismo producto de la
corriente de gas conducida axialmente y el didmetro
de las toberas de entrada entre la 52 y 208 parte
del trayecto a recorrer.

En el presente procedimiento se evitan
los inconvenientes arriba deseritos, ya que se lo-
gra una mezcla mds rdpida y mds intensa de los com~
ponentes de reaccidén. El procedimiento es especial-~
mente adecuado para efectuar reacciones de fases ga
seosas pare la obtencidn de materiales sdlidos fina-
mente distribuidos, tal como por ejemplo dxidos de
metales. Es especialmente adecuado para la obtencidn
de excelentes pigmentos de TiO, mediante la oxidacién
de tetrahelogenuros de titanio, especialmente TiClg.

De acuerdo con el procedimiento se efec-
tia la mezcla soplando una parte de los componentes
de reaccidén central y axialmente desde earriba en el
recinto de reaccidn; €1 6 los otros componentes de

le reaccién se introducen al comienzo del trayecto
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de reaccidén lateralmente en corriente transversal.

Le posicién de las aberturas de entrada para la co-
rriente transversal puede ser radial; las aberturas
de entrada pueden sin embargo, estar dispuestas en un
dngulo determinado con relacién al radic. Contra la
horizontal forman un 4ngulo de 10-45¢ en direccién de
la corriente de gas.

A continuacidn de esta zona de mezciu se
encuentra una cdmara de combustidn que estd desurro—
llada como céno abierto hacia arriba, preferentemen-
te sin embargo hacia abajo, al que contimia entonces
una cdmara c¢ilindrica de mamposteria. E1l desarrollo
de la zona de mezcla en forma de cono es esencial
para una realizacidén dptima del procedimiento. Ia
mezcla se efectia en la parte estrecha del cono para
que los recorridos de mezcla se mantengan cortos, es
decir, que los chorros de gas puedan penetrar rdpida
¢ intensamente. Con una posicidén 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, 81 no sobrepasa una
cierta medids, contribuye & una mejor mezcla.

Bl cono permite finalmente una transicidn
gin escaldn alguno desde la estrecha parte de mezcla
de la cdmara de combustidén hacia el reactor, de mane-
ra que no 8¢ pusden presentar en los bordes remolinos
que pudieran influenciar desfavorablemente la mezcla.

La mezcla momentanea y total de los com-
ponentes de reaccidn, que penetran en la cdmara de

mezcla, es muy importante para la calidad de los pig-
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mentos. Los chorros de las gberturas de entrade
estrechas deben ser capaces de atravesar el cho-
rro de gas que penetra central desde arriba. Le pro
fundidad de penetracidén de los chorros de gas depen-
de de su velocidad, de le presién previa en las tobe
ras asl como, con la presién previa dada, del didme-
tro de la tobera, ademds, sin embargo, tambidn del
peso especifico del gas soplado en el sentido de que
bajo condiciones comparsbles la velocidad del gas
mds pesado puede ser inferior a la de un gas especi-
ficamente mds ligero paras lograr el mismo efecte de
penetracidn.

Una explicacidén tedrica detallada y una
representacidén formularia de las relaciones entre
la penetracibn del chorro de gas, que fluye transver
salmente en la corriente axial, y de la mezola no es
posible. Los ensayos dieron wna relscidn magnitudinal
de la clase que el producto del peso especifico y de
la velocidad del material gque sale en corriente trans-
versal de las aberturas de entrada debe ser aproxima-
damente 1 - 2 magnitudes mayor que la del peso espe-
cifico y de la velocidad de la corriente de gas axial.
Adends debs ser en presiones de toberas dada la pro-
porcién entre el didmetro de la tobera y la longitud
de penetracidn entre 1:5 hasta 1:20. Valores especi-
ficos y temperaturas de calentamiento previo para
reacciones en particular se indican en los ejemplos.

Para ia realizacidn de un procedimiento

continuado es importante, especialmente en la fabri

cacién de pigmentos de dxidos, que se eviten las
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sedimentaBiones e incrustaciones en la pared del
reactor o bién éstas se mantengan muy reducidas.

El peligro de tales crecimientos de incrustaciones
es my grande pues la formacién de gérmenes en la
pared puede ser bajo circunstancias muy favorecida
en comparacidn con la formacién de gérmenes en 1a
fase vaporosa. Le reaccidn en la pared solo se pue—
de evitar restringiendo la reaccidn mediante varia-
cién de las condiciones en la pared, tal como por

e jemplo bajando la temperatura de la pared mediante
refrigeracidn. Simultaneamente se puede situar un
velo de gas inerte conbra la pared. Esta disposicién
estd dibujada en el esquema. Por debajo de las aber-
turas de entrada de los participantes en la reaccién
se encuentra oiro juego de aberturas (plano de corte
B-B) que en cada caso estdn mds inclinadas con rela-
cién al radio, preferentemente lo mds tangencial po-
gible, Bl gas inerte mds frfo aqui soplado se coloca
como velo rotativeo de gas conira la pared y mantiene
la mezcla de reaccidn separade de ella. Simultanea-
mente se pueden imtroducir cuerpos impulsores iner-
tes que, por el velo rotativo de gas, se mantienen
en movimiento circular contra la pared y eliminan las
gedimentaciones en la pared.

Una segundae posibilidad pars evitar las
incrustaciones en la pared estd dada por la aplica-
cidn ya conocida de una pared de reactor porosa.

En comparacién con la reaccién de gases inertes, por

ejemplo cloro o nitrégeno, se empujan en forma seca

& travds de la pared porosa con lo cual la tempera-
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tura de la pared se reduce asimlsmo a aproximada-—
mente 500~ 8002C.

El gas inerte introducido debe estar,
especialmente en la reaccién de halogemuros, ab-
solutamente seco para evitar con toda seguridad una
preferente formacidn de dxido por la reaccién de hi
drdlisis de transcurse esencislmente més rdpido.
Ademds de un enfrismiento de las paredes del reac.-
tor se puede lograr, mediante los gases,introduci-
dos, tambidn una reaccién con los productos de
reaccidn sedimentados sobre la pared. Bl Ti0, sedi-
mentado se puede transformar de nuevo en TiCly.
Gomo medio de reduccidn se emplea carbono o biéan
compuestos carbonosos. Asi se le puede agregar al
cloro, introducido a través de las toberas o a tra
vés de la pared porosa, por ejemplo monobxido de
carbono o tetraclorocarbono. Asimismo es posible
el empleo de material. carbonoso, tal como grafito,
como pared del reactor. En este caso pueden reduclir
los compuestos carbonosos alimentados ( CO, 0014)
la merma en la pared del reactor implicada por la
reaccién,

Otra alternativa para evitar las incrus
taciones consiste en evitar una posible sobresatu-
raciéd de la fase gaseosa y la preferencia que es-
to implica para la formacién de gérmenes en la pa-
red, agregéndosele a la otra parte de los componen
tes de reaccidn un gérmen ye terminado, de manera
que éste ya estd presente en el momento de la reac

¢idn. Preferentemente se efectus esto agregdndose
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una parte correspondiente del TiCl, al éxigeno o
a la mezcla de gas oxigenoso y ya al alcanzar la
zona de reaccién se reacciona al Ti0,, eventual-
mente en presencia de agua.

El nuevo procedimiento se explica en el
ejemplo ds la oxidacién de TiCl, con aire u oxigerio
a Ti0, fino como pigmento. El aparato empleado estd
esquematizado en el dibujo. Central desde arrive se
introduce uno de los componentes de la reaccién, por
ejemplo el gas oxidente: aire, aire enriquecido con
oxIgeno u oxigeno puro. Por 2 penetra el gas oxidan~
te en la parte ednicea del reactor 3. El segundo par—
ticipente en la reaccidn, en este caso el TiCl4,
penetra a travéds de las tuberias de alimentacién 6
en el recinto snular 7 y llega desde alll, a travds
de un mimero de aberturas 8, a la entrade hacia el
recinto de reaccién para ser mezclado allf con el
gas oxidante., La disposicién de las aberturas de en
trada estd representada en el dibujo de corte A - A
(aqui solo se han dibujado 3 aberturas, su mfmero
puede ser también de 2 o mds de 3). Pueden estar dis
puestes radiales o de manera que su eje forme un dne
gulo, con relacidn al radio, de aproximadamente 10 -
402, Ademds, las aberturas de entrada pueden estaf,
como se demuestra en el dibujo, inclinadas hacia aba
jo con relacién a la horizontal. La mezecla de los
componentes previamente calentados se efectua median-
te penetracidn de los chorros de gas en la corriente
de gas que penetra axialmente. Si las aberturas de

entrada de gas estdn dispuestas ademds con un dngulo
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en relacidn con el radio, es decir si el gas que
penetra a travéds de las aberturas tiene un comwpo
nente tangencial, entonces se presenta ademds un
erremolinamiento de los gases, lo que sumenta el
efecto de mezcla. Rl gas oxidante, sin embargo, no
se puede introducir solamente en forms axial ni el
TiCl, solamente a través de las aberturas de entra
de laterales; fundamentalmente se pusde proceder
tambidn a la inversa.

Por debajo de las aberturas para un com
ponente de reaccidén se encuentran ume o varias Ho-
beras 11, a través de las cuales se puede soplar
ges inerte, frio y seco, en la parte cénica del reac
tor. Si son varias las toberas, entonces est4dn co-
nectadas mediante una tuberfa anular 10 con la tu-
berfa de alimentacién del gas inerte (Corte B-B).

El dngulo de disposicién de las toberas con relacidn
a8l radio es grande, preferentemente tangencial, El
gas inerte mds frio introducido por aqui, por ejem—
plo cloro o nitrégeno, forma un velo rotante interior
de gas que se asienta contra la pared del reactor

¥, por lo tanto, evita que la mezcla de reaccién lle
gue hesta le pared y alli reaccionesbajo formacién

de incrustaciones,

El cabezal edénico de combustidn 3 es el
que estd mds expuesto a incrustaciones. Estas se
presentan siempre hasta una distancia determinada
del punto de mezcla; una distancia que es destaca-
damente mds corta que toda la zona de reaccidn.

El 4ngulo de abertura del céno se debe
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geleccionar de maners que una cierta resaca contri-
buya a la mejor mezcla; sin embargo se debe eviter
una resaca demasiedo fuerte, ya que ésta repercute
desfavorablemente,

El recinto de reaccién 4, en el cual
se realiza aun un crecimiento de les particulas de
bxido formadas y se termina la reaccién, y2 no es
atacado por les incrustaciones.

La suspensién de TiO, en el gas de sali
da es extraido por 5. Aqui se enfrfe bruscamente con
gases inertes o gas de reaccién retornado y en un
sistema de refrigeracilén e continuacibén se enfrie a
1002C. E1 Ti0,, de particules finas, se separa del
gas de reaccién con métodos convencionales, tal co-
mo por ejemplo ciclones, EGR o filtros de manges.

Naturalmente se puede efectusr este
procedimiento también introduciendo, por ejemplo en
un aparato modificado en forme correspondiente, los
componentes de reaccidn desde abajo, los componen=—
tes de reaccidn sélidos se extrasen por lo tanto con
los gases de reaccibn en el extremo superior de la
cémara de reaccidn. Ademds, el procedimiento se pue
de realizar también en dispositivos dispuestos ho-
rizontalmente.

El procedimiento se efectua de manersa
que se mentengen tiempos de estencia de menos de 5
segundos, preferentemente de 0,001 hasta 1 segundo.

A los gases empleados para le reasccidn

se les puede mezclar gas de salida de la reaccidn

retornado o un gas inexrte.
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Es posible agregarle al gas inerte rote
tivo en la pared de la cdmara de combustién conti-
nvademente o por etapas un material inerte sdélido.
Los cuerpoe inertes giran entonces a lo largo de la
pared y mentienen ésta libre de sedimentaciones del
producto. Los cuerpos de friceidn inertes tienen un
peso especifico entre 2 y 5, un didmetro de greno
de 0,1 hasta aproximademente 4 mm y preferentementoe
forme esférica. Se componen de materiales compectos
sinterizados u obtenidos de fusiones, altamente rew-
gistentes a la friccidén, por ejemplo pueden componer
se de éxidos, tales como A1503, S5i0p, TiO2, Zr0y,
correspondientes mezclas de bxidos mixtos o ZrSiO4.

La introduccién de los cuerpos de fric—
cién 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 rotative
a lo largo de la superficie cénica hacia abajo.
Asimismo es posible introducir los cuerpos de fric-
cidn antes de la entrade del gas inerte en el recin
to de reaccidn en la tuberia de alimentecién de gas,
de manera que entonces salgan el gas inerte y arena
a través de las toberas.

En una ulterior forma de ejecucidén se
pueden, por encime de las toberas de gas inerte, con
ayuda de una bancada fluida de cuerpos de impulsidn
sblidos mantenidos en movimiento mediante cloro,

caer estos a travds de une esclusa de rebose al in-

terior del reactor hasta que nuevamente sean arrag-—
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trados poxr el gas inerte.

En la oxidacidn de TiCl, a pigmento de
Ti0p se trabaja preferentemente con un exceso de
ox{geno; la proporcidn 0,:TiCl, se mentiene conve-
nientemente entre 1,0 y 1,3,

La reaccién del TiCl, con oxigeno, aire
0 con aire enriquecido, con oxigeno se efectds a tem
peraturas entre 800 y 20002C,

Por lo menos uno de los componentes om.
pleados para la reaccidén o un gas inerte, eventual~
mente despuds de un precalentemiento con medios con~
vencionales, se calienta como es conocido o bién con
intercambiadores de calor o con métodos eldéctricos,
aproxinadamente o temperature de reaccién o mds,
como métodos eléctricos se pueden emplear calefaccién
de resistencia eléctrica, mecheros de plasms, arcos
de luz soplados, calefaccidn de alta frecuencis o
por induccién,

El calentamiento del componente oxigeno-
so a temperatura de reaceidn se puede efectuar calen
téndole mediante combustién con un compuesto carbono
80, por ejemplo CO en una pre-cémare. En una forme
de ejecucidén preferente se efectia la adicién del
componente oxigenoso axialmente en el reactor y la
alimentacién del CO al gas oxigenoso, ya previamenw
te precalentado, con medios convencionales poco an-
tes del lugar en el cuasl el halogenuro penetra en el
trayecto de mezcla.

Finalmente se puede calentar el componen

te oxigenoso tambidn mediante intercambio de calor
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indirecto con materisles inertes, preferentemente de
cerdmica.

A la reaccién se le agregan conveniente—
mente medios de modificacidn, tales como Alp03, ZrOo,
Si0p, iones de aleali o aleeli terreo o vapor de
agua. Se pueden agregar como tales, en forma de cuer-
pos 861lidos o en forma de aerosol, & un componente
de reaccidn o 2 un gas inerte. Sin embargo también
e8 posible agregar o mezclar los compuestos en la for
ma de helogenuros en estado s8lido o evaporado.

En una forme de ejecucidn se mezclan los
medios de modificacidn en la forma de halogenuro, tal
como por & jemplo A1013 ¥y SiCl4 con el gas oxigenoso
que entra axiaslmente, selecciondndose la temperatura
de calentamiento previo del componente oxigenoso de
menera que los halogenuros reaccionen a los éxidos
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
s8dlida en la corriente de oxigeno entonces se pueden
agregar ademds al cloruro de aluminio compuestos de
alcall o alcali térreoc.

Pero tambidn es posible agregar el AlC1y
evaporado a la corriente de TiCl4 caliente e intro-
ducirse en esta forme en la reaccién.

A la reaceciébn de oxidacién se le agregan
gérmenes, debiendo dstos gérmenes encontrarse ya en
forma desarrollada cuando slcancen el trayecto de
mezcla, Por una parte se evita de esta manera una so-

bresaturacién de la fase gaseosae como punto de parti



da posible pars sedimentaciones en la pared y por
otra parte se logra un crecimiento mds igualado ¥y

una distribucién méds estrecha de las particulas en
el producto.

5. Ta obtencién de los gérmenes se puede
efectuar tambidn ramificando una corriente parcial
del TiCl4 ¥y transformando esta parte en TiOp antes de
alcanzar el trayecto de mezcla. Para la obtencidn de
gérmenes de Ti0, se procede como sigue: Una corrien—

10. te parcial del TiCl, se mezcla al oxigeno o al gas

oxigenoso precalentados y se reaccidna aquf al éxido.

La reaccidn deberd estar terminada antes de entrar en

el trayecto de mezcla., Durante la mezcla de los com—

ponentes de reaccién pueden crecer los productos de

15. reaccidn inmediatamente sobre gdrmenes frescos, que
se encuentran por decir asl en estado nascente. Op-
cionalmente se le pueden agregar & la corriente de
oxIgeno tembién centidades correspondientes de agua
0 de 6xidos delnitrégeno, ya que estos compuestos

20. reaccionan con el TiCly mds rapidamente que el oxi~-

geno mismo, y de esta meners faciliten la formecién

de gérmenes.

Otra posibilidad consiste en el empleo de
gérmenes extraiios. Asi se pueden agregar, en lugar
25. de una corriente parcial de TiCly, también correspon

dientes partes de por ejemplo 3iCly ¢ AlCljy en forma
de vapor a la corriente de oxIgeno y allf, eventual-
mente asimismo en presencia de agua o éxidos de ni-
trégeno, reaccionar a pdartfoulas de éxido de parti-

30. culas finas con propiedades de gérmenes,
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Para la obtencidn de gérmenes se puede
emplear también une combinacién de una corriente par
cial de Ti C1l, con SiCl, y/o iones de aleali y/o &l-
cali terreo.

Finalmente también es posible emplear un
cloruro de titenio de haja velencia como gérmen. Pa-
ra ello se le agresza al TiCl4 una cantidad determina
da de medio de reduccidn, por ejemplo hidrégeno, ¥
el subcloruro resultante se introduce con la corxrien
te de TiGl4 en la zona de mezcla.

Los compuestos empleados para la obton-
cién de gérmenes se dosifican de manera que el dxi-
do que sirve como gdérmen sea de 0,5 - 5%, referido
al 110, producido. En el caso de TiCly como gérmen
deberdn reducirse al subcloruro 0,5 = 5%-del TiCl,
empleado.

Para mds detallade aclaracién del proce
dimiento sirven los ejemplos sigulentes:

Ejemplo 1

En un reactor, como representado en la
ilustracidn, se introdujeron, a travds del tubo de
alimentacién central 1, 5,28 m3N/h de TiCl, por 2
a la parte cénica del reactor. Ademds se evaporaron
26 1 de TiCl, 1liquido por hora con vapor de 15 atm.
y & continuacién se calent$ en un horno de resisten
cia eldctrico a 9802C; con esta temperatura entrd el
tetraclorure en el reactor.

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

A través de la tuberia anuwlar 7 y la aber
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tura de entrada para la corriente transversal 8, de
las cuales se emplearon 6 unidades con un didmetro

de 5 mm, se sopld una mezcla de 6,87 m3N de 0, ¥ 8,95
w3N de N2 por hora; la proporcidn de Ti:O2 era por
lo tanto de 1:1,3 y la parte en volumen del tetraclo
ruro de titanio en la mezcla de reaccidn ascendid al
25%, La mezcla de 02/N2 se habfa calentado previamen
te a 6002C. La velocidad de entrada en la zona de
mezcla ascendid a 91,5 m/seg. Ta graduacién de las
aberturas era de manera que su eje formase con el rg
dio un dngulo de 25%; la inclinacidn de las aberturas
contra la horizontal fué de 102 hacia abajo. La aber-
tura del cono ascendié a 209.

Por debajo de la entrada para el gas oxi-
dante se soplaron, a travds de dos toberas 11, tangen
cialmente 4m3N/hora de notrégeno de 5009C, sl cual
ge le hable agregado arena de Becorit (dxido de alu-
minio fundido)

Le temperatura se encontraba en la zonas
de reaccién en el lugar mds caliente por encima de
11002C, Al TiCl4 caliente se le agregd tanto cloruro
de aluminio evaporado de manera que el difxido de ti
tanio obtenido contenia 1% de Aly03e A los gases oxi
genosos se les agregd vapor de agua en una cantidad.
de 2 %-Mol, calculado sobre el titanio. El producto
de reaccidn se evacud como suspensién en el gas de
salida en 5 fuera del reactor y se enfrié con gas iner
te frio o gas de salida retornado muy rdpidamente a

una temperatura inferior a 6009C. El gas de salida te

nia antes del enfriamiento brusco la conmposicidn si-
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guiente: Cly = 42,1 %; Oy = 6,3 %; N, = 51,6 %,

Las ulteriores operaciones, tales come
enfriamiento, separacién del polvo, efc. se efectng
ron con métodos convencionales, refrigerador de agua,
ciclones y filtros de polvo.

El didxido de titanio obtenido tenia una
cepacidad de blanqueo mdxima de 760 segun DIN 53 192,
una de 1750 semin Reynolds.

Ejemplo 2

El aparato empleado agul correspondia en
prineipio a la disposicidén mostrada en el dibujo, sé
lo que aqui la pared del cono estaba fabricada de
naterial poroso. Una mezcla de 12,2 n3N de O0p ¥ 8,43
m3N/h de N, se calentaron a 9602C y en 2 se introdu~
jo a una velocided de 11,5 m/seg. en el reactor 3,4.
50 1/h de tetracloruro de titanio se evaporaron con
vapor de 15 atm., mediante un horno de resistencias
con bancada de grafito se calienta a 9802C y en 6
se alimente a una tuberia anular 7 y desde allf a
través de 6 aberturas 8 con un didmetro de 5 mm se
sopla transversalmente a la corriente del gas oxige
noso dentro del reactor. La velocidad de soplado ag
cendié a 109,5 m/seg. Las aberturas de entrada se en
contraben radiales y estaban inclinadas contra la ho
rizontal en 202 hacia abajo.

Se agregeron cloruro de aluminio y vapor
de agua en proporciones iguales, como indicado en el
ejemplo 1, solo que aquf estos aditivos estaben agre
gados a la corriente de gas oxigenoso. E1l cono que

empezaba directamente debajo de la entrada del TiCly
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ezstaba ejecubado con doble pared; la interior era de
grafito poroso. Se introdujeron 6 3N de cloro en el
recinto anular y a travéds de la pared porosa de gra-
fito, cuya superficie ascendis a 1925 cm2, se intro
dujo a presién en la parte cénica del reactor.

La mezcla de reaccidn, sin el cloro im~
pulsado a través de la pared porosa, tenfa la compo-
gicién: 33,0 % en volumen de TiCly, 39,6 % en volo-
men de Op y 27,4 % en volumen de N,; la proporcidn
TiCl,:0, fué de 1:1,2. Las partes en volumen de Cl,,
0y v N, fueron de 71,6 %, 5,5 % y 22,9 %.

La suspensidn de Ti0, enfriada bruscamen
te despuds de terminada la reaccidn en el gas de sa-
lida se elabord como ya descrito em el ejemplo 1. El
dibxido de titanio obtenido tenfa buenas propiedades
de pigmento; la capacidad de blanqueo segin DIN era
de 785, segun Reynolds de 1825,

Ejemplo 3

Se repitid la reaccidn como descrita en
el ejemplo 2. Solo que agui se mezcld una corriente
parcial del TiCl,, es decir 2 #, antes de la zona de
mezcla al gas oxidante, que contenfa vapor de ague,
de manera que directamente delante de la zona de mez
cla esta corriente parcial de TiCl4 reaccioné con
agua y se arrastré Ti0, de particula muy fina con co-
rriente de gas en la zona de reaccién y alll actuaron
como gérmencs.

Bl producto tenia excelentes propiedades

de pigmento.
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N O T A

Descrita suficientemente la naturaleza
del invento, asi como la manera de realizarlo en la
préctice, debe hacerse constar que las disposicio-
nes anteriormente indicadas son susceptibles de mo-
dificaciones de detalle en cuanto no alteren su prin
cipio fundamental. Tembién se hace constar que el in
vento se refiere a una Solicitud de Patente presenta
da en Alemania con feche 15 de abril de 1.965, n® F
45 833 IVa/12 g acogiéndose, por lo tanto, & log be-
neficios que conceden los Convenios Internacionsles
en vigor y siendo lo que constituye la esencia del
referido invento y por lo que se solicita Patente de
Invencidn por 20 afios en Espafia: *PROCEDIMIENTO CON-
TINUO PARA REALIZAR REACCIONES EXOTERMICAS O LIGERA-
MEWTE ENDOTERMICAS A TEMPERATURAS ELEVADAS"; caracte
rizdndose por lo siguiente:

18.- Procedimiento continuo para realizar
reacciones exotérmicas o ligeramente endotérmicas =
temperaturas elevadas entre componentes de reaccién
por 1lo menos parcialmente gaseosos o0 vaporosos bajo
calentemiento previo de los componentes de reaccidn,
caracterizado porque por lo menos uno o varios de
los componentes de reaccidén se calientan a una tem-
peratura tan elevada de manera que por lo menos se
alcance la temperaturas de inflamacidn de la mezcla
de reaccién y & continuacidén por lo menos unc de
los componentes de reaccidn se introduce con una vé

locidad de hasta 20 m/seg. centralmente en una cédma-

re de combustidn que se abre cénicamente hacia
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arriba o preferentemente hacia abajo, que estd co-
locada sobre un reactor perpendicular, mientraes qus
el otro o los otros componentes de reaccién, en ca-
so dado mezclados con gas inerte, se soplan en la
cdmara de combustidn que se ensancha en forma de
embudo, en direccidn transversal hacia la parte
que fluye axialmente hacia arriba o hacia abajo del
otro componente de reaccién con una velocidad entre
30 y 120 m/seg. , a travds de sberturas de entrada
cuya inclinacién con relacidén a la tangente es en~
tre O y 902 y hacia arriba o hacia abajo con rela-
cibén a le horizontal entre o y 252, debiendo ser el
producto del peso especifico y la velocidad de los
componentes de reaccidn que entran en la cdmara de
combustién en corriente transversal aproximedemente
1 = 2 magnitudes meyor que el mismo producto de la
corrienie de gas conducida axialmente y el didmetro
de la tobera de entrada enire la 52 y la 208 parte
del trayecto a recorrer.

28,~ Procedimiento segun la reivindica-
cién 12, caracterizado porque directamente por enci
me o por debajo de las toberas paras los componentes
de reaccidn a introducir en corriente transversal
se sopla gas inerte secado frio, en caso dado con‘
materiales inertes que sirven como cuerpos de fric-
cién, preferentemente en posicién tangencial o biédn
por lo menos con un dngulo grande en relacidn con
el radio.

38,~ Procedimiento segin las reivindi-

caciones 18 y 28, caracterizado porque el granulado



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

48,- Procedimiento segin las reivindi-

caciones 12 - 32, caracterizado porque el dngulo de
5 la cdmara de reaccién que se ensancha en forme de
embudo es de 10 y 202 con relacidén al eje.

58,= Procedimiento segin las reivindi-
caciones 18 -~ 48, caracterizado porque las paredes
de la cdmara de combustidn, que se ensancha en for

10. me de embudo, estdn fabricadas de material permea-
ble al gas.

62.~ Procedimiento segin las reivindi-
caciones 18 - 58, caracterizado porgque como material
permeable al gas se emplean materiales cerdmicos o

15. grafito y a través de las paredes porosas se sopla
gas inerte frio,

T&.~ Procedimiento segin las reivindie
caciones 18 - 68, caracterizado porque como gas
inerte se sopla nitrégeno o cloro, eventualmente

20, en mezcla con monéxido de carbono o tetraclorocar
bono.

88.- Procedimiento segin las reivindi-
caciones 18 - 78, caracterizado porque el éxido de
metal o bién semi-metal se fabrica en distribucidn

25, fina como pigmentoe.

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

30, 108,- Procedimiento segin las reivin-



dicaciones 12 - 98, caracterizado porque el tetrg
cloruro de titanio se quems con oxigeno y/o aire
a temperaturas de 800 - 20002¢ a didéxido de tita~
nio.
5, 118,~ Procedimiento segin las reivin-
dicaciones 12 - 10%, caracterizado porque la pro
porcibn de oxigenostetracloruro de titanio se ajug
ta entre 1,0 ~ 1,3,
128.~ Procedimiento segin las reivin~
10. dicaciones 1% ~ 11%, caracterizado porque el calexn
tamiento del componente oxigenoso a temperaturas
de reaccién se efectia mediante combustidén del CO
agregado en mezcla.
138.~ Procedimiento segin las reivin-
15. dicaciones 12 -~ 128, caracterizado porgue el gas
oxigenoso se introduce axialmente en la cdmara de
combustidn y la alimentacién del mondéxido de car-
bono se efectda junto con gas oxigenoso convencio
nalmente calentado previamente poco antes de la
20. mezcla de los componentes de reaccidn.
148,~ Procedimiento segin las reivin-
dicaciones 12 - 138, caracterizado porque el medio
de modificacién, tel como el éxido de aluminio,
bxido de circonio, dibxido de silicio, vapor de aéua
05, y/o iones de alcali o alcali-~térreo se egrega al com
ponente de reaccidn axialmente introducido como ae-~
rosol o como cuerpos sélidos.
158,~ Procedimiento segin les reivin-
dicaciones 18 - 148, carscterizado porque al que-

30 mer tetrahalogenuro de titanio el tiempo de estancia
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de la mezcle de reaccién en el recinto de reaccidn
ge ajuste a menos de 5 segundos, preferentemente a
0,001 hasta 1 segundo.

168 .~ Procedimiento segin las reivindi
caciones 182 - 158, caracterizado porque la combus-
tién del TiCl4 se efectia en presencia de gérmenes
de Ti0p que se obtuvieron mediante reaccién de una
corriente pareisl de TiCl4 con vapor de agua en con
tidades de 0,5 hasta 5 % en status nascendi.

178,- Procedimiento sesfn las reivin-
dicaciones 18 - 168, caracterizado porque se emples
un gérmen que se obtuvo por reaccién de une corrien

te parcial de TiCl, con NO 6 NO, en centidades de

0,5 haste 5 % en st:tus nascendi.

188,~ Procedimiento segin las reivindi
ceciones 18 - 178, caracterizado porque se empleea
un gérmen que se obtuvo por reaccién de una corrien
te parcial de TiCl4 con oxigeno en cantidades de
0,5 haste 5 % en status nascendi.

198,~ Procedimiento segin las reivindi
caciones 18 -~ 188, caracterizado porque se emplea
un gérmen que se obtuvo por reaccién de una corrien
‘te parcial de 81014 con vapor de ague, oxigeno o
éxidos de nitrégeno en centidades de 0,5 hasta 5 %
en status nascendi.

208,~ Procedimiento segin las reivindi
caciones 18 - 198, caracterizado porque le forma-
cidén de gérmen se efectda en une corriente parcial

de TiCl, en presencia de SiCl, y/o iones de alcali

o alcali-tdrreo.
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218.~ Procedimiento segun las reivindi
caclones 12 - 208, caracterizado porque se emplesa
un gérmen que se obtiene mediante reaccién de una
corriente parcial de TiCl4 con hidrdgeno, y éste en
cantidades de 0,5 - 5 %.

228,- Procedimiento continuo para reali
zar reacciones exotdrmicas o ligeramente endotérmi-
cas a temperaturas elevadas, tal y como queda subs-
tanclalmenie descrito eq la presente Memoria e ilug

tradg en el dibujo adaqéto.

Esta Msmoréa consta de veinticinco hojes
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