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El presente invento se refiere a un procedimiento
v un dispositivo para la oxidacién de la fase gaseosa de
halogenuros metdlicos, y traba en especial de la obten~ -
cién de pigmentos de didxido de titanio mediante la com=--
bustidn de tetracloruro de titanio en presencia de una =
llama auxiliaz,

Este procedimiento y este dispositivo pueden ser
empleados‘para todos los halogenuros metdlicos, a excep—-—
cibén de los flﬁoruros, que a la temperatura de oxidacidn
requerida sean suficientemente voldtiles y capaces de for
mar pigmentos de dxidos.

Para la obtencidén de dxidos metdlicos mediante la
oxidacién de halogenuros metdlicos en la fase de vapor, -
son conocldos diversos procedimientos. Para ello se hacen
reacclonar los cloruros, bromuros y yoduros volédtiles, -
con oxigenq, aire u otro gas oxigenado apropiado, para ob
tener el correspondiente 8xido metdlico y haldgeno. Estos
procedimientos son especialmente apropiados para la obten
cibén de los déxidos de.titanio, circonio, silicio, alumi--
nio y hierro.

En la mayoria de los casos, sobre todo en la oxi-
dacidén de tetracloruro de titanio, requieren estas reac—-
ciones la aportacidén de calor adicional, pars mantener los
componentes de la reacc@én a una temperatura que sea ca——
paz de conseguir una velocidad de reaccidn suficientemen-
te grande. Hasta ahora existiaanara la aportacidn de es-
te calor adicional dos posibilidades fundamentales de pro
cedimiento. En una de estas posibilidades, uno o todos -
los componentes de la reaccién se-caldean por separado -

hasta una temperatura a la que, durante la mezcla de los
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componentes de la reacc;én, pueda tener lugar su transfor
macién a una velocidad slta de reaccién. En la segunda po
sibilidad.se emplea una llama auxiliar, por la que se ha-
cen pasar los componentes de la reaccldn por separado o -
mezclados ya entre si y, a veces, también ya parcialmente
precalentados.

- Estos procedimientos emplean los dispositivos més
diversos, si bien en todos ellos tiene lugar la oxidacidn
de los halogenuros metélicos dentro de una llama, que es-
t4 circundada de manera relativamente estrecha por una ca
ja, cuya temperatura es casl exactamente la misma que 1la
bemperatura de la llama, y en cuyas paredes interiores pue
den presenbtarserdiversas reacclones secundarias. Con ello
los halogenuros que no han sido transformados en la zona
de reaccibén principal, reaccionan con el oxigeno en las -
paredes de la caja, o bien con 4xidos metdlicos ya forma-
dos y que se ha depositado sobre dichas paredes, formando
con ello cristales de 6xldos cuya estructura es sustan- -
cialmente distinta de la estructura del 6éxido formado en
la zona de reaccildén principal. Estos cristales, de estruc
tura distinta, impurifican entonces de manera indeseable
el producto obtenido en la reaccién de transformacidén qui
mica principal, o bien quedan asentados en las superficies
interiores de la cémara de la reaccidn, originando con -
ello una variacidn perjudicial del tamafio y de la forma -
de dicha cédmara, lo que repercute desfavorablemente en -
las propiedades de los dxidos obtenidos, pudiendo originar
también un bloqueo o una obturacidén total de la chmara de IF
reaccidn, con lo que results necesario el desmontaje del

dispositivo y su limpieza. Las mismas dificultades pueden
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presentarse, cuando las particulas de éxido formadas en la
gona de reaccidn principal se quedan adheridas a las pare-
des calientes de la caja, conglomerdndose alli-hasta un ta
mafio de particula inkseable, que convierte al producto ob-
tenido en inapropiado para determinados fines de utiliza--
¢ién o como pigmento.

Para orillar estas dificulbtades se ha probado ya -
hacer las paredes de la cimara de la reaccién con un mate-
rial refractario poroso, y hacer pasar a través de esbtas -
paredes un gas a presibén, para asi desprender de dichas pa
redes los cristales de Oxido formados y depositados sobre
ellas. Ahora bien, rebetidos ensayos han demostrado que la
efectividad de ete procedimiento es limitada y muy insegu-
ra. Ane todo es muy elevada la pérdida de presién del gas
comprimido hecho pasar por estas paredes porosas, puesto -~
que los poros tienen un didmetro my pequefio y discurren -
irregularmente, por lo que el gas entrante en la cémara de
la reaccidén llega a una velocidéd que es casi igwal a cero
llegando ademés en distintas direcciones de afluencia, no
uniformes, debido a que los diversos poros estén dispuestod
en la cémara de la reaccidén formando angule distintos.

De este modo sigue la pared interior de la cémara
de la reaccidn expuesta lo mismo que antes a los efectos =
de la llama de combustidén, con 1o que se pone muy calien~-
te. La formacibén y la deposicién de bxidos sobre la pared
interior no pueden, por consiguiente, ser evitadas unifor
memente, sino exclusivamente en los lugares en los que la
llama estd distanciada suficientemente de la pared inte--
rior de la caja. Ademés 5e suelen deformar frecuentemente

las paredes porosas, dadas las albas temperaturas emplea-
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Otro inconveniente digno de mencidn, estriba en que
las cémaras de la reaccién experimentan a altas temperatu
ras una pérdida considerable de calor, lo que repercute -
de manera nmuy desfavorable en la economia de esta forma -

de procedimiento. En los procedimientos que emplean una =

llama auxiliar, se pueden compensar estas pérdidas de ca-

lor aumentando la cantidad de gas combustible para esta -~
llama auxiliar. Ahora bien, con ello resulbta una dilucidn
mayor de los halogenuros obtenidog a la vez que los Sxi--
dos metdlicos, lo que asimismo repercute de manera desfa-
vorable en la economia del procedimiento.

La finalidad principal del presente invento, es -
por consiguiente orillar los inconvenlentes anteriormente
enumeresdos de los procedimientos haste ahora conocidos, y
crear un nuevo método, asi como un dispositivo eficaz pa-
ra ello, destinados a la obtencidn de éxldos metélicos en
la fase gaseosa, discurriendo la oxidacidén muy répidamen-
te ¥ con un rendimiento extraordinariamente elevado.

Otras ventajas en la puesta en préctica del poce-
dimiento conforme al invento y en la realizacidén del dis-
positivo para él aproplado, se desprende de la descripeidn
siguiente en combinacidn con los dibujos adjuntos, mos— =
trando:

La figura 1, una representacidn esquemitica, en -
seccidén, de un dispositivo sencillo, ¥y

La figura 2, una seccidn vertbical a través de una
forma de realizacidn preferente de este dispositivo.

El invento consiste en general en un procedimien-~

to para la obtencién de éxidos metédlicos mediante la com-
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t de los procedimientos anteriores.

bustién de un halogenuro metdlico con un gas oxidante y -
un gas combustible, llevéndose a cabo la combustién den--
tro de una zona circundada por una pared metdlica delgada
¥y porosa, de un grueso de 0,05 a 4 mm, y por una capa de
gas relativemente fria, zona en la que estéd dispuesta la
1llama de oxidacidén, consistiendo la capa gaseosa de sepa-
racién en un gas i‘m’.p alimentado a través de dicha pared
metédlica de manera conbtinua y uniforme, bajo una presién
pequeiia, mientras que la combustidén se fomenta con ayuda
de una llama auxiliar constante, fuera de la zona de la -
reaccidn,

A este pérticular ascliende el espesor de la capa
gaseosa de separacidén convenientemente a alrededor de 1/10
a 1/2 del radio de la zona de combustidn, y discurre en--
tre la periferia exterior de la zona de oxidacién y la pa
red metélica de separacidn, dependiendo el espesor de la
capa susbancialmente del didmetro de esta zona de oxida——
cidén. De este modo no llegan los 6xidos formados hasta la

pared de la caja, con lo que se orillan las dificultades

De acuerdo con otra mejora del procedimiento con-
forme al-invento, el gas que forma la capa de separacidn
consiste, o bien en un gas combustible, o bien en un gas
inerte, o ’cambién en un gas de recuperacidén. EL espacio -
limitado por esta capa de separacidén es la cémara anular
de reaccidn propiamente dicha, en cﬁyo centro estid dis- -
puesta la luminosa llama de halogenuro metilico que, en -
el caso de emplearse btetracloruro de titanio, es manteni-
da mediante la alimentacidén de oxigeno y de tetracloruro

de titanio a través de una conduc_:cién central. La alimenta
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cién de los gases adicionales de combustidén tiene lugar -~
en otro punto del reactor, y la capa gaseosa de separacidn
estl prevista entre la llama de oxidacién y la pared meti-
lica permeable. La velocidad de 1a alimentacién de los ga—
ses para la formacién de la pared gaseosa de separacidn a

través de la pared metdlica permesable, es preferentemente

‘de 0,06 a 2 1/c.c./minuto. El gas que rodea a la llama de

oxidacidn consiste-preferentemente en una mezcla de gases
reactivos o inertes, cuya composicién depende del lugar en
que esta mezcla de gas es inbtroducida en las tres zonas -~
de la cimara de reaccidn que serdn descritas a continua--
cibén. Estas tres zonas de la cimara de reaccidn, son las
sigulentes: Cuando el gas que forma la capa de separacidn
circunda a la llama de oxidacidén en su parte inferior, es
t4 constituida la mezcla por gases reactivos. Si el gas -
formador de la capa de separacidn rodea a la llama de oxi
dacidén por su parte central, entonces la mezcla de gases
estid compuesta por gases inertes, miabras que en la parbe
superior de la llama de oxidacidn, la mezcla de gases es-
t4 formada por un gas de recuperacidn.

El espacio exbterior que circunda la pared met&li-
ca permeable, es comin para todas las zonas de la cémara
de reaccidn, y el paso del gas de una zona a otra tiene -
lugar de manera continua, siguiendo los gases dentro de —-
esta zona por lo pronto una direccidn horizontal, y des--
pués una dilreccidén vertical, con lo gue la llama es mante
nida de este modo separada por todas las partes de la pa-
red que circunda la zona de la reaccidn.

La pared permeable que permite el paso y la dis--

tribucidn uniforme de los gases reactivos, puede estar he
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cha de la manera siguiente: Una pared metidlica porosa, que
deja péso a una gran cantidad de gas en direccidén rectan-
gular, incluso cuando estos gases han sido caldeados pre-
viamente, o una placa metdlica perforada con el mayor ni-
mero posible de orificios, que dejen pasar una gran canti
dad de gas reactivo. En cualquiera de los casos han de es
tar provistas las superficies de estas paredes con orifi-

cios pasantes, que sean pequefios y estén dispuestos lo =~

mis juntos posibles unos de otros, con el fin de que para

wna alimentacién determinada de gas, la velocidad de la -
corriente sea suficientemente elevada. Para ello son apro
?iadas paredes metdlicas delgadas, con una porosidad de 2
- 40%.

En la forma de realizacidn del dispositivo confor
me al invento representada en la figura 1, penetra la mez
cla gaseosa de la reaccidnm, ﬁor'ejemplo, una mezcla de te
tracloruro de titanio y oxigeno, en la cimara de la reac-
cién a través de la conduccién 5, ardiendo aqui con una ~
llama 8 que es mantenida en sentido axial en el centro de
la clmara de reaccidn por medio de una gruesa capa gaseo-
sa de separacidn 9, comp:gndida entre la pared exterior 3
y la llama 8.

Esta capa gaseosa de separacibén 9 se puede conse-
guir, tanto mediante la introduccidn de un gas combusti-- .
ble, tal como mondxido de carbono, a través de la conduc- |
c¢idén 6 en la clmara comprendida entre la pared exterior 3
¥ el tubo 2 que soporta la bared tubular de separacidén 1,
0 bien mediante la alimentacidn de un gas inerte a través
de la conduceidn 7 por encime de wna pared de separacidn

4, ElL gas combustible que penetra por 6, pasa por los ori
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ficios de la pared 1, tal como ha sido indicado por las -
flechas, y fomenta la combustidn, para lo cual se combina
con el oxigeno y el halogenuro que entran axialmente a -
través de la conduccidn 5, formando asi la llama de oxida
cién o la zona de oxidacidn, tal como puede apreciarse en

el dibujo. Debido a la introduccidn lateral de los gases

a través de las conducciones 6 y 7, se forman llamas auxi

liares laterales, que estén dirigidas hacia la llama de ~
oxidacidn central.

Particulas de &xido metdlico se forman ripidamen-
te en la llama 8, que e$§ mantenida alejada de la pared po
rosa por la capa gaseosa de separacidén 9. Los gases de re
cuperacidén que son introducidos en la cémara 32 a través
de la conduccidén 7, sirven para mantener una temperatura
de esta pared de separacidén a un valor, que es sustancial
mente inferior a la temperatura de la zona de reaccién, -
por ejemplo, a temperatura ambiente. En el extremo de sa-
1lida de esta segunda zona, la mezcla de gas, con el éxido
suspendido en ella, es conducida a través de conducciones
de salida 19 para llegar a un dispositivo colector apro--
piado para el éxido de metal, dispositivo que no ha sido
representado.

El procedimiento descrito'anteriormente, puede -~
ser puesto en préctica de diversas maneras. Asi, por ejen
plo, puede ser conducido uno de los gases reactivé®, o bien
una mezcla de gases parcial o totalmente reactivos, a tra
vés de la pared compacta exterior 3 y de la pared permea-
ble interior 1, mientras que el gas de recuperacidn de la
mezcla de gases de la reaccidn se introduce en un extremo

de la cémara de reaccidn, junto con el halogenuro metili-
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co. Ahora bien, para ello es necesario que los componentes
de la reaccién introducidos por entre la pared exterior 3

Y la pared permeable 1, formen por fuera de la pared per~

meable, en este espacio exterior, una mezcla gue nopueda
btodavia reaccionar aqui. De este modo tiene lugar toda la
reaccién de la transformacidén quimica dentro de la cémara
‘de la reaccién y alejada de las paredes exteriores frias,

con lo que éstas quedan probtegidas por la gruesa capa ga-
seosa de separacidn.

La temperatura de la pared permeable interior 1,
gque es refrigerada continuamente y de manera uniforme por
el gas procedente de fuera, no es muy elevada, de modo -
que esta pared interior puede estar hecha de un petal co~
rriente, tal como acero, aleaciones de acem, niquel o alu
minio. Las paredes perforadas uniformemente, tal como son
apropiadas conforme al invento, pueden estar constituidas
por diversos materiales, tales como, por ejemplo, una la-
mina perforada, una rejilla formada por alambres unidos -
entre si, o una tela metdlica, cuyos alambres de urdimbre

sean wis gruesos que los alambres de la trama. Mediante -

| ensayos se ha comprobado, gque la superficie de pared que =~

puede ser atravesada por el gas en una direccidén uniforme
v sin pérdida de velocidad de la corriente, debe ser de -
aproximaedamente 2 ~ 40% de la superficie tobal de la pa~--
red, de modo que la presidén del gas al pasar este por di-
cha pared, no se vé reducida sustancialmente.

En el caso de emplearse tetracloruro de titanio co

mo halogenuro metdlico y mondéxido de carbono como gas auxi

liar, tiene lugar la oxidacidén del halogenuro en una zo--

na, en la que existen todos los gases precisos para la =




10

15

20

25

30

- 11-

i reaccidn de la transformacidén quimica. Ahora bien, esta ~
zona no estd limitada materialmente, ni por las paredes =
de la cémara de la reaccién, ni por la conduccidn que es~
t4 dispuesta axialmente con relacidén a la cémara de la -

i reaccidn, y a través de la cual son slimentados los demés

| componentes de la reaccidn. Con ello se reduce sustancial
mente el intercambio de calor con el medio ambiente de la
cémara de reaccidn, ya que el intercambio tiene lugar ex-
clusivamente por radiacidn y no por conduccidn. EL calor
producido por la reaccidén de oxidacién entre el monbdxido -
de carbono y el halogenuro, se emplea sustancialmente pa-
ra. elevar la temperabura de los participantes en la reac-
c¢idn, lo que representa una ventaja esencial fme a los -~
procedimientos conocidos, en los que la zona de la reac--
cién estd formada por paredes refractérias.

En una variante preferente del invento, comienza
la reaccidén del mondxido de carbono en la parte inferior

i de la chmara de reaccidén y la formacidén del 4xido de me—-
tal queda finalizada en la parte superior, antes de que -
tenga lugar un enfriamiento répido. La parte permeable 1 en
la zona superior de la cimara de reaécidn es protegida con
tra los gases calientes de la reaceidn por medio de una -
pequefia cantidad de gas de recuperacidén, que en cambio no

rebaja de manera nobable la btemperatura de los gases de la
reaccidn,

En el dispositivo para esta forma de realizacidn,
la parte exterior de la cémara de reaccidn estid constitui-
da por dos cilindros de vidrio 15 y 17, con un didmetro de
aproximadamente 60 mm. Tal como ha sido representado en la

figura 2, asienta la pairte inferior del cilindro 15 en una
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ranura anular de una base 13 de aluminio. Esta wunidn estd
hermebtizada frente a los gases por medio de una junbta dis
puesta en el fondo de la ranura y que no ha sido repre-~ -
sentada.

La parte superior del cilindro estd insertada del
mismo modo en una ranura anular existente en una pleza de
separacibén 16.

Esta pieza central de separacibén 16 sirve al mismo
tiempo como base para el cilindro 17, sobre el que asienta
una pieza similar 18, estando realizada la unién entre es-
tas plezas de la manera que ha sido descrita anteriormen—-
te.

Dentro de eba caja estén dispuestas la pared cilin
drica permeable o la rejilla 1, que en este caso‘tiene un
didmetro de 34 mm. y una altura de 200 mm. Esta pared de -
separacién puede estar constitulda, por ejemplo, por una -
tela metdlica de niquel, que estd asentada por su extremo
inferior sobre un manguito ¢ilindrico 14.

Esta rejilla o pared de separacién 1 pasa interior
mente por las piezas 16 y 18, forméndose asi una céamara su
perior 71 y una clmara inferior 51. La base 13 es hueca y
est& subdividida mediante una placa de mebtal 33 en dos cé-
maras superpuestas. Al mismo tiempo estd la cimara superior
31 equipada confin empalme exterior 311 y se comunica con -
la cémara anular 51 é través de doce orificios, de los que
en el dibujo ha sido representado tinicamente uno, que ha -
sido designado con 312, y que tienen un didmetro de 2 mm.
La cémara inferior %2 sirve para la:refrigeracién de la ba
ge 13, en la que es hecha entrar agua de refrigeracién a ~

través de la conduceidén 321, siendo hecha salir por la con
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duccidédn de salida 322, Esta base 13 estd provista de una -
abertura central, por la que pasa un tubo de alimentacién
12,

La pieza central de separacidén 16 y la pieza supe-
rior de refrigeracién 18 estén hechas de manera similar -
que la base 13, y tienen forma anular. El espaclo inberior
.esté.dividido en dos partes por medio de discos metdlicos
63 v 8%, De ellas sirven los espacios superiores 6l y 81 ~
asimismo para una distribucién uniforme del gas, mientras
que los espacios inferiores de cada una de estas partes -
son recorridos continuamente por el agua de refrigeracidén-
Todas estas partes estin hermetizadas freénte a los gases -
por la parte de fuera del dispositivo.

Un gas cowbustible, por ejemplo, mondxido de carbo

no, es introducido a través de la conduccibén de alimenta--

cién 311, distribuyéndose uniformemente a través de las do

ce aberturas 312 en la zona 51 de distribucidn de gas. Es=~

' te gas combustible fluye a lo largo de la pared interior 1

en un recorrido de 60 mm, que por abajo estid limitado por
el extremo supefior del manguito 14 y por la linea de con-—
tacto entre la pieza central de separacidén 16 y la pared -
de separacidn 1.

Parte de los gases de recqperacién, es decir, de la
mezcla de gases restante después de extraido el xido metd -

lico formado, es conducida a través de la conduccidn 611 -

| v de las doce aberturas 612, fluyendo a lo largo de la pa-

red interior 1 hasta una altura de 120 mm. entre la pieza
de separacién 16 y la parte superior de refrigeracidn 18.
A través de la conduccibén 811 y de las doce abertu

ras 812 es hecha entrar una canbtidad suficiente de gas de
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recuperacidn frio, para poner la temperatura del haldgeno
y del 6xido mebdlico, asi como la del didxido de carbono,
i a una temperatura inferior a 6002, Esta mezcla de gas, que
| contiene el 6xido mebtdlico formado, es conducida entonces
| a un dispositivo corriente para la recogida de 6xidos metéd
| licos, btales como, por ejemplo, didxido de titanio, lo que
se ha indicado en la figura 2 de manera esquemltica por me

dio de la flecha 19. EL tubo de alimentacibén 12 para la =~

1

mezela de halogenuro y oxigeno, puede esbtar constituldo

por un tubo de vidrio ,"a" con un didmetro interior de 6

1

mm, cuyo borde superior estd dispuesto 40 mm. por debajo
| del borde superior del menguip ¢ilindrico 14.

El procedimiento conforme al invento y su puesta

en practica mediante el empleo del dispositivo déscrito, -
serén explicados con més deballe a base de los ejemplos de
realizaclén siguientes:
EJEMPLO I

Empleando un dispositivo de acuerdo con la figura
2, se ubilizan las siguientes cantidades, medidas a tempe-

rabura ambiente:

0O veeseesenseeevse 3 1/min. (Litros/minuto)

N2 cerriisernensss 1,2 1/min (para que el gas combug
tible llegue en total a
- 70%)

0200--000:--.0.-.-0 5,2 l/mino

TiClll. (AN NN AN RS NN N 3 l/mino
A-]-Cla.n.---ﬁob-onpo 2,1% (con I‘elaCi(')n al Ticl )

. 4
Gas de recuperacién 1 .. 3 1/min.

Gas de recuperacidn 2 ... 15 1/min.

Primeramente se prende la llama auxiliar, que ré-
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pidamente adopta la forma de un cilindro de 25 mm. de did-
metro y 70 mm. de altura, encontrindose su borde inferior
en el fondo de la pared de separacién 1. La inbroduceciébn -
de tetraclorurc de titanio en esta llama, origina una dis-
minucidén de su didmetro y un agrandamiento hacia arriba. -
Por encima de esta zona caliente y luminosa, donde se oxi-—
da el tetracloruro de titanio, es evacuado el didxido de ~
titanio formado, que es arrastrado por los gases de oxida-
cién en forma de una columna cilindrica. Esta columna no -
hace contacto con la pared interior 1, que esti protegida
por una pequeila cantidad de gas de recuperacién de 20 - 502
Una vez enfriado mediante una maybr cantidad de gas

de recuperacidén de 20 - 502 y, seguldamente, por medio de
un refrigerador corriente, se recoge el producto de la -
reaccidén y se analiza. El 6xido obtenido consiste en mis -
de 98% en rutilo, con un tamafio de grano especialmente ven
tajoso, cuyo tamafio medio de particula oscila entre 1700 y
2300 A. El color, la propiedad de tefiido, el poder cubri--
dor ¥ la capacidad de dispersién del didxido de titanio -~
asi obtenido, hace a esbte producto especialmente apropiado
v valioso para su empleo en pinturas, materiales sintéti--
cos, papel, caucho y otros campos de aplicaciédn.

EJEMPLO 22,

Las condiciones del procedimiento fueron similares

a las del ejemplo 12, a excepcidn de que el mondxido de =~
carbono fué mezclado previamente con una proporcidén varian
te de oxigeno, pero sin que llegara a sobrepasar 10%. Con
ello se obbtuvo una llama de oxidacidn mis grande, dentro -

de la cual era més uniforme la temperatura.

EJEMPTO 39,
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En este caso se calentd el tetracloruro de titanio

a una temperatura inferior de 7002, precalentédndose previa

mente a aproximadamente 4509, Iid cantidad de tetracloruro -

de titanio que fué oxidada en una llama en condiciones si-
milares a las del ejemplo 12, fué sproximadamente 20% supe
rior a la consegulda en el ejemplo 12,

EL monéxido de carbono empleado al mismo btiempo, -
puede ser modificado mediambte la adicidn de agua, hidrdge-
no, gases hidrogenados y 6xidos nitricos, cuyos efectos en
la ombustidn del mondéxido de carbono son bien conocidos.

- Del mismo modo se pueden incorporar también a los

halogenuros diversas adiciomes, que pueden modificar las =-

i propiedades del dxido metilico obtenido, tales como haloge

nuros de aluminio o de silicio, en una proporcidn de entre
0,01 y 5%, con relacién al halogenuro metdlico empleado.

Los dispositivos anteriormente descritos, destina-
dos a la puesta en practica del procedimiento conforme al
invento, pueden ser modificados asimismo en cuanto a su -
forma, su tamafio, la clase de sus gberturas y sus camaras.
Asi, por ejemplo, puede ser la cantided de gas combustible
alimentada mayor o menor, segin sea la temperatura deseada
para la llama. Todas estas modificaciones y adaptaciones -
del quemador a une determinada posibilidad de aplicacidén -
del procedimiento conforme al invento, entran dentro del -
marco del presente invento.

La ventaja principal del presente invento estriba
sugstancialmente en la supresibén de toda clase de depbsitos
sobre las paredes refrigeradas de la camara de reaccidn, y
en la reduccidn de la cantidad de gas combustible precisa

para el mantenimiento de la temperatura de oxidacién, asi
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como en la obtencidn de haldgenos menos diluidos con rela-
cibn a otros procedimientos con una llama suxiliar, lo que
favorece sustancialmente su aplicacién para la clorizacidn

del rutilo.

Aparte de todo ésto, es el dispositivo conforme gl

invento sencillo en su estructura, requiriendo tan solo ma

teriales relativamente baratos. Este dispositivo no preci-

sa btampoco un caldeo antes de la oxidacidn del halogenuro
metélico, -y se enfria de manera muy ripida, una vez que se
inferrumpe la alimentacién de los gases reactivos.

Debido a la utilizacidn de una pared interior del-
gada y permeable, resulta que la temperatura del gas en la
superficie interior de ebha pared no es susténcialmente mas
alta que la temperatura del gas en la superficie exterior
de dicha pared, de modo que también la propia capa gaseosa
de separacidén estéd relativamente fria. Este efecto favora-
ble no se puede consegulr mediante las paredes gruesas pow-
rosas empleadas en los dispositivos conocidos, puesto que
estas paredes gruesas poseen una capacidad calorifica con-
siderable, representan&o una cailda de la capacidad térmica
para los gases pasantes a través de ellas, con lo que los
gases se hallan caldeados al llegar a la cémara de reac—-
cidn, incluso cuando estos gases son hechos entrar a una
temperaturs relativamente baja. En la onstruccldn descrita
del dispositivo, se reducen considerablemente los gastos -
para la refrigeracidén de las paredes. Asimismo puede ser -
baja la presién del gas, ya que éste fluye a través de =~
aberturas que no estin ramificadas como en las paredes po
rosas y gulan al gas en una direceidn unitaria, sin redu-

cir de manera apreciable la velocidad de circulacién.
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Por el procedimiento de acuerdo con el invento, se
pueden obtener Oxidos metdlicos de un tamafio de grano muy
uniforme y que, por consiguiente, son excelentemente apro-
piados en especial para pigmentos.

El invento no estd limitado naturalmente a la ob-
tencidén descrita de diéxido de titanio mediante la reduc-
clén de tetracloruro de titanio, ya que este procedimiento
puede ser aplicado también con el mismo éxito para la ob-
tencibén de dicho éxido a partir de otros halogenuros de ti-
taﬁio, tales 6omo bromuros y yoduros, o mezclas de ambos.
De igual modo pueden ser tratados también por este procedi
mienﬁo halogenuros.de circonio,.antimonio, aluminio, esta-
no, ciné Y bierro. l )

. En resumen, la Patente de Invencidén que se solici-
ta, recaera sobre las siguientes: ‘

REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento para la obtencion de 6xidos me
talicos mediante combustién de uphalogenuro metélico'con -
un gas.oxi&ante ¥ un gas combustible, caracterizado porque
la combustién se lleva a cabo dentro de una zona circunda-
da poi uné pared metéﬁica delgada y permeable y por una -
capa de gas relativamente fria, consistiéndo dicha capa ga
éepsa de separacidén en un gas frio hecﬁo pasar bajo una pe
queiia presidén a través de esta pared metdlica de manera -
continua y uniforme, y porque la combustidén se fomenta por
medio de una llama auxiliar constante, fuera de la zona de
la reaccidn., .

- 2. Un procedimiento:de'acuerdo con ié.reivindica-
cién 1, caracterizado porgque la capa gaseosa de separacién

tiene un espesor igual a 1/10 a 1/2 del radio @e la zona -
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de coubustidn.

3. Un procedimiento de acuerdo con la reivindica-
cién 1, caracterizado porque la pared gaseosa de sepéra—
cién estd constitulda principalmente por un gas combustible.

. 4, Un procedimiento de acuerdo con la reivindica-
cibén l,'caracterizado porque el gas que forme la capa de
separacidén es alimentado a una temperatura sustancislmente
inferior a la temperabtura de combustién.

.5 Un procedimiento de acuerdo con la reivindica-
cidén 1, caracterizado porque el gas que forma la capa de
separacion es alimentado en la parte superior de la zona -
de combustidén, mientras que el halogenuro metédlico, junto
con el gas oxldante, es a}imentado enrla parte inferior.

6. Un procedimiento de acuerdo con la reivindica-
cidn 1, caracterizado porque el gas que forma la capa de -
separacién consiste en un gas de recuperacién.

7. Un procedimiento de acuerdo con la reivindica-
cibén 1, caracterizado porque la alimentacidén del haldgenu-
ro metédlico y del gas oxidante tiene lugar en la parte in- '
ferior de la zona de combustidén, mientras que la separacidn
del dxido metdlico formado se realizd en la pafte superior,

-8, Un procedimiento de acuerdo con l; reivindica~
cién 1, caracterizado porque la mezcla de los productos ga.
seosos, de la reaccién es devuelta para formar la capa ga-
seosa de separacidén, una vez extraido el d6xido metélico.

9., Un procedimiento de acuerdo con la reivindica-
cién 1, caracterizado porque como gas para la capa de se-~
paracidén se utiliza'monéxido de carbomno.

10. Un procedimiento de acuerdo con la reivindica-

¢idén 1, caracterizado- porque como gas para la capa de sepa-
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r&cién se utiliza una mezcla de un gas inerte y un. gas reag
tivo.

11. Un procedimiento de acuerdo con la reivindica=-
cién 1, caracterizado porque la pared metédlica permeable -
tiene un espesor de 0,05 a 4 mm.

~ 12. BSe reivindica por ultimo como objeto sobre el
que ha de recaer la Patente de Invencidén que se solicita: |
"UN PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE OXIDOS METALICOS".

Todo conforme queda descrito ¥ reivindicado en la
ﬁresente Memoria descriptiva gue consta de veinte paginas
qecandgrafiadgs'y-dibujos adjuntos. :

Madrid, 21 Julio 1.966

BERNARDO UNGRIA
P.Po .
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