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P - 33.478
Case T-650

MEMORIA DESCRIPTIVA
para solicitar
PATENTE DE INVENCION
en
ESPANA
por VEINTE afios
a nombre de TITANGESELLSCHAFT MBH., entidad alemana, esta-
blecida en Leverkusen 1, Replblica Federal Alemana, pors:
"UN PROCEDIMIENTO PARA LA FABRICACION DE DIOXIDO DE TITA
NIO FINAMENTE DIVIDIDO".
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En la fabricacidn de pigmentos de didxido de
titanio haciendo reaccionar en una cimara de reaccidn, te-
tracloruro de titanio gaseoso y oxigeno o gases que lo con
tengan, se producen trastornos considerables debido a for-
marse deposiciones de didxido de titanlo sobre las paredes
de la cdmara de reaccidén. Estas deposiciones afectan a la
conduccidén del gas en la cémara de reaccidn; con ello no so
lamente se ve influida perjudicialmente la calidad del pro-
ducto obtenido y dififcultada la regulacidén de la operacidn,

sino que en el transcursc de éste se desprenden también tro
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zos bastantes grandes de dichas deposiciones de la pared,
que penetran en el producte de finamente dividido acumulado
por debajo de la cdmara de reaccidn, teniendo que ser libe-
rado ésta nuevamente de tales trozos en una fase de traba-
jo separada. Las deposiciones forman sobre las paredes de
la cdmara de reaccidn una capa aislante del calor; con
ello se perjudica una aportacidén o eliminacidn de calor,
posiblemente necesarias para el curso de la reaccidn, y
realizadas por medio de un dispositivo de calefaccidn o

de refrigeracidn dispuesto en la pared exterior del reac-
tor o ¢émara de reaccidn. Al crecer més las deposiciones,
se obtura el reactor totalmente, y hay que interrumpir la
operacidén. Asimismo se produce una pérdida de didxido de
titanio como consecuencia de la formacién de deposiciones,
va que el didxido de titanio de ¢ stas deposiciones es de
menor calidad y Gnicamente puede ser aprovechado dificil-
mente.

Para la formacibn de las deposiciones se cono-
cen diversas causas. Partes no transformadas de las sus-
tancias de partida de la reaccidn pueden llegar hasta la
pared y reaccionar directamente sobre ella. Por otra par-
te, no obstante, puede llegar también a las paredes del
reactor didxido de titanio ya formado dentro del mismo,
fijdndose sobre ellas.

Son conocidos diversos procedimientos para
contrarrestar la formacidn de deposiciones o eliminar
deposiciones ya formadas, antes de que lleguen a alcan-
zar una mayor extensidn. Asi, por ejemplo, ha sido pro-
puesto el evitar la formacibén de didxido de titanio sobre
las paredes del reactor, por el heche de que mediante. la
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introduccidon y la mezcla adecuadas de las sustancias de
partida de la reaccidn, se consiga dentro del reactor ré-
pidamente una reaccidn total, antes de que los gases lleguen
a las paredes de la cdmara (patente alemana n2 868.,201).
Conforme a otros procedimientos, se propone que al menos
uno de los participantes de la reaccidn sea diluido mediapn
te la adicidn deun gas inerte. Se propone la utilizacidn de
cdmaras Ge reaccidn grandes, o bien que las paredes de la
cdmara sean refrigeradas a una temperatura tan baja, que no
pueda tener lugar sobre ellas ninguna reaccibén que llegue

a producir la formacién de Ti0y (patente briténica n®
715.255).

Todos estos procedimientos adolecen de inconvenien
tes, O bien resulta dificil regular la operacidén de tal mo-
do que se obtenga un producto irreprochable, o bien se nece
sitan cantidades grandes de gas inerte, que dificultan la
separacién del didxido de titanio de la mezcla de gas que
abandona el reactor. Si se emplean cdmaras de reaccidn gran
des, entonces se procucen grandes necesidades de espacio y
costes elevados de material para el dispositivo empleado;
la combustién discurre de manera incompleta, o bien es nece
sario llevar a cabo la reaccidén a temperaturas tan altas,
que ya no existe la seguridad de que se forme un pigmento
buenc; resulta ademds dificil aportar o eliminar eventual
mente calor en medida suficiente a través de las paredes
del reactor. La refrigeracidén de las paredes del reactor
hasta por debajo de una temperatura a la que pueda tener
lugar todavia una reaccién con formacidén de TiOp, Unicamen
te es posible en determinados casos sin perjudicar la ope-
racién, no impidiéndose sin embargo deposiciones de didxi
do de titanio ya formado dentro de la cémara de la reaccidn.
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En toda una serie de patentes se describe la eli-
minacién por via mecdnica de deposiciones ya formadas. isi,
por ejemplo, se propone en la patente estadounidense nimero
2.805.921 eliminar las deposiciones mediante un rascador
refrigerado, qQue es movido a lo largo de las paredes inte-
riores del reactor a intervalos de tiempo regulares. En
este procedimiento no se impide totalmente una impurifica
cidén del producto obtenido por las deposiciones desprendi-
das. El rascador tiene gue consistir en un material que re-
gista al menos durante algin tiempo las acciones de la at-
mésfera oxigenada y clorada existente en el reactor a las
temperaturas elevadas. A pesar de emplearse un material
resistente a la corrosidn, tiene lugar un ataque por los
gases calientes y la accidn abrasiva del didxido de tita-
nio; tratdndose de un rascador refrigerado por agua, puede
también penetar agua en el reactor como consecuencia de
faltas de estanqueidad. En el rascador se producen fécil-
mente trastornos en la circulacidén del gas que, entre
obras cosas, pueden originar deposiciones sobre el ras-
cador. Il rascador se puede agarrotar facilmente, las
paredes del reactor pueden deteriorarse y la eliminacidn
ée las deposiciones no es va posible en cuanto, por un
motivo cualquiera, se han hecho demasiado grandes. Ademds
resulta dificil el paso del rascador a través de la pared
del reactor en forma hermética para los gases.

De acuerdo con otra proposicién (patente belga
n? 640.553), se trata de impedir la formacidn de deposi-
clones por el hecho de que el reactor estd circundado por
dos paredes, siendo la pared interior flexible y movida
mediante variaciones de presibn en el espacio comprendido
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entre smbas paredes. &1 dispositivo es bastante complicado,
y el material de la pared interior tiene que satisfacer
exigencias elevadas en cuanto a resistencia mecénica, qui-
mica y térmica.

Seglin otra proposicidn hecha en la patente france-
sa ndmero 1.345.178, se introducen en el reactor particulas
refractarias inertes, que son arremolinadas en la corriente
de gas, eliminando las deposiciones de las paredes del reac
tor por accién de frote. Las particulas son descargadas jun
to con los productos de la reaccidn y tienen que ser separa
das de éstos en un procedimiento separado. También aqui re
sulta posible un deterioro de las paredes del reactor.

Otros procedimientos tratan de la eliminacién de
las deposiciones por via quimica. De acuerdo con una de
las proposiciones, hay que interrumpir la reaccidn de
tiempo en tiempo e introducir en la cdmara de reaccidn
ménoxido de carbono y cloro y eliminar las deposiciones
mediante cloracidén (patente briténica ntmero 715.255).
Seglin otro procedimiento consisten las paredes del reac-
tor en carbono poroso, a través del cual se difunde cloro
en ¢l reactor durante la reaccidn, elimindndose con ello
el didxido de titanic de las paredes (Patente de la He-
piblica Federal Alemana, ndmero 1.176.630). El dispositi
vo es caro, y el material de las paredes no es muy resis-
tente mecdnicamente. Ademés no es posible regular la reag
cién mediante refrigeracidn o calefaccién de las paredes
del reactor desde fuera.

Ha sido propuesto ya tamblén, revestir las pare-
des del reactor interiormente con carbono u otro material
que reaccione con oxigeno, por ejemplo, cloruro de magne-

sio o cloruro de calcio (patente britdnica ntmero 715.255,
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patente estadounidense nlmero 2.340.610). £l revestimiento
tiene que ser renovado de tiempo en tiempo; las sustancias
que se producen por reaccién del revestimiento con oxigeno,
impurifican el didxido de titanio formado.

En la patente alemana ndmero 1.119.838 se describe
asimismo un procedimiento, en el que por medio de una co-
rriente de gas se arremolinan en el reactor las particulas
mis bastas del didxido de titanio, que entonces caen en for-
ma de cascada a lo largo de las paredes, manteniéndo a éstas
con ello libres de deposiciones. £n este procedimiento Gni-
camente puede llevarse a cabo la reaccidén de forma que las
sustancias de partida de la misma son introducidas desde
abajo. Los productos de la reaccidn tienen que ser libera-
dos de las varticulas mds bastas del didxido de titanio
que han sido arrastradas con ellos. Ha sido propuesto igual
mente, introducir en el reactor, a través de lasparedes po-
rosas dél mismo, mondxido de carbono o un gas inerte, re-
frigerdndose ademés eventualmente las paredes del reactor
mediante el empleo de gas licuado, que se evapora durante
su introduccién (patentes estadounidenses nimeros 2.670.272,
2,670.275 v 2.750.260). En este procedimiento son necesarios
dispositivos costosos.

Todavia son conocidos otros dos procedimientos, en
los que un gas de lavado es conducido axialmente a lo largo
del lado interior de las paredes del reactor, forméndose
con ello una capa protectora sobre las paredes del reactor,
Conforme a uno de estos rrocedimientos, se introduce en el
reactor un gas de lavado caliente, en las proximidades de

los tubos de alimentacidn vara las sustancias de partida de
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la reaccién (patente belga nimero 639.087); la cava protec-
tora formada sobre las sparedes del reactor, debe impedir la
formacidén de devosiciones, asi como también proporcionar ca-
lor adicional para la reaccidn. Par; ello deben las paredes
encontrarse por lo menos a la misma temperatura, e incluso
a una tempveratura miés alta que el interior del reactor. El
gas de lavado introducido es dirigido'hacia las paredes de
la cémara de reaccibén por medio de chapas de guia. El gas
de lavado puede ser un zZas inerte o también la mezcla de
ungas combustible por oxigeno, Que se quema axialmente a
lo largo de las paredes del reactor.

En el segundo procedimiento, parte de la mezcla
de gases obtenida en la reacidn, liberada del didxido de
titanio y preferentemente enfriada, se vuelve a introducir
en el reactor en las proximidades de los tubos de alimen-
tacién para las sustancias de partida de la reaccidn, se
recoge alli en una caja de viento y, desde ésta, se condu-
ce axialmente a lo largo de las paredes del reactor en for-
ma de capa laminar, hasta la salida del reactor (patente

sudafricana mimero 61/2796).
] ,
n

del gas en la capa protectora en direccidén axial. Para la

amkna mrocedimientos tisne lugar la circulacién

formacién de una capa protectora suficiente, hay que con-
ducir a lc largo de las paredes del reactor, con una ve-
locidad pequefla, una cantidad bastante grande de gas de la
vado con relacidn al caudal de tetracloruro de titanio; la
capa protectora no es por ello muy estable. Por una parte,
Puede ser atravesada por los gases de la reaccidn, volvién
dose a producir deposiciones sobre las paredes del reactor;
por otra parte tiene lugar, scobre todo al emplearse un gas
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de lavado caliente, una mezcla entre el gas de lavado y la
mezcla de la reaccidn, con lo que aumenta todavia mis el
consumo de gas de lavado y se influye desfavorablemente sg
bre la reaccidén en el interior del reactor. Al ser emplea-
do gas de lavado frio, resulta que debido a mezclarse éste
parcialmente con la mezcla de la reaccién, se enfria dicha
mezcla, de modo que para mantener la temperatura de la reac
cidn es necesario quemar cantidades adicionales de un gas
auxiliar combustible, por ejemplo, mondxido de carbono. Las
deposiciones ya formadas no pueden ser eliminadas de nuevo
como consecuencia de la corriente relativamente débil con
que circula el gas de lavado, sobre todo cuando las paredes
del reactor estén calientes y el didxido de titanio esta
adherido mas fuertemente a ellas. Si se pretende elevar la
velocidad de la corriente para eliminar las deposiciones
formadas, entonces seria necesario hacer pasar cantidades
consideéables de gas, con lo que al mismo tiempo la capa
protectora se haria menos estable, debido a la formacidn

de remolinos.Con ello se veria perjudicado considerable-
mente el curso de la reaccidn en el reactor, y se dificul
tarf{a la separacidn del didxido de titanio formado.

Ha sido descubierto ahora vor la entidad solici-
tante un procedimiento para la fabricacién de didxido de
titanio de finamente dividido mediante la reaccidn entre
tetracloruro de titanio gaseoso vy oxigeno o gases quc los
contengan, dentro de un reactor y, eveantualmsnte, emplean-
do una llama auxiliar para el mantenimiento de la reaccidn
y lavdndose las paredes del reactor con un gas de lavado;
este procedimiento lmmuvide de manera segura la formacidn
de deposiciones de ¢ibdxzido de titanic en las paredes del
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reactor, y estd caracterizauo por el hecho de gue este gas
de lavado estd frio en relacibn con los participantes de la
reaccibn, y es introducido tangencialmente en el reactor.

&)l gas de lavado es insuflado con gran velocidad
en el reactor, desplazdndose en corrientes helicoidales a
lo largo de las paredes del reactor, a la vez que forma
una pelicula. Zsta pelicula se mueve ridpidamente, por lo
que es estable, y no interacciona con los participantes de
la reaccidn en el interior del reactor, de modo que no se
estorba el curso de la operaciédn.

Se ha descubierto, que tienen que cumplirse deter-
minadas condiciones en la corriente del gas de lavado. Mien
tras maver sea la superficie de las paredes del reactor que
hayan de ser barridas por el cas de lavado, tanto mayor
tiene que ser también el caudal de gas de lavado. Ha
demostrado ser necesario, que el caudal de gas de lavado
por mé de superficie de paredes del reactor barrida, as-
cienda por lo menos a 0,07 E§L . in efecto, si el caudal

me seg.

de gas de lavado es demasiado pequeiflo, entonces no se pue-
de generar en las paredes del reactor una pelicula gaseosa
suficientemente gruesa, y se producen deposiciones de did-
xido de titanio. Asimismo es también importante la veloci-
dad lineal a la que penctra el gas de lavado en el reactor.
iista velocidad debe ascender por lo menos a 20 m/segundo.
En efecto, si la velocidad de introduccién del gas de la-
vado es demasiado pequefia, entonces la pelicula de gas
sobre las varedes del reactor resulta inestable, se pro-
duce una mezcla del gas de lavado con la mezcla de la
reaccidén y se menoscaba el curso de la reaccidn, asi co-

mo la calidad del producto producido.
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Las dos magnitudes que acaban de ser citadas, tie-
nen en cierto modo que elegirse también dependientes una
de la otra, si se guiere que el procedimiento conforme al
invento funcione de manera satisfactoria. 3i se elige un
caudal del gas ae lavado relativamente pequetia por m2 de
superficie de paredes del reactor a barrer, entonces tiene
que ser elevada la velocidad de introduccién del gas de la-
vado, ¥ a la inversa. &s precisc que el producto formado
por ambas magnitudes alcance un valor de por lo menos 2,5
km/m. segz. Las condiciones més favorables dependen del
caudal de los participantes de la reaccidn, y tienen que
ser de%erminadas de caso en caso.

La sorprendente accidn del gas de lavado se base
en varios factores. BEn las condiciones indicacas, se cons-
tituye una capaprotectora muy cstable en las paredes del
reactor, que no tiene su explicacidn exclusivamente en que
el gas de lavado sea sostenido contra las paredes del reac-
tor por la fuerza centrifuga. Como consecuencia de la dife-
rencia de temperatura entre la mezcla caliente de la reac-
cién v el gas de lavado frio, existe entre ambas caras de
gas una diferencia de densidad y‘de viscosidad. Con ello
se dificulta que ¢l gas de lavado se mezcle con la mezcla
de la reaccidn. La diferencia en la densidad y la viscosi-
dad es tanto mayor, cuanto mayor sea la diferencia de tem-
peratura entre ambas capas de gas. Por ello tiene que ser
la temperatura del gas delavado sustancialmente inferior
a la de la mezcla de la reaccién.

Bl didxido de titanic que en ocasiones llegue a
las paredes del reactor, es enfriado por el gas de lavado,
por lo que se adhiere tan sdlo dévilmente a las paredes

- 10 -



10

15

20

25

30

del reactor, pudiendo ser barrido fdcilmente por la corrien
te fuerte de gas de lavado. ®Mpdiante una refrigeracién ex-
terior de las paredes del reactor se puede reducir todavia
més laatherencia del dilxido de titanio que llega a ellas.
Una refrigeracidn de la mezcla de la reaccidn, inclufdo el di
6xido de titanio en ella existente, no tiene en cambio lugar,

I}

debido a la dificil miscibilidad de ambas capas de gas con
lo que la reaccidn puede efectuarse sin estorbos.

Como gas de lavado son especialmente apropiados
el aire, el nitrdégeno, el didxido de carbono v el cloro.
Preférentemente, se puede utilizar como gas de lavado el
gas de salida de la reaccidn, enfriaco y liberado del di-
bxido de titanio.

Es verdad que son conocidos procedimientos, seglin
los cuales en la reaccidn de tetracloruro de titanio con
oxigeno o gases que lo contengan, dentro de un reactor,
se insuflan en el reactor gases en sentido tangencial en
las proximidades de las aberturas de,entrada de las sus-
tancias de partida de la reaccidn; ahora bien, estos gases
se emplean, al mencs parcialmente, para la reaccidn, o
bien son quemados en forma de llama auxiliar para el man-
tenimiento de la reaccidn en las paredes del reactor, o
también se genera fuera del reactor, mediante la reaccidn
de un gas combustible con oxigeno, un gas de combustidn
caliente gue se introduce tangencialmente en el reactor
para suministrar calor adicional (solicitudes de patentes
alemanas C 3428 IV/b/12g v C 8497 IVa/12m, publicadas el
7 de agosto de 1952 y 19 de julio de 1956; copias de so-
licitudes holandesas para el llamamiento a oposiciones
ntmeros 256.440, y 258.536).
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by otro procedimiento se introduce en el reactor
un gas inerte frio, por debajo del lugar en que comienza la
reaccidén propiamente dicha del tetracloruroc de titanio con
el oxigeno, con el fin de enfriar los productos de la reac-
cidén escalonadamente, mediante mezcla, pudiendo la intro-
ducibén del gas inerte efectuarse, tanto radial, como tam-
bién tangencialmente (patente sudafricana ndmero 63/4959).

Zn contraposicidn al procedimiento conforme al
invento, se alimenta en estos procedimientos conocidos
el gas introducido tangencialmente en otras condiciones
técnicas de flujo distintas que las del procedimiento con-
forme al invento, puesto Que se trats de provocar una
accidén reciproca entre dicho gas y el gas introducido
tangencialmente, mediante mezcla y/o intercambio de ca-
lor.

El procedimiento de acuerdo con el invento puede
ser puesto en prdctica de miltiples maneras. £l tetraclo-
ruro de titanio y el oxigeno o los gases oxigenados pue-
den ser hechos reaccionar entre si por si solos, o bien
empleando una llama auxiliar generada por un gas auxi-
liar combustible. Las sustancias de partida de la reaccidn
y, eventualmente, ¢l gas combustible para la generacidén de
una llama auxiliar ,son introducidos tangencialmente en
el reactor. Para ello se pueden introducir los diversos
gases individualmente; los tubos de introduccién pueden
desembocar en el reactor dispuestos concénitricamente, o
bien por separado, unos junto a los otrcs, pudiendo sus
ejes disponerse paralelamente o inclinados ligeramente
entre si. Las sustancias de partida de la reaccion y,
eventualmente, el gas combustible, pueden mezclarse en-
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tre si total o parcialmente, antes de ser introducides en
el reactor. También pueden agregarse sustancias que, de
la manera conocida, mejoren las prébiedades de los pig-
mentoz, por ejemplo, cloruro de aluminio y/o tetracloruro
de silicio. También la forma y manera de si las sustan-
cias de partida de la reaccién y el gas combuctible han
de ser precalentados v cémo, puede ser elegida dentro de
amplios limites. ELl gas combustible puede ser quemado
también vor si solo fuera del reactor, después de lo cual
se introducen los gases de combustién calientes en el
reactor. Los productos de la reaccién formados, son ex-
traidos preferentemente en el extremo opuesto del reac-
tor, preferiblemente junto con el gas de lavado.

1 gas de lavado puede ser introducido en el reagc
tor por lugares distintos, pudiendo realizarse la introdug
cién por un sélo lugar, o bien por varios lugares. 53 1a
introducidn del gas de lavado tiene lugar tan sélo por un
punto, entonces se le hace entrar en la clmara de reaccién
preferentemente en las proximidades de los tubos de intro-
duccién para las sustancias de partida de la reaccidn, flu
vendo entonces helicoidalmente hacia la abertura de salida
del reactor, En determinados casos, dependientes de las
condiciones del procedimiento, resulta ventajoso, a efectos
de estabilizar la capa de gas de lavado en las paredes del
reactor, estrechar la abertura de salida del reactor me-
diante un diafragma de forma de anillo circular.

El procedimiento conforme al invento puede ser
realizado en un dispositivo consistente en una cémara de
reaccidén, tubos de alimentacidén para las sustancias de
partida de la reaccién y eventualmente, para un gas

auxiliar combustible, en ¢l extremo superior,
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asi como una o mids aberturas de descarga en el extremo in-
ferior de la cémara de reaccidn, desembocando una o varias
conducciones de alimentacidén de gas de lavado lateralmente
en el reactor. Las conducciones de alimentacidn tienen que
estar constituidas de modo que el gas de lavado penetre
tangencialmente en el reactor.

bn las figuras 1 y 2 se muestra a manera de ejem-
plo un dispositivo adecuado, representando la figura 2 una
seccidn a través de la figura 1l a lo.largo del plano A-Af,
By aispositivo consiste en un reactor (1), tubos de intro-
duceidn (2), (3) y (4) para tetracloruro de titanio, oxi-
geno o gas oxigenado,‘y un gas awxiliar combustible, dis-
puestos en el extremo superior del reactor, asi como una
abertura de descarga (5) en el extremo inferior el reac-
tor, que conduce a una cdmara de separacién. =Zn las pro-
ximidades de los tubos de introduccidn (2), (3) v (&),
desembocan tangencialmente en el reactor uno o mis tubos
de alimgptacién (6) para gas de lavado. Bn el caso de
emplearse varios tubos de alimentacidn (6), se rueden dis-
poner, por ejemplo, de modo que sus desembocaduras (7)
en el reactor (1) se encuentren a distancias iguales en-
tre si sobre un circulo situado nerpendicularmente al eje
del reactor, y que los ejes de los tubos de alimentacién
(6) discurran en el plano o aproximadamente en el plano
de dicho circulo; los ejes de los tubos de dimentacidn
rueden apartarse también de este plano hacia arriba y
hacia abajo, dentro de una medida ilimitada.

Otro dispositivo apropiado ha sido mostrado en
la figura 3 y la figura L; la figura L representa a este
particular una seccidn a través de la figura 3 a lo largo
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del plano C-C'. In este dis»ositivo se encuentra en el
extremo superior del reactor (1}, pof'debajo de los tubos
de introduceién (2}, (3) y (4), un canal anular (8}, A&
través de una o mds conduccioncs tangenciales (9} penetra
el gas de lavado, en una corriente tangencial, en el canal
anular (8) directamente por encima del fondo, y pasa enton
ces al reactor (l)’ ror encima de una presa (10), conser-
vando su giro.

Otro dispositivo ha sido mostrado en la figura 5
v la figura 6. La figura 6 representa una seccidn de la fi
gura 5 a lo largo del plano E-E'. En este dispositivo estéd
el reactor (1) circundado a una altura determinada por una
caja (11), que es alimentada con gas de lavado procedente
de una conduccidn de alimentacidn (12}, Desde esta cgja pe
netra el gas de lavado en el reactor (1) a través de varias
ranuras tangenciales (13).

Las conducciones de alimentacidn para el gas de
lavado pueden desembocar en el reactor en las proximida-
cdes de los tubos de introduccidén para las sustancias de
partida de la reaccién, o también en otros lugares. Asi-
mismo pueden estar dispuestas no solamente en un plano,
sino también en varios planos a alturas diferentes del
reactor.

En una variante ventajosa de los dispositivos deg
critos, puede la abertura de descarga (5) natar estrechada
por un diafragma (1h) de forma de anillo circular que, pre
ferentemente, estd dirigido perpendicularmente hacia las
paredes del reactor. En la figura 1, y la figura 2, ha
sido representado este diafragma a manera de ejemplo.

Bn todos los dispositivos descritos puede el reac

- 15 -
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tor tener forma cilindrica o también ser de forma ligera-
mente cénica. Las diversas partes de los dispositivos pue-
den consistir en metal, vidario o material cerdmico. Even-
tualmente se pueden prever en las paredes exteriores del
reactor dispositivos de refrigeracidén apropiados.

La eficacia del dispositivo conforme al invento
depende en cierto gradc de las dimensiones del reactor. ul
reactor no debe ser demasiado largo; de otro modo se puede
formar en el extremo inferior del reactor una deposicién
més gruesa de pigmentos. ®l didmetro del reactor es asimig
mo critico en cierto grado. 3i el reactor es demasiado es-
trecho, entonces es la combustidn incompleta; si es dema~
siaco ancho, entonces son intluenciacas perjudicialmente
las propiedades Gel producto. La longitud mids favorable y
ei didmetro mds favorable son distintos de caso en caso,
v dependen, entre otras cosas, del caudal de los partici-~
pantes de la reaccidén y/o del gas de lavado. #n general
aumentan las dimensiones més favorables del reactor al au
mentar el caudal de los participantes de la reaccidn, mien
tras que en atencidén al caudal de gas de lavado, las di-
mensiones del reactor deben ser elegidas de tal modo, que
el caudal de gas de lavado por m? de superficie de paredes
del reactor ascienda por lo menos a 0,07 kg/mz. seg.

Los ejemplos siguientes servirdn para explicar el
invento mds detalladamente:?

EJEMPLG T

Fué empleado un dispositivo conforme a la figura
1, El reactor cilindrico (1) tenia una longitud de 500 mm.
vy un didmetro interior de 120 mm. sdstaba hecno de aluminio
y refrigerado por fuera. pn su extremo superior se hallaban
tres tubos de introduccidn (2), (3) y (L), que estsban
dispuestos coaxialmente. in la parte superiof del reactor

desemboceban tangencialmente, & distancias iguales entre
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si, otros & tubos de introduccidn (6) con un didmetro inte-
rior de 6 mm. A travds del tubo de introduccién axial inte-
rior (2) se introdujeron 100 kg/hora de tetracloruro de ti-
tanio gaseoso precalentado a una temperatura de 35090;, y

por el tubo de introduccidén axial del centro (3), 18 NmB/hg

3

ra (Nm3 = m’ en condiciones normales) de oxigeno precalen

tado a 25092C., y por el tubo de introduccidn axial exte-
Nm3
hora

rior (4) de mondxido de carbono a tenmperatura am-

biente, v se hicieron reaccionar en la cdmara de reaccidn,

Al mismo tiempo se hicieron pasar al reactor, a través de
los tubos de introduccidn tangenciales (6), 40 Nm3/hbra

de aire a témperatura ambiente, en calidad de gas de la-
vado. La velocidad de introduccidn lineal del gas de lava-
do ascendié a 70 m/segundo, el caudal de gas de lavado por
m? de superficie de paredes del reactor barrida a 0,076 kg/
mz.seg. y el producto de estas dos magnitudes a 5,4 kg/ me
segz. La mezcla de reaccidn producida, fué descargada

por el extremo inferior del reactor, enfriada y acabada
adecuadamente.

la reaccidén fue interrumpida al cabo de 17 horas
de discurrir sin perturbaciones.

Llevando a cabo el ejemplo 12 del mismo modo, pe-
ro gin 1a aportacidn de gas de lavado, se formaron en las
paredes del reactor deposiciones gruesas de didxido de
titanio, v la reaccidn se paralizé al cabo de 30 minutos
por obturacién del reactor.

JEMPLO T1
Fué empleado un dispositivo conforme a la figura

- 17 -
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1, consistente en aluminio. &1 reactor cilindrico (1) era
de 1065 mm. de largo y teania un didmetro interior de 220
mm. bn su extremo superior se cncontraban tres tubos de in
troduccidn (2), (3) v (4), dispuestos coaxialmente. La
agvertura de descarga (5), situada en el extremo inferior,
estaba estrechada hasta un didmetro de 180 mm. por medio
de un diafragma (lh) de forma de anillo circular. En la
parte superior del reactor desembocaban tangencialmente,

a distancias iguales entre si, otros k4 tubos de introduc-
eién (6) con un didmetro interior de 10 mm.

* A través del tubo (2] fueron hechos pasar 560 kg/
hora de tetracloruro de titanio precalentados a 3509C.,
por el tubo (3) 86 Hm?/hora de oxigeno precalentado a 2509C
v por el tubo (L) 36 Mm’/hora de mondxido de carbono a tem
peratura ambiente, haciéndose reaccicnar entre si. 4 tra-
vés de los tubos de introduccidn fangenciales (6) se insu-
flaron, en calidad de gas de lavado, 150 Nm3/hora de gas
de saldda precedente de la reaccidén, que habia sido libera
do del didéxido de titanio y enfriado hasta temperatura am-

biente, con una velocidad lineal de 147 m/segundo. El cau-
2

-dal de gas de lavado por m® de superficie de paredes del

reactor, ascendié a 0,16 kg/hz.seg., y el producto de ve=-

locidad y caudal del gas de lavado por m? de superficie

’d

Kg
de paredes de la cémara, 23,6

m.segz'

La reaccidn transcurria correctamente todavia al

cabo de 120 horas.

EJuMPLO ITT

Se trabajé con la misma instalacidén y en las mis-

- 18 -
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mae condiciones que en el ejemplo II, con la Unica diferen
cia de que para el gas de lavado s& emplearon tubos de in-
troduccidén de 20 mm. de didmetro, en lugar.de tubos de 10
mm. de Gidmetro. La velocidad lineal de entrada para el
gas de lavado ascendié a 37 m/segundo, y el producto de ve-
locidad y caudal de gas de lavado por m® de superficie de pa
redes del reactor, a 5,9 Kg/h.segz. También en este caso
discurrié la reaccidn irreprochablemente.

SJEMPLO IV

Se repitid el ejemplo III, con la Gnica diferen-
cia de que el caudal de gas de lavado ascendid a 90 Nm3/hg
ra. Se produjeron cantidades mds grandes de deposiciohes
de didxido de titanio en la mitad inferior del reactor.

A pesar de que la velocidad de 22 m./segundo para
el gas de lavado, asi como la cantidad de paso Ge gas de
lavado por n®  de superficie de paredes de la camara, de
0,097 Kg/mz.seg., consideradas por si solas, podrian ser
lo suficientemente altas, fué insatisfactorio el efecto de
la corriente de gas de lavado. kllo fué debido al valor de-
masiado bajo del producto de velocidad caudal de gas de la-

vado por m® de superficie de paredes de la cédmara, que as-

cendié tan solo a 2,1 kg/m.seg.z.
KJIEMPLO V

Se trabajé con la misma instalacidn y en las mis-
mas condiciones que en el ejemplo 22, a diferencia de que
los & tubos de introduccién (6) para el gas de lavado te-
nisn un didmetro interior de 35 mm. y de que el caudal de
gas de lavado ascendid a 220 Nm’/hora.

A pesar de que el caudal de gas de lavado por m?

- 19 -
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de superficie de paredes del reactcr de 0,254 Kg/hz.seg. y

2 ge superfi-

el producto del paudal de gas de lavado por m
cie de paredes del reactor y la velocidad lineal de intro-
duccidn del gas de lavadode 4,2 kg/m.segz. parecen ser su-
ficientemente elevadas consideradas cada una por si, no

fue el espesor de la pelicula de gas de lavado en las pa-
redes del reactor suficiente, como consecuencia de la ve-
locidad de introduccidn demasiado baja del gas de lavado,
que ascendid tan solo a 18 m/segundo. Se produjo un mezcla-

do parcial de la pelicula de la pared con la mezcla de la

raccidn, v la reaccidn discurrid de manera incompleta.
isd BMPLO VI

fué empleada la misma instalacidn y se trabajo en
las mismas conciciones que en el ejemplo 1II, a daiferencia
de que para el gas de lavado fueron empleados unicamente 3
tubos de introduccidn con un didmetro de 6 mm., y de que se
emplearon 50 HmB/hora de gas de lavado. & pesar Ge que la
velocidad linedl de introduccidn cel gas de lavado, de 1&2
m/segundo, y el producto ¢e la velocided de introauccidn
del gas de lavado ¢ el caudal de gas de lavadc ﬁor ne e
superficie de paredes de reactor, de 9,8 Kg/m.seg.z, con-
siderados por si solos rudieran ser suficientes en esta
experiencia, se proaujeron ueposiciones de didxido de tita-
nio en las paredes cel resctor; ello se debe al valor insu-
ficiente del caudal de pas de lavado por n? de superficie
de paredes del reactor, que era tan sélo ae G,054 kg/mz
por segundo.

md piPLC VIT
Fué empleado un dispositivo ccnforme a la figura
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3. La camara de reaccién cénica era de 1065 mm. de largo y
tenia en su extremo superior un didmetro interior de 220 mm.
¥ en su extremo inferior un didmetro intericr de 170 mm. En

u extremo superior se encontraba una caja (8) de forma de

n

anillo circular, que presentaba dos tubos de introduccidn
tangenciales (9) con un didmetro interior de 18 mm. para

gas de lavado. Caja (¢) y reactor (1) estaban separados en-
tre i por una presa (10), que terminaba a una distancia de
10 mm. de la placa ce cubierta superior (15) del reactor, de
janco libre por consiguiente una hendicdura {(16), a través de
la cual pasaba el gas de lavado a la cdmara de reaccidn.

A través de los tubos de introduccidn (2}, (3) y (&),
se introdujeron 500 kg/hora de tetracloruro de titanio pre-
calentado a 3502G., 86 NmB/hora de oxigeno precalentado a
250%C., v 46 NmB/hora de mondéxido de carbono a temperatura
ambiente, y se iricieron reaccionar, Al mismo tiempo, y en
calidad de gas Ge lavado, se insuflaron a través de los
tubos de introduccidn (9) 100 Nm3/hora de gas de salida pro-
cedente de la reaccidén, liberado del didxido de titanio y
enfriado a temperatura aubiente, que afluyd al reactor a
una velccidad de 61 m/segundo. El caudal de gas de lavado
por n®  de superficie de paredes de la cémara ascendid a
0,12 kg m2 por segundo, y el producto c¢e esta magnitud y
la velocidad lineal de introduccidn, a 7,3 kg/m.seg?.

La reaccidn discurrid irreprochablemente todavia

al cabo de 30 horas.
EJEMPLO VITT

Fué empleado un dispositivo conforme a la figura
5. &1 reactor tenia una longitud de 1065 mm. y un Gidmetro
interior de 22C mm. A 3C0 - 250 mm. de distancia de su ex~-

- 21 -



10

15

20

25

30

tremo superior, estaba circundado por una caja (11) de forma
de nillo, provista ¢e una conduccidn de alimentacién (12). Deg
de la caja (11) conducian, a distancias regulares, k4 ranuras
tangenciales (13) al reactor. Las ranuras tenian una seccidn
transversal rectangular con una altura de 9,5 mm. y un ancho
de & mm. 4 través de los tubos de introduccidn (2), (3) v (L),
se hicieron pasar 500 kg/hora de tetracloruro de titanio pre-
calentado a 350°C., 98 NmB/hora de oxigeno precalentado a
2509C., v L6 Wm3/hora de monéxido de carbono a temperatura
ambiente, que fueron hechos reaccionar en el reactor. 4 tra-
vés de-las ranuras (13) se insuflaron al mismo tiempo, en
calidad de gas de lavado, 140 Nm3 /hora de gas de salida libe
rado del didxido de titanio y enfriado a temperatura ambien~
te, con una velocidad lineal de 142 m/segundo. 1l caudal de
gas de lavado ascendid por m? de superficie de paredes del
reactor a 0,145 kg/mz por segundo, y el producto de la ve-
locidad lineal y el caudal por m® de superficie de paredes

del reactor, a 20,5 kg/m/segundo?.

La reaccidn discurrié . de manera irreprochable to-
davia al cabo de 15 horas.

Bsta solicitud, que corresponde a la yprescntada en
la Repliblica Federal Alemana, con fecha 11 de diciembre
de 1965, bajo el nimero T 29.99L IVa/12n, se acoge a los
beneficios del articulo 51 del vigente Estatuto sobre Fro-
piedad Industrial.

- NOTA-

Los puntos de invencidn, propia v nueva, Que se
presentan para-que sean objeto de esta solicitu¢ de Paten-
te de Invencidn en Yspafia, por VEINTE afios, son los sigulen-

tesi
12,- Un procedimiento para la fabricacién de did-
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xido de titanio finamonte alvidido mediante la reacciéh
de tetracloruro de titanio puseoso con oxigenc o gases
oxizenacos dentro ce una cdmara de reaccidn, eventualmeng
te empleando una llama auxiliar para el mantenimiento de§
5 . la reacciln, lavindose las parcdes de la cduara de reac- ;
cidn con un gas de lavado, caracteriszado por que dicho gaé
de lavado estd frio con relacidn a los participantes de la
reaccidén y es introducido tangencialmente en la clmara de
reaccidn, siendo introducido el gas ce lavado en tales

2

10 condiciones, que el caudal de gas de lavado por m* de super

ficiebarrida de las paredes del reactor ascience a por lo

2

menos 0,07 kg/m* por segundo, la velociaad lineal de en-

trada a por lo menos 20 m/segundo, y el proaucto de estas
dos magnitudes a por lo mencs 2,5 kg/m por segundo cua-

15 drado.

2%.,~ Un procedimiecnto de acuerdo con
la reivindicacidén 1, caracterizado por emplearse aire,
nitrégeno, didxido de carbono o cloro como gas de la-
vado.

20 3%,- Un procedimiento de acuerdo con la
reivindicacién 1, caracterizado por emplearse como gas
de lavado el gas de salida de la reaccidn, liberado del
d¢ibdxido de titanio y enfriado.

L.~ Un procedimliento de acuerdo con las

R5 reivindicaciones 1 a 3, caracterizado porque la abertura
de descarga de la cémara de reaccidén estd estrechada me-
diante un diafragma de forma de anillo circular.

5¢,~ Un procedimieunto para la fabrica-
cidén de aibxido Ge titanio I[inamente dividiao.

30 Tal y como se ha descrito en la memoria

R1-7-67 - 23 -



que antecede, representado en los dibujos que seacowpa~
flan ¥y con los fines que se han especificado,
msta memoria consta de venticuatro hojas

escritas a mdgquina por una sola cara.

5 sadria, B2 A0, 1961

.
21-7-67 ’
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