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En la fabricacidn de pigmentos de dibxido de

titanio haciendo reaccionar en una cémara de reaccidn, -

" tetracloruro de titanio gaseoso y oxigeno o gases que lo

contengan, se producen trastornos considerables debido a
formarse deposiciones de didxido de titanio sobre las pa
redes de la chmara de reaccidn. Estas deposiciones afec-
tan a la conduccibn del gas en la clmara de reaccidnj con
ello no solamente se ve influida perjudicialmente la ca~
lidad del producto obtenido y dificultada la regulacidn
de la operacidn, sino que en el transcurso de éste se -=
desprenden también trozos bastante grandes de dichas de-
posiciones de la pared, que penetran en el producto fina
nente dividido acumulado por debajo de la clmara de reac
cién, teniendo que ser liberado &sta nuevamente de tales
trozos en una fase de trabajo separada. Las deposiciones
forman sobre las paredes de la cémara de reaccién una ca
pa aislante del calor; con ello se perjudica una aporta-
¢ibn o eliminacibn de calor, posiblemente necesarias pa-
ra el curso de la reaccidn, y realizadas por medio de un
dispositivo de calefaccidn o de refrigeracibén dispuesto
en la pared exterior del reactor o chmara de reaccibn. Al
crecer més las deposiciones, se obtura el reactor total-
nente, y hay gue interrumpir la operacidn. Asimismo se --
produce una pérdida de didxido de titanio como consecuen-
cia de la formacibn de deposiciones, ya que el didxido de
titanio de estas deposiclones es de menor calidad y finicg
mente puede ser aprovechado diffcilmente.

Para la formacibén de las deposiciones se cono-
cen diversas causas. Partes no transformadas de las sug~-

tancias de partida de la reaccidn pueden llegar hasta la
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pared y reacclonar 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,
fijhndose sobre ellas.

Son conocidos diversos procedimientos para con
trarrestar la formacibn de deposiciones o eliminar depo-
giciones ya formadas, antes de que lleguen a alcanzar una
mayor extensién. Asi, por ejemplo, ha sido propuesto el
evitar le formacidn de didxido de titeanio sobre las pare-
des del reactor, por el hecho de gue mediante la introduc
c¢ibn y la mezcla adecuadas de las sustancias de partida
de la reaccibn, se consiga dentro del reactor répidamen-—
te una reaccidn total, antes de que los gases lleguen a
las peredes de la clmara (patente alemena nfim. 868,201).
Conforme a otros procedimientos, se propone que al menos
uno de los participantes de la reaccidn sea diluido me—-
diante la adicibn de un gas inerte. Se propone la utili-
zacibn de cfmaras de reaccidn grandes, o bien que las pa
redes de la cémara sean refrigeradas a una temperatura -
tan baja, que no pueda tener lugar sobre ellas ninguna -
reaccidn que llegue a producir la formacidn de 140, (pa~-
tente briténica nfm. 715.255).

Todos estos procedimientos adolecen de incon-
venientes. O bien resulta dificil regular la operacidn -
de tal modo que se obbenga un producto irreprochable, o
bien se necesitan cantidades grandes de gas inerte, que
dificultan la separacibn del dibxido de titanio de la --
mezcla de gas que abandona el reachor. Si se emplean ch~
maras de reaccidn grandes, entonces se producen grandes

necesidades de espacio y costes elevados de material pa-

L. 344080



" ra el dispositivo empleado; la combustidén discurre de ma
nera incompleta, o bien es necesario llevar a cabo la —-
reaccidn a temperaturas tan altas, aue ya no existe la -

~ seguridad de que se forme un pigmento bueno; resulbta ade

5 mhs dificil aportar o eliminar eventualmente calor en me
dida suficiente a través de las paredes del reactor. La

" refrigeracién de las paredes del reactor hasta por deba-
jo de una temperatura a la que pueda tener lugar todavia
una reaccidn con formacibn de Ti0,, tnicamente es posi-~

10 ble en determinados casos sin perjudicar la operacibn, -
no impidiéndose sin embargo deposiciones de didxido de -
titanio ya formado dentro de la cdmara de la reaccibn.

En toda una serie de patentes se describe la
eliminacidn por via mecénica de deposiciones ya formadas.

15 Asf{, por ejemplo, se propone en la patente estadouniden-
se nimero 2.805.921 eliminar las deposiciones mediante -
un rascador refrigerado, que es movido a lo largo de las
paredes interiores del reactor a intervalos de tiempo re
gulares. BEn este procedimiento no se impide totalmente -

20 una impurificacidn del producto obtenido por las deposi-
ciones desprendidas. El rascador tiene que consistir en
un material que resista al menos durante algin tiempo las
acciones de la atmbésfera oxigenada y clorada existente en
el reactor a las temperaturas elevadas. A pesar de emplear

25 se un material resistente a la corrosibén, tiene lugar un
atague por los gases calientes y la accidn abrasiva del -
didéxido de titanio; tratindose de un rascador refrigerade
por agua, puede también penetrar agua en el reactor como
consecuencia de faltas de esbangueidad. En el rascador se

30 producen facilmente trastornos en la circulacibn del gas
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que, entre otras cosas, pueden originar deposiciones so-
bre el rascador. El rascador se puede agarrotar facilmen
te, las paredes del reactor pueden deteriorarse, y la —-
eliminacidén de las deposiciones ya no es posible en cuan
to, por un motivo cualguiera, se han hecho demasiado —--
grandes. Ademis resulta dificil el paso del rascador a -
través de la pared del reactor en forma hermética para -
los gases,

De acuerdo con otra proposicidn (patente bel-
ga némero 640,553), se trata de impedir la formacidn de
deposiciones por el hecho de que el reactor estd circun-
dando por dos paredes, siendo la pared interior flexible
v movida mediante variaciones de presidén en el espacio -
comprendido entre ambas paredes. Bl dispositivo es bas~-
tante complicado, y el material de la pared interior tig
ne que sabisfacer exigencias elevadas en cuanto a resis~
tencia mechnica, quimica y térmica.

Segln otra proposicidn hecha en la patente =
francesa ntmero 1.345.178, se introducen en el reactor -
particulas refractarias inertes, que son arremolinadag -
en la corriente de gas, eliminado las deposiciones de -——
las paredss del reactor por accidn de frote. Las particu
las son descargadas junto con los productos de la reac-—-
cibén y tienen que ser separadas de éstos»en un procedi--
miento separado. También agui resulta posible un deterio
ro de las paredes del reactor.

Otros procedimientos tratan de la eliminacidn
de las deposiciones por via quimica. De acuerdo con una -

de las proposiciones hay que interrumpir la reaccidn de -

tiempo en tiempo e inbtroducir en la cgmza £e Gegcgn mo
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néxido de carbono y cloro y eliminar las deposiciones me
diante cloracidn (patente briténica nfm. 715.255). Segin
otro procedimiento consisten las paredes del reactor en
carbono poroso, a través del cual se difunde cloro en el
5 reactor durante la reaccidn, eliminfndose con ello el di
xido de titanio de las paredes (Patente de la Repliblica
Federal Alemana nfm. 1,176.630). E1l dispositivo es caro,
v el material de las paredes no es muy resistente mechni
camente. Ademis no es posible regular la reaccibn median
10 te refrigeracidn o calefaccibn de las paredes del reac—-—
tor desde fuera.

Ha sido propuesto ya tambidn, revestir las —-
paredes del reactor inbteriormente con carbono u otro ma-
terial que reaccione con oxigeno, por ejemplo, cloruro de

15 magnesio o cloruro de calcio (patente briténica nfimero -
715.255; patente estadounidense nfmero 2.340,610)..El re
vestimiento tiene que ser renovado de tiempo en tiempo;
las sustancias que se producen por reaccidn del revesti-
miento con oxigeno, impurifican el didbxido de titanio for

20 mado.

En la patente alemana nfm. 1.119.833 se descri
be asimismo un procedimiento, en el que por medio de una
corriente de gas se arremolinen en el reactor las parbticu
las més bastas del didxido de titanio, que entonces caen

25 en forme de cascada a lo largo de las paredes, mantenien-
do a éstas con ello libres de deposiciones. En este procg
dimiento (micamente puede llevarse a cabo la reaccibn de
forma que las sustancias de partida de la misma son intro
ducidas desde abajo. Los productos de la reaccidn tienen

30 que ser liberados de las particulas més bastas del Adibxi-
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do de titanio que han sido arrastradas con ellos, Ha sido
propuesto igualmente, introducir en el reactor, a través
de las paredes porosas del mismo, mondxido de carbono o -
un gas inerte, refrigerindose ademds eventualmente las pa
redes del reactor mediante el empleo de gas licuado, que
se evapora durante su introduccidén (patentes estadouniden
ses nlmeros 2.670.272, 2.670.275 y 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, formén
dose con ello una capa protectora sobre las paredes del -
reactor. Conforme a uno de estos procedimientos, se intro
duce en el reactor un gas de lavado caliente, en las pro-
vimidades de los tubos de alimentacidn para las susbancias
de la partida de la reaccibén (patente belga nlm. 639.087);
la capa protectora formada sobre las paredes del reactor,
debe impedir la formacidn de deposiciones, asi como tam--
bién proporcionar calor adicional para la reaccibn. Para
ello deben las paredes encontrarse por lo menos a 1la mis—
ma. temperatura, e incluso a una bemperatura mis alta que
el interior del reactor. Tl gas de lavado introducido es
dirigido haclia las paredes de la cémara de reaccidn por -
medio de chapas de gufa. £l gas de lavado puede ser un --
gas inerte o también la mezcla de un gas combustible con
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 reaccién, liberada del dibxido de

titanio y preferentemente enfriada, s%ruél‘ﬁ Oiglgucir
: -
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en el reactor en las proximidades de los tubos de alimen
tacidn para las susbancias de partida de la reaccibn, se
recoge allf en una caja de viento y, desde ésta, se con-
duce axialmente a lo largo de las paredes del reactor en
forma de capa laminar, hasta la salida del reactor (pa--
tente sudafricana nfmero 61/2796).

En ambos procedimientos tiene lugar la circu-
lacidn del gas en la capa protectora en direccidn axial.
Para la formacidén de una capa protectora suficiente, hay
gue conducir a lo largo de las paredes del reactor, con
una velocidad pequeifla, una cantidad bastante grande de -
gas de lavado con relacibén 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 -
reaccibn, volviéndose a producir deposiciones sobre las -
paredes del reactor; por otra parte tiene lugar, sobre ~-
todo al emplearse un gas de lavado caliente, una mezcla -
entre el gas de lavado y la mezcla de la reaccidn, con lo
que auments todavia mls el consumo de gas de lavado y se
influye desfavorablemente sobre la reaccidn en el inte-—-
rior del reactor. 4l ser empleado gas de lavado frio, re-
sulta que debido a mezclarse éste parcialmente con la mez
cla de la reaccidn, se enfria dicha mezgela, de modo que
para mantener la temperatura de la reaccildn es necesario
quemar cantidades adiclonales de un gas auxlliar combus—-
tible, por ejemplo, mondxido de carbono. Las deposiciones
ya formadas no pueden ser eliminadas de nuevo como conse-
cuencia de la corriente relativamente débil con que circu
la el gas de lavado, sobre todo cuando las paredes del -~

reactor estén calientes y el didxido de titanio estd adhe
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velocidad de la corriente para eliminar las deposiciones
formadas, entonces seria necesario hacer pasar cantidades
considerables 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 difi--
cultaria la separacidn del didxido de titanio formado.

Ha sido descubierto ahora por la entidad soli
citante un procedimiento para la fabricacidn de didxido
de titanio de finamente dividido mediante la reaccién en
tre tetracloruro de titanio gaseoso y oxigeno o gases que
los contengan, dentro de un reactor y, eventualmente, em-
pleando wna llama auxiliar para el mantenimiento de la -
reaccidn y lavindose las paredes del reactor con un gas
de lavado; este procedimiento impide de manera segura la
formacidn de deposiciones de didxido de titamio en las -
paredes del reactor, y esté caracterizado por el hecho de
que este gas de lavado estd frio en relacidn con los par-
ticipantes de la reaccidn, y es introducido tangencialmen
te en el reactor.

El gas de lavado es insuflado con gran veloci-
dad en el reactor, desplazindose en corrientes helicoida~
les a lo largo de las paredes del reactor, a la vez que -
forma una pelicula. Esta pelicula se mueve répidemente, -
por lo que es estable, y no interacciona con los partici-
pantes de la reaccidn en el interior del reactor, de modo
que no se estorba el curso de la operacidn.

Se ha descubierto, que tienen que cumplirse de

terminadas condiciones en la corriente del gas de lavado.

344089
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Ilientras mayor sea la superficie de las paredes del reac-
tor que hayan de ser barridas por él gas de lavado, tanto
mayor tiene que ser bambién el caudal de gas de lavado. -
Ha demostrado ser necesario, que el caudal de gas de lavg
do por m2 de sunerficie de paredes del reactor barrida, -
ascienda por lo menos a 0,07 E% . En efecto, si el caudal
de gas de lavado es demasiadompequeﬁo, entonces no se pue
de generar en las paredes del reactor una pelicula gaseo-
sa suficientemente gruesa, y se producen deposiciones de
didxido de titanio. Asimismo es también importante la ve-
locidad lineal a la que penetra el gas de lavado en el —-
reactor, Ista velocidad debe ascender por lo menos a 20 -
n/segundo. En efecto, si la velocidad de introduccibn del
gas de lavado es demasiado pequeiia, entonces la pelicula
de gas sobre las paredes del reactor resulta inestable,
se produce una mezclo del gas de lavado con la mezcla de
la reaccidn y se menoscaba el curso de la reaccibn, asi -
como la calidad del producto producido.

Las dos magnitudes gue acaban de ser citadas, =--
tienen en cierto modo que elegirse también dependientes -
una de la otra, si se guiere que el procedimiento confor-
me al invento funcione de manera satisfactoria. Si se ell
ge un caudal del gas de lavado relabtivamente pequeiio por

2

n- de superficie de paredes del reactor a barrer, enton--

ces tiene que ser elevada la velocidad de introduccibén del

" gas de lavado, y a la inversa. Es preciso que el producto

formado por ambas magnitudes alcance un valor de por lo -
menos 2,5 kg/m.segz. Las condiciones mis favorables deven

den del caudal de los participantes de la reaccibn, y tie-

30 nen que ser deberminadas de caso en cago.

1.8.67
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La sorprendente accidén del gas de lavado se basa
en varios factores. bn las condiciones indicadag, se ~--
constituye una capa protectora muy estable en las pare--
des del reactor, que no tiene su explicacidén exclusiva—-
mente en que el gas de lavado sea sostenido contra las -
paredes del reactor por la fuerza centrifuga. Como con--
secuencia de la diferencia de btemperatura entre la mez—-—
cla caliente de la reaccidn y el gas de lavado frio, ---
existe enbre ambas capas de gas una diferencia de densidad
v de viscosidad. Con ello se dificulta que el gas de la=-
vado se mezcle con la mezcl: de la reaccidn. La diferen-
cia en la densidad y la viscosidad es tanto mayor, cuanto
mayor sea la diferencia de temperatura entre ambas capas
de mas. Por ello tiene que ser la temweratura del gas de
lavado sustancialmente inferior a la de la mezcla de la
reaccidn.

Bl dibxido de titanic que en ocasiones llegue a
las paredes del reactor, es enfriado por el gas de lava-
do, por lo que se adhiere tan sblo débilmente a las pare
des del reactor, pudiendo ser barrido ficilmente por la
corriente fuerte de gas de lavado. lediante una refrige-
racibn exterior de las paredes del reactor se puede redu
cir todavia mls la adherencia del didxzido de titanio que
llega a ellas. Una refrigeracién de la mezcla de la reagc
cibn, incluido el dibxido de titanio en ella existente,
no tiene en cambio lugar, debido a la dificil miscibili-
dad de ambas capas de gas con lo que la reaccibn puede -

efectuarse sin estorbos.

Como zas de lavado son especialmente apropiados -

el aire, el nitrdgeno, el didxido de carbono y el cloro.

. 344089



Preferentemente se puede utilizaer como gas de lavado el
gas de salida de la reaccidn, enfriado y liberado del —-
dibéxido de titanio.

Es verdad que son conocidos procedimientos, segin

5 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 reaccién; ahora bien, estos ga-
10 ses se emplean, al menos parcialmente, para la reaccidn,
o bien son quemados en forma de llama auxiliar para el -
mantenimiento de la reaccidn en las paredes del reactor,
0o también se gensra fuera del reactor, mediante la reac-
cidn de un gas combustible con oxigeno, un zas de combus
15 +ibén caliente que se introduce tangencialmente en el reag
tor para suministrar calor adicional (solicitudes de pa-
tentes alemanas C 3428 IVb/12g y C 8497 IVa/12m, publica
das el 7 de agosto de 1952 y 19 de julio de 1956; copias
de solicitudes holandesas para el llamamiento a oposicio
20 nes N2 256.440 y 258.536).

En obtro procedimiento se inbroduce en el reactor
un gas inerte frio, por debajo del lugar en que comienza
la reaccidn propiamente dicha del tetracloruro de titanio
con el oxigeno, con el fin de enfriar los productos de la

25 reaccibén escalonadamente, mediante mezcla, pudiendo la in
troduccidn del gas inerte efectuarse, tanto radial, como
también tangencialmente (patente sudafricana n? 63/4959).

En contraposicidn al procedimiento conforme al in

vento, se alimenta en estos procedimientos conocidos el

30 gas introducido tangencialmenbe en obras condiciones téc-
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nicas de flujo distintas que las del procedimiento con--—
forme al invento, nussto que se tralba de provocar una ac
cidn reciproca entre dicho gas y el gas introducido tan-
gencialmente, mediante mezcla y/o intercambio de calor.
El procedimiento de acuerdo con el invento puede
ser puesto en préctica de milbtiples maneras. EL tetraclo
ruro de titanio v 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 auxiliar
combustible. Las sustancias de partida de la reaccidn y,
eventualmente, el gas combustible para la generacidn de
una llama suxiliar, son introducidos Langencialmenbe en
el reactor. Para ello se pueden introducir los diversos
gases individualmente; los tubos de introduccibn pueden -
desembocar en el reactor dispuestos concénbricamente, o
bien por separado, unos junbto a los otros, pudiendo sus
ejes disponerse paralelamente o inclinzados ligeramente ~
entre si. Las sustancias de partida de la reaccibn y, --
eventualmente, el gas combustible, pueden mezclarse entre
si total o parcialmente, antes de ser introducidos en el
reactor. Tambibn pueden agregearse sustancias que, de la -
manera conocida, mejoren las propiedades de los pigmen--
tos, por ejemplo, cloruro de aluminio y/o tetracloruro de
silicio. También la forma y manera de si lag sustancias -
de partida de la reaccidn y el gas combustible han de ser
precalentados y cbmo, puede ser elegida dentro de amplios
limites. £l gas combustible puede ser quemado bambién por
si solo fuera del reactor, después de lo cual se introdu-
cen los gases de combustidén calientes en el reactor. Los

productos de la reaccidén formados, son extraidos preferen

344089
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temente en el extremo opuesto del reactor, preferiblemen-
te junto con el gas de lavado.

Il gas de lavado puede ser introducido en el reac
tor por lugares distintos, pudiendo realizarse la intro--

5 ducecibn por un sdlo lugar, o bien por varios lugares. Si
la introduccidn del gas de lavado tiene lugar ban sdlo --
por un punto, entonces se le hace entrar en la cémara de
reaccidn preferentemente en las proximidades de los tubos
de introduccidn para las sustancias de partida de la reac

10 cidn, fluyendo entonces helicoidalmente hacia la abertura
de salida del reactor. En determinados casos, dependien——

- tes de las condiciones del procedimiento, resulta ventajo
so, a efectos de estabilizar la capa de gas de lavado en

. las paredes del reactor, estrechar la abertura de salida
15 del reactor mediante un diafragma de forma de anillo eir-
cular.

il procedimiento conforme al invento puede ser —--
realizado en un dispositivo consistente en una clmara de
reaccidn, tubos de alimentacibn para las susbancias de ——

20 partida de la reaccibn y eventualmente, para un gas auxi-
liar combustible, en el extremo superior, asi como una o
més aberturas de descarga en el extremo inferior de la ci
mara de reaccidn, desembocando una o varias conducclones
de alimentacidén de gas de lavado lateralmente en el reac~

25 tor. Las conducciones de alimentacidn tienen que estar cons
tituidas de modo que el gas de lavado penetre tangencial-

~mente en el reactor.
7 En las figuras 1 y 2 se muestra a manera de ejem-
.plo un dispositivo adecuvado, representando la figura 2 —-

30 una seccidn a través de la figura 1 a lo largo del plano

. 344089
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A-A7, Bl dispositivo consiste en un reactor (1), tubos
de introduccidbn (2), (3) y (4) para tetracloruro de ti-
tanio, oxigeno o gas oxigenado, y un gas auxiliar com—-—
bustible, dispuestos en el exbtremo superior del reactor,
asi como una abertura de descarga (5) en el extremo in-
ferior del reactor, que conduce a una chmara de separa-—
cibn. in las proximidades de los tubos de introduccidn
(2), (3) v (4), desembocan tangencialmente en el reactor
uno o m&s tubos de alimentacién (6) para gas de lavado.
fn el caso de emplearse varios tubos de alimentacibn (6),
se pueden disponer, por ejemplo, de modo que sus desem—
bocaduras (7) en el reactor (1) se encuentren a distan--
cias iguales entre si sobre un circulo situado perpendi-
cular al eje del reactor, y que los ejes de los btubos de
alimentacidn (6) discurran en el plano o aproximadamente
en el planc de dicho circulo; los ejes de los tubos de -
alimentacibén pueden apartarse también de este plano ha~-
cla arriba y hacia abajo, dentro de una medida limitada.

Otro dispositivo apropiado ha sido mostrado en la
figura 3 y la figura 4; la figura 4 representa a este —-
particular una seccidn a través de la figura 3 a lo lar-
go del plano C-C’. In este dispositivo se encuentra en -
el extremo sunerior del reactor (1), por debajo de los -
tubos de introduccidn (2), (3) y (4), un canal anular --
(8). A través de una o mis conducciones tangenciales (9)
penetra el gas de lavado, en una corriente tangencial, -
en el canal anular (8) directamente por encima del fondo,
¥ pasa entonces al reactor (1), por encima de una presa
(10), conservando su giro.

Otro disnositivo ha sido mostrado en la figura 5
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v la figura 6. La figura 6 representa una seccidén de la
figura 5 a lo largo del pleno E-E’, En este dispositivo
estd 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). Des-
de esta caja penetra el gas de lavado en el reactor (1)
a través de varias ranuras tangenciales (13).

Las conducciones de alimentacibn para el gas de
lavado pueden desembocar en el reactor en las proximida-
des de los tubos de introduccidn para las sustancias de
partide de la reaccidn, o también en otros lugares. Asi-
mismo pueden esbtar dispuestas no solamente en un plano,
sino tombién en varios planos a albvuras diferentes del
reactor.

En una variante ventajosa de los dispositivos des
critos, puede la abertura de descarga (5) estar estre~~
chada por un diafragma (14) de forma de anillo circular
que, preferentemente, estd dirigido perpendicularmente
hacia las paredes del reactor. En la figura 1 y la figu-
ra 2 ha sido representado este diafragma a manera de —--
ejemﬁlo.

En todos los dispositivos descrivos puede el reac
tor tener forma cilindrica o también ser de forma ligera-
mente cbnica. Las diversas partes de log dispositivos —-
pueden consistir en metal, vidrio o material cerémico. =
Eventualmente se pueden prever en las paredes exberiores
del reactor dispositivos de refrigeracidn apropiados.

La eficacia del dispositivo conforme al invento -
depende en cierto grado de las dimensiones del reactor.

Bl reactor no debe ser demasiado largo; de otro modo se
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puede formar en el extremo inferior del reactor una de-
posicidén més gruesa de pigmentos. El did:uetro del reac-
tor es asimismo critico en cierbo grado. 8i el reactor
es demasiado estrecho, entonces es la combustidn incom-
5 pleta; si es demasiado ancho, enbonces son influencig~--
das perjudicialmente las propiledades del producto. La -
longitud més favorable y el difmetro mis favorable son
distintos de caso en caso, y dependen, enbre otras co—-
sas, del caudal de los perticipantes de la reaccidn y/o
10 del ges de lavado. In general aumenbtan las dimensiones
mbs favorables del reactor al aumentar el caudal de los
participantes de la reaccidn, mienbras que en atencidn
al caudal de gas de lavado, las dimensiones del reactor
deben ser elegidas de tal modo, que el caudal de gas de
15 lavado por m2 de superficie de paredes del reactor as--
ciende por lo menos a 0,07 kg/ma.seg.
Los ejemplos sigulentes servirdn para explicar -

el invento mis debtalladamente:

Ejemplo 12

20 Tue empleado un dispositivo conforme a la figura
1, Bl reactor cilindrico (1) tenia una longitud de 500
mn y un didmetro interior de 120 mm. Estaba hecho de alu
minio y refrigerado por fuera. LEn su extremo superior se
hallaban tres tubos de introduccidn (2), (3) y (4), que

25  estaban dispuestos coaxialmente. En la parte superior --
del reactor desembocaban tangencialmente, a distanclas -
iguales entre si, otros © tubos de introduccidn (6) con
un difmetro interior de 6 mm. A través del tubo de ine—-

troduccidn axial interior (2) se introdujeron 100 kg/ho-
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ra de tetracloruro de titanio gaseoso precalentado a una
temperatura de 3502C, y por el tubo de introduccidn axial
del centro (3), 18 Nmﬁ/hora (.N'm5 = m3 en condiciones nor-

males) de oxigeno precalentado a 2502C, y por el tubo de
3
m

hora
carbono a bemperatura ambiente, y se hicieron reaccionar

introduccidn axial exterior (4) 9 de mondxido de -
en la cimara de reaccidn. Al mismo tiempo se hicieron pa
sar al reactor a través de los tubos de introduccién tan-
genciales (6), 40 N /hora de aire a temperatura ambien--
te, en calidad de gas de lavado. La velocidad de introduc
cibén lineal del gas de lavado ascendid a 70 m/segundo, el
caudal de gas de lavado por m2 de superficie de paredes
del reactor barrida a 0,076 kg/m2.seg, v el producto de =
estag dos magnitudes a 5,4 kg/m.segz. La mezcla de reac-
cidn producida, fue descargada por el extremo inferior —-
del reactor, enfrisda y acabada adecuvadamente.

la reaccidn fue interrumpida al cabo de 17 horas de
discurrir sin nerturbaciones.

Ilevando a cabo el ejemplo 18 del mismo modo, pero

‘sin la aportacidn de gas de lavado, se formaron en las pa

redes del reactor deposiciones gruesas de didxido de tita
nio, y la reaccidén se paralizd al cabo de 30 minutos por

obburacidn del reactor.

Ljemplo 2°

Fue empleado uvn dispositivo conforme a la figura 1,
consistente en aluminio. %1 reactor cilindrico (1) era de
1065 mm de largo y tenia un dimetro interior de 220 mm.

En su extremo superior se encontraban tres tubos de intro-

iclu.coién (2), (3) y (&), dispuestos coaxia%egez}@ %ﬂ@
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tura de descarga (5), situada en el extremo inferior, -
estaba estrechada hasta un dilmetro de 180 mm por medio
de un diafragma (14) de forma de anillo circular. En la
parte surerior del reactor desembocaban tangencialmente,
a distancias iguales entre si, otros 4 tubos de intro--
duceidn (6) con un difmebtro interior de 10 mm.

A través del tubo (2) fueron hechos pasar 500 -
kg/hora de tebtracloruro de titanio precalentados a 3502
¢, vor el tubo (3) 86 im? /nora de oxizeno precalentado
a 25090, y por el tubo (4) 36 Wm’/hora de mondwido de -
carbono a temperatura ambilente, haciéndose reaccionar -
entre si. A través de los tubos de introduccidn tangen-
ciales (6) se insuflaron, en calidad de gas de lavado,
150 Hma/hora de gas de salida procedente de la reaccidn,
que habia sido liberado del didxido de titamio y enfrig
do hasta temperatura ambiente, con una velocidad lineal
de 147 m/segundo. =1 caudal de gas de lavado por m2 de
superficie de paredes del reactor, ascendid a 0,16 kg/
me.seg., v el producto de velocidad y caudal del gmas de

2 de superficie de paredes de la cémara, a

lavado por m
23,6 kg/segg.
Ia reaccidn transcurria correctamente al cabo

de 120 horas.

Sjemplo 32

Se trabajdé con la misma instalacién y en las —-
nmismas condiciones que en el ejemplo 22, con la fnica -
diferencia de que para el gas de lavado se emplearon --
tubog de introduceibn de 20 mm de di&metro, en lugar de

tubos de 10 mm de didmetro. La velocidad lineal de en~—

344089
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vrada para el gas de lavado ascendid a 37 m/segundo, y -
el producto de velocidad y caudal de gas de lavado por -
n® de superficie de paredes del reactor, & 5,9 kg/m.sega.
También en este caso discurrid la reaccidn irreprochable

mente.

Ejemplo 42

Se repitid el ejemplo 32, con la tnica diferen--
cia de que el caudal de gas de lavado ascendid a 90 Nma/
hora. Se produjeron cantidades mAs grandes de deposicio-
nes de dibéxido de titanio en la mitad inferior del reac-
tor.

A pesar de que la velocidad de 22 m/segundo para
el gas de lavado, asi como la cantidad de paso de gas de
lavado por m2 de superficie de paredes de la cémara de -
0,097 kg/mg.seg., consideradas vor si solas, podrian ser
lo suficientemente altas, fue insatisfactorio el efecto
de la corriente de gas de lavado. Ello fue debido al va-
lor demasiado bajo del producto de velocldad caudal de -
gas de lavado por m2 de superficie de paredes de la céma

ra, que ascendid tan sdlo a 2,1 kg/m.segz.

Ejemplo 52

Se trabajd con la misma instalacidn y en las mig

mas condiclones que en el ejemplo 22, a diferencia de que

- los 4 tubos de introduccidn (6) para el gas de lavado te-

nian un didmetro interior de 35 mm y de que el caudal de
gas de lavado ascendid a 220 Hma/hora.
A pesar de que el caudal de gas de lavado por m2

de superficie de paredes del reactor de C,24 kg/mz.seg. g
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el producto del caudal de gas de lavado por m2 de super-
ficie de naredes del reactor y la velocidad lineal de in
troduceidn del gas de lavado de 4,2 kg/m.seg2 parecen ==
ser suficlentemente elevadas consideradas cada una por -
si, no fue el esnesor de la pelicula de gas de lavado en
las naredes del reactor suficiente, como consecuencia de
la velocidad de introduccidn demasiado baja del gas de -
lavado, que ascendid tan solo a 18 m/segundo. Se produjo
una mescla narcial de la pelicula de la paved con la mez
¢la de la reaccidn, y la reaccidn discurrid de mamera in

completa.

Biemnlo 69

Tue emnleada la nisma instalacidén y se trabajd -
en las mismas condiciones cue en el ejemplo 22, a dife--
rencia de que para el gas de lavado fueron empleados Uni
camente 3 tubos de introducceidn con un didmetro de 6 mm.,
v de oue s2 emplearon 50 Nma/hora de gas de lavado. A pe
sar de gue la velocidad lineal de introduccidn del gas -
de lavado, de 182 m/segundo, y el producto de la veloci-
dad de introduccibn del mas de lavado y el caudal de gas
de lavado por m2 de superiicie de paredes de reactor, de
9,8 kg/m.seg2, considerados por si solos pudieran ser su
ficientes en esta experiencla, se produjeron deposiciones
de didxido de titanio en las paredes del reacbhbor; ello -
se debe al valor insuficiente del caudal de gas de lava-
do por m2 de superiicie de paredes del reactor, que era

Gan sdlo de 0,004 kg/m2 por segundo.

sosmie 344089
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3. La chmara de reaccidn cdnica era de 1065 mm de largo
y tenia en su extremo superior un dikmetro interior de -
220 mm., y en su extremo inferior un diémebro interior -
de 170 mm. En su extremo superior se encontraba una caja
(8) de forma de anillo circular, que presentaba dos tu--
bos de introduccibén tangenciales (9) con un dilémetbro in~
terior de 18 mm., para gas de lavado. Caja (8) y reactor
(1) estaban separados entre si por una presa (10), que =
terminaba a una distancia de 10 mm. de la placa de Cu==-
bierta superior (15) del reactor, dejando libre por con-
siguiente una hendidura (16), a través de la cual pasaba
el gas de lavado a la cémara de reaccidn.

A través de los tubos de inmtroduccibébn (2), (3) ¥y
(4), se introdujeron 500 kg/hora de betracloruro de tita
nio precalentado a 3502 C, 86 Nm§/hora de oxigeno preca-
lentado a 2502 C, y 46 Nm?/hora de mondxido de carbono a
temperatura ambiente, y se hicieron reaccionar. Al mismo
tiempo, y en calidad de gas de lavado, se insuflaron a -
través de los tubos de introduccibn (9)100 Hma/hora de ~
gas de salida procedente de la reaccidn, liberado del di
6xido de titanio y enfriado a temperatura ambiente, que
afluyd al reactor a una velocidad de 61 m/segundo, El --
caudal de gas de lavado por m2 de superficie de paredes
de la chmara ascendib a 0,12 kg/m? por segundo, y el pro
ducto de esta magnitud y la velocidad lineal de introdug
c¢ibn, a 7,3 kg/mosege.

La reaccidn discurrid irreprochablemente todavia

al cabo de 30 horas.

T 344089
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5. %1 reactor tenia una longitud de 1065 mm y un didme~-—
tro interior de 220 mm. A 300 - 350 mm de distancia de -
su extremo superior, estaba circundado por una caja (11)
de forma de anillo, provista de una conduccién de alimen
tacibn (12). Desde 1+ caja (11) conducian, a distancias

rezulares, 4 ranuras btangencilales (13%) al reactor. Lias -
ranuras tenfan una seccidn transversal rectangular con -
una slvura de ©,5 mm ¥ un ancho de 8 mn. A Lravés de los
tubos de introduccidn (2), (3) 7 (&), se hicieron pasar

500 kg/hora de tetracloruro de tibtanio precalentado a --
3502 ¢, 98 Nm5/hora de oxigeno precalentado a 2502 C, y

45 If 5/hora de mondxido de carbono a temperatura ambien-
te, que fueron hecios reacclonar en el reactor. A través
de las ranuras (13) se insuflaron al mismo tiempo, en ca
lidad de gas de lavado, 140 NmB/hora de gas de salida 1i
berado del didxido de titanio y enfriado a temperatura -
ambiente, con una velocidad lineal de 142 m/segundo. El

caudal de gas de lavado ascendib por m2 de superficie de
paredes del reactor a G,145 lrg/m2 por segundo, ¥y el pro-
ducto de la wvelocidad lineal ¥ el caudal por m2 de supex
ficie de naredes del reactor, a 20,5 kg/m/segundoa.

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

Zsta solicitud, que corresponde a la presentada
en la Repfiblica Federal Alemana, con fecha 11 de diciem-
bre de 1965, bajo el nfmero T 29994 IVa/12m, se acoge a
los beneficios del articulo 51 del vigente Estatuto sobre

Propiedad Industrial.
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NOTA

Los puntos de invencién, propia y nueva, que se -
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten
te de Invencidn en Espaila, por VHINTE afios, son logs si-—-
guientes:

12, - Un dispositivo para la fabricacidén de dibxi
do de titanio finamente dividido, consistente en una céma
ra de reasccidn, tubos de introduccidén para las materias -
de partida de la reaccidn y, eventualmente, un gas auxi--
liar combustible en el extremo superior de la cémars de -
reaccidn, asi como una abertura de descarga en el extremo
inferior de la cémara de reaccidn, caracterizado porque -
una o varias conducciones de alimentacidn para el gas de
lavado desembocan lateralmente en la clmara de reaccidn.

22, - Un dispositivo de acuerdo con la reivindi-
cacidn 1, caracterizado porcue como conducciones de ali-
mentacibén, destinadas al gas de lavado, desembocan tan--
gencialmente en la cémara de reaccidn varios tubos de in-
troduccidn.,

32, - Un dispositivo de acuerdo con la reivindica
cibn 1, caracterizado por encontrarse en el exbtremo supe-
rior de la cémara de reaccidn un canal anuvlar, en el que,
por encima del fondo, penetra el gas de lavado a bLravés

de una o mis conducciones de alimentacidn btangenciales, y

. desde el que el gas de lavado pasa a la cémara de reaccidn

por encima de una presa.
42, — Un dispositivo de acuerdo con la reivindica
cidn 1, caracterizado por existir varias ranuras tangen—-

ciales en las paredes de la cimara de reaccidn, que son -

a- 344000



alimentadas con gas de lavado desde una caja comin.

52, - Un dispositivo de acuerdo con las reivindi
caciones 1 a 4, caracterizado porgue la abertura de des-
carga de la chmara de reaccidn estd estrechada mediante

5 un diafragma de forma anular circular.

62, - Un disposibivo para la fabricacibu de didxi
do de titanio finamente dividido.

Tal yv como se ha descrito en la Memoria que ante
cede, representado en los dibujos que se acompailan y con

10  los fines que se han especificado.
Esta lemoria consta veinticinco hojas escritas a

mdquina por una sola de sus caras.

Medrid, 412 MO g

344089
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