~a

; 35404/

. , PATENTE DE INVENCION
- Le 4 10 759-Sp.

-

@%m&%’a @eﬁm%/imz
sothe:

"PROCEDIMIENTO Y APARATO PARA EFECTUAR REACCIONES ENTRE GASES".-

oy Yok gt ot 2mh

Tolicitants: PARBENFABRIKEN BAYER AKTTENGESELLSCHAFT, entided ale-

mana, residente en Leverkusen-Bayerwerk, Alemania.

0 s s 4t s ot

La invencién se refiere a un procedimiento
¥ & un dispositivo para la realizacidn de reacciones entre
gases 6 vapores, preferentemente para la obteneidén de pro-
ductos sélidos.

5, Para le mezcla 6 reaccidn de gases ya se han
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propuesto un gran nimero de procedimientos. Muchos de
ellos trabajan con mecheros que se componen de tubos o
canales coaxiales. Aqui se efectia la mezcla de los reac-
tivos, sin embarge, sélo en las zonas marginales de los.
chorros de gas, y esto en la medida en la que los chorros
de gas adyacentes se solapan entre si en sus zonas margi-
nales. Esta circunstancie conduce fédcilmente a una mezcla
deficiente, de manera que la zone de reaccidn se hace muy
dmplia y tanto las temperaturas en la zona de reaccidn co-
mo el tiempo de residencia de los compuestos ya formados
en la zona {e elevadas temperaturas, resultan muy hetero-
géneos.

En la obtencidn de productos sélidos a partir de
teles reacciones, frecuentemente, es esencial que las
particulas tengan un teamafio unitario exactamente defini-
do. En la realizacidn de la reaccidn es por lo tanto de
gran lmportancla que la mezcla de los particlpantes se
efectie bajo condiciones perfectamente controladas y a
la mayor rapidez posible, pués sdélo agsi se garantizan
condiciones de reaccidn homogéneas.

Mds rdpido y mejor controladae se desarrolla la mez-
cla de los componentes si, segin ulteriores proposiciones,
Se mezclan en corriente transversal.

En la obtencidn de productos sélidos finamente dis-
tribufdos existe siempre el peligro de que se presenten
sedimentaciones -espscialmente en 6 en las proximidades
de las aberturas de entrada de los compueétos me@élicos
o semimetdlicos- y que pueden ser muy perjudiciales. Se=-
gin distintas proposiciones se deberd disponer una capa

de gas inerte entre los chorros de gas de los distintos



componentes. En este caso, si bien diamlnuye el peligro de

sedimentacidn, se hace mucho mds lenta la mezcla de loa
componentes de reaccidén en la mezcla en corriente paralela,
; éﬁ,ha deacubierto ahora que en la mezela de corrlentes trans-
5. Ve;sales tales capas de gas inerte influyen précticamente
mucho menog en la mezecla y .absolutamente nada en el tamafio
de granulacién y la distribucidn del tamafio de los granos.
La presente invencién se refiere por lo tanto a
un procedimiento en el oual los componentes se mezclan se-
10, gin el principio de la corriente trensversal estando si-
multéneamente la corriente de uno de los componentes ro-
deada de una capa de gas inerte,
Segin la presente invencién se introduce como
minimo uno de los componentes de reaccidén -en oaso dado
15. después de correspondiente calentamiento prévio- en un
distribuldor, fabricado preferentemente de metal, en el
que ge han incorporado un canal anular, una presa con ra-
nuras para la distribucidén homogénea del gas y finalmente
un intersticlo anular o, en su lugar, unas toberas que
20, parten del canal anular, para la introduceidén del gas en
el recinto de mezola. En el recinto de mezcla y de reac-
eién entra uniférmemente la corriente de gas (en el caso
de un intersticio anular) o los chorros de gas (al em~
plear toberas) troplezam bajo un dngulo de 902 o aproxima-
25. damente de 90?, sobre el segundo componente gaseogo intro-
ducido perpendicularmente desde arriba y que, en caso da-
do, también puede estar calentado préviamente.
El calentamiento prévio de los componentes se
puede realizar on forme arbitraria, asi, por ejemplo, en

30. forma convencional mediante intercambladores de calor o
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mediante elementos de calefaccidn, también se puede
quemar en une odmara de combustidn anteconestada, un
gas auxilier, pero tembién se pueden emplear disposi-
tivos eléctricos, tales como una bancada de resisten-
olas, arcos voltaicos, quemadores de plasma o induc-
oldén de alta frecusncia.

El procedimientc se adapta muy bién para la
obtencidén de productos sélidos finamente distribuidés,
en foma y tamalio controlados, partiendo de componen-
tes gaseosos. Entre otros se pueden obtener de esta
manera éxidos, especialmente en una dispersidn fina co-
mo pigmento, ademds, por ejemplo, los nitruros o carbu-
ros. Para la obtencidén de 6xidos se conduce el compues-
to metdlico evaporado -son muy adecuados para ello los
haluros y especlalmente los cloruros de los elementos
titanio, silicio, aluminlo, eirconio, hierro, o¢ine, bo-
ro, germanio y de los elementos del grupo VA & VB del
sistema periddico (Calendario Quimico 1956), Editorial
Springer, pig. 2)- preferentemente a través del dis-
tribuldor descrito y la corriente de gas oxidante cen-
tralmente desde arribe en el recinto de mezcla y reac-
cidn, denominado a ‘continuacién como cémara mezcladora.

El procedimiento no es exelusivo para la ob-
tencidn de productos sélidos, limitado al empleo de ga-
ses puros, sino que més bién se pueden emplear mezolas
de gases para obtener asi compuestos:mixtos, asi por
ejemplo, los nitruros, carburos, u 6xido§ mixtos.

Para evitar sedimentaciones de productos sd- ’
lidos fineamente distribuidos se pueden rodear los gases,

que penetran a través del distribuidor (placa de dis-
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tribucién), ademds, de una capa de gas inerte. Como ya
se ha mencionado al principio se ha demostrado que el

empleo de una capa de gas inerte en la mezcla en co-

.Iriente transversal prdcticamente no perturba el pro-
¥

ceso de mezcla y no influye en el tamafio de granula-
cibn ni en la distribucidén del tamefio de particulas.
Al emplear un intersticio anular como abertura de en-
trada para uno de los componentes se encuentra por es-
ta rezén en el distribuidor por debajo, y eventualmen-
te también por encima, de la entrada del haluro uno o
varios interstioclos anulares edicionales que dejan paso
a un gas inerte. Si como entrada para uno de los compo-
nentes sSe emplean toberas, entonces se dispone alrede-
dor de les aberturas de cada entrade un tubo concéntri-
co a través del cual se insufla el gas inerte.

Como gas inerte se emplean gases que bajo las
condiciones de reaccidén no participen en la reaccidn
propiamente dicha, tales como por ejemplo, el nitrége-
no, cloro, en caso dado en mezcla con mondéxido de cat-
bono o tetracloruro de carbono.

El peligro de la formacidn de sedimentacidén no
sdlo existe en la, o en las, aberturas de entrada para
uno de los componentes sino también directemente debajo
¥, en el caso de remolinos de retroceso, también por
encima., Por esta razdén se emplean como paredes para le
cémara de mezcla por debajo y por encima del intersti-
clo o blen de las toberas, unos materlales porosos que
asimismo son lavados 6 fluldos por el gas inerte.

La cédmara de mezecla, con la entrada lateral

de los gases, se compone de dos cilindros metdlicos
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y la placa de distribucidn que se encusntra entre ellos,
Cada cilindro metdlico, que lleva una brida en su extre-
mo, estd recubierto de un material poroso, de manera que
entre el material poroso y el cilindro metélico quede un
recinto de distribucién para el gas inerte desde el cual
el gas inerte es impulsado a través de las paredes poro-
sas. Como material poroso entran en consideracién, de

los metales, por ejemplo, el niguel, ventajosamente se
puede emplear también grafito. ELl grafito.se aplica con
masilla sobre la correspondiente superficie frontal con
la pared metdlica, en caso dado se pueden dotar adicional-
mente ambos materiales de un paso de rosca y enroscarlos
uno en otro. Se ha acreditado especialmente el unir la
parte de grafito porossa, dejando un espacio anular sufi-
clentemente grande pare la distribucidén del gas de barri-
do, con una pared trasera de grafito denso e insertar la
parte de grafito denso ajustada y eventualmente con paso
de rosca en el cilindro metdlico.

Para hermetizar, especialmente en las partes
frontales, es adecuada la precipitacidén metélica elec-
trolitica sobre la pared metdlica y grafito, precipi-
tédndose preferentemente el metal del cual estéd fabri-
cado el ecilindro de metal, por ejemplo, niquel., Para
proteger la masilla se recomienda refrigerar las bridas.
Entre estos dos oilindros metdlicos se coloca la placa
de distribucidén, que contiene las sberturas de entrada
para uno de los componentes, y los tres ;lanentop ge su-
Jotan por encima de las bridas mediante tornillos. A c;n—
tinuacidn de la cémara de mezcla se encuentra el tubo de

reaceidn préplamente dicho, o bien la cémara de residen-
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cla. Si para el tubo de reacecidén se tome un didmetro
mayor que el de la cémara de mezcla se puede desarro-

llar la transicién ligeramente eénica, con 1o que se

eviten las esquines y aristas que perjudicarian la
]

conduceidn del gas.

La cémara de mezela o bién el distribuidor
ge representa en las figuras 1 hasta 5. La figura 1
muestra toda la construccidn de la cédmara de mezcla
en seccién horizontal. A continuacidn de esta cémare
de mezcla se encuentra en un lado el tubo de reaccidn
préplamente dicho, o bién el tubo de residencia, mien~
tras que en el otro lado Se encuentra la alimentacidn
para el componente de reaccidén introducido en direc-
cibn axial. Ta figura 2 es una seccidn transversal de
la placa de distribucién., La figura 3 muestra una pla-
ca de distribucidn divisible con renuras anulares. La
figure 4 muestre una place de distribucidén que como aber-
turas de entrada tiene toberas, mientras que la figura
5 muestra una variante del distribuidor representado en
la figura 1, en el que detrds de lag ranuras de la pre-
sa 4 se ha insertado un anillo 29 en la tuberia de sa-
lida.
Figura 1: BEn el centro se enouentre la placa de distribu-
cidn 1, Tiene en el exterior un recinto de distribucidn
anular & en el que se introducen radial o tangencial-
mente los componentes a reaccionar a través de la alil-
mentacién 3. A través de la presa 4 con numerosas per-
foraciones llega el compuesto al intersticio anular 5
vy penet?a en 6 en el recinto de mezcla 7. Por encima

¥y por debajo de la entrada para los participantes en la
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res 8 ¥ 9 que sirven para la introduceidn de cloro o

bién de cualquier otro gas inerte con relacidn a la
reaccidn; la alimentacidén se efecta a través de las
tuberias de alimentacidén 10 y ll. En todos los intersti~
cios anulares se pueden haber dispuesto soportes disten-
ciadores 12,

Por encima y por debajo de la placa de dis-
tribucidén se encuentran piezas de construccidén idénticas;
es por lo tanto suficiente describir una sola parte. Se
compone de un cilindro metdlico 13 que interiormente estéd
revestido de material poroso l4. A través de la tuberia 15
ge impulsa el gas inerte hacia el recinto anular 16 y pasa
entonces a través de los poros de la pared 14 hacia el re-
cinto de remccidén 17. En un lado lleva el cilindro metdli-
co una brida 18 que se puede enfriaxr; a través de taladros,
tales como 19, se puede introducir y evacuar liquido de
refrigeracidn., Mediante ternillos tensores 20 se sujeta
la cédmara de mezcla. Por 21 penetra el gas caliente oxidan~
te.

La figura 2 muestra una Seccidn a través de la
odmara de la figura 1 en el plano A-A' y representa el
recinto de distribucidén 2, la presa 4, el intersticio anu-
lar 5 con los soportes distanciadores 12 y la tuberia de
alimentacidn 3, aqui dibujadae tangencial.

La figura 3 representa una :placa de distribu-
cién con intersticio anular tal y como se-%mpleé en la
cémare de mezcla de la figura l. Ia place en la figura

3 se puede sin embargo separar y se sujete medieante las

brides 22 y 23,
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La placa de distribucién divisible permite también,
con pocas piezas, montar una serle de placas con las dis-
tintas alturas para el intersticio anulax,

; La figura 4 representa una seceidén transversal de una
placa de toberas. No se han variado el recinto de distribu-
cidn 2 y la alimentacidén 3; desde allf fluye el reactivo
a través de taladros 24 hacia las distintas toberas que
desembocan radialmente en el recinto de mezola 7.

El gas inerte peﬁetra por 26 en la placa, llega a

un recinto distribuidor propio 27 y después a un recinto
anular 28 que rodea concéntricamente lag toberas 25. Desde
allf pasa el gasg inerte a su vez al recinto de mezcla donde
rodea totalmente el chorro de gas del reactivo que sale a
través de las toberas. Como material para la placa de dis-
tribucién entran fundementalmente todos los materiales me-
tédlicos en consideracidén, tales como, por ejemplo, hierro,
acero, titanio, nfiquel y muchos otros materiales resisten-
tes a la temperatura y a la corrosién, tal como, por ejem-
plo, cerdmica. Ta posibilidad de empleo se determina en
cada caso individual por el medio de reaccién y por le tem-
peratura. Sorprendentemente se ha demostrado que en presen-
ola de cloro y también de oxigeno caliente el niquel no es
atacado o solo en forma no digna de mencidn, de mamera que
el nfquel se puede emplear como material en las reacciones
de haluros de metal o metaloides con oxigeno a temperaturas
elevadas.

Segin sean las velocidades y las proporciones de
presidén en la placa de distribucidn puede suceder que, al
emplear un intersticio anular, a pesar del recinto distri-

buidor y una presa con ranurag, la distribucidn del gas en el
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recinto anular y a la entrada en ei"EEEIE%o de mezcla
(5 y 6 de la figura 1) no sea homogénea y se favorezca
la formacidén de remolinos, lo que tiene como consecuen-
cla sedimentaciones de produsto en el recinto del inters-
5, tlcio, Bsta dificultad se puede evitar si (visto en la
direcelidn de flujo del gas) detrds de las ranuras des la
presa se vuelve a colocar un anillo que rompa los chorros.
Esta variante estd representada en la figura 5.
Para la mezcla son deo;sivos los impulsos de
10. los distintos chorros de gas o bien su proporoidn de im-
pulso. Bajo proporcidén de impulso se ha de entender aquf
la proporcidn del impulso del gas que penetra & través de
las toberas o bién a través del intersticio anular con re-
lacidén al impulso del gas que penetra perpendiculermente
15, desde arriba. El impulso del gas que sale de las toberas,
0 bién del intersticlo anular, deberd ser siempre mayor
que el dsl gas central que viene desde arriba; la propor-
cién de impulsos debe ser por lo tanto superior a, prefe-
rentemente > 2. La proporeidn puede ser sin embargo mu-
20, cho mayox», por ejemplo, hasta 50, preferentemente hasta 40,
Ejemplo 1
Se tratd tetracloruro de titanio, para obtener el
éxido en un dispositivo como el representado en la figure
1, En un intercambiador de calor se evaporaron 70 litros
25. de tetracloruro de titanio liquido y a continuacién se
calentd a 5000C, El oalentamiento del: TiCls a un méximo
500°¢ permite'fabricar los reactores y-laé tuherigs en
niquel.
El tetracloruro de titanio entrd por 3 en la

30. placa de distribucidn, se distribuyd end recinto de dis-
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tribucidén 2, pasd la presa 4 a través de un nimero

miltiple de ranuras y fluyd a través del interstioio

anular 5 hacia la cdmara de mezcla 7.

Se calenté oxigeno en proporeidn 1,25:1, re-

4
3

ferido al TiCl,, a 700¢C y mediante combustién de un com-
bustible en esta corriente de 0, se siguié calentando el
gag, se introdujo a través de 21 en la cémara de mezcla

y en 7 se mezeld con la corriente de tetracloruro. El ca-
lentemiento de la corriente de oxigeno se elevé de mane-
ra que pare la mezcla de los gases de reaccidén -sin tener
en consideracidén el calor de reaccidn- se calould una tem-
peratura de 10302C.

A través de cade alimentacidén 10 y 1l se in-
trodujeron 1 mSN/h de cloro que penetrd en la cémara de
mezcle a través de los intersticios anulares 8 y 9.

Lag paredes porosas 14 se enjuagaron durante
el ensayo con cloro que se impulsaba desde el intersticlo
16 a través de las paredes.

Delante de la entradae al recalentador se le
agregd al vapor de TiCl4 adicionalmente cloruro de alu-
minio en forma de vapor, em una cantidad tal que el pro-
ducto contuviese 1 % en peso de Aly03.

La concentracién en TiCly en la mezcla de
reaccidn ascendid al 28 % en volimen.

El producto obtenido era TiOs Rutilo en dis-
tribucidn como pigmento fino.

Las propiedades del pigmento eran muy buenas;
la capacidad de blangueo ascendid segin la norma 53 192,
DIN, 2 865 unidades, el indice de Reynolds era de 1800;

el tamafio de particula mes frecuente era de unos 0,24‘p
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con una distribucidn de tamafios- de particula muy homo-
génea; el pigmento tenfa un excelente poder cubriente

¥ un grado de blancura muy bueno.

Ejemplo 2

Esta vez se empled una cédmara de mezcla con tobe-
ras tal y como estd representada en la figura 4.

El tetracloruro de titanio se evapord & una velo-
cidad de 41 litros por hora y se calenté en un dispositi-
vo mediante calefaccidén por resistencia a unos 500¢C. A
continuacidn se mezeld con cloruro de aluminio en forma
de vapor y en cantidad tal que el Ti0p producido contu-
viese aproximadamente 1 % en peso de Aly,03. La mezcla de
TiCly/ALCls pasé & través de 3 al recinto de dlstribucidn
2 y a través de las toberas 25 al recinto de mezcla 7; la
temperaturse medida en el recinto de distriducidén 2 ascen-
dié a 4559C. La velocidad de salida des las toberas ascen~
did a 9,1 1/seg. Por 26 se introdujo cloro frio que se re-
partid en el recinto anular 27 y a través del recinto anu-
lar coaxial 28 penetrd asimismo en el recinto de mezcla. la
velocidad de entrada ascendid a 4 m/seg. De esta manera se
roded la corriente de gas de haluro por una capa de cloro
gaseoso y se evitd una reaccidn en la desembocadura de la
tobera.

El gas oxidante penetrd perpendicularmente desde
arriba en el recinto de mezcla 7, y se componia de oxi-
geno, que se empled en 30 % de eXceso;estoquimétrico, y
4 m3N/hora de nitrdgeno. ' '

T1 gas oxidante se calentd con ayuda de un meche-
ro de plasma a une temperatura tal que la temperatura de

la mezcla de gas total en la zona de mezcla. ascendid a



5.

10.

15,

20,

25,

30.

- 1% -

unos 990eC,

Las paredes porosas de la cémara de mezcle fueron

alimentadas con 4 mSN/h de c¢loro.

) El didxido de titanio obtenido de esta manera era
de la varieded rutilio en distribucidén fina pigmentosa
y de excelentes propiedades dpticas. La capacidad de blan-
queo Segin la norme DIN agcendié a 830, la capacidad de
blanqueo segin Reynolds a 1750. El producto era blando y
se podie molturar con mucha facilidad. E1 didmetro de par-
ticula mds frecuente de las particulas primarias era de
0,234; la distribucién del tameffo de particulas era rela-
tivamente homogénea. El grado de cobertura y de blancura
del pigmento fueron excelentes,
Ejemplo 3

Se empled un dispositivo como estéd representado en
la figura 3, Bl didmetro libre de la zona de mezcla 7 a
la altura del intersticlo anuler 5 ascendid a 50 mm, la
altura del intersticio anular 5 ascendid a 1 mm.

Se evapord tetracloruro de titanio a una velocidad
de 10 litros por hora y con ayuda de un calentamiento de
resistencia eléotrice se calentd a unos 5002C, A través
de la tuberis 3 se introdujo el haluro en el dispositivo,
se distribuyd en el recinto anular 2 y pasé a través del
intersticio anular 5 en 6 al recinto de mezcla 7. La tem-
peratura del haluro se midid en 2 y era de 470°C; en forma
correspondiente la velocided de entrada en 6 era de unos
9,75 n/seg.

Se mezcld amoniaco, segin la férmula
3 TiCly + 4 NHz —> 5 TiN + 12 HC1 + 1/2 N3

en un exceso estoquimétrico del 100 %, con 1,5 mSN/h de
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nitrégeno a elevada temperatura en el mechero de plasma
¥y se introdujo verticalmente desde arriba en el recin-

to de mezcla 7; la velocidad de entrada ascendid a unos

6 m/seg. Con el mechero de plasma Se elevd la tempera-
tura del sistema de manera que la mezcla del gas de reac-
cidén tuviese una temperatura de 1050°C. A través de las
tuberfas 10 y 11 se introdujo nitrdgeno como gas protec-
tor. A través de las paredes porosas de la cdmara de mez-
cla se introdujo asimismo nitrdgeno.

El reactor situado a continuacién de la cémarse de
mezola se mantuvo como minimo a 2202C para evitar una
precipitacidn del NH4Cl formado.

Se recogid el nitruro de titanlo formado y a conti-
nuacién se lavé. Por hora se obtuvieron 3,83 kg de TN,
lo que corresponde a un rendimiento del 68 % de Ticl,.

NOTA

Descrita suficientemente la naturaleza del inven-
to, as{ como la manera de realizarlo en la préctica,
debe hacerse constar que las disposiclones anteriormen-
te indicadas son susceptibles de modificaciones de deta-
lle en cuanto no alteren su principio fundamental. Tam-
bién se hace constar que el invento corresponde a una so-
licitud de Patente presentada en Alemsnla con fecha y
nlmero siguientes 19 de mayo de 1967, ne F 52 455 IVa/l2g;
acogiéndose por lo tanto a los beneficios que conceden
los Convenios Internecionales en vigor. Siendo lo que
congtituye la esencia del referido inVehto ¥ por lo que
se solicita Patente de Invencidn por 20 afios en Espafia
sobre: Frocedimiento y aparato para efectuar reacclones

entre gases; caracterizéndose por lo sigulente:
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1.~ Procedimiento para efectuar reacclones entre
gases, especialmente para la obtencidn de productos sdli-
dos de componentes de reaccldn gaseosos, preferentemente
a;temperatura elevada, bajo mezcle esponténea y unifor-
me de los componentes segin el principlo de corriente
transversal en una zona de mezcla y de feaccién, caracte-
rizaedo porque por lo menos uno de los componentes de reac-
cidn gaseosos se introduce en un distribuidor, prefe-
rentemente metélico; donde se reparte en un recinto de
distribucidn y con ayude de una presa se distribuye igua-
ladamente a través del contorno, después se introduce en
chorro fino en la cémare de mezela y ds reaccidén y simul-
téneamente se alimenta en un 4nguloc de unos 90?2 un segundo
componente de reaccidn, habiéndose rodeado la abertura de
salida del componente gaseoso desde el distribuldor pox
aberturas de salida a través de las cuales se introduce
un gas inerte y la proporeidn del impulso del gas que flu-
ye desde el distribuidor con relacidn al impulso del gas
que penetra centralmente en la cédmara de mezcla y de reac-
cién se encuentra entre 1 y 50, preferentemente entre 2
y 40,

2.- Procedimiento gsegin la reivindicaeién 1, ca-
racterizado porque como gas lnerte para el enjuagedo de
las paredes y para el revestimiento de los gases de reac-
¢idn introducidos se introduce nitrdégeno o cloro, en caso
dado en mezcla con mondxido de carbono o tetracloruro de
carbono.

3.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a
2, caracterizado porque para la obtencidén de mezclas de

productos sdélidos se mezclan los correspondientes compues-



5.

10.

15,

20,

25.

tos metdlicos en forme de vapor antes de su entrada en
el recinto distribuidor del distribuidox.

4,- Procedimiento segin las reivindloaciones 1 a
6, caracterizado porque para la obtencidén de mezclas de
productos sdélidos los distintos compuestos metdélicos, en
forma de vapor, se introducen a través de toberas inde~
pendientes.

5.~ Procedimiento segiin las reivindicaciones 1 a
4, caracterizado porque el tetracloruro de titanio se
reacoiona con oxigeno o bién gas oxigenado a temperatu-
ras entre 700 y 1500¢C a didxido de titanio con finura
de pigmento.

6.~ Procedimiento segin la reivindicacién 4, ca-
racterizado porque durante la reaccidn se introduce oxi-
geno en exceso y la proporeidn entre oxigeno y tetraclo-
ro de titanio asciende a 0,1 hasta 1,5

7.- Procedimiento segin las reivindicaciones 4
y 5, caracterizado porque el oxigeno o bién el gas oxi-
genado arrastra tal cantidad de vapor de agua que entre
el 0,1 y el 3 % del haluro se transforman en un gérmen
oxidico.

8.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a
7, caracterizado porque durante la reaccidn del tetra-
cloruro de titanio e didxido de titanio le temperatura
de la mezcla de reaccidn asciende a 700 - 13009C, prefe-
rentemente & 900 - 1100°C, g

9,- Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a
8, caracterizado porque para la reaccidn de tetfaolorui
ro de titanio a didxido de titanio el oxigeno o biédn el

gas oxigenado se calienta préviamente con medios conven-
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cionales primeramente a 500 - 700°C y = continuacidn
e tales temperaturas de manera que la temperatura de
la mezcla de reaccidn ascienda a 700 - 1300¢C.

; 10.- Aparato para efectuar reacciones
entre gases, con obtencidn de productos sélidos segin

las reivindicaciones anteriores, en un reactor que con-
tiene esenclalmente una zona de mezela y de reaccidn,

asi como una zona de refrigeracidén a continuacidén y que
en un extremo estd dotado de una abertura de entrada cen-
tral para uno de los componentes de la reaccidén y en el
otro extremo de una abertura de salida para los productos
de reaccidén, caracterizado porque la zona de mezcla y

de reaccidn, dentro una seccidn en forme de ¢llindro,
cuyo lado interior estd provisto de una pared porosa
para la introduccidén de gases inertes, contiene un dis-
tribuidor a través del cual se mezcla como minimo otro
componente de reaccidn y gas inerte en corriente trans-

versal con el componente de reaceidn introducido central-

mente, presentando el distribuidor un recinto distridvui-~

dor anular, embocaduras para el gas y upa presa con per-
foraciones permeables al gas y de una abertura de sali-
da para los componentes de reaccidn rodeada de abertu-
ras para la salida del gas Inerte.

1l.- Aparato segin la reivindicacién 10,
caracterizado porque la abertura de salida para los
componentes de reaccidén presenta la forma de intersti-
cio anular,

12,~ Aparato segin la reivindicacién 10,
caracterizado porque la abertura de sallda para log

componentes de reaccidn se compone de toberas que estén
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rodeades concéntricamente de aberturas de salida para
el gas inexrte,

13.- Aparato segin la reivindicacidn 10, caracte-
rizado porque el dlstribuidor se monta entre dos piezas
de construccidn porosa y a través de las cwles se condu~
c¢e un gas lnerte.

14,- Aparato segin las reivindicaciones 10 a 13,
caracterizado porque las paredes porosas se forman con
meterial cerdmico, grafito 6 niquel.

15,- Aparato segin las reivindicaciones 10 a
14, caracterizado porque el distribuidor y los disposi-
tivos para la alimentecidén de gas se forman de niquel.

16.- Procedimiento y aparato para efectuar reac-
ciones entre gases; tal y como queda descrito sustancial-

mente en la presente Memoria e ilustrado en los didujos

adjuntos,

e
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