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Memoria descriptiva que se 2compafia 2 la Solieitnd

tente de Tnvencidn por VFIITT afios 4 favor de 1a razdn socizl
1.8, Faebenindustrie Aktiengesell-
s ¢ haft, residente en Frankfurt a; ¥. (Alemania), por "UR
PrOCFDTHMTENTO PA&A LA PURTIFICACTON DF GASFS .Y MFZCLAS GASFOSAS",

presentada en el Minigterio de Trazbajo, Industria y Comercio,

Fn muchos procescs gaseosos cataliticos resultan muy nocivas
aun pequefiigimas cantiiades de gases y vepores, como Sxido de
carbono, seido suifhfdrieco, arsenhidrico, vapor de agus, etce-
tera, Sm aceidn perjudicial puede llegar hasta impedir totalmente
reszceiones que 1e otrs suertie se realizarian répidamente ¥ sin
perturbsciones, F1l conocimiento de este hecho ha servido 3e fun-
damento 4 espeeizles métodcos de purificacidén mis & menos eficacss
para los diversos procesos cataliticos,

Ahorz bien,se ha degeubierto que pusden privarse 1los gsses

/
de peguefiisimas cantidzdes de aquellos elsmentos que actuan como
venenos de los contactos, cuando ge 193 conduce sobre mesas poro-
sas con gran superficie, substancias llamadas activas que se im-
preznan con metales 2aleslinos § alczlino-terreos & especialmente
con combindeiones reizccionables sapecislmente exentas de ox{geno
ie estos elementos, vor ejemplo les amidas, solos § mezelados,
Jomo suhstaneias porosas dc gran superficie se emplean por

ejemplo carbbn asctivo, zel ie sflice, Gxido de aluminio, eteete-
ra; %3 *retamiento eon los inlicados metales pueds realizarse por
ejemplo, empapéndo las substaneiag porosas con disoluciones zmo-
nizesles e metales alealinos 5 aleslinotérreos y separanio dss~
pués el amoniaco; 3e puelen también impregnzr las substancias muy
porosas con disolucionses coloidales 4z 19s metales iesezaios, POT

ejemplo ie sodio en xilol 5 éter, y separar el disolvente por uno

je lcs métolos ususanlss,
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n muchos e¢asos ofrece egpeciel ventajz el emplear masas 3s
purificzeidn que contenzan metales en forme de gran superficie
con preferencia muy porosos (por cjemplo de esponja) 6 de Pinz
dispersién, sobre log euales se reparts €l metal alecalino 5 alea-
linotérreo 4 comhinaciones de estas substancias de gran poder de
reaceidn y especialmente exentas de oxfgeno. Para aumentar la
superficie de 103 metales-soporte y eventualmente para impedir
14 econciecidn & temperatures elevadas se les puede mezeclar Sxidos
dificilmente veductibles & las substzncias arriba inilieadas, po-
rosas y de gran superficie § bien hacer gue se originen sobre
estes & con estas, Con frecusncia ofrecen también ventajas mez-~
clag 1e verjos meteles & 2leasziones metdlicas e 30porte; La
eleceidn 1e los metales, eteetera, dehe realizarse de manera que
los zases % purifiear solo se priven 1e los elementos perjudi-
ecizles, pero e€llos gueler inaltersdos O solo ligersmente alterz-
doa, 71 por ejemplo se guieren purificar mezclasg ds hidrégeno 7
de nitrégeno, entonces 23 preferible emplear como metales sopor-
te, hierro, manganeso, cobalto § niquel, solos 5 en combinacidn
veciproca 8§ con otras substancias.

LOs metales soporte se pueden impregnar por ejemplo segﬁn
el météio arribas mas 1ctenilaments lescrito con metales alealinos
5 slezlinotérreos etcetera, S mezelarlos con combinaciones de los
metales alcelinos & alecalinotérreos que se desecompongan al c=alor
y trater las mezelas & elevalzs temperaturas, dado el caso en
presencia de gfsges §ue contengen hidrdzeno $ en presencia de es-
te, Tero temhién puesde partirse de combinsciones, en las que los
metales que sirven de soporte estén contenidos junto con metales
alezlinos & zlecalinotérreos y calentar altamente, con preferen-
ciz hajo presidn, estas combinaciones en corriente 3e hiirdgeno
vy eventualmente agregando pequenas cantidaies de vepor de agua,
por ejemplo de mznerz gue primeio se originen los goportes meti-

- 2 .’
licos, gobre los euales se sepaven luego el metal alecalino O
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alcalinotérreo graciss & calentar 4 mas elevala tempevatura en
corriente 1e hidrdgeno, Fn muchos ¢agsos se iecomienda tratar des-
pués las masas con ga2s amoniaeo, con lo cual los metales alcali-
nos 6 aleslinotérreos, se transforman en sus amidas que son muy
sctivas., Los métodos Biltimaments deseritos de impreznacidn pueden
emplearse también%%onna anzloga en la impregnacién de las otras
subs téneiag no memélicas, porosas, y de gran superficie arriba
mencionadas.

3i los gzses a purifiear contienen grandes cantilades de ve-
nenos d¢ los contoetos, entonces se recomienda realizar una pu-
rificaecidn previa por los métodos usuales de purificacién y eli-
minav s0lo las Ultimas trazas por medio de las masas de purifi-
caeidn iescritas,

Fn 1la mayor parte de 1os casos por efecto de la enérgica
sceidn de las maseas purificadoras, es suficiente trabzjar a la
temperatura del local: pero el procedimiento pueie también uti-
lizarse A temperaturas mas bajas & mas altas, sezun las masas de
impregnacién empleadas y sezun los elementos perjudieciales gue
ge hayan de separar,

F1 procedimiento puede llevarse 4 la préctica con depresiln,
£ 12 presidn atmosfériea & 4 presidn elevaaa,

Por ejemplo se pueden eliminar por este procedimiento las
subs tancias siguientes: Metaloides perjudicizles como tales § en
combinaeiones ox{zeno, azufre, £ds foro, arsénico, halégenos, et-
cetera: Sxido de carbdn, anhfarilo carbnico, agus, Sxisulfuroc
i¢ carbono, deilo sulfhfarico, arsenhfdrico, fosfhfarieo, halo-
jenhfdrico, eteétera, ademss metales que con los dlealis & terrce-
alealinos foiman diisoluzeiones 5 aleaciones, por ejemplo mercurio,
y también combinaciones 3el cianégeno, carbonilos, cespecial de
hierro y niquel, Por este método pueden privarse de trazas de
mezclas perjudieiales por ejemplo, mezclas de hidrégeno ¥ nitré-

geno pars la sintesis iel @Zmoniaco, hidrocarburos gasi formes, ga-
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ses nobles diraros, amoniaco, hidrégeno, que ha de utilizarse

para 1la hidrOgenaciGn catalitiea, etecetera,

negults especialmente eficaz 1la purificacién e las mezelcs
3e hidr8geno v nitrégeno pera 1la sintesis del zmoniaco que eon-
tengan cudlesquiéra jmpurezas, cuanio los gases, antes 3¢ poner-
103 en econtacto con el catalizador del amoniaco, se lavan & 1a
pirresidn ordinaria 4 elevads con amoniaco liquido y luego se con-
iduecen sobre una de las mas2as de purificacién je gran superficie
arriba lescritas, priviandose el gas ante todo ain de las dltimas
trazzs 1e oxigeno =n forma libre S combinade, Con preferencia la
mezcla gaseosa antes del lavado con amoniaco liquido se 1la puede
coniueir sobre catalizadores poeo sensihbles 4 las impurezes &
temperaturas elevadas, por ejemplo de 500-650 grados, con prefe~
rencia hajo elevala presi6n, y dado el caso el amonizeco 1liquido
ohtenilo por el enfriamiento profundo de estos gases de reaecidn
ge utiliza pare el 1lavado de los gases y luego gatos 3espués de
lavados se conducen sobre las masas de purifieacién de gran su-
perficie ya descritas, 31 se trabajs en eciclo como ge hace gene=
ralmente, entonces § ge pusde tratar el gas de refresco en la
forma deserita y agregarse luego al gas de la civeulacidn & se
puede incorporar & este Gltimo sin purifiear y someter la mezcls
de gzas 1e cireulacidn y de zes de refresco 2l tratamiento arriba
jeserito, 6 sea intercalar el lavado con amoniaeo liguido y 1z
conduccidn sobre masas ie purificacidn de gran superficie en el
cieclo de trabajo,

9e ha propuesto ya realizar 1la purificacién de mezclas gza-
geogas para la preparacién sintética de amoniaco tratando con 3i-
goluciones ie metales alealinos § aleslinotérreos en amoniaco 1i-
ouido S en smidas alealinas fundilas, F1 empleo de disoluciones
de metales ale=linos $ alezlinotérreos en amoniaco liquiilo tiens

’ . , .
¢l inconveniente 3e que se debe trabajar 4 temperaturas & las que



pe
gl proceso Ade purificacién se realiza lentamente, Fl servirse 32
disoluciones de 1los metales alcalinos & alealinotérreos en amilas
alcalinas funiidas, lleva consigo peligros de consideracidn, Los
indiczios métodos son por 10 mismo poco satisfactorios y sin em-
bargo se les ha empleado porque sirviéndose de sodio y de sodio-
amiig 30108 no ge¢ ha congeguido una purificacién completa e los
geses, egpecialmente del oxigeno, '
-_Fjemplo 1, ___

“re ’ . .
Hitrégeno eon oxigeno se conduce & wna presidn de

atmésferas & través de una masa ie puri ficacidn muy activa, que
se habia preparado por impregnacidn ie earbdn activo con unad ai-
solucibn de soiio metilico en zmoniseo liquido; Fn el g8s que ha-
hie atravessdo la masa 4de purificaciSn, no pudo Jdemostrsarse eg-
pués ningun oxigeno,
-.Flemplo 2, _

A través de la masz de purificaeidn descrita en el efemplo
1l se hizo pasar nitrégeno, gue contenia aproximadazmente 1% ae
geilo sulfhidrico £ 20 zrsdos y 1 atmosfera de pfesi6n; Fn el z2a
puri fie2dc no pwdo comprobsrse 1l=m vresencia sl sulfhidrico:

_-Flemplo 7,

Hidrdgeno con un contenido de 0,1% ae 8xido de carbono se
hizo pasar 4 1a presidn atmosfériea y 4 1a temperstura 1el loeal
5 trevés de la masa de purificacidn 4sserita en el ejemplo 1 7
cue ya ge hebia utilizado repcetidas veees parz Pines anélogos;

n el gas parificado no piic comprobarse después el oxiio de ecar-
bono,
_.Fjemplo &, __

kidrdgzeno con 0,5 ¥ de clorhidrico se hizo pasar 4 presidn

orlingria y temperatiacra del 1locezl sobre la masa e purificacién

legeritz en el ejemplo 1, Fn el zas 1e s21ida ya no existia la

combinacidn de cloro,
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_Flemplo 5
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e deseompuso czrhonilo de hierro 4 300 grados, después de
1o cuzl 1el hierro originado en estalo de finez 4ivisidn se pre-
pard calentanio 4 200-800° g2gzin 1a porosidad deseads una esponje
de hierro, Inmediatamente.se imprezna esta esponja con una diso-
lueidn 4e eianuro 3e sodio y se czlienta poeo & poco & 550°=600°
en corriente e hidrdgeno, <obrs 1a activisim2 masa de puri Fi-
cacidn 2si obtenida se corndues 4 500° hidrdzeno, que contiene
0,1% 32 sulfhidrico y a2si se obtisne hidrdgeno completamente
exznto ie sulfhiarieco,

--.Tlemplo 5, __

Ferrocianuro de aluminio y potasio se e¢alienta en hidrégeno
Imedo primero & 509° y luego en hiardgeno prictieamente seco &
500 4 700°, Sobre la mass 4e purificaeidn asi obtenida se conduce
4 450° y 200 atmlsferas de presidn una mezela 1= hidrdgeno y ai-
trégeno, oue eontiene vequeiias cantidaiss ie sgua y oxigeno y asi
se eliminan por completo estas impurezas, La mezcla gaseoss agi

puri ficada puede emplearse muy ventajosamente para 1z sintesis

4¢l smoniaco,

.

- Flemplo 7,

¢ impregna carhdn activo con Perrocianuro de potasio y eal-
cio formado por reaccidn reciproca de digsolueiones 1e ferrocia-
nuro de potasioAy cloruro 4e caleio, La masa seca se trata luegd
& 500° con hidr8zeno puro, Si sobre 1z masa de purificacidn asi
obtenida se econiuce etileno 2 50-100°, que por su procedencia
contengad sun pequellas eceéntidades de sulfhidrieco, se obtiene un
g2s completamsnte exento de sulfhidrico,

_..Tlemplo 8, __

"lna mezela ie nitrdzeno é hiirdgeno en 1a proporeidn de 1:3,

oue contiene pequefias cantiiades ie sulfhidrico, 6xido de earbo-

’
no, oxigeno y vapor de agaa, se coniuce 4 600° y 200 atmdsferas
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de presj6n sobre un catalizador de hierro, A continuaeion la mez-
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cla gaseos2 ge lavaz utilizando el amoniaco liquido zasi originado
y sepavrado por elemplo 4 20° y ge conduce sobre wuna masa de pu-
rificacidn calentada 3 500° y hecha de FPerrocisnuro aluainico-
potéisico, Lz mezela gaseosa asi trstala al condueirse nuevamente
sobre uno de los catalizsiores usuales para el amoniaco & 450°
proporciona rendimientos mucho mis elevados que cuando los g&ses
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ge parifican solo en la forma usual,

g-i-i-i-i-t-i-i-i-0 N0 T A s=1-t=lmi=i-i-t-l=d

Je¢ reivindiea como nuevo y 1e propia invencidn:

1°- 'n vroez2dimiento para la purificaciSn e zases, carac-
terizado porque se emplean masas 1§ purificaci6n que contienen
gobre sustancias porosas ie gran supervficie metales &lcalihos 5
alecglinoterreos $ especialmente combinaciones muy reaccionantes
y exentas de oxigsno 1e estos elementos, solos & mezclados entre
gi y en forma de fina divisidn,

P2°~ Un procedimiento segun 1o reivindicado en el punto 1,
cavacterizado porgue sé emplesan masas de purificaci6n que se oh=
tienen impregnando sustancias porosas ie gran superficie con me=
tales alealinos & 2lcalinotérreos § en combinacidn de sstos elc-
mentog sxenta especialmente 3ie oxfgeno y reaccionables, 80108 5.
en mezclas reciprocés.

79~ Un proecedimiento segun lo reivirndieado en los puntos 1
y 2, earzcterizado porgue s8s emplean masas Je purificacién que
contienen metales en forma 1e gran guperfieie con preferencia
porosos O en FPina aivisidn, solos § sobre sovportes, sobre los
cuales se dispersan metales alcalinos 5 3lealinotérreos 6 combi-
naciones de estos muy reaccionables y especialmente exsntas ds
oxigeno, solos ¢ en mezcla veciproca.

4°. “ins formz especial 3e ejecuci5n el proecedimignto resi-
vinlieaio en los puntos 1 4 %, ecarzcterizada porgue mezeclas 1¢

hiirdgeno ¥ nitrégeno para 1z sintesis 3e]1 amoniaco se 1lavan ¢oOn
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amoniaco liquido y iespués se tratan por masas de purificacién
que se contienen en forma de fina divisidn sobre substancias ae
gran superficie contienen metales 2lcalinos § alealinotérreos &
ecombinaciones de estos elementog muy resceionables y cspecial-
mente exentas de ox{geno, solos & en mezela reciproea y en forma
de fina divisidn, |

Fsta patente recae gobre "UN PrOCEDIMIFNTO PAxA LA PURT ¥I=~
JACION DFE GA3F3 Y MFZCLAS GASFOSASY, como queda descrito en 1la

presente memoria, y caiacterizado en la anterior Nota,

Madridqg%7de Fnero Ae 1928,
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