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MEMORIA DESCRIPTIVA
para solicitar
| PATENTE DE INVENCIORN
' e n
ESPANA
por VEINTE afios
& nombre de la AMERICAN MAGNESIUM METALS CORPORATION,
entidad de nacionalidad norte-emericana, estsblecida
en 800 Ohio Street, Pittsburgh, (Pennsylvania), Esta-
dos Unidos de Américe, por:
- "UN PROCEDIMIENTO PARA LA EXTRACCION DE MAG-
” NESIO DE COMBINACIONES OXIDICAS DE MAGNESIO POR MEDIO
DE LA REDUCCION CON CARBON",
2==z0u==0=r=0===0sx=OuxsOrca0sznO0==uOnanOsrs Onsn0sas Ounn
El invento se refiere a la extraccidn de mag-
nesio metdlico de combinaciones oxfdicas de magnesio

por medio de la reduccidén con earbdn, llevade & efecto
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a tempersturas mucho mes altas que el punto de ebulli-
cidén del megnesio, produciéndose la liberacidn del mag-
nesio en forma de vapor.

El magnesio ha sido producido hesta hace pocos
aflos exclusivamente por la v{a electro-quimica, mien-
tras que los procedimientos estrictamente térmicos no
han sido utilizados para nada por la técnica de gran
escala. En lo que se refiere particularmente a la re-
duccidn de Sxido de magnesio con carbdén, segin la ecua-
cidén MgO + C =—>Mg + CO, ha fracasado la misma hasta
ﬁltimamente, a pesar de multiples tenta tivas de solu-
cién, debido a que los vapores de magnesio que se for-
man son retransformados, por el 6xido de carbono que
se forma al mismo tiempo, a dxido de magnesio al des-
cender la temperatura por debajo de la de la reduccion,
dentro de una caide grande de temperatura. Este ine
conveniente no pudo vencerse eficazmente hasta dispo-
ner del procedimiento que es objeto de la patente es-
pafiola N?, 126461, cuya esencia radica en qus los pro-
ductos de reacci&n, vaporosos y gaseosos, son manteni-
dos, hasta el momento de abandonar la cémara de reduc-
¢ién, e una temperestura en la que el equilibrio de la
reaccidn reversible se halla del lado de la formacidn
de magnesio, y en que, solo al salir de la cémara de
reduceién, son dilufdos por la adicidn de grandes can-
tidedes de hidrdégeno (o de otro gas indiferente res-
pecto al magnesio) y enfriados simultédnea y repenti-
namente hasta una temperatura que se encuentra muy por

debajo del punto de solidificacidon del magnesio. El
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condensado se precipita, por tanto, en forma de polvo,.
El gas empleado para le refrigeracion que sale del con-
densador es purificado, después de separar el polvo de
magnesio, eliminando del mismo el 8xido de ecarbono, y
vuelve a reintegrarse a la circulacidn. Por el hecho
de gue para que el enfriamiento se produzeca con la ra-
pidez necesaria, se requieren cantidades considerables
de gas (50 - 70 no por kg de magnesio), el gasto que
ocasiona la purificacidn influye considerablemente en
la economia y rentabtilidad del procedimiento. El ine-
vento resuelve sl problema de reducir en lo posible es-
tos gastos, con el empleo de hidrdgeno como gas refri-
gerador, consiguiendo no solo no mermar la accién pu-
rificadora, sino incluso aumentarla.

El principio de esta solucidn consiste en que
se elimina de la mezela gaseosa que sale del condensa-
dor de la cémara de reduccidn, después de separar el
polvo de magnesio, una cantided de dxido de carbono
que corresponde al aumento producido por la formacidn
de 6xido de carbono en la fase de reduccidén, realizin-
dose esta eliminacidn por adsorcidn selectiva a carbdm
A (carbén activo) a bajas temperaturas, y en que la meze
cla de gas, asi purificada, se vuelve a elaborar a gas
refrigerador. De preferencia se dividird la mezcla ga-
seosa que sale del condensador en dos partes, una de
las cuales -de preferencla la mas pequefia - se elimins
sin variacidn en tanto que se somete la otra parte a
la purificacidén por carbén A (carbdn activo)}, al obje-

to de volver a utilizar la mezecla en el circuito.
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\ ﬂwff'??3 ;5 La adsorcidn a carbdn A (carbén activo) no pue-
' /) de servir para la separacién completa, o casi completa,

\&!V‘ L, de hidrégeno y 8xido de carbono, debido a que las cons-

_ 65 tantes de adsoreidn de los dos gases con respecto al
carbén A (carbén activo) se aproximen demasiado, adn a
temperaturas bajas de trabajo, pero ofrece singulares
ventajas dentro del marco del presente invento, en el que
solo se aspira a eliminar de la mezcla original una can-

70 tidad de Sxido de carbono que corresponde al aumento pro-
ducido por la formacidn de 8xido de carboro en la edmara
de reduccidn. Por este procedimiento de purificacidn
que se recomienda ya por su economia, se libera la mez-
cla de gases en tratamiento no solo del 8xido de car-

75 bono, sino tambien de las demds impurezas, que si bien
solo existen en cantidades pequeflas o muy reducidas, in-
fluyen desfavorablemente con su presencia en el £a8 Irs-
frigerador, sobre la condensacidén. Se ha visto que al
reintegrar a la circulacidn del gas refrigerador un hi-

80 drdgeno as{ purificado, se hace mas eficaz la reversidn
de la reaccidén en la fase de condensacidén, en condiciones
iguales, por lo demds, que cuando, por ejemplo, con la
purificacidn de la mezcla gaseosa por la oxidacién de gas
de agua, manifesténdose ello en que el contenido del cone

85 densado en magnesio metdlico asciende en proporcidn sor-
prendents,

Para conseguir que la parte de hidrégeno que Q-
traviesa en estado libre el carbdn A, con un empleo eco-
ndmico de 1la refrigeracién, quede suficientemente libera-

90 da de dxido de carbono, se recomienda interrumpir la care
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ga del medio adsorbente antes de que se produzca el equiw-
librio de la adsorcidén. Mientras que el carbdn conser-
ve toda su capacidad de adsorcién, el hidrégeno salien-
te solo contendréd pequefias cantidades de CO. A medida
que se v4 saturando el carbdn, se acentda la pendiente
de la curva correspondiente al contenido de dxido de
carbono, hasta alcanzar el equilibrio de adsorcidn, Si
bien el contenido médio de la mezcla gaseosa desorbida
se encontrard siempre por debajo del de la mezcla bruta,
todo aconseja, sin embargo, en éstas circunstancias, re-
ducir en lo posible la duracidén de las etapas de carga.
El adsorbato puede expulsarse totalmente en pocos minu-
tos con un vacfo adecuado. Aunque solo se utilicen dos
cdmaras de adsorcidn, puestas en uso alternativaments,
se podré, por tanto, alternar las fases de carga y des-
carga en plazos de minutos., Una vez desconectada la
bomba neumdtica, el carbén A o carbdn activo queda dis-
puesto para recibir la sigulents carga, sin necesidad
de una activacidn especial, Basta con liberar el adsor-
bente de vez en cuando, por medio de un ligero recalen=
ta-miento (a 70?2 C por ejemplo), de las impurezas retee
nidas y sélidas a la temperatura de operacidén y que no
poseen una presidn de vapor suficiente para ser elimi-
nadas al vacfo (por ejemplo el agua)., Por ello, cone
viene operar con tres cémaras de adsorcién, de las que
por lo menos una esté provista de una instalacidn para
su calentamiento y enfriamiento.

Contribuye también a la mayor rentabilidad del

procedimiento, el hecho de que, con un cambio rdpido de
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los periodos de carga y descarga, la cantidad del ad-
sorbente puede ser tan reducida que equivalga a vmna
fraccién de la cantidad corrientemente empleada., Ade-
mds, la duracidén del carbdn A es casi ilimitada, debido
al poco desgaste a que queda sometido.

El adsorbato es expulsado segin procedimien-
tos conocidos, de preferencia por reduccidn de presién.
Se obtiene asi un tanto por ciento de hidrdgeno, enri-
quecido fuertemente de Sxido de carbono, susceptible
de ser elaborado en cualquier forma. Si el hidrdgeno
retenido por el adsorbente no es reintegrado a la cir-
culaeidn, serd necesario aportar de nuevo la cantidad
correspondiente.

De preferencia, se someterd la mezcla gaseosa
expulsa-da a un tratamiento subsiguiente segin proce-
dimientos quimicos o ffsioos conocidos para la separa-
cién del éxido de carbono del hidrdgeno, con o sin re-
cuperacidn de CO, volviéndose a emplear de este modo
tambien este resto de hidrdgeno en el circuito., A es-
te objeto se lleva una parte correspondiente de la mex-
cla de gases desorbida, por ejemplo por la oxidacidn
del gas de agua, hasta alcanzar el contenido remanente
deseado en dxido de carbono. E1 excedents basta para
suministrar, por combustidn, la cantidad de V4pOor nece-
saria para esta conversidén.

Si se recurre a la medida complementaria que
consiste en reducir la presidn en dos o mas etapas y de
recoger separadamente el desorbato asi liberado, proce-

dimiento en si conocido, sera posible eliminar, en una
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cperacién preliminar en cierto modo, una fraccidn rela-
tivemente pobre en 8xido de carbono, antes de ser libe-
radas las fracciones ricas en dxido de carbono. Con-
viene que este primer producto sea reintegrado a la mez-
cle iniciel antes de que ésta penetre en la cémara de
adsorcidn.
EJEMPLO

Se parte de la base de que 13200 m5 de mezcla
de gas de la composicidn 96.14 % de hidrdgeno y 3.86%
de 6xido de carbono son reintegrados cada hora a la cire
culacidn, y de que en la etapa de reduccidn se le unen
por hora 155 m3 de CO al 100 %, lo que produce un aumen-
to del gas que sale del condensador a 13355 m3/h y un
aumento del contenido de 8xido de carbono & 4,95 %, De
esta mezcla de gas se separan 3685 m3/h sin elterecidn,
en tanto que 9670 mB/h van a las cémaras de adsorcidn
cgrgadas de carbdn.A, Del adsorbato se puede expulsar
por reduccidén de la presidén hasta 100 mm un prévio vo-
lumen de 330 m?/h con un contenido de 8xido de carbono
de 6 %. Este prévio volumen se une a la cuota de 967Om3
de la mezcla bruta destinada a la purificacidén por ad-
sorcidén al carbdn A, antes de que penetre en les céma-
ras de adsorcidén, produciéndose as{ una elevacidn de la
cuota a 10000 mB/h. Toda esta cantidad es entonces re-
frigerada a -50°? C y pasada por encima del carbdén A pré-
viamente refrigerado a la misma temperatura, desligén-
dose as{ por hora 9340 m’ de una mezcla de gas cuyo te=-
nor en 8xido de carbono ha descendido a 3,45 %, Dismi-

puyendo la presidn adn mas hasta unos 10 mm, se desli-
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garén del adsorbato 330 mB/h de una fraccidn que contie-
ne 47 % de 8xido de carbono., De esta fraccién 115 m3/h
3on quemados para producir vapor, con ayuda del cual el
resto es convertido en 200 m3/h de hidrdgeno con 3 % de
co,

La cuota separada {ntegramente, correspondiente
a la mezcla de gases que sale del condensador, de 3685
mB/h con un contenido de 4,95 % de CO, es mezclada con
los 9340 m5/ que con un contenido de 3.45 % salen, en es=-
pacio de una hora, purificados de la cémara de adsorcidn.
Siendo la pérdida mecédnica de 25 m3/h, resulta de esta
forma una regresidn de 13000 m? Hy ,o0 3.88 % de GO, que
con los 200 m3 que por la oxidacidn de gas de agua vis-
nen a dar cada hora un contenido remanente de CO de 3 %,
forman los 13200 m’ con %3.86 % de CO que han de ser lle-
vados cada hora al condensador como mezcla de gasas re-
frigeradores. En cifras redondas, la tabla de 8xido de
carbono es la siguients:

13 200 . 3.86 = 510 mo/h

aumento en CO: 155 = 155 m2/n

655 m’/h
Cuota invariada: 3 685 . 4,95 = 182 m3/h
Gas de carbdn A eliminado: 9 340 ., 3.45 = 322 m3/h
Desorbato convertido: 200 , 3 = ) m?/h

510 m7/n
665 v 510 = 155 m>/h
En el croquis estéd representado un dispositivo
adecuado para la aplicacidén del procedimiento,

La reduccidén se desarrolla en un horno eléctri-
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¢o 1, en cuya boca de salida estéd instalado un condensa-
fdor 2, al que procede la mezcla de vapores y gases de
nagnésio, en especial 6xido de carbono, que se forma en
1a cémara de reduccidn. Por el tubo 3 es insuflado el
Zas refrigerador, al efecto de condensar a polvo los vae-
pores de magnésio. La mezcla de gases refrigeradores Yy
polvo de magnésio, con los productos gaseosos de la re-
accién, vasa luego por el tubo 4 a un refrigerador 5, y
despuéds a un filtro 6, donde es separado el polvo de mag-
nésio, en tanto que los gases siguen su camino pasando
por la tuberfa 7 que se bifurca en dos conducciones 8, 9.
La conduccidn 8 lleva una parte mas pequeiia de la mezcla
de gases a un gasdmetro 10, mientras que la mayor parte
es empujada por un soplete 12 a través de la tuberfa 9
hécia un refrigerador de baja temperatura., La propore
¢idn de las cantidades de gas que se eliminan por las tu-
berias 8 y 9 se gradia por medicidn relativa de los cor-
tes transversales de aquellas., El refrigerador 14 esté
unido por medio del tubo 15 con una cémara de adsorcién
16, que contiene el carbdn A, Se han previsto dos céma-
ras de adsorcidén como mfnimo, que entran alternativamen-
te en funcidn, pero es preferible que haya tres, una de
las cuales estard dotada de dispositivos para calentar y
refrigerar, De las cdmaras de adsorcidn 16 paralelas se
bifurcan sendas conducciones 17 y 18, La conduceidn 17
regresa al gaslmetro, del cual es extrafdo el gas acumu-
lado p-or la tuberia 19, mediante el soplets 20, y com-
primido a través del tubo 3 hdcia el condensador 2., La

tuberia 18 conduce al lado aspirants de la bomba 21, a
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cuyo lado impelents estd conectada la tuberia 22 comdn

a todas las cémaras de adsorcidén, que se bifurca en las
conducciones 232 y 24, En el punto de bifurcacidn hay
una vdlvula doble, 25, La conduccidn 23 desemboca en la
sonduceidén 9, en un punto que, en sentido de la corrien-
te, se halla delante del soplete, 12, La tuberia 24 con-
iuce‘a un gasdmetro 26 el gas acumulado en el cual es
aspirado por medio de un compresor 28, a través de la
conduccidn 27 para ser enviado, por la tuberia 29 hdcia
la instalacién convertidora, 30. En la derivacidn 31 de
esta instalacidn convertidora, hay una caldera de presidnm
32. La tuberia de alimentacidn del gasdmetro 26, se bia
furca una conduccién 33 que va al generador 34,

El funcionamisnto de la instalacidn es el si-
gulente: La mezcla de los productos de reaccidn en es=
tado de vapor y gaseoso, es aspirada por el soplete 12
¥ extraida del condensador 2 pasando por el refrigerador
5 y el filtro 6. En el filtro 6 se elimina el polvo de
magnésio contenido em la mezcla, Una parte de la mezcla
gaseosa qQue sale por la conduccién 7, pasa por el tubo 8
al gasdmetro 10; el resto pasa al refrigerador 14, en
donde la mezcla es enfriada por ejemplo a -50° C, De
aquf{ pasa la mezcla a una cémara de adsoreidn 16, cuya
carga ha sido préviamente refrigerada a -502 C por medio
de un refrigerador no representado. Durante este proceso
estd ablerta la vélvula 17', situada en la conduceién 17,
y cerrada la vélvula 18' de la conduccidn 10, de forma
que la mezcla saliente en estado libre de CO y H2 puede
fluir por la conduceidn 17 hécia el gasdmetro 10. Ahora
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36 lleva la corriente de mezcla a la segunda cémara de
adsorcién, conectdndose la primera cdmara, a los efec~
tos de su descarga, con la bomba 21, cerrando para ello
la védlvula 17' y abriendo la vdlvula 138', Hasta 8l moe
mento en el que se alcanza un vacfo determinado (por
ejemplo 100 mm) serd aspirada una mezela cuyo contenido
en CO equivals mas o menos a la mezcla que sale dsl con-
densador, ZEsta primera produccidn es reintegrada por la
conduccidén 23 a la conduccidn 9, después de cerrar, me-
diante la vdlvula de doble paso 25, la conduccidn 24 que
va a la instalacién convertidora., A continuacidén y dan-
do .para ello una vuelta a la valwvula 25, se abre paso
al gas a la conduceidn 24, siguidndose la reduccidn de
la presidn, hasta que §sta alcance un valor de por ejeme
Plo 10.mm., De este modo se expele una mezcla de gases
que contiene aproximadamente 50 % de CO, Esta mezcla pa-
sa por el tubo 24 al gasémetro 26, desde donde el come
presor 28 lo hace llegar en la instalacidn de conversidn
30, en la que se extrae sl dxido de carbono hasta dejar
un remanente de 3 %, por medio de la 8xidacidn del gas
de agua. Despues de lavar el 4cido carbdnico, el gas
purificado pasa de la caldera de presidn 22, por el tubo
31, al tubo 3, al cual se insufla, por el soplete 20,
también el gas acumulado en el gasdmetro.,

Para poner en marcha la instalacién, se produ-
ce en el generador 34, gas de agua, que se insufla, des=-
pues de extraer el CO hasta alcanzar el contenido rema-
nente obtenible, desde la instalacidn de conversidn al

condensador 2, directamente por los tubos 31 y 3,
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Esta solicitud, que corresponde a la presen-
tada en Alemania el 12 de Mayo de 1938, bajo el No, A
86.822, se acoge a los beneficios del art?, 51 del Es-
tatuto vigente sobre Propiedad Industrial.

maz=z=s N O T A =xs=x

Los puntos de invencidn propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de esta Patente de Inven-
cién, son los siguientes:

le, Un procedimiento para la extraccidn de
magnésio metdlico de las combinaciones oxfdicas de mage
nésio, por medio de la reduccidn con carbén, y evapora-
¢ién, siendo mantenidos los productos de reaccidn en
forma de vapor y gas hasta abandonar la cédmara de re-
duccién, a una temperatura con la cual el equilibrio de
la reaccidén inversibls Mg0 + C—> Mg + CO se encuentra
del lado de la formacidén de magnésio, y en el que estos
productos de reaccidn no son diluidos Yy refrigeradas si-
multdnea- y repentinamente por efecto de la aportacidn
de grandes cantidades de hidrdgeno que vuelve a ser utie-
lizado en la circulacidn, hasta que salen de la cimara
de reduccidn, al objeto de condensar a polvo los vapo=-
res de magnésio producidos, caracterizado por el hecho
de que de la mezcla de gases que sale del condensador, y
despnés de separar el polvo de magnésio, se extrae por
la adsorcidn selectiva a carbdén A (carbdn activo) efece
tuada a temperaturas bajas, una cantidad de dxido de

carbono en la escala de reduccidn, y de que la mezcla
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as{ purificada vuelve a emplearse, después, como gas re-
frigerador.

22, Un procedimisnto, segin lo reivindicado
en el punto 12., caracterizado por el hecho de que la
mezcla de gases que sale del condensador se divide en
dos partes, una de las cuales, de preferencia la menor,
se separa tal como es, en tanto que la segunda parte se
somete a la purificacidn con carbén A (carbdn activo),
para volver a emplear la mezcla en la circulaciédn,

32, Un procedimiento, segin lo reivindicado
en el punto 2¢,, caracterizado por el hecho de que el
adsorba.to es expulsado en forma conocida, de preferen=-
cia por reduccidn de presidn, y es reducido por medio
de un tratamiento subsiguiente, y utilizando para ello
procedimientos f{sicos o quimicos para la separacidn del
dxido de carbono e hidrdgeno conocidos, hasta alcanzar
un remanente de dxido de carbono que &n ningin caso sera
superior, pero si inferior, de preferencia, al contenido
de dxido de carbono de la mezcla de gases que sale del
condensador, y de que el hidrdgeno as{ purificado es
reintegrado a la circulacidn de la mezcla de gases re=
frigeradores,

4o, Un procedimiento para la extraccidn de
magnésio de combinaciones oxfdicas de magnésio por me-
dio dela reduccién con carbdén.

b2 -+ £ 3+ 3+ 5§ 3

e 4 1+ 2 2 £ 3 1.+ &3 1 1]

Tal y como se ha descrito en la Memoria que an-

tecede, ilustrado en el dibujo que se acompaila y para los




fines que se han especificado,
Esta Memoria consta de 14 hojas escritas a mé-

quina por una sola ocara,
San Sebastién a i 5 ABR. 1939

III Afio Triunfal,

P. 4, |

ALBERTO DE ELZABURU
Agente de la Propiedad Industrig]
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