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MEMORIA DESCRIPTIVA
" para eolicitar
PATENTS DE INVENCION
en
E8 P AL A

por VEINTEB ados
a nombre de AMERICAN CYANAMID COLPANY, entidad nortesmericana,
ggtablecida en 30, Rockefeller FPlaza, Kueva York, K. Y., Zsta-

dos Unidos de América, por:

#UN MBETODO DA FPURIFICAR ACIDO CIANHIDRICO LIQUI-
DO CONTAMINADO COL SULFURC D HIDROGINQY,

- e mEm e mmem SO e R R e B ISR P et N VAR WA T i S e e e e e A AR e A e e e

El presente invento se refierec & un método pars
la eliminacidn dsl Hg§ de HON l{quido contaminado con H,g.

Bn el pasado, se han hecho mucﬁas tentativae pare
eliminar el H,8 contaminante mediante procesos de destilacidn.
Se ha comprobado, sin embargo, gue no solamente la separacidn
del H,8 es incompleta, <ino que las pérdidas finales debidas
al HCN no recupersble como tal hean asgcendido inclugo al 15%.

De acuerdo con el invento, =2 crea un método de pu-
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rificar Acido ciasnhidrico liquido contaminado con sulfuro de
hidrbgeno, que comprende hacer pagar el HCN 1{quido contamina-
do en contra~corriente con un flujo de sire, airear y batir ei-
multénesamente el &cido lfquido, eliminer el H,S y recuperar el
bcido 1fquido asf{ purificsado.

El aparato que a titulo informativo ofrsce el in-
vanto comprende un tanque batidor y de aireaci5n, medios para
hacer paessr #CN 1lfquido contaminado con B8 a través del tanque,
medioe pare hacer pasar asire y HCN vaporizado en contre-corrien-
te a1 mismo, medios de sgitacidn y de sireacidn que incluyen un
rotor da jaula, accionado a motor, parcialmente sumergido en el
1nox 1fquido, medios paras separar el HCN vaporizado, el aire y
al H,3 del tanque batidor y de aireecidn, y medios para recupe-
rar el dcido 1fguido as{ purificado.

Siguiendo a lu operacidn de batimiento, el aire,
el HyS ¥y el HCN veporizedo se hacen pasar lusgo 2 travée dp un
condensa~-dor y el HCN condengado ge devuelve al ciclo de bati-
miento del cual puede separarse el LCN 1fquido virtuslmente exen-
to de HES, para su empleo o para la eliminecidn de otras impu-
rezas, tal como el agua, =l =0 desea.

El invento considera ademie el lavado de loec gases
no condensados procedentes del condensador con agua para or-
mar una solucidn scuosa de HCN, conteniendo el gas no disuelto
cantidades congiderables de Has y muy poco HCN, siendo luego la-
vado con solucidn de gosa cAustice que puede demsecharse. Como
guiera que un método conveniente de engendrar HCL procede a le

preparacién de una papille de cianuro céleico bruto econ agua,
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tratar la papills con 4dcido sulfirico paras engendrar HON y usareste

iiCiv condensado como producto bruto bara el extremo de edmicidn
de la operscidn de batimiento del presente inventgla solucidn
gocuosga de O procedente del lavedor con agua puede ugsrse pa-
rw. hacer ls pepillas con cantidades adicionzles de cianuro cél-
cico bruto ul comienzo del ciclo, devolviendo de ecte modo &
la recuparacién HON que, de otro modo, se'perder{a.

Se han hecho varias observacionees intereeantes e
inesperadas 4ue hun conducido al presents invento, entre las
cuales figurs el descubrimiento de que si HCN vaporizado ee dua-
te dentro dsl HOK 1fguido contaminado, junto cou asire, ourece
eXistir una eliminscidn mée eficaz del st. Otro descubrisien-
to inesperado e interesante es ¢ue puede obtenserse le gireacidn
eficiente y s@ecueda emplesndo un dispositivo normal de Fager-
sren pery le flotacidn espumoss, huciendo uso solanente, no ohs-
tunte, del rotor de Jeula y eliminando el s=tator. IZn el emnlzo
de la méquina de TFagergren purs lu flotacidn gepumosu qus, feg-
de luego, depende en cuento a esu eficscia ds uns wirecacidn ade-
cuada, ce he supuegto sismpre gue se precisaban taento el rotor
como el e ghator, de wodo gue es Dugtant2 notable coaprobar gue
¢l eststor podfa eliminarse =n la asireacidn de iUCK 1iquido con~
tuminado con H,3 sin pérdide Ge eficacia pera obtener una sirsa-
cidn completaumente adecuada y una aliminscidn dal HZS'

i1 invento considers =deufe lue nuevas operacio-
res y detelles yue a continuacidn se describen, y la construe-
¢idn, combinéciSn y disposicibn de elementos descritas y repre-~

sentadas en los dibujos, en los cusales:
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La figural es un diagrams de circulzcidn del pre-
sente método de eliminar H,S de HON 1fquido contaminado, gque
muestra l: vincula-cidn con un método de producir HCN & partir
de ciunuro caleico bruto.

La figura 2 es una viste disgrumftica de un sis-
tema pra le eliminscidn del H,S seglin el precente invento.

La Tigura 3 es una vista fregmentaris de frente,
gue muestra slgunee de lus purtees asrrancadse an grucia « la
cleridad, de una purtes de un tanque de batimisnto y airsscidn.

gon referzncla, whors, especialimente, s la resali-

zecidn reprecentada y, con referencia particular a ls fisura 1,
puede odbtensrse un origen de HCOW l{quido contaminaGo con st
haciendo una pepilla con agua y cisnuro cdlcico bruto y hscien-
4o pasar el liquido ue sobrenads = un gensruador de LCK al cual
se le uiiade fcido eulfirico. =Bl HON zaseQs0 procedente del ge-
nerador puez luego a un condensador del cual e condens=s HCH
1fquido bruto. Debido & 1s presencis de impurezae sulfurocsss
en las materias primas con las cuales se hace el cianuro de cal-
cio bruto, considerables centidades de Has Dugen al HOL conden-
sado bruto. Aungﬁe el preeccnte invento eoetf especiulmente dea-
tinado & eliminar HyS de fcido producido de =ste modo, eviien-
tenente no he de quedar limitado a ello, ya qué el método esg
por completo aplicsble & la eliminecidn de H. s de Hon 1fquido,
cualyuiera yue sea la formu en Lue se haya obtenido.

Un HCON l{quﬁo bruto gue contiene aproximédamente
64% de LOK, 0.8% Ge I 5, siendo el resto, principaluente, agua,

Presenta, coano antes ee hu desccrito, un 4ificil Hroblema en la
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eliminacidn del st del mismo giempre que se hayan e mante-
ner en un minimo lus pérdidag totules de HCH. Esto puede lo-
grarse, sin emburgo, haciendo pasar un HCHN bruto contaminado
con H,8 través de la entresda 1 ul extremo deé admiecidn de uno
o més tenques batidores 2'y 3., Cuda uno de estos tanques estd
provisto de un fondo estrechadolt de modo que presents lc amyor
orofundidad del Zeido en tretowmiento hacia el eje longlitudinal
del tangue. I1 nivel del fcido debe estar por debsjo del ni-
vel inferior del tubo de admisidn.

Como se representa, el tanque 3 estd provisto de
una.entrada de aire 5, squipada con un mandmetro 6 de modo que
Pueda determinarse la presi5n eXigtente dentro del tangue. 8Se
fuerzs aire psara pasar en una direccidn en contru-corriente al
flujo del 4cido en tratumiento en log tanqgues., Un conducto 7
une el eepacio de vapor de log Vanques, ¢l puaso gue un tubo 8
permite la comunicacidn del 1fyuido que pasa a trevés de los

miamose.

BEn 9 se representen une serie de agitadores del ti-
po de la mfiquina de Fagergren Ge flotacidn espumosa. dstos agi-
tadores pueden incluir un motor, renresentado diagraméticamen—
te en 10, gue mueve un fdrbol 11 gue tiene un rotor 12 del tipo
de jaule destinado a ser parcislmente sumergido en el 1lfguido
en trstamiento. Lus operuciones de batimiento y sireacidn tie-
nen lugar bajo un ligero vacfo de modo que no =8lo se favorezca
la eliminacidn de HZS del liquido, zino gue se produzca el movi-

miento del aire y de otros gases & través del zistema.

En la operacidn de batimiento y aireacidn el aire
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se mueve a través del eepacio de gas por encims del nivel del
1fquido en los tenques 2 y 3 se mezecla con el vapor de HCH en-
cima del nivel del 1fquido y es violentamente batido dentro del
dcido contuminado en razdn de la rotucidn del rotor de jeula 12.
Como resultado de esta accidn, virtualmente le totalidad del

st disuelto paca al espacio de vapor, y el aire, el st y el
HCN son expulsados de los tanques 2 ¥ 3 & través del tubc 13 e
un condensador 14. Aun cuando estéd de aparato puede ser de
cualquier diseio deseado, se prefiere que sea un condensador de
tipo tubular normal, indirecto, que emplea salmuers cowmo agen-
te refrigerante de modo yue se mantenga uns bsja temperatura
deseada parz condensar el HCON contenido gn logs gaeees expulsa-
dos. El condensado procedente del condengador 14 se mueve a
través del tubo 15 y es devuelto en 16 sl tubo de entrsds 1 don-
de ge mezcla con el HCN contuminado que llega pars su paso adi-
cional a travds de log tanques batidores. El HCN l{quido, subs-
tancialmente exento de HZS’ se retira de la operacidn de beti-
miento & travée del tuba 17 paera su empleo o para su ulterior
tratumiento & fin de eliminar agua u otras impurezas, sezgtn se

degee,

Los gasés no condengados procedentes del conden-
sador 14, que incluyen aire, HON residual y lg mayorfa del H,S,
pasan hacia arriba a través del conducto 18 obligados por el
ventilador 19 y entran en la parte superior de un lavedor por
agua, 20, ¥y bajan—jﬁnto con el agua de lsveado, introduciéndose
écta en 21. Este lavador puede ser del tipo normal de placas

de choque. El agues dglevedo, impregnat de HCN y que sdlo con-



10

15

20

£{u544

tiene muy pedquefias cantidades do H2s’ fluye & un sumidero 22 del
cual puede retirarse mediente la bombas 2% y devolverse & la ali-
mentacidn de agua (figura 1) para hacer papilla con las cantida-
des qué llegan de cianuro de calcio bruto. Los valores de HCN
en la solucién,impregnada, por consiguiente, no se pierden.

Los gases no dlsueltos procedentes del lavador con
sgua y que comprenden principalmente eire, HS y ltimos vesti-
gioe de IICN pasan entonces por el conducto 24 2l fondo de un la-
vedor 25 por contra-corriente, a través del cual circula une sO=
lucidn mcuosa de sosa cdustica. Una centidad imeial de solucidn
se coloca en el tanque 26, la cual se pone luego en cir culacidn
por la bomba 27 a través dd tubo 28 hecia la parte superior del
lavedor 25 y cuando el clustico hs sbsorbido su capacidad de
HCON reeidual y todo el Hgs, la solucidn agotada se desecha por
el tubo 29. Un ventilsdor 30 en la parte superior del lavedor
con céustico, expulsa los gases finalee a ls stm8sfera, no con-
teniendo tales ga-ses, virtualmente, ningdin HCK y muy pequefiss
cantidudce de Has. -

Las sigulientes cantidades medias s2 ofrecen como
demostrativas de 1a eficacia a obtener mediasnte ecte procedi-~
miento, estando dichas cantidades basadas en un gran nimero de
ensayos que se extlenden durante un per{odo de tiempo conside-~
rable, En estos datos, ha dec entenderse que las cifras dsdas
son =0lo aproximadas.

Por ejemplo, un HON 1fquido bruto conteminado con
H.8 y que contenfa 0-84% de H,S, se introdujo por el tubo 1 con

2
una gerie de sels agitadores de Fagergren, como antes se han
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descrito, que operabasn sobre dog tangues batidoree y produjo,
despuds de dicho tratamiento, un &cido gue contenfa 69.03% de
HCN 0.028% de H,8 y 30.942% de agua. Teniendo en cuenta el
HON rTecuperado de la solucidn impregada del sumidero 22, la
pérdida total de HCN fué de 0.15%. Hsto es superior, con mu-
cho, a la eficacia hasta shora obtenidas mediasnte cualquier mé-
S.

2
Dursnte estas operaciones, se comprobd que habia

todo que se base en la destilacidn para la separacidn del H

en egenclea cuatro veces tanto vapor de HCON encima del nivel

del liéuido en los tanques batidores como H2S y esto contribufa
indudablemente de un modo considerable a la eficaz eliminscidn
de Zste. Un anflisis tfpico del gas que puss del condensador
14 demostrd la presencis de 0.1 gramos por litro de H,8 y 0.4
gramos por litro de HCN. uanteniendo el condensador a una tem-
peratura comprendida dentro de la,egcala de -13 g -8% ¢, el
HCN 1fquido del sictema puede mantenerse con facilided en un
punto en cue no tilene lugar anormal vaporizacidn de HON. Esto
tiende & reducir al minimo las pérdidas gencrales perticulsr-
mente ya gue se ha comprobado gﬁe e= totalmente adecuado hsacer
funcionar los tanques bstidoree bajo un vacfo de no més de 38
mm. (de sgua) ¥y, con preferencia, bajo un vecio de 25,5 mm.,

#1 andlisie de los gasee que pasan a travée del
tubo 18 a la parte superior del lavador con agua puede conte-
ner 0.4 gramos de HCN y 0.1 gramos de H,S al paso que un ané-
lieis del gas tomado del lavador con aguas y que entra en el fon-
do del lavador con céustico puede contener 0.08 gramos por li-

tro de Hes y 0.02 gramos por litro de HCON. Los gsses finales
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expulsados pueden contener tan poco como 0.0dl gramos por li-
tro de H,S y nada de HCK. La solucidn esgotada del tangue de
céusticqhnluye clanuro de sodio, sulfuro de sodio y algo de so-
sa clustica en la cual existe el equivelente de 2% de HCN y

7.2% de H,8.

e entenderd que en las disposiciones especificas
deseritas podrédn introducirse diversas modificaciones sin avar-
tarse por ello del esp{ritu del invento.

Egta solicitud, que corresponde & la presentada en
los Estados Unidos de Américe, el 20 de Junio de 1946, bejo el
Nimero 678.074, se acoge a los beneficios del articulo 51 del

Estatuto vigente sobre Propiedad Industrial,

- ———— — — ————

- — - . -

I d -
Los puntos de invencion propia y nueve Que s8 pre-
sentan pare gue sezn objeto de esta Patente de Invencidn en Ee-

pa-fia, son los sigulientes:

1¢. Un método de purificar Acido cianhfdrico 11-
quido contaminado con sulfuro de‘hidrageno, gque comprenée hacer
pagar el HCN l{quido contaminado en contra-ccocrriente a un flﬁjo
de aire, airear y batir eimulténesmente el &cido 1fquido, elimi-
nar el H,8 y recuperar el fcido 1fquido esf purificeado.

29, Un método de purificar &cido cianhfdrico 1fqui-
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do contaminado con sulfuro de hidrégeno, que comprende hacer
prasgar sl HCN liquido contaminado en contra~corrisnte a un flu-
jo de aire y HCN veporizado, airear y batir eimulténeumente el

dcide 1Iquido con aire y HON vaporizado, elimipasr el H.8 y

2
HCN vaporizado, y recuperar el écido l{quido as{ purificado.

3¢, Un método sezgin se reivindice en el punto 2°.,
que incluye =eparar el HES del HCN vaporizsado mediante conden~
gacidn v devolver al ciclo el Qltimo & 1s etapu de airescidn
¥ batimiento.

4o, Un método continuo de engendrar &cido cisnhi-
drico 1fquido purificado, (ue comprsnde efectuar une reaccidn
erntre una papilla acuosa de cianuro de ozlcio bruto y éecido
gulfﬁrico, condensador el HCN engendrado pera obtener un 1{~
guldec contaminado con HZS’ hacer pasar el HCK 1fquido contami-
n&do en contra-corrisnte s un flujo de aire y HCN vaporizado,
batir simulténeamente aire y HCK vaporizado en el ECK liquido,
y recuperar el &dcido liquido a2sf{ purificado.

5¢, Un método segin se raivindica en el punto
4®., que incluye expulsar vapores de HCN y H,8 desfte encima del
HCN 1fgquido, condensar HCON del mi-me, davolver el HCN condensa-
do a lua zonz de batimiento, lavar el HCN residual de los géses
de e=cape procedente del condensador con agua, y devolver el
ciclo la solucidn scuogs de UCN a la etapa de preparacidn de la
papills de cisnuro célcico.

6¢. Un método de purificar 4cido cianhfdrico 1{-

quido contsminedo con sulfuro de hidrdgenoc, virtualmente como

antee ga ha deecrito,
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29, Un método de purificar dcido cianhidrico 11~
quido contamninado con sulfuro de hidrégen .

Tal y como sge ha descrito en la liemoria queEante—
cade, ilustrado en el dibujo gue se acompafia y para log fines
qQue ge han egpecificedo. ‘

Zsts Liemoria coneta de once hojes cecritae a mé-
gquina por una =0l&é cara.

Madrid a 2 7SEP 1947

P. A.
Alberto de Elzaburu
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(Hoje adicional)

CLAVE PARA LAS INSCRIPCIONES DE LOs DIBUJOS
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Ca (CW),

Tanque de preparacidn de la papilla
Expulsién de los s8lidos
Condenseador

HCN Zaseoso

H2804

Generador de HCN ‘
#0N 1fquido bruto que contiene Héﬁ
Tanques batidores

Alre

HCN vaporizado y H2S

HoN 1{quido esencislmente excnto de Hs
HCN no condensado ¥y HZS

Condensador enfrisdo por salmuere

HON 1iquido bruto

Agua

Lavador con ugua

solucidn impregnada de HCN

Expulsidn

IICK no condensado y Has

Lavador con sosa céustica

solucidn agotade de desecho, que contiene Ne,8 y NaCN

- ——— -
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