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por VEINTE afios
e nombre de BAKER & COMPANY, INCORPORATED, entijad norte-
gmex {cans, establecida en 113 Astor street, Hewark, Hueva

Jersey, Bstados Unidos de América, por:

"UN PROCEDIMIEZNTC PARA CREAR UNA ATMOSFERA CONTROLADA™
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Este invenic se relfisre a un procedimiento
de ofrecer une &tmdsfere controlada, ¥ mfs especialmente
e 1z prodvceidn de nitrégenc y mezclas de éste e hidrd-
- geno. 7 _
B , KL uso de atmdsferas controladas es bien
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conccido para ume gran varieded de propésites. Ias mismas
se empleen, poOTY ¢jemplo, ¥n gpsracicnes de recccide y otres
prccéscs metelurgicos. Se usen para rafrigerar y ecngervar
olimentos. E1 nitrdégemc, como tal, se emplee también en un
namero de procedimisntos pars ctrog fines, Pero eu general
gl objeto principal del usc ds uns atmdsfers contrelada e8
impedir la oxidacidu, yér ejemplo, de metales, que ceurri-
r{e de 0tro mOJo €N Presesiis ds eire,

cuando es pequefia 1& centidad de atméafe-
ya controlada, se Yecurre generaelmente & nitrégenc en tan-
ques y, owendo se aacesita um atmésfers reductors, tam—
bién e nitrégeno en tancuss. En otras operaciones en es-
cale relstivamente grande, e7 emplean los pro ductos de

combustién de gas, blen Se. gus urbeno bien gas meturel,

por supueato después de separar.cualesquiera componsnites

{ndegeados, tales como bidxido carbénice stc. Um fuente
de atmésfera controlada altamente purificada, que es hoy

tal vez le méas barata ¥ 1a mfa eficaz para su uso en gran

. ggcala, 68 ol disocladsr 8 ameniaco gue guministra, al

fraccionar el amonic co pur calol, ure mezcla gasecse de

o5 de nitrégenc ¥ 757 de ox{geno.

pero las actuales fuentes ds atmdésferes

sontroladas adolecen de un numere 4a inconvenientes.

jos stmésforas iusrtes cbtenidas de la
combustién de gas urbanc O patural no soll puras y por
tanto ae puedsn gmpigarss 81 muchcs procedimientos. Bl

nitrégeno ¥ o1 piarégeno su tanques SOL oaros, y an cade
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reciplente sélo se dispous de unu centided de gas relativa-
mente pequefie..los disocindores de amoniaco sin muy caros
y de funcionemientc peligroso. 8617 son econdmicos en el
uso en gran escela, y ain entencee estdn sujetos & un nu-
mero de 1imitacicnes. dn primer lugar, le disoclacidn del
amonisco es une reaccidén endotérmica y por tante el diso-
clador del amoniaco reguiere calentamisnto continug, .~ que
resulte muy caro, En segundc lugar, sl disoclador sumi-
nistra una mezcla ds hidrégeno y nitrdgeno con 75% de hi-
drégeno, esto es, una concentracidn ds hidrégenc que ?l |
contacto con el sire es mltemsnts explosiva, y que en ge-
neral es muy supsrior a la desesda, D8 aqui que a veces
ge usa un eguipc suplementaric para quemsr la parte no
desesde de la concentracién de hidrdgeno, procedimiente
que no solo aumente 51 gesto 8ino que es también peligro-
go, 86 hen hecho ensaycs de quemar amoniaco con une canti-
ded regulade de sire parae obtensr nitrdégeno o mezclas del
mismo ® hidrdgenc, psro & pesar del alte valor caldrice del
emoniaco en combustidn, estos dispositives no han dado re-
syltados satigfactorics.

"n objeto de ssie invente as ofrescsry ung
fuente sencilla, ssgure y barete de aimdsfers contrcleda,
para su usc lo mismo an pequefis que en gran escala.

ctro objeto del invento es cfrecsr, como
atmdafera controlada o de otro modo, unavfuente de nitrd-
geno libre de hidrdgeno, 0 que contenga sélo unz cantidad

determinade y controlada del mismo, y libre de oxigenoc.
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Gtros objstos y ventejas del inveunto se vardn en la des-

cripeidn del mismo que sigue.

Bl invento se reprsssnta en los dibujos

‘adjuntos, que forman parte del presente, y en los cuales:s

42 figura 1 muestra un disgramd esguent ti-
co de las diversas opsraciones del método, ¥

go figura 2 reprassnte uag vigte en corte
de una cdmere oatalizaaara;

gagia el pressnte invento, el nitrdgeno,
y, 81 se quisre, €l nidrdgene adicicnal, se producen de
amonisco pPoY combustidn y fraccionamisnto cataliticos,
de menera oque al nitrégenovo la mezcla del mismo @ hidré-
geno resultante sean virtualmsnte puros y, si se trata
de le mezcla de nitrdgenc e nidrdégeno, tenga la deseada
concantracidn espscifica de hidrégeno.

Bl primer dstalle u opﬁracién dsl procedi--

misotc del invento comprsnde la combuetidn catelitica ¥

el fraccicunemisentc de cmonisco gesevso. Bn cusnto & RES
axidacién ds amoniaco, conoce la tdcnica dos rgacclones
aiferentes. Ia mfs ocomfinmente comocida es la de oxidax
el emonieco pare formar 6xides de nitrégeno (ssgun 1&
férmule 4 NH,f B0p= 4NGf 6H 0, on pressncils de un cata-
11zedor sélido, por ejemplo tela metsllca de platino,
Is otra resccién empleada eu al caso presente, a8 la de
oxidar el smcniaco paras formalr nitrégene segun la férmu-
Je aNHp f 20g= 4Ngf GHgO. El frscoionamiento del amonis-

co supone la férmula 4NHZ = 2Nf 6Hg.
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Cuando se desez producir hidrdgeno pure
partisndc de amoniaco sélo tiene lugar la oxidacidn, Sin
smbargo, cuaidv c3 desea lo mezcla de hidrdgano 1la parte
inicial del procsdimientc cuuprends la cxidacidn y el
fre ccionamientc. Ia oxidacidu dsl amonimco para obtener

nitrégeno es une reaceiln exotdrmica y de lLiecho une rewc-

~cidn tusrte, al pasc que la disociacidn de wmonisco es

una reaceiin endotdrmica., En el método del invento pode-
mos emplear la reaccifi exotdrmica gole ¢ simultdneamen—

te la reaccidn exotérmica y la sndotdrmioca, en proporcidn
que depende de la cantidad de hidrdgeno dessada sn la mez-
ale, Ie proporcidén es controlade por la ocantidad de emonic-
co er lu mezcla de amonimco y eire en exceso de la pro-
poroién estequiometrica de la fdrmula 4 NHy # 30,=4Nf
6820, por ejemplo, e cascs de uns mezcle normsl 4de amonia-
o0 y alre supsricr a 21.83% de amonisco por volumen.

Otro detalle u operacidn del mdtodo del in-
vento es que emplaiius como mezcla de partida uma en la
cuel hay un exceso de amoniaco ademds de la proporeidn
estequiométrice, y que eliminamos cualquisr exceso no na-
cesaric de hidrdgenc médiante la combustidn cutalitioa
8in lleme del excesc,

Cuendo la resccidn produce tembién algunos
vestigice de nitrigsenc, éomo 68 Inevitable especialmente
en le produccidn de mezclus de baje concentrecidn de hi-

drégeno (de hasta un 5% eproximadamente de Hy), otro de-

talle del método completc del invsnte es slluminer dichos
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yestigios de Oxidos de nitrdgenc, sismprs qus dichos Gxi-
dcg produzcan efectos deletéraoé.

Bn los dibujos, oujos qstelles scn msrzmente
{luctratives y 1o 1imitetives, al gas anoniaco entra, das-
de tangques IO raprssentadcs, 6D el agrsgade 1 ¥ pueds 1im=-
piarse esn el filtro o, Ventsjosamente la presidn de gas se’
mide entcrnces poYr un mandmatre 3 ¥ la presién es rsducida
por reguladores 47 5, con el mendmetro intermedio 6, & una
preaids adecuada congtents, por ejemplo, de 15 kg. por sl
regulader 4 Y de 2 kg. por el regulador .

ja proporcién de pago de cemonicco se regu-

1 luezc Per la vdlvnle de pasc 8 y se mids por sl rotdme—

tro B. S8 samits alre por 1o vilvule 9 y le presidn se re-
duce por el regulador 10 he gte una conveniente para el fun~
cicnamieato ael procedimients, po¥ ejemylo, de 15 kg. en €l
ejsmplo dado, Una corriente dal aire, despuds de heber sido
medlds su presidn por o1 mendmetre 11, se reduce lvege de
presién por el regulador 12, 8, ¥OT ejemplo, 2 kg., ¥ des-
puds de reguler en 12 v<lvule de peso 13 ¥ de medir en el
rotdmatre 14, s6 mezcla con el gas smoniaco en el empal-

me i5. 3= mezcla de amoniaco ¥ sire snira luego eun 18
nare catalizadcra 16;

Aungqus 18 rsaocidn de cxidacién es fuer-
tamsntise exotgrimica €4 &l +wicionamiento, ngcesite ignli-
cidn y por tanto se dlspcus dentro de la cdmara catallize~
dora 16 un galentader d4s srrangue 17 que, venta josamente,

ge compore de unas cuantes vueltas ds glambre de resis-
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tencis eléctrica no catalitioo, por ejeuplo, 16 vueltes

de slambre de sleacidn de cromec ¥ niguel de 0.560 mm, qué
conduce una corriente de unog 12 amperios suministrada des-
de una fuante de fuerza, por aaarplo, el transformador 18,

y medida por el anper {metre 19. Bste ocalentador de partids

@a sceionado por el conmutador 20, Une vez que seé he ini-

cladec 1a reacclén, el calentador 17 se desconecta.

Rl debido funcionamiento del procedimien-
to d8 oxidacidn se averigua midiendo 1a‘temperatura dsntro
de la cdmara catalizezdora, por sjemplo, mediante un 6T mo-
par 21 cousctade coen ul pirometro az.

I2 mezcla ds gas reaccionada dsje la oEMmB -
re catalizadora 16 por _la valvule de purge 26, usada du=~
rante el comienzo del proeedimiento, o durante la opera—
cién en un condensador &4, con aerpentin de refrigere~
oidn 85, para condenselr al vapor de agua, gienic el &gua
separada del ges por ls trampg 26 ¥ descargada por -la
trampe 27. ®1 embudo 26 recibe el agua asf descargeda ¥
tembién el ague de refrigeracidén dsl condensador 24,

Bn le cémare catalizadore, el gas amonia-
co se oxida y fracolona & un tiemypo, -como arriba se ha
dicho, ¥a mezcla de alre y amoniaco contisne amoniaco
an exceso d8 la proporeidn estequiometrice de la fdr-
mule 4 NHgzf 30p=4Np f 6Hg0, © msg de aproxima&amante
21.834 de smonimco, Siempre que S6 desee cbtensr nitrcége-
no libre de cualqui@i mezcla de hidrdgeno, S8 separa acte

como 86 explicaré luege mds dstalladaments. fucads =9
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deses hidrdgenc libre dabe haber en la mezcla tal exceso
de amoniamco gque sé produzoa por lo mencs ui @queiic exce-
go de hidrdgenc sobre la deseada concentracidén definiti-
va dsl mismd, o , por ejemplo, ms de 23,.81% de amoniaco
por 5% de hidrdgemo libre, nde de 33.95% da cmonliaco pOr
25% de hilardgeno libre § rds de 54.87% de amoniaco por
50% de hidrdgeno li‘nre‘.

Yo ofmara catsllzedore se representa mes
especislmente en 1z figvra 2.

El oatalizador 4s gxidecién empleado oom-
prende s-encialmente pleatine depositedn en un por tador
adscusdo en pildoritas u otra forme gubdividida. Ios X~
perimentos han demostrede que s1 platino constituye el
tipo mds deseable de coteliznder para esta rea ccidn, me-
jor que vtros peteles dei grupe del platine, tales como
el paladio. Bl pictiao, que pugde combinarse con otros
meteles catalizaduras, psro que no 1o necesita, se dsgu-
alfa sn uns cape uniforme en &l soporte, que es con Pre=-
ferencis de aldmins © pidxido de circonioc, giendo deshi-
aratado antes ds 12 tormacidn del catallzeder © calenta@~

a0 4ste, por ejemplo, cuandoe 86 sse en el procedimiento.

o soporte muy deseabls o8 eldmine activedo. s centidad

de platino gg{ dspositeda en la auperficle dsl portador
es normalmente muy pecuefia, Sin 1imitarse a ella ni como
miximo ni come minimo, empleanos usualmente cOmO 0.5% de
pesc de pletine en relscidn con el peso total del cate-

1izadoT, sgportado, incluyendo el catalizedoX ¥ ¢l 8o~

porte,
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Hemos cbssrvado que la eficiencia de la
oxidzcldén de amenisco para former nitrégeno depende en
gran meners de le proporcidn de paso lineal del amoniace
por la cemara catalizadora, En experimentos que empleaban
an tubo ciifndrice de unos 20 mm de diemetro interno y un
1scho d¢ 5 om. de catalizadores de platino, 0.6% del ple-
tino sobre pildoritas de alimine, le oxldacidn de una mez-
dle de amonisco y alre gue contenfa 22.1% de amonieco pro-
dnjo les sigulentes proporciones de eficlencia:

Velocidad lineal

de le mezcla de gas Porcentaje de amoniace
__em, por segundo, ____ comyertide __
0.65 ‘ 93.50
0.13 96,00
0.87 99.00
0.40 99,85

Bn este expserimento uma proporeidn de paso
de 65 om, por segundo dejd, por taunto, 6.5% del amonis oo
gin convertir, al paso que ung proporcidn de paso de 40 cm.
por segundc dié por resultado uu resto de sulo 0.15% de
amoniaco nc convertlido.

gon el fin ds ofrecer un sistema catali-
godor eficaz para la oxidacidn de emeniaco en nitrégeno,
as necesurio, por taute, regular l1a proporcién dg pasec
de modc que produzce resuliadoe {ptimos. Bn la prdctice
astc significaria que unz unidad productora pueds funcio-

nar eficazmente sdlo a la capacidad pars la cual estd di-
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sefinda., Bsta limitacidn harie que no fuese préctica dicha
unidad, poerque en condiciones ds campo, e neceslita el su-
minigtre & diversas capaclidadss segun se desee,

pure eviter esta limitacidn y cfrecsr un
sparato capaz de funciopmar & diverscs tipos de capacidad,
le oadusre catalizadora 18, que contisne el catalizador
en pildorites 29, s hace de forma tronoocfnica, como 88
repregenta. y le nezcla de amoniaco entra por él extramo
gstrecho y salsé por el_anchd.

En toda le longitud dsl lecho catallzudox
eaf dispuaste cdnicemente, bay, pues, slempre una z0ia en
ja cual la velocidad ds la corriente de amoniéco esg iigual
o supsrior a la ni{nime & gus se obtlene la sficisncie ép-
tima el convsrtir sl amoniaco &n nitrégsme, cualquiers
que sea l& cantidad de gas amoniaco que pass poi 8l le-
cho catalizador, scagurdndose asi le oxidscidn virtual-
mente complete a algin alvel del lecho de catalizador,
indspendisntems nis a3l volumsen ds amonleco introducido.

Ia cimers catélizadora 16 con su pared
odnica 30 tsrminz Sn pna corto gsgccidn cilindriea 31,

g 8l extremo aicho dsl cunc, para asegurarse ds qus 6l
gas amoniace ha tanido en todo casc uik oportunidad ade-
cuada de estar en contacto con sl catallzador,

gi el volumen de gas introducldo es pe-
queilo y por tanto 1la velocidad es ba ja, la reaccidén ocu-
rre predomlnantemente en @l extrsmo gstrecho del cono,

pero si el volumen es grande j poT ganto la velocidad
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es lia, la recceidn ocurre predominentemente en el extre-
mo ancho.

Te mezcle ds reaceidn cetalftica prdducida
por oxidacidn dsl amoniaco a nitrégeno coutiens, sin em-
bargo, efertos ¢xidos ds nitrdgeno, qus €s vIntajoso sepa-
rer, porque, para muchos procedimientos, la pregencia de
‘4x1dos de nitrdgeno en la atmdsfera controlada es alta~
msnte deletéres. o formacidu de ssios dxidos ds hidxdge~
no ocurrs primarismente cusndo la mezclae de reacclén estd
préxime & la progeroilu estequiomdtrica de ameniaco ¥ oxi-
geno, scic es, cuando =l prsssente procedimientv se usa pEIE
producir nitrégena que contiens bajas concentraclones de
nidrdgenc,

Jos veaiigios de dxijos de nitrdgenc se ell-
minen totelmsnte de la mezcla de nltrdsenc e hidrdgenc
cuendo el ge=s qus contlens hidrdgeno se hace pasar, en pre=
sencie de ox{genc, scbre un catalizader adecuado, Por esta
rozdn se emplea clerto excesoc ds emoniscc s8u 1z mezcle ini-
cial de emonisce y elrs. Bl nigrdgeno esi produclde au ex-
cego dal deseadc en le atmésfsra controleda definitiva se
pone an rescoidn ccn cxf{genc, per ejemplo, 81 forma de
aire intreducido secundariamsnis. Ta reuccidn sirve para
eliminar los 6xides de nitréganc, @l proplo tiempc que
elimine cualouier oxigenc libre y reduce sl hidrogene &
1s concentraciés dessuds o lo eliulna totalnente.

El procedimiento catalitice de eliminax

1os ¢xidos de nitrdigeno y convertir el nidrdgeno se reali-

- 11 -
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za mejor schre un catalizador de paladic dspoéitado snvun
portadcr de éxide aluminico o biéxido de circonio, prepé-
rade come 81 catelizador de platino antss descrite, deypc-
sitdndoss =1 poladio en vna capa uniferme sobre la supsr-
ficie @91 pcrtador, con preferencle su forme de pildori-

tes o similar, en pequeiis cantidad, por ejemplo 0.5% de

'peso del cetalizador totel scstenido, incluyendo el per ta-

dor y el metal catellzador. Bste catalizador ss pedrfe ha-

cer funcicmar e vaja temperatura para exldar el hidrdgeno,
pero recuisre para dsstrulr los ¢xidos de nitrdgeno funcio-
nar o tsmperatura elevoda, del ordsn de 10028 © mds. Bl gas
reccecicnade que contliens ius ¢xidos de nitrdgeno as{ como
el hidrdgenc, y que cuitiene lg sdlcidn de una caatlded
controlods de wire paru suministrar la requerids cantidad
de oxigenc, se hace, pues, paser sobre dicho catallzedor
de paledic para eliminar completamente los éxidos de niﬁrd—
geno y el hidrdgeno en lc medida que &6 deses.

para ofrscer el necesaric calentamiente
previe del catalizador de paladloc, 12 ofmata cutalizadore
debe calentarss, por ejemplo, por unug resistencle eldc-
trice o© por.otros medios. Bn nuestro sistema, un nétodo
venta joso y acondmico de calentar 68 12 oxidacidn exotér—
mica del amoniaco y, por tante, gancillamente dispone-
mos esta camsra cataliz&é@ra secundaria an le vecindad
de le primarie en qus S8 oxida el amcnlaco.

as{, con retfersncis a la Ifigura 1, la mez-

cle de nitrdgeno, oxldos de nitrdganc e hidrdigeno que

- 12 -
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procede dsl serpsntin condsasador 25 prosigue, d%ﬂfﬂés de
dsspojaeds de su coatsnide de ague, & lu cdmara - cetalizi-
dore 32 que, comd se ve s purticulurmente en la figura 2,
va dispuesta en anillo alrsdedcr del tube que conduce desde
ls cdnere catalizadora. &1 catalizador de paladio sostenide
sobre pildoritas de alduina gctivada ¢ similarss se indica
en 33.

Antes de la z2dmisidn e la cdmara catalizado-
re 32, el ges debe mezclarsse coun elgs de ox{geno para la
combinscidr da ie cantidad de hidrdégeno qus ss ha de elimi-
per. Por tanto, la mezcla dsl oxigenc debe ser culdadcsa-
mente controladas, Ia admisidu de airs se representa en la
figura 1, Bl =irs ous 1llsge ds la cdmura de presidn 10 ze

ha

[«

8 pnscr or ol reguluder 34 que reduce 1a presidu, en
la raprssantaéién gsousms tica aue 56 muestrs, ds 2,109 kg.
a 0,140 kg. por om, cuadradu, y S8 hace luego pasar por la
vdlvule 35 y el rotdmetro 36. L& debldn presidn ¥y admisidn
del airs & lo corrients de gas es cudtruluda por le velvula
37 que puede ser mccivnada o maunc o da tho modo, por ejem-—
plo, come se represeuts, por medic ds un controlador neumd-
4ico 38 en el cual ase carge alrs por al redoctor de prssién
39 y el filtrc 40,

pespuds de dejar le cfmera catalizadora 22,
el gas, Gepurade de dxtdos a4~ nitrégeno y con un contenide
de hidrdgeno controlado, entrslen el gssrpent{n condensador

41 del condensador 24. Bl agua condsnsuda gotea en la wam-

va 42 y se descarga por 27. El misme ges, después de dsjax

- 13 -
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le trampse 42, dsja sl sismteme por la velvula 43, daspuds
da lo cual su prssidn se wids, sl s8 gulsre, cou ¢l mahé-
patro 44, También punede disgonerss un analizader 45 para
sl gas, tomends upe muestra de la tuberis.al travds de
un secedor 46 y la vdlvula rsgulcdcra 47. Lus impulscs
del enalizadcr 45 pueden suministrarse al coutrelador re-
glstrader 28,

| Bl condsuscdor 24 pusde hacerse funclonsr
@e cualguier manera adecuada, por sjemplo admitisnde por
1z entrade 48 agua refrigeram® que fluye su 49 al embudo
2e,

Bl funciocnamientc del aparato qus sSe ha
deserite hasta shora, se refiere essnclalments & la com~
bustidn oatalf{tice del amonisco pora formar nitrdgsno,
1a produccidén simultdnes ds hidrégsno fraccionande el
amoeniaco s rsaliza‘también en 1o cfmore catalizadora 16
para dar un excesc ds umonic o SOLYS la proporcidn‘ esie~
quidmétrics, en tal medide cus suministre la dsssuda can-
tidad ds hidrdgenc 1ibre, Uu dstalle dignd ds mencidn es
ous este fraccivmumisnto puede 1leverse o cubo sin sdicidn
ds culer, no obstente el curdcter endotérmico de le reac-
cidn, porque la oxidzcién exctérmica 3sl emoniscec estd
dastineds o suministrar le cantldud de calor nscaseria
care reslizar oon éxito lau regcoidn endotdrmica de frac-
clomemients en le presencia dsl catallzador.

Sucndo la reaceidn dsseada en la cdmara o8-

talizadora 16 e2 assncislmente guemar el amonizeo pars

- 14 -
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former nitrégenc, o nitrigeno que ccntenga sélo un peque-
fio porcentaje ds nidrdgene, el 18 jor catélizador gs, ©OMD
se ha dicho, uno gue compraznds glotine primrio, deposita-
do en un saportg cdacucde, tal como, con preferencia,
aldming dsshidratade o bidxlde ds circonio en forma sub-
dividida, per @jengle en pildoritas, Hste ms jer catalize-
dor se aplica, guss, & la resceidn 4 NHp f 302f 6&20.

Pero cugndc ia recceidn impllca también el
frgcoionamients del ameniaco, segin la férmula 4 NHS-BKB{
6Hg, 68 Venta joso usar tembién en la ofmare catalizadore
un catelizedor mgs especifico de la rezccidn de fracclo-
pemiento, Hemos descublerto gue como mes venta josamente
ge realiza este reaccldn es en presesncie ds ud cataliza-
dor, tomedo del grupo del rutenie, rodio e iridie, dsposi~
tadc en un soports, tal ccmo alumine deshidratada o bidxi-
de de circenio en forme subdividida, por 8 jemplo en pil-
doritas, |

| Jos ensayos y experimentcs han mostrado
que, as{ oome en condiciones dsdas de paso da gas y lecho
de catalizador, un catalizador de platiho de sopcrie de-
termins le descomposicidn de sdle el 24% del amonimco en
nitrégene @ hidrdgeno a temperatura incluso tan glta como
60092¢, los catalizadores ds rodio ¢ rotenio promueven la
descomposicién del 68% al 70% del amoniace ye & 5002C.
Gomparado con el rendimientc de platino, un catel izedoT
de iridio ecstenido en slimina actlivada, convierte,s 60028,

el 94% del mmonisco en nitrdgeno e hidrdgeno, Bn estos en-

18 -
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gayos, le mezcls de gas se componfa de 25% de emoniafo ¥
76% de nltrdgano, mezcla t{ptcs de emoniace ¥ nitrdgeno
despuds de la conversidn catel{tica inicial»del‘émoniaco.

Por consigulente, cuando el objsto es gue-
mer y fracelonar amcniaco, el catalizader de la cEmara 16
debe comprender platino ac{ oomo rotenio, rodic e 1ridlo.
Aunque e8s posidble depositar sinultdneamente el catalizador
deAcombustién v el de fraccionamiente en el mlsmo portador,
es prafsrible disponsr los catalizedorss poI separado,
colocando el ocatallzador gostenidc primero en el tray ecioc
de la corrisate ds amu@iaca y aire, come en l& parte ebni-
o de lo cdmare catalizedora 16, ¥ luego disponiendo una
cape adecuzda de catalizedor de fracclonamisato sosteani-
do ¢ dlspeniendo los catul lzcdorss ds soporie distinto
interpcledss para formar un sold lscho  catalizador.

Bl catalizador de freceicnamiento de o
rutenic, rodleg iridic sostenidoé, o mazclas ds lcs mis-
mos, Se carécterizan per su alte eficlencis & la tempe-
ratnure de funciomamiente; que, cdends, 68 mgs baja que
1a de otros catallzadorss para tal reccclin.

Bl metal tomado del grupo rodlo, rutenio
e iridic =e depcsita en el soporte en caps nniforme muy
fina, En general, constitvye del 0.1% al 2% del conjunto
en pesb. 1a cantidud gr=ifsrida es ds unos .0.5%. Ias mis-
mes proporclonaes s3 cglican a los catalizadores 4e plati-
no sostenidcse

Bl catalizador ds fraccionemiento puede
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euplearss por si mismo, siendo en tal casc el SumiaistXo
aproximadamsnte de 25% de nitrdgeno y 75% ds hidrigeno,
Psro en gensral no se necesitan concesunlrac.vues de hidrd-
geno tan altas en atmdsferas coutroledas, Por tanto, en
este sentido, un dstalle de ests invsuto es el usar dicho
catalizador en cembinacidn oou el catalizador de combusS-
tién hoolende =ci posible utilizar el calor desarrollado
en la resccidn excifrmica para scsiensr le rec ccidn ds frac~
clonamisuto endotdrmica, |
_Bn fal cagso, hecemos pasur a8l amoniaco June

to con uirs sobre el catalizador &s combustién, cuidando
d8 que haya un impsriantie &xc3so de zmonizco gobre el re-
querido pera satisfacer lu férmule 4 NHz f 20p = 2Ny f
6H 0, ¥ luego hacer pasar le mezcla de reaceldn scbre el
talizador de fracolunamiento.

Por ejemplo, um mezcla de 31% de amoniaco
y 69% de alre se hizo pasar sobre un catalizador de 0.5%
de platinc sobre slimina activada en forma de pildoritas.
Bn lo odmera de reacoidn se incluye un catallzador, SO8-
tenido de 5% de rodio scbre elumina deshidratads en form
de pllderitas, Ia mezcle producida contenfs 60.2% de ni-
trdégeno y 15% de hidrdgeno, as{ como 24.8% de vapor de
ague. |

Bl vapor de agua pusds lyuego separarse por
desecacidn o condensacidn y el gas estd pronto para usarle
como atmdsfera controlada, EBn el sjemplo arriba dado, la

mezcla fiml, daspués de separarle 8l Vvapor de agua que

- 17 -
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contenfe, era de 80% ds nitrdgsno y 20% de hidrdgenc.

' gas cantidades de hidrdgeno gus puedsn pro-
ducirse por fracclonemiente gimulidnec ds amoniaco durante
1a combustidn se indican su el sigulenis cuadro, en gl cual
ss conslgman las mezclas tedricas de amonimco y aire y las
temperatures mximng da combustidén pare verias congcantra-

ciones ds hidrégenc.

Porcentojes de hidré- Porcenteje tedrico Temperctura mixime
geno en nitrégano, de amoniaco en alre. tedrica de combus-

tion en 20,

0 21.8 1775
205 ZL.0 1450
205 37.1 1160
40% 44,7 840
50% 54.7 475

"dé1o0 un ligerc sxeeso de amonlaco sobre la
cantlded tecrica ee reguiers & lus efsctos (e la gsgunda
reaccidn catslitica como se deseribe, Por eso 83 7a 84 el
cuadre qus pugdsu proeducirss grandes porcsntajes de nidré-
geno menteniende el cordcter excidrmico dsl procesc general
como 1o denuestran los velores ds les tempersturae de com-
bustidn. Sélo en el usc ds eltas ccnosntraciones de hidrd-
geno, tales como 50%, 8s cuendo pusde nscesitarse un.mode-'
rodo ozlentamiento exierno, el cual, in embargod, rgguiere
muche menos conaume ds fuerza que sl necesario purs el
funcienamisnto de los dicocladorss de amoniaco corrien~
tes.

En 1c moyor{s de las operccicnss del proce-
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dimisate quele udn bastante calor resmansats disgunible para

evapsrar el smeniseo lfguido dsel tantue que.6s NeCeSAT IO

" para produclr mayorss volidnenss de atmdsfsras ccutrocladas,

ge obssrvard, por tauto, que el método del
presente invento hace pcsible sumiuistrar uma etmésfara
inerte pars flues industrisles y otros, de mansra &liamen=
te econdémicz, tanto para uscs pequeilos como en graxn escala,
A distineién de elgunos métodes ds la tdenica anterior de
suministrar ctmosferss lnertes, sl pressnte inveato es se-
gure y no necesita un equlipy @7 weguridad suplementario.
Ie etmdefere estd dsstinada = virecerse libre de hidrége~
no o con uns cantided de hidrdgeno controlada, hasta concen-

4racicaes de hidrdgeno muy altas, segun pued® desearse.
p

-0- NCGTa -0~

Tos puntos de invencidn prople y nueva gue
gse presentan pera ou.s seadn objeto de esgta Patente de Inven-
olén en Bepufis, por VEINTE eiios, son los siguientes:

19, - Uu procedlmisute de virecsr uma atmog-
fare controlzda, que comprsnds ulm mezcla &a amoniaco gaseo-
sc y gas oue centisne cx{igeno, eu el cusl la proporeidn mo=
jecuiar de smoniezco y oxfgene es meyer de 4,3, scbre un ca-
telizedor scstenids, 3n sl cual &1 catalizador comprsnde
poer lo mencs un metal dsl grvpe del pletine, pals eLavar-
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tir el zmoniccs en nitrdesno e hidrdgeno. :

29, - Un procedimiesnto ségﬁn ge reivindi-
ca en el punto 12, su el cual la mezcle gassose que pasd
por dicho catelizmdor ccwliene uma ccaiidad controlada de
ox{gsno caloulada pare sepersr sn prisencie del cetaliza-
dor uma ceatidad predstermiisds de hidrégeno, para ajus-
tar eaf el contenidsc de hidrdgenc de le mezcle & una can-
t1ded countrclada,

| 3e. - Un procedimiento segin se reivindica
en sl puunto 19, en sl cual sl catalizedor metdlios es pri-
merisments platine pera le combustidn dal amoniaco.

492, - Un prcoedimiento segin ge rsivindice
gn al punto 19, en el cual el metsl ocatelizedor comprende
por lo mencs unc de loa metules del grupo compuestic ds
redio, rutenico e iridlo para sl freccionsmiente del amo-
niace. o

59, - Un procedimisnto segin se raivindiea
e los puntcs 12 a 42, qus cemprsnds hacer pasar um mei-
cla ds amoniaco gasecso y un gus quse contenge ox{geno so-
bre un catalizador scsisnidu para cenvertir algo del &mo-
nicco en nitrdgenec, y scobrs un catallzador svstenido pare
frecelods? po¥ lo menus alge del smoaiaco rgstents, utili-
zdndcee &1 calor de le remccibn de combustidén pare sumi-
nistrar por lo menos parte asl celor requeridc para la
rencoldén de fraccionamiento.

62, - Un procedimiento gegin se reiviandl-

ce. en los puntos 12 8 52, que comprsnds afiailr 8 la mez~-

- 20 -
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cla reacclonasda mm gas que oonrtauige exigenc, y hacer pasar
la mezcla gasaosa robre un catalizader sestenidc calantade
por 1o menss & waes 1009C, slsndo gl metal catslizefdor pri-
meremsnte paledio, para separar per le menocs alge de halo-
geno y virtuslimente todos los dxidos de nitrogerne formados
durante la oconversisn del a.mani&co}.

- Un procedimisnic megin se reivindicm
en los puntos 12 & 62, en el ocual el soporte de dlcho oa-
talizader se toma dsl gruyo de elumins hidratada ¥ bioxido
de ociroocnlo.

89‘. - El procedimiento reivindioado en los
puntes 12 a 72, en el ousl el volumen de gas que contlene
ox{genc mezcladc ocon la mezcle de gas reaceicnado, entes de
galir de ella sobre el cetallzader de peledie contiene una
cantided oontrolada de oxigenc ocalouleds para separar en
presencia del cetelizador de peladio, una cantided prede-
terminnde de hidrdgeno, para regulsar asi el cu-ntanide de
h&ﬁwgeno fle -la meacl& & una cantided cntrolada.

‘ 99. - Un procedimlento gegun se reivindion
en los punios 12 a 82, qus compyr ende hoosr pasar una mesclae
de amoniaon g@swsa v gas que oontlens oxf{gsno cobre un ca-
'ballizaan'r goctenide de platine y un metzl tomado dal grupo
de rodle, rutenio e iridie, vara convertir dicho emonfz oo
en parte sn nitrdgenc y vaper de agua y en parte en nitro-
genc e hidrdgéno. |

109, -~ Un procedimiente para craar una at-

mosTers oontrolada,
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o Tal ¥ como se ha descrite en la Memoria que
enteocede, representadc en los dibujoe que se acompafien ¥y

con log fines gue &9 han especifiocads.
Psta Memorie conate de veintidos hojas esori-

b tas por una sols ocare, ,
| wedrid, {27 1959
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