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MEMORIA DESCRIPTIVA

para golicitar

PATENTE DE INVENCIORN

en
ESPANAXA

por  VEINTE afios

a nombre de SPINNFASER AKTIENGESELLSCHAFT,,entidad ale-
mana, establecida en Kassel-Bettenhausen, Alemania, por:

"PROCEDIMIENTO DE PURIFICACION DEL AIRE
'RESIDUAL DE FABRICAS DE VISCOSA".
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En los procedimientos hastas shora cono-

cidos para la purifieacidn de gases que contengan &dcido
sulfhidrico por medio de limonita, se trataba esencial-

mente de disminuir & un minimo el tanto por ciento de



"

#

4

10

15

20

25

227494

sulfhidrico del gas, sin introducir sikmultdneamente de~
masiado aire u oxigeno en el gas. Puesto que las canti-
dades de dcido sulfh{drico en estos gzases son relativa-
mente elevadas, no eg necesario trabajar con una gran ve=-
locidad de la corriente, esto es, se puede ajustar la Qe-
locidad que viene dada por la velocidad de reaccidn de
las transformaciones. Sin embargo, la situacidén es dis-
tinta en la purificacidn del aire de salida de las fd-
bricas de viscosa, en el que, en general, el contenido
de &cido sulfhidrico es muy pequefio y, por el contrario,
la cantidad dé oxigeno es muy grande. Pero si un proce-
dimiento semejante debe ser hasta cierto punto econdmico,
es obligado trabajar con una cantidad muy elevada de gas.

Se ha ensayado ya aplicar a este proble-
ma los procedimientos conocidos en la industria de gases.
El aire de salida se conduce para esto a través de una ma-
sa de contacto de hidrdxido de hierro esponjosa, Operdén-
dose con una velccidad de la corriente por lo menos de
1,5 cm/seg. En este procedimiento estéd limitado sin em-
bargo, segin se indicd antes, el aumento de la velocided
de la corriente, puesto gque las masas de fontacto espon-
josas serian expulsadas de las torres de purificacidn por
una corriente de gas demasgiado grande.

Los conocidos procedimientos de oxidacidn
himeda, para separar el dcido sulfhidrico en la purifica-
cidn de gases, especialmente utilizado suspensiones de hi-

drdxido de hierro alcalinas, hacen necesario en todo caso
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trabajar en dos fases. En la primera fase tiene lugar

la reaccidn del &dcido sulfhidrico con el hidrgxido de
hierro con formecidn de sulfuroc de hierro y en la segun-
da fase, la formacidn de azufre por oxidacidn del sulfu-
ro de hierro. Se comprende que un procedimiento como es-
te no geria soportable con las grandes cantidades de ai-
re de salida que se purifican en la industria de de vis-
cosa. Esto no puede tampoco modificarse mediante los di-
ferentes dispositivos, que se han desarrollado para la u-
tilizacidén del procedimiento. El problema de la purifi-
cacidén del amre de salida no puede, por tanto, resolver-
se con low procedimientos por via humeda, con ayuda: de
de suspensiones alealinas de hidrdxido de hierro conoci-
dos en la purificacidn de gases, pues en la purificacidn
del aire de salida - 8l contrario de la purificacidn de
gases - se trata de conseguir la unidn del dcido sulfhi{-
drico al hierro y la oxidacidn del sulfuro de hierroc en
une fase, aprovechando el oxigeno contenido en el aire

de salida.

As{, se ha ensayado ya llevar a cabo una
purificacidén continua del aire de salide, modificando uno
de estos procedimientos de purificacidn por via himeda,
mediante suspensidnes alcalinas de hidrdxido de hierro.

A la suspensidn de contacto se le agrega un productor de
espuma, para conseguir un aumento de la superficie median-
te una abundante formacidn dé espuma, lo cual permitiria

llevar a cabo la reaccidn del dcido sulfhidrico con el
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hidrdxido de hierro y la regeneracidn del absorbente,
utilizando el oxigeno. Sin embargo, este procedimiento
de purificacién del aire de salida, no es utilizable en
la escale actual de las fédbricas de viscosa. Aparte de
que el trabajo en escalas industrial con grandes cantide~-
des de espuma es muy incdmodo, existe también el peligro
de que los detergentes sean arrastrados por el aire de
salida, puesto gue para la produccidn de espuma deben
emplearse compuestos voldtiles. Pagicularmente este cir-
cunstancia“es myy degfavorable, puesto que el aire de sa-
lide se carga de estos compuestos, y estos detergentes
quedan retenidos en una instalacidn de carbdn activo co-
nectada a continuacidn, con lo que el sulfuro de carbono
obtenido en esta instalacidn estd impurificado y no es
aprovechabls.

Puesto que la separacidn del acido sul-
fhidrico del aire de salida de las fédbricas de viscosa,
debe considerarse ante todo desde el punto de vista de
la recuperacidn de sulfuro de carbono, que solo es pues
posible =i se separa previamente el dcido sulfhidrico,
solamente pueden utilizarse en este caso procedimientos
en los que la eliminacidn de dcido sulfhidrico no influ-
ya desfavorablemente sobre la recuperacidn de sulfuro de
carbono, conectada a continuacidn.

Un cierto progreso, en relacidén con esto,
ha significado un procedimiento, en el gue se trabaja con

suspensiones alcalinas de hidrdoxido de hierro, a las que
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se afiaden pequefias cantidades de 6xido o hidrdxido de man-
ganeso como catalizadores. ZEstas suspensiones satigfacen
las exigencias de la ﬁurificacién del aire de salide de
las fédbricas de viscosa, aunque lg necesidad de una can-
tidad adicional de compuesto de manganeso debe considerar-
ge como muy desfavorable. |

Se ha descubierto ahora, que para la puri-
ficacidn del aire de salida de lag fdbricas de viscosa se
puede operar, evitando las dificultades de los procedimien~
tos con suspensiones alealinas de hidréxido de hierro, an-
teriormente descritos, sin tener gque afiadir productor de
espuma o compuesto de mangeneso, cuando se emplean pro-
porciones cumantitavivas del compuesto de contacto deter-~
minadas en cierto modo por el contenido de écido sulfhi-
drico del aire de smlida que se purifics, procurando ade-
mds para ello que la velocidad del aire de selida en el
reector sea superior a 30 cm/seg.

Una de las méneras de operar es una sim-
plificacidn de uno de los procedimientos conocidos hasta
ghora, de tal maners que no exige la aireacién adicionsal
absorbente para la formacidn de azuBre. La necesidad de
semejante aireacidn adicional era uno de los puntos més
es-enciales, que imped{a una mayor difusidn del procedi-
miento de suspensiones alcalinas de hidrdxido de hierro
para la puriticacidn del aire de salida, porque hacia pre-
cisas importantes instalaciones adicionales, como com=

presores y otras andlogas.
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Segun se encontrd experimentelmente, es

necesario que ambas reacciones:

4 Fe(OR); + 6 HyS  ————3 2 FepS; + 12 Hy0

2 Eezs3 + 3 0, + 6 HyU —eeen 4 Ee(,OH)3 + 3 32

s que de por s{ poseen velocidades de reeccidn muy dife-
rentes, transcurran simultdneemente en el grupo de puri=-
ficacidn, de tal manera que la transformacidn de H,5 en
S tenga lugar totalmente. Esto se consigue operando con
una relacidn moral de por lo menos 7,5 moles de Fe(OH)j
por mol de st, ¥ de preferencia mds de 20 moles de
Ee(OH)3 por mol de H,S.

La ventaja extraordinaria que se obtiene
por la posibilidad de trabajar con velocidades de corrien-
te elevadas es evidente y representa un progreso técnico
importante frente a todos los procedimientos hasta shora
conocidos. Fl limite superior de la velocidad de corrienw
te del aire de salida viene dado, en el procedimiento de
acuerdo con el invento, por la detencidn durante un tiem-
po minimo de permanencia. Esta, depende a su vez de la
concentracidn de‘st'en el aire de salida. Normalmente,
el contenido en HéS‘del aire de salida de las fébricas
de viscosa asciende a 0,8-1 g H2S7m3. Para la purifice-
cién de un aire de salida semejante, el tiempo de perms-—
nencia no debe de quedar por debajo de 5 seg. y de esta

condicidn se deduce, para unigrupo de purificacidn ordi-

nario de unos 75~150 m3 de contenido, una velocidad de
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corriente de 170 cm/sg aproximadamente. Operando con
métodos especimles, en 1los que se llega @ un enriqueci-
miento en H,S'y CSé, se alcanzan en la fabricacidn de
viscose concentracipnes de 15 g de st/ha. Egte aire
de salida puede purificarse sin peligro, de acuerdo con
el procedimiento del invento, si se procura que la re-
lacidn 032/52 permaenezca por debajo del limite de explo-
sidén. Entonces es admisible, en el grupo de purifica=-
cién antes mencionado, un tiempa de permasnencia de 32
segundos ¥ una velocidad de corriente de 30 cm/seg.
Conservando las condiciones de trabajo
antes mencionadas, esto es, el empleo de por lo menos

7,5 moles de Fe(OH)3 por mol de H_S y velocidades de co-

rriente del aire de salida por 102menos de 30 cm/seg. se
alcanza un efecto de purificacidn dptimo. Las reaccio-~
nes se conducen de tal menera, que se evita considera-
blemente un pérdida de azufre, que procede de reaccio-
nes secundarias - que conducen & la formacidn de N328203
- ¥ que en los procedimientos anteriores era considere-
da como muy desfavorable, Iientras que en los procedi-
mientos antiguos de purificecidn de aire de salida, por
medio de suspensiones alcalinas de hidrdxido de hierro,
habia que contar con una pérdida de un 22% del azufre
existente en forma de HZS y ademds eran necesarios unos
0,8 g de N32603 por gremo de H2S, en las condiciones de
trabajo présentes pueden rebajarse las pérdidas de azu-

fre al 12% y el consumo de va,C03 & 0,25 g / 1 g de HpS.
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Para llevar a cabo el procedimiento del
presente invento pueden utilizarse instalaciones como las
que encuentran aplicacién en otros procedimientos de puri-
ficacidn dé gases por vie himeda. Ademés de estos llama~
dos lavadores, se necesitan todavia ﬁequeﬁas instalacio-
nes para poder emplear la suspensidén en un ciclé. ILa eli-
minacidén del azufre de la suspensidn tiene lugar por flota-
cidn. El azufre separado se puede separar del agua en un
filtro de sueeidn y se elabora a continuacidn.

La suspensidn se prepara convenientemente
a partir de un hidréxido de hierroc, obtenido por precipi-
tacidn de PeS0, . TH,O con cal . Su céncentracidn debe
ser entre 2 — 5% de Fe(Qﬁ)3. La temperatura de la suspen-
sién debe ascender por lo menos a 152 ; se trabaja conve-
nientemente a 30 - 402,

La elcalinidad de la suspensién de hidré-
xido de hierro se ajustard convenientemente & més de un
0,2% de ¥a,C0;. Para alcalinidades més bajas la veloci-
dad de lavado se reducird de tal manera, que la velocidad

de la corriente deberdé reducirse considerablemente.

El grado de purificacidén del aire de sali-
da es 2 mg./m3 de H,S, si se cumplen las condiciones Sp-
timas para el procedimiento.

12. Ejemplo de aplicacidn.
El aire de salida, saturedo de humedad, a

unos 302C, y con 8 g. de nés por m3., se tratd en un la-

vador de gases con una suspensidén que contenia 4,1% de
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Fe(Oﬁ)3 y 0,5% de Ne,CO3. Se emplearé con esto tal can-
tidad de suspensidn, que haya disponibles 39 moles de

Fe(On), por mol H,S. El aire de salide se hace pasar

3
con una velocidad de corrkgnte de 40 cm/seg. & través
del lavador, lo que supone un tiempo de permanencia de

unos. 25 seg. En estas condiciones, tiene lugar la puri-
ficacidn hasta 2 mg, de naS/mj.
El ezufre separado se elimina por flote-
cién del ciclo de la suspensidn y, después de un senci-
llo tratamiento, puede utilizarse como de la mejor cali-
dad. Las pérdides de azufre por reacciones secundarias
ascienden al 12% mediante este modo de operar. Se mece-

sitan 0,25 g. de carbonato sddico por g. de nas.

22, Ejemplo de aplicacidn.

El aire de salida, saturado de humedad
a unos 302C, con unos 2 g. de uQS/m3, se trata de unla-
vedor de gases con una suspensidn que contiene 2% de
Fe(OH)By 0,4% de m32903. Se emplears con esto tal can-
tidad de suspensidn, que haya disvonible 29 moles de
Fe(OH)3 por mol de HQS. Velocidad de la corriente: 70
cm/seg. ; tiempo de permanencia aproximadamente 13 seg.
La purificacidn del aire de salida en estas condiciones
tiene luger hasta 2mg. de Has/ﬁ3.

La pérdida de azufre por reacciones se-~
cundarias asciende en este ejemplo al 10% y el consumo
de Ng 003 es 0,1 g. por g. de HZS.

2
El ejemplo 3 siguiente indica clatamente

-9 -



10

15

20

que cuando lasg condiciones de trabajo de acuerdo con el
invento no se observan rigurosamente, el efecto purifi-
cador disminuye en un grafid insoportable y las pérdidas

de azufre ascienden considerablemente.

32, Ejemplo de aplicacidn.

El aire de salida, saturado de humedad

- g unos 302C. con unos 8 g. de st/bJ., se traté en un la-

vador de gases con una suspensidn que contenia 3,5% de
Fe(&H)3 Yy 0,4% de N32003. Se emplearé tal cantidad de
suspensidn, que haya disponibles 5,5 moles de Fe(OH)j3
por mol HZS. Velocidad de la corriente 40cm/seg. ; tiem-
po de permanencia aproximadamente 25 seg. La purifice-
cién del aibe de salida en estas condiciones tiene lu-
gar hasta 195 mg/m3.

La pérdida de azufre por reacciones se-
cundarias ascienden en este ejemplo a 42%, y el consumo
de ma2003 es 0,58 g« por g. de HZS.

La presente solieitud, que corresponde
e la presentada en Alemenia con fecha 24 de Marzo de 1955,
bajo el nimero S 43.175 IVb/12e., se acoge & los benefi-
cios establecidos por el articulo 51 del vigente Estatu-

to-Iiey sobre Propiedad Industrial.

- 10 -
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-NOTA -

Los puntos de invencidn, propia y nueve
que se presentan para que sean objeto de la presente
solicitud de Patente de Invencidn en Espafia, por VEINTE
afios, son los siguientes:

12 ,~"Procedimiento de purificacidn del
aire residual de fébricas de viscosa por medio de sus-
pensiones de hidrdéxido de hierro alcalinas, caracteri-

zado porque por mol de H,.S se emplean por lo menos 7,5

moles Fe(Oﬂ)S ¥y porque ei aire de salida se hace pasar
a través de las suspensiones de hidrdxido de hierro con
una velocidad, como minimo, de 30 cm/seg. , después de
lo cual se retira el sulfuro de carbono, en la forma co-
nécida, del aire de salide libre de nZS.

29%- Procedimiento segin la reivindice-~
cién 1, caracterizado porque se utiliza una suspensidn
alcalina de hidrdxido de hierro con una concentracidn
tal que haya disponibles 30 moles de Fe(OH)3 por mol

de HZS'

32,.- Procedimiento segin las reivindica-
ciones 1 y 2, caracterizado porque el aire de salida,
con un contenido de 0,8 g. de H2S/m3, se hace pasar a

través de la suspensidn con una velocidad de 150 cm/seg.

- 11 -



42.- Procedimiento de purificacidn del
aire residual de fdbricas de viscosa.
Tal y como se ha descrito en la Hemoris
que antecede y para los fines que se han especificado.
5 Lz presente Llemoria éonsta de doce hojas
escritas a mdéfuina por una sola cara.
smaria, 23 WARSE -
P. A,

as Cizabyre
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