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MEMORTIA DESCRIPTIVA

sobre:
"Procedimiento para la obtencién de metales de

"hagses alcelino-térreas". -

SOLICITANTES: FARBENFABRIKEN BAYER Aktiengesellschaft, entidad

alemansa, domiciliada en Leverkusen-Bayerwerk,

Alemania,

Pars la obtencidén de metales de bases alcalino-
térreas se puede, como es sabido, calemntar el hidrido
de bases alcalino-térreas disociéndose asi el hidrdgeno
¥y quedando como residuc el metal alcalino-térreo en forma

5e més o menos pura, segun el grado de impurezas contenidas en

el hidrido. Durante la destilacidn del metal asi obtenido
se pueden aliminar una gran parte de estas impurezes,pero
por este procedimiento no se puede obtener un metal muy
puro ye que el destilado contiene siempre nitrdgeno.

10, El objeto de la presente invencidén es un proce-
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dimiento para la obtencidén de metales de bases alcalino-~
térreas puros medianté el celentamiento de hidridos de
bases alcalino-térreas y destilacidn del metal de base
alcalino-t&rrea - obtenido que consiste en evitar la
influencia del nitrdgeno sobre el metal & destilar.
Sorprendentemente se ha descubierto que el nitrdgeno con-
tenido en el hidrido no pasa al metal a destilar si al
calentamiento se le agrega un suplemento con elevado conte—
nido en aluminio de manera que el nitrdgeno se ligue
en forme de nitruro de aluminio.

Ademds de la disociacidén de los hidridos de
bases alcalino—térreas en hidrégeno y metal elcalino-
térreo se originen durante le descomposicidén térmica
une serie de otras reacciones; asi el carbono, que puede
estar presente en forma elemental o como carbonato, se
tranaforma en carburo de base alcalino-térrea, el azufre en
sulfuro y los compuestos de silicio en siliciuros. Mientras
que todas estas reacciones conducen a compuestos que son
considerablemente menos voldtiles que los metales de bases
slcalino~-térreas, los compuestos de nitrégeno de los meta-
les alcalino-térreos se disocian justamente bajo las condi-
tiones de temperatura y presidn de la vaporizacidn del
metal forméndose de nuevo bajo las de la condensacidn
del metal. Para la obtencidén de metales de bases slcalino-
térreas es por lo tanto de influencia decisiva, que el
nitrégeno se pueda ligar en el residuo de destilacidn al
aluminio, ya que el nitruro de aluminio formado posée una
temperatura de descomposicidén tan elevada que la destilacién
de los metales de bases alcalino-térreas se puede efectuar

sin que al mismo tiempo se disocie el nitrégeno. Como es
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natural, de la cantidad de nitrégeno contenid® el

hidrido inicizal depende la cantidad de aluminio o compues-
tos de aluminio, tales como tierra .ercillose o aleaciones de
aluminio, comd calcio-aluminio, que se han de agregar al
5 suplemento & destilar. Si el hidrido iniciel ya contiene
eluminio, entonces se reduce en forma correspondiente la
cantidad de aluminio gue se ha de afiadir; bajo ciertas
circunstancias es innecesario agregar;aluminio si el
hidrido en bruto contiene ya una cantidad suficiente de
10. aluminio paras poder ligﬁr como nitruro, el nitrdgeno
aistente, por ejemplo 1,52 % Al y 0,28 # N. Al calentar
los hidruros de bases alcalino-térreas a 1000-1150¢,
" bajo presidn normsl, se disocia aproximadamente un 50% del
hiarégeno existente, continuando el celentemiento a
15, 11502 - 13509 la mayor parte del hidrégeno restante, for-
méndose los metales de bases alcalino-térreas fundidos més
0 menos impurificados,bque empiezen a evaporar por encima
de 14002 y que al terminer la destilacidn a 16002 dén
un condénsado de metal puro. Preferentemente se efectuard
20, el procedinmiento a presidén reducida, dé menera que la
disociacidén y destilacidn se efectia a temperaturas
inferiores a 10002 y presiones de algunos cientos de Torr.
heste menos de 10~2 Torr. |
El metal de base alcalino-terrea puro destilado
25, as{ obtenido en presencia de aluminio contiene atin nitré-
geno, aunque en cantidades muy pequefias. e presencia de
estas particulas de nitrdgeno se eliminen, de acuerdo con
la presente invencidén, si el vapor del metal se conduce
e través de separsdores de polvo de alta eficacia pues

30. se ha demostrado que durante la destilzacidn se arrancan
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del cuerpo del fondo particules en forma de po

que

contienen nitrégeno y que quedan incluidas en el metal
durente la condensacidn. Para estos separadores de polvo

se utilizan combinaciones de filtros tal y como se utilizan
en las zonas de vacio basto y vacio fino.

Muy pocas particulas &qlnitfégeno contiene
tambien el metal de base alcalino-térrea que se condensa
después de esmerade filtrucidn del vapor del metal.

De acuerdo con la presente invencién se obtiene un metal
de base alcalino-térrea, que estd précticamente, libre por
completo de nitrégeno, si la descomposicidn del hidrido ¥y
la destilacidn del metal se efectia en dispositivos cuyas
paredes dirigidas hacia la atmdésfera estén frias. Se ha

descubierto que los mencionados ligeros contenidos de

‘nitrégeno son debidos a2 la difusidn de nitrdgeno a través

de lasg paredes calientes de recipientes. De acuerdo con
la presente invencidn se utilizan por ejemplo dispositivos
con dobles paredes entre las cuales se he previstofiaterial
aislante que mantenga'el aumento de la temperatura de

las paredes exteriores deniro de un esirecho margen o le
evite totalmentes A

El brocedimiento segin la presente invencién se
adapta en forma excelente para la obtencidén de metalegde
bases alcelino-térreas de los hidridos técnicos tal y como
se obtienen segin la patente espafiola 222,562,

En el adjunto dibujo se ha representado como
ejemplo un dispositivo que se puede utilizar, de acuerdo
con la presente invencidn, para la obtencidén de metales
de bases alcalino-térreas purisimos.

Bn la figura 1, 1 significa un recipiente
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envolvente aislado térmicamente con el aislamﬁghii 2,
en cuyo interior se encuentra un recipiente de cromo-
niquel 3 que ee puede calentar a la temperatura de reaccién
mediante la calefaccién eléctrica 4. En el fondo del
5 recipiente. envolvente 1 se encuentra una tuberia de alimen-
tacidn 5 para el argén = o cualquier otro gas inerte y
en le parte superior del recipiente envolvente 1 una cone-
xién 6 para una bombe defacio. Desde arriba penetra
en el interior del recipiente envolvente 1 un dispositivo
10, de refrigeracién 7 con dispositivos de alimentacién y
evacuecidn 8 y 9 para el agente refrigerante, como agua
de refrigeracién. En este dispositivo refrigerador se
precipita el metal 10 destilado. El materisl inicieal 11
ge encuentira en el fondo del recipiente de cromOHniquel, 3.
i5. Fl metal destilado del materisl inicial 11 pasa en forma de
gas a través de los filtros de polvo 12. Entre la conexidn
del vacio y la tuberia de slimentecidén del argdén 5 se ha
previsto une bomba de circulacidén 13. Las figuras 2, 3
¥ 4 muestran una vista 2 y secciones 3 y 4 de dispositivos
20. de filtro para la separacién del polvo que esencislmente se
componen de placas de metal colocadas en posicidén inclina-
da 14 y une criba metélica 15 que se puede encontrar
debajo, como muestra la figura, 3, O encima, como aparece en
la fig. 4, de las placas metdlicas 14 colocadas en
25. posicidn inclinada.
las figuras 5 y 6 muestran en vista 5 y en
corte 6 otra forme de ejecucidén de un separador de polvo
que principalmente se compone de placas agujereadas 16
con agujeros desplazados entre si y una criba de metal

30. 15. Otra forms de ejecucidn de un separador de polvo estd
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mostrada en lasfigures 7 y 8, en vistagygeé ﬁte en 8,

Este se compone esencialmente de dos o més discos anulsres
17 colocados concéntricamente a distancia entre si cuyos
didmetros aumentan de abajo arriba y que estd cubierto
por una placa 18 asimismo colocada a distancia. Debajo

del dispositivo se encuentra una criba de metal 15.

EJEMPLO 1 -

12,5 kg. de hidrido de calcio tecnico de la
conmposicidn: ( en % en peso)

Ca 83,19 0 5,%1 P 0,01 Pe y otros 0,80

H 3,62 N 0,88 Si 1,24

¢ 1,94 S 0,93 4e 1,68

con un contenido de hidrido de calcio eficaz de 72-~73 %,
se celientan después de afiadir 0,125 kg. de una aleacidn
de calcio=-aluminio que contenga 50% de aluminio, en
un dispositivo como antes descrito, estando la bomba de
vac{o trabajando con una potencia de aspiracidn de 50
m3/h , POr la calefaccién eléctrica con una potencia
calorifuga de 8 KW, Después de 3 horas se ha alcanzado
una temperatura de 9002 y una presidn de 0.1 Torr.
Después de coneétar dos bombas de difusidn de mercurio
se sigue calentandoc con }a potencia calorifuge total y
por debajo de 102 Torr durente aproximadsmente 1 hora
més hasta gque la temperatura repentinamente empiece a subir
haste cerca de 10002, A continuzcién sé enfria el horno
bombeando & través del horno un argdn sometido a una
presibén de 6 atm, mediante un compresor de circulacién.
En el dispositivo de refrigeracidén se obtienen 8,1 kg.
de metal de calcio con une pureza de 99,98 %.

El andlisis total, dé:
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Ca aprox. 99,98 %

Sr 0,005 %
Ba. menos de 6,001 % 23 O Q4 6
Mg aprox 0.005 % & L
De Ne + otros metales elcalinos,aprox.0.001 %
Si menos de 0,001 %
Al menos de 0,001 %
V+M¥n aproX. 00005 %
Fe y otros metales menos de 0,001 %

10. N aprox. 0.0002 - 0,0004 %
0 menos de 0,001 %
c " 0,001 %

H aprox. 0,005 %
Durante la elaboracidén de hidrido de bario con
15, 52 % de BeH, y un hidrido de estroncio con 55 % de Sri,

en forma idéntica, se obtuvieron resultados andlogos.

N o T A

Descrita suficientemente la natursleza del invento,
20, asi como la menera de realizarlo en la préctica, debe ha-
cerse constar que las disposiciones.anteriormente indicadas
son susceptibles de modificaciones de detalle, en cuanto
no altere su principio fundamentel. Tamblen se hace constar
que el invento corresponde & una solicitud de patente
254 presentada en Alemania con fecha 26 de Septiembre de 1955,
n® P 18.508 VIa/40a , acogiéndose, por lo tanto, a los
béneficios gue conceden los Convenios Internacionales en
vigor y siendo lo gue constituye la esencia del referido
invento y por lo que se solicita Patente de Invencién,
30. por 20 afios en Espafia:"Procedimiento para la obtencién de
meteles de bases alcalino-térreas"; caracterizdndose por
lo siguiente:
12.~ Procedimiento para la obtencidn de
meteles de bases alcalino-térreas, mediente el celenta~

35. miento de hidridos de bases alcalino-térreas caracterizad
: porgue
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se evita el efecto del nitrdgeno sobre el metal déstilado.

22,- Procedimiento, segun reivindicacidén 18,
caracterizéndose porgue el calentamiento se somete
un suplemento con tal contenido de aluminio, que el
nitrdégeno se liga en forma de nitruro de aluminio.

32,- Procediniento,segin lo especificado en
les reivindicaciones 12 y 28, caracterizéndose porgue
el arrastre de polvo nitrogenoso durante la destilacidn
se evita mediante el montaje de filtros de polvo,
preferentemente -une combinacién de filtros con uns
eficacia dptima @ presidén normal o vecio reducido y
filtros con eficecia dptima a elevado vacio.

42.- Procediniento,seguin lo especificado en
les reivindicaciones 12, 28 y 38, caracterizdndose porque
la difusidén de nitrdgeno a través de las paredes calientes
del aparato se evita mediamtela utilizacidn de envolven-
tes dobles con exterior frio.

52,- Procedimiento para la obtencién de metales
de bases alcalino-térreas; tal y como queda substencial-
mente descrito en la presente memoria, e ilustrado en
los adjuntos dibujos.

Esta memoria consta de oAho hojas escritas a

H

engesellschaft.
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