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"Procedimiento para la produccidén de agua pesada®
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inglesa, domiclliada en Bedford Chembers, Covent Garden,
Londres, Inglaterra.
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Este invento se refiere a un procedimiento de
intercambio quimico pera la produccidn de sgu= pesada,o
sea, egua que tiene una proporcidn superior de deuterio.
Serefiere especialmente & un procedimiento perfec-
Se cionado pera la concentracidn de deuterio por rescciones
de cambio quimico. El producto de este proceso de concentra-
¢ién, puede ser hidrdégeno, agus, amoniaco u otre conmpuesto
que contenga hidrégeno, que tiene une proporcidn superlor de
deuterio, con respécto & la concentracidn natural de este

10. cuerpo (alrededor de 145 partes de deuterio por millén de
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partes de hidrégeno). duando el producto del proceso
es el agua, no se precisa ulterior procedimiento'de conver-
sién para la obtencidén de agus pesada,pero cuando el produc-—
to es cualyuier otro compuesto que contenga hidrégeno, es
necesaria la conversidén en agues,por ejemplo, el hidrégeno
puede combinarse con ox{geno para que se produzca el agua
pesade pretendidsa.

- Se han propuesto muchos procedimientos de
cémbio pare la produccién de ague pesada, y de ellos,
leas reaqoiones H2 - H20, Hz- NH3 y HZS - HZO parecen
ser las més favorzbles y tienen elevados factores de

separacién. Técnicamente,los procesos que utilizan el

cambio quimico pueden aplicaerse de uno de dos modos, ©

sea por el procedimiento de torre sencilla, y por el

procedimiento de Qos torres y temperaturas dobles. EL
procedimiento de torre sencilla es, en principio, el

nds sencillo y tiene gran parecido con la destilacién
ordinaria; eadolece sin eumbargo del inconveniente de qué le
disposicién‘del reflujo precisa la conversidn quimica de
cada una de las corrientes de salida de los terminales

de la torre, en la otra corriente; asi, en el caso del

cambio H2 - H_O es necesario convertir el agua enrigquecida,

en hidrégeno,zen un extremo de la cascada y si se
precisa un grado elevado de extraccidén, el hidrégeno ago-
tado, en agua, en el otro extremo. Los procedimientos
convenientes para este objeto no son generalmente asequi-
bles (especialmente en el caso del cambio HZS - 320) T
por esta razén, se ha propuesto el procedimiento de
temperatura doble,

Bn un procedimiento de temperatura doble, se
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utilizan‘dos torres de cambio que funcionan a disvaatas
temperaturas; en una de ellas el deuteric se enriguece en
una de las.icorrientes, y en la otra el deuterio se retirs
parcialmente de esta corriente pasando a la otra a causa

de la disminucidén en el factor de separacidn para el

proceso de cambio a esta temperatura. Estas torres estén

conectadas en serie, de modo que el deuterio se concentra
rd

en ellas, retirdndose producto enriquecido en deuterio, de

cualguiera de las corrientes, desde un punto situado

" entre las dos torres. Por ejemplo, a 302 C.,, el cambio

quimico entre H20 vy H_S conduce 2l enriquecimiento de

deuterio en el HZG’ mfentras que a 1302 C., parte de este
deuterio se dirige nuevamente a la corriente de HZS'
Conectando an. serie destorres que funcionen a estas dos
temperaturas, de tal modo que la fase enriquecida en
deuterio de cada una de las torres circule hacia la otra
torre, puede sxtraerse un producto enriquecido en deuterio,
de la corriente de H20 o de H

2
entre las torres y ademés se congigue un reflujo automético

S, desde un punto situado

de los materiales en el extremo enriguecido de cada torre.

.Para producir un enriquecimiento ulterior, pueden aplicarse

tembien pares de torres de esta naturaleza.

El cambio HZS - H20 tiene equilibrios algo
menos favorables que los procedimientos H2 - H20 6 H2 - N53
pero tiene la ventaja de que la reaccidn es idnica y se
lleva a cabo en una columna de recipientes de barboteo, o
atestada de tipo corriente. Este procedimiento requiere
sin embargo, alrededor de 15,000 a 30.000 toneladas de
vapor por tonelada de agua pesada producida, especlialmente

pera la humectacidén del gas en la torre caliente , y el
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HZS es de naturaleza corrosiva. Como resultado, hay gque
emplear en alto grado los aceros aleados, de modo gque el
coste de la instalacidn es elevado. ,

En 1.940 se descubrid que la potasamide podia
Se usarse como éatalizador homogeneo para la reaccién de
cambio amoniaco~hidrégeno, permitiendo as{ el empleo de
platos o recipientes de borboteo o de columnas atestadas
corrientes. Trabajos ulteriores hen evidenciado que la
reaccién se realiza a un ritmo apreciable al hacer

10. borbotar hidrdgeno fAcilmente a travéds de amoniaco liquido,

incluso a =602 C,, de modo que el procedimiento de dos

torres y températura doble es tamblen aplicablepara esta
reaccidn. Sin emba¥go, se presenta una complicacidn, ya
que la materia prima ha de suministrarse en forma de

15, amoniaco, y para obtener una produccidn ilimitada, es
necsesario poner enicontacto el amoniaco agotado con
“agua natural, en una torre separada de cambio. La constante
de cambio, para esta reaccidn, estd muy cerca de la unidad,
de modo que el amoniaco ertra de nuevo eh elvprocedimiento

20. a le concentracidén naturzl aproximadamente. La reacecidn de
cambio amoniaco=-agua puede realizarse en una torre gque

comprende, esencialmente, una columna convencional &e

destilacién amoniaco=-agua con una seccidén adicional, cerca

de la alimentacién de la cusl se realiza la reaccidn de

25 cambio. Esta torre consume una elevada cantidad de vapor,

y pare la economfa méxima es preferible emplear el calor
desperdiciado de esta torre para otros fines, por ejemplo,
para la saturacidn del gas en una torre caliente. Es
tambien necesario recuperar el catalizador potasamids

30. por evaporacidn de la corriente de amoniaco agotado (en la

t
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. torre de cambio amoniaco-ague) de tal modo que el conéehtrado |
de potasamida puede mezclarse con la alimentacién - re-
enriquecida y, en segundo lugar, deshidratar completamente
la corriente de amoniaco re-enriquecido de la torre de
cambio emonisco-agus, con objeto de evitar la hidrolisis del
catalizador. |

El procedimiento de cambio amoniaco-hidrdgeno
puede 1levarée a cabo tambien en una instalacién devtorré
dnica, en cuyo caso el reflujo puede conseguirse por
"cracking" (destilacién pirogenada) del amoniaco enriquecido,
en la base de la torre. Trabajando a presidn elevada, por

‘ejemplo 290 a 500 atmbésferas, el gas fraccionado (3H2 + Nz)
que sale de la torre puede volverse a combinar en una
instalscidn.convencional de si{ntesis, y el amoniaco agotado
qué asl se forma, ponerse en contacto con el egua en una
torre separada para proporcicnsr material de alimentacién
re-enriqﬁécido; | |

Le reacc@én entre el agua y el hidrdgeno propor=-
ciona factores de separacidén casi idénticos a los del
sistema de amoniaco, a temperaturas andélogas, gungue se
restringe a una zona de temperaturés superiores. Posée

el inconveniente ,sin embargo, de gue no se ha encontrado
todavia un catslizador homogéneo satisfactorio. Por esta
razén, no es posible emplear columnas normales de contacto
Y, para el objeto deseado de ha ideado un tipo de torre
denominado torre “Irail" que comprende platos de borboteo
alternados con ieéhos 0 capas de catalizador en fase de
vapor y que se utilizé durante la guerra en una fébrica
de Trail, B.C. Canédé. Sigbmbargo, no es posible empleaf

estas torres solas en un proceso de temperatura doble, a
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menos que la presidén del gas se cambie entre las torres,
ya que es preciso comservar la relacidn adecuada de vapor
de agua a hidrégeno en la corriente de gas gque penetra en
los lechos o capas de catalizador a las dos temperaturas,
Para vencer esta dificultad, se ha ideado wn procedimiento
en el que se emplea un solo lecho o capa de catalizador
de cambio a elevada temperatura, con uns columna de destila-
cidén, en combinazcidn con una torre "Trail® para formar un
conjunto de temperatura doble. El enriquécimiento obtenido
con un grupo de esta naturaleza, estd estrictamente limitado
¥ se ha propuesto, por tanto, que estos conjuntos se
dispongen en forms de cascada para obtener el grado elevado
‘de ehriquecimiehto que se precisa. Se ha comprobado gue
para el ulterior enriquecimiento del producto de fase unica,
puede emplearse, con resultados ventajosos,vun procedimiento
de destilacidn por ejemplo hidrdgeno, amoniaco o incluso
agua, o un pequeiio ndmero de fases o etapas de cambio
anélogo, de temperatura doble, con preferencia al empleo
de uﬁa cascada de gran ndmero de fases o etapas de tempera-—
tura doble. Un problemza de gran importancia, a este
respecto, es el de reducir al fifnimo las pérdidas de la
corriente de gas en circulacidn, que generalmente esté
sometido a presién. En la primera fase o etapa de una
instalacidén de cambio emn cascada , el gas se agota con
respecto a la concentracién natural &e deuterio, dado que
el equilibrio favorece sieﬁpre la fase liquida, y las
pérdidas son de poca importancia, pero en fases sucesivas
el gas se enriquece y el efecto de las pérdidas es serio.

De acuerdo con este invento, un procedimiento

para la produccidén de agua pesada,comprende el aplicar un
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procesc de cambio que funciona a temperaturs doble, para
obtener un producto enriquecido en deuterio, con respecto

el material introducido en dicho proceso de cambio;

el someter el producto citado a un enriquecimiento ulterior,

mediante un proceso de destilacidén y el trater de nuevo el
desperdicio, agotado de deuterio, del proceso de deétila-
cidn en el procediuiento de cambio de femperatu;a doble
antes citado. |

Més especislmente, un proeedimien%o para la
obtencidén de agus pesada, comprende el aplicar un proceso

de cambio agua-hidrdgeno o amoniaco-hidrégeno, de doble

. temperatura, para producir hidrégeno enriguecido en

deuterio, con respecto al producto introducido en dicho
proceso de cambio; el someter el hidrdgeno enriquecido en
deuterio a un enriqueciﬁiento ulterior, por un proceso
de destilacidén, y el volver a introducir el hidrégeno
agotado de deuterio del proceso de destilacién, en el
proceso de cambio de doble temperatura. EL hidrégeno
ulteriormente enriquecido, producto de la instalacién de
destilacién, puede convertirse a continuacidn en agua
pesada, por métodos conocidos.

Por ei jrocedimiento a que este invento se

refiere se proporciona un proceso de destilacidn en

ciclo cerrado; el proceso de cambio de doble temperaturea se

utiliza para proporcionar ,en efecto, un enriquecimiento

adicional del material introducido en el proceso de destila-

cidn. Asi, pues, le produccidén de una instalacién dada
de destilacibén, aumenta, y el coste de produccidén del
procedimiento combinado puede ser apreciablemente inferior

al de los procesos separados.



-8 -

Para que la naturgleza de este invento pueda -« .
comprenderse con mayor facilidad, vé a describirse a continua-
cibn con referencia al dibujo adjunto, un tipo de este inven-
t0 que comprende un proceso de destilacidn de hidrdgeno que

Se se aliﬁeqta por medio de una corriente de hidrégeno enrique-
cido, desde un proceso de cambio agua-hidrdgeno de )
doble temperatura. ‘

Este invento, sin embargo, no se limita, en
su alcance, a esta construceidn. Aunque se prefiere

x0. la destilacidén de hidrégeno, puede emplearse tambien

la destilacién de amoniaco o agua, y aungue en el caso
representado se emplea un cambio agua-hidrdégeno »
en el proceso de doble temperaturs para suministrar hidré-
geno al proceso de destilacidn, puede emplearse el mismo

15.. proceso de cambio 0 el cambiovagua—HZS en un procedimiento
de temperatura doble, para suministrar agua a un proceso
de destilacidén de ésta, o puede emplearse un cambio
amonisco-hidrégeno para suministrar hidrdgeno a un proce-
dimiento de destilacidén de este gas, o para suministrar

20. amonizco a un proceso de destilacién de este cuerpo. Todas
estas combinaciones estdn comprendidas-en el alcance de
este invento.

Con referencia al dibujo adjunto, que es un
esquema de circulacidén de ungarato de acuerdo con este

25. invento,la corriente de hidrdgeno enriquecido que se
introduce en la instalacién de destilacién, se slimenta
desde una instalacidn de enriquecimiento preliminar de
la corriente de agua, que comprende una cascada de elementos
convencionales deérecientes de cambio dé separacidén agus-

30. hidrégeno a doble temperatura, elimentada & su vez con



hidrégeno procedenie de una instalacidn de tipo conocido
d%transferencia de deuterio a una corriente de agua de
elevada temperatura, que contiene grupos catalizadores de
alta temperatura dispuestos alternativamente y en serie
5 con columnas pera el cambio agua-vapor; cada elemento
de separacién de la mencionada cascada, comprende una
seccidn de enriquecimiento, a través de la cual asciende
‘por la cascada una fraccidn enriquecida de mezcla
vapor-hidrdgeno y una seccidn de agotamiento a través
10. de la cual desciende por la cascada una fraccidn agotada
de mezcla vapor-hidrdégeno. Cada una de las secciones
de enriquecimiento, comprende una torre 13 de cambio
vapor-agua y un elemento 14 de catalizador caliente.
Cada seccidn de agotamiento comprende una torre 1l de
15. cambio vapor-agua y un elemento 12 de catalizador frio.
En los lechos o capas 14 de catelizador caliente, que
funcionan a 6002 C.,por ejemplo, el deuterio pasa del vapof
al hiarégeno, yven las torres de cambio 13, el deuterio
pasa a su vez desde el agua al vapor. El agua agotads
20, resultante de las torres de cambio 13 circula en bucles
cerrados entre las torres de cambio 13 y 11, y se carga
de deuterio en las torres de cambio 11, en las que el
deuterio pass del vapor al agua después de haber pasado del
hidrégeno al vapor en los elementos 12 del catalizador
25, frio.
El agua introducida en la instalacidén de transfe-
rencia de deuterio & temperatura elevada,entra por 3 y
sale por 4 mientras que el agua introducida en la instale-
cién de cembio de doble temperature, penetra por 16 y sale

30, por 17.
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El hidrédgeno. agotado, de la instalacién ce |

destilacién de hidrdégeno, atraviesa 1a\insta1a¢i6n de paso

o transferencia de deuterio a temperatura elevada, y desde
: L}

ella se dirige a la instalacidén de cambio de temperatura

doble, que enriquece el hidrégeno hasta el grzdo deseado.
Este hidrlgeno enrigquecido se introduce a continuscidn en
la instalacidén de destilacién de hi&régeﬁo,a través

de un condensador 18. .

Si los elementos de catslizador y las cplumnas
de cambio de la insta}acién de transferencia a temperafura
elevada funcionan a 6002 C, §1369vC.respectivamente,el
hiardgeno agotado de la instalacidn de destilacidn dek
mismo vuelve a enriquecerse hasta el 0,7 del contenido
naturel de deuterio, paraz su introduccién en la instala-
cidén preliminar de enriquecimiento, de cambio de tempe-
ratura doble. Si los elementos de catalizador calientes
y frios de este Wltima instalacién funcionan a 6002 C.

y 1402 C. respectivamente, el hidrégeno procedente de
le instalacidn de transferenciz puede enriquecerse,por ejemplo,
hasta el 1,4 del contenido naturzl de deuterio, en un
pequefio nimero de etapas, antes de introducirlo en la
instalacién de destilacidén. Asi, la alimentacién de
Geuterio a la instalacién de destilscidn queda duplicade, ¥
el consumo de energia de la instalecidn destilatoria, parea
producir la misﬁa cantidad de deuterio, se reduce a lg
mitad.

N o T A

Descrite suficientemente le naturaleza del
invento,as{ como la manera de realizarlo en ls préctica,

debe hacerse conster gque las disposiciones anteriormente
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indicadas son susceptibles de modificaciones de detalle, en
cuanto no alteren su principio fundamental. Tambien se
hace constar que el invento corresponde a una solicitud de
patente presentada‘en Inglaterra con fecha 4 de Julio de
1956, n® 20.6%8 acogiéndose, por lo tanto, a los
beneficios que conceden los Convenios Internscionesles en
vigor y siendo 1o que constituye la esencia del referido
invento y por lo que se solicita Pstente de Invencidn,por
20 afios en Espafia: "Procedimiento parz la produccidn de
agua pesada"; caracterizdndose por lo siguiente:

12.- Procedimiento para la produccidn de agua
pesada, caracterizedo por comprender el aplicar un proceso
de cambio, de temperatura doble, para obtener un producto
enriquecido en deuterio con respecto a la alimentacidn
del proceso de cambio; el someter dicho producto a un
ulterior enriquecimiento por un proceso de destilacidn y
el volver a tratar en el proceso de cambio de temperatura
doble, el desecho agotado en deuterio del proceso de
destilacidn.

2%2,.~ Procedimiento segfin lo especificado en la
reivindicacidn 18, caracterizado porque el proceso de
cambio, de temperatura doble, esté comstituido por un
proceso de cambio amoniaco-hidrdgenoc.

3¢,- Proéedimiento, segun lo eppecificado en
la reivindicacién-lﬁ, caracterizzdo porque el proceso
de cambio, de temperatura doble, estd comstituide por un
probeso de cambio agua-hidrdgeno.

42.- Procedimiento, segﬁn_lo especificado en-

las'reivindicaciones le, 28 o 38, caracterizado porque el

- producto enriquecido en deuterio es hidrégeno; dicho
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hidrégeno se somete luego & un ulterior enriquecimiento,pbr
destilecién; el hidrégeno agotedo en deuterio, de la destila-
cién citada, vuelve a introducirse en el mencionado proceso

de cambio de temperatura doble, y el hidrdgeno producido,
ulteriormente enriquecido, de la mencionada destilscién,

se convierte en agua pesada,

52,.,- Procedimiento para la produccidén de agua
pesada; tal y como gueda substancizlmente descrito en la
presente memoria e ilustrado en los adjuntos dibujos,.

Esta memoria consta de doce hojas, escritas a
méquina por una sole cara. Q 1951

Medrid, -3 B
UNITEQ KINGDOM snolizc mmERGY AvmHORTTY;

N [
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