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El objeto de la patente principal No.
%17.786 es un procedimiento para la separacidn de amoniaco, 4-
cido sulfhidrico y 4cido cianhidrico de gases, especialmente de
gas de horno de cogque, en que éstos se lavan con una solueidn
acuosa de ferrosulfato (ferro-II-sulfato cristalizado), prefe-
rentemente de una solucidn de ferrosulfato sdélidoc en un conden-
sado de gas. En el lavado se precipita la mayor parte del 4cido
sulfhidrico como sulfuro de hierro (FeS) y el amoniaco se combir
na como sulfato aménico (NH4)ZSO4). El 4cido cianhidrigo se trans-

forma en su mayor parte en un compuesto sélido de cianurc férri

co. Los compuestos sélidos se separan de la salida del lavado
y seguidamente se calcinan, El didxido sulfurico resultante en
ello se elabora para transformarle en Acido sulfirico. De la sof
lucién de sulfato amdnico, resultante en el lavado, se produce,
de manera usual, sulfato amdnico.

En este procedimiento representa la re

lacidn estequiomdtrica de amoniasco, respecto al Acido sulfhidri
co, una influencia porcue en ellavado con solucién de ferrosul-
fato se combina solamente como sulfuro de hierro la parte del

dcido sulrhidrico, correspondiente al contenido de amcniaco del
gas a depurar. Como en el gas de la fabricacidén de coque general-
mente existe Acido sulfhidrico en exceso, la patente principal
No. %17.786 tiene previsto separarle por una subsiguiente depu-
racidn.en seco. El invento se refiere a un ulterior desarrollo

del procedimiento descrito., El mismo tiene como base el proble-
ma de hacer posible la eliminacidén sin restos de amoniaco, Aci-
do sulfhidrico y 4cido cianhfdrico renunciando a la depuracidn

e seco, que sucede al lavado con ferrosulfato,
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En un procedimiento para la eliminacidn de
amoniaco, 4cido sulfhfdrico y Acido cianhldrico de gases, espe-+
cialmente de gases de fébricas de coque, en que &stos se lavan
con una solucidén acuosa de sal de ferrosulfato (lavado de ferrg-
sulfato) segdn la patente 317.786, el invento consiste en que
la salida del lavado del ferrosulfato se trata total o parcialf
mente con oxIgeno o con gases conteniendo oxIgeno, especialment
te con aire, y los gases, que abandonan ei lavado de ferrosul-
fato, para la eliminacidén sin restos del amoniaco, del #Acido
sulfhldrico y del 4cido cianhldrico, se someten a un lavado pog-
terior con la salida de lavado asl tratada. Del producto de sat
lida del lavado de ferrosulfato, por lo tanto, no se separan,
como en el procedimiento Segﬁn la patente principal, los com-~
puestos sélidos, sino que toda la salida de lavado, que toda-
vla contiene ferro(II)-sulfato, se trata en un oxidador mediant
te oxIgeno o gases conteniendo»oxigeno, especialmente aire. Es+t
to se efectda de tal modo, que se conduce el producto de sali-

da del lavador total o parcialmente a temperaturas de 70 a 100fc
desde abajo hacia arriba en corriente continua igualada con los
gases conteniendo oxIgeno, a través del oxidador. En la cabeza
del oxidador el producto de salida de lavador oxidado se deja
-salir con los compuestos sélidos contenidos en el mismo y se
utiliza como medio lavador muy activo para el lavado posterior
del gas ya lavado con solucidn de ferro (II) -~ sulfato (solu-
c¢idn de ferrosulfato.

Ha demcostrado ser conveniente utilizar
también en el procedimiento segin el,presente invento para el
lavado de ferrosulfato una solucidn de ferrosuliato en conden-~

sado de gas.
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El inyento prevé ademfs agregar a la solu-
cidn lavadora, para el lavado con ferrosulfato, una cantidad de
ferrosulfato tal que en el producto de salida del lavado, que
se aporta al tratamiento oxidativo con oxfgeno o con gases con-
teniendo oxfgeno, exista todavIa ferrosulfato.

Segin otra caracterIstica del invento, se
antepone al lavado con ferrosulfato un grado de tratamiento, en.
el que el gas crudo se lava con el producto de salida de lavado
posterior con un valor del pH del medio lavador hasta aproxima-
demente 7,5, Por este tratamiento se elimina sin dejar restos
el sulfato de hierro, eventualmente todava existente en el 1I-

quido lavador.

Es también especialmente ventajoso conducir

la solucidn lavadora en circuito en todas las tres fases lavado
ras. Adecuadamente se efectda el tratamiento de los gases, es
decir la eliminacién del amoniaco, del 4cido sulfhfdrico y £ci-
do cianhfdrico, segin el presente invento, antes de refrigerar-
se los gases.

En el dibujo se representa un esquema de la
marcha del procedimiento segdn el presente invento, en base del
cual éste se explicard m4s detalladamente en lo que sigue:

- El gas procedente de la fase previa de un
horno de coque, despuds de haberse depurado electrostdticamente

pasaa fravés del conducto 1, en la parte inferior del lavador 2

el que abandona por el conducto 3 en el extremo superior, El la:

vador est4 subdividido en tres fases I, IT y III. El lavado con

ferrcsulfato se efectda en la fase II con una solucién de sal 4

i

ferrosulfato en condensado de gas caliente, que se prepara en
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el recipiente 4 y, a través de una bomba 5 y el conducto 6, 1lle-
ga al lavador. E1 producto de salida de lavado se extrae a tra4
vés del conducto 7 y para el m4&s intenso contacto con el gas
se hace retroceder al lavador por medio de la bomba & y a tra-
vés del conducto 9 en circuito. Una cantidad del producto de
salida de lavado, correspondiente al producto de entrada, se
extrae del circuito y a través del conducto 10 se conduce al
recipiente 11. En el lavado de. ferrosulfato se transforma el a+
moniaco existente en el gas en sulfato ambnico y la cantidad
de &cido sulfhfdrico correspondiente a la reaccidn se transfor+
ma en sulfuro (II) de hierro; al mismo tiempo se forman compues-
tos complejos de cianuro de hierro. ELl producto de salida de
lavado llega desde el recipiente 11 total o parcialmente a trat

v&s de la bomba 12 y del conducto 13 al oxidador 14, en cuya

parte inferior sl mismo tiempo se comprime a través del conduc{
to 31 aire comprimido. El tratamiento del producto de salida

de lavado en el oxidador se efectda en corriente continua des-
de abajo hacia arriba. En el tratamiento en el o#idador, una

parte del sulfuro (II) dé hierro, existente en el producto de

salida de lavado, se transforma en hidréxido (III) de hierro y
en azufre elemental. La solucidn se extrae en la cabeza del o-
-xidador a través de la tuberfa 15, llega al depésito 16 y des-
de allf a travéds de la bomba 17 y del conducto 18 a la fase II&
en la parte superior del lavador 2. En el caso de que los gases,
que abandonen la fase II, contengan todavia pequefias cantida-
des de amoniaco, éstas se eliminan en la fase ITI por el sulfat

to de hierro, que todavia est4 en la solucién sobreoxidada, A-

demds se efectda en la fase III la combinacién sin dejar restos
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del 4cido clorhfdrico, todavfa existente, y del 4cido cianhfdri]

co. El gas, que abandona el lavador por la tuberfa 3, por lo
tanto, est4 depurado libre de trazas de amoniaco, 4cido sulfhif
drico y fcido cianhldrico, y se conduce hacia la refrigeracidn.

El producto de salida de lavado de la fa-
se IIT, a través de la tuberfa 19, 1la bomba 20 y la tuberla 21
se conduce también en circuito y, a través de la tuberfa 22, se
extrae del circuito una cantidad correspondiente a la cantidad
aportada. E1l producto de salida de lavado de la fase III se com-
pone de una solucidn de sulfato aménico, principalmente con a-
zufre elemental, sulfuro (II) de hierro, hidrdxido (III) de hier
rro, eventualmente sulfuro (ITI) de hierro,compuestos complejos
de cianuro de hierro y eventualmente sulfato de hierro residual
disuelto.,

El sulfato de hierro no puede separarse,
como los otros compuestos, por via mecénica, por ejemplo, por
filtrado, de la solucién de sulfato aménico. Como es condicién
previa para la preparacidén de sulfato aménico sdlido puro, que
la solucidn no contenga sulfato de hierro, segin el invento, el
producto de salida de lavado de 1la fase III se conduce al depdf
sito 2%, al que se conduce también la parte eventualmente no o-
xidada del producto de salida de lavado de la fase II. El pro-
ducto de salida de lavado, respectivamente las mezclas de los
productos de salida de lavado, a través de 1la bomba 24 y la tu-
berfa 25, se aporta a la fase I del lavado, en los que se ponen
en contacto con el gas crudo que penetra a través del conducto

1.

En este tratamiento, el sulfato de hierro
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residual se transforma en sulfato aménico y sulfuroc de hierro.
El producto de salida de lavado se conduce también en circuito
a través de la tuberla 26, la bomba 27 y la tuberfa 28; el pro-
ducto de salida de lavado, libre de sulfato de hierro, llera a
través de la tuberfa 29, al depdsito 30. La ulterior elabora-

cién se efectda de tal manera que la solucidn se conduce a tra-
vés de la tuberfa 31 a un filtro, en el que se separan las ma-
terias sdlidas, que se calcinan para la obtencién del azufre,

E1l producto filtrado se elabora en un evapérador para obtener

sulfato aménico sdlido.

Ejemplo de ejecucién:

Como material de partida sirvid un gas
de f4brica de coque de composicién usual con las siguientes im+

purezas:

10 g HyS/Nn’
8 g 1\1}13/Nm5
1 g HCN/Nm’

En 10,000 Nm® de este gas crudo, que se
sometieron al tratamiento segin el invento, por lo tanto, es-
taban contenidos

100 kg de st

80 kg de NH3

10 kg de HCN,
El gas crudo primeramente se desalquitra-
né electrostfticamente y después se suministrd a la fase infe-

rior (fase I) del lavador, desde la que entré en la fase II cor
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los siguientes contenidos de impurezas:

6,5 g de HZS/Nm3

6,5 g de NH,/tm’

0,7 g de HCN/Nm’

(E1 tratamiento en la fase I se describe m&s abajo).

En la fase IT se efectda el lavado con
una solucidn acuosa al 20% de ferrosulfato. Para lavar se nece-
sitaron 630 Kg de esta sal.

La mezecla de gas, que abandona la fase
II, contiene las siguientes participaciones de impurezas:

1,0 g de H,S/fm’

0,5 g de 1\1}15/1\11113

0,2 g de HCN/Nm®

En la fase, gegin esto, se eliminan porx;
lavado:

55 Kg_st
60 Kg NH3
5 Kg HCN.

ELl producto de salida de lavado de 1la
fase IT se cargd, despuds de ésfo, en el oxidador y se tratd
con 400 Nm’ de aire en corriente continua, se oxidd en ello y 4
-pués se agregé a la fase III como solucidn lavadora para el zas
procedente de la fase II, Bl gas abandoné la fase II libre de
trazas de H2S,NH3 y HCN, En la fase III se eliminaron por lava-|
do segun &sto:

10 Kg de H,S

5 Kg de NH.5
2 Xg de HCN,
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Bl producto de salida de lavado de la fase
IIT se aportd como solucidn lavadora a la fagse I y se udilizd
para el lavado previo del gas crudo, que penetrs en el lava-
dor, que contenia en impurezas:
10 g de st/lm5
8 gde NHZ/Nmz
1 g de HCU/NmS
De los valores arriba indicalos para e} conte-
nido del gas en impurezas & la entrada en la fase II se dedu~
ce que en la fase I se exftrajeron por lavado:
35 Kg de st
15 Xg de NH&
3 Xg de HCN
El producto de salida de la fase I no contenia
ya ningin sulfeto de hierro y se componfa de una soluecidn apro+
ximadamente al 10% de sulfato aménico en la que entre otros
se encontraben los compuestos sélidos de cianuro de hierro y
de sulfuro de hirro.

I‘I 0 T .Ao -
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Ll presente certificado de adicidén comprende

las siguientes reivindicaciones:

l.- Mejorgs inbtroducidas en el objeto de la

patente principel ndmero 317.786, solicitada por: procedimiens
to para la separacidén de amoniaco, deido sulfhidrico y deido

cianhidrico de gases que les contienen, caracterizadas por-

que el producto de salide de lavado de la sal lavadora de fe-
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rrosulfato se trata total o parcialmente con ox{geno o con
gases conteniendo ox{geno, especlalmente con aire, ¥y los geses
que abandonan el lavado de sal de ferrosulfato, para la elimi-
necidn sin dejar restos del amoniaco, del dcido sulfhfdrico y
del dcido cianhfdrico, se someten a un lavado posterior con
el producto de salida de lavado asi tratado.

2.~ Mejoras segin la reivindicacién 1, carac-
terizadas porque para el lavado de sal de ferrosulfato se uti-
liza una soluecidn de ferrosulfato en condensado de gas.

3.~ Mejoras segin las reivindicaciones 1 y 2,
caracterizadas porque la solucidn lavadora para €l producto
lavador de ferrosulfato contiene tanta sal de ferrosulfato,
cue en el ﬁroducto de sa&lida de lavado, que se aports al tra-
tamiento oxidativo con oiigeno 0 con gases conteniendo ox{ge-
no, todavia existe sulfato de hierro.

4,- Mejoras segin lag reivindicaciones 1 a 3,
caracterizadas porgue al producto lavador de ferrosulfato se
le ankteconecta una fase de tratamiento, en la que el gas cru-
do se lava con el producto de salida de lavado del medio lava-=
dor posterior.

5.~ Mejoras segin las reivindicaciones 1 a 4,
“ecarecterizadas porgue la solucidn lavadora se conduce en cir-
cuito en todas las tres fagses de lavado.

6.~ lMejoras segin las reivindicaciones 1 a 8,
caracterizadas porque el tratamiento de los gases se efectia
antes de su refrigeracidn.

7.~ lejoras introducidas en el objeto de la
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patente principal ndmero 31l7.786, solicitada por: " DProcedi-
miento para la separacidén de amoniazco, deido sulfhiarico g
deido cianh{drico de gases que les contienen ",

Segin se describe y reivindicé en la presen-
te memoria descripfiva y se i1lustra con los dibujos que a la

misma se acompatian.

Congta esta meporialde diez hojas foliadus y

escritas & mdquina por una so?a car

Mad%id, = 17 DIC. 1965

ROEB
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