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En la memoria descriptiva de la patente espafiola
ne 3;5.863 se deseriben un procedimiento y un dispositivo
para la preparascidn de carbonato de bario. De acuerdo con
este procedimiento une solucidn de sulfuro de bario es in-
troducida en una columns con mecanismo de agitacidn la cual,
tal como se representa en la figura 1, consiste en un reci-
piente oillndrico 1, que estéd unido con un recipiente de
mentenimiento 2 con un mecanismo de agitacidn 2a y que estéd
Provisto con un meeanismo de agitacidén 3 con varios brazos
agitédores 4 y en cuyas paredes estén colocados platos in-
termedios 5, los cuales estan provistos con una parte reba-
jada o hundida 6, de menera que resultan varios espacios
de reaccidn 7, que estén unidos entre si por medio de tubos
8, los cuales estén coloocados o bien sobre las paredes del
recipiente o bien en los piatos intermedios, mientras que
el didxido de carbono es introducido por 10 en la parte
inferior de la columna, Por 12 se-evacﬁa el sulfuro de hi-
drdgeno resultante y por 13 sale la suspensidn de Bac0,.

De acuerdo con una forma de realizacidn preferi-
da del procedimiento la adicidn de COp o de solucidnm de
sulfuro de bario se regula dependiendo de la conductividad
del 1iquido de reaccidn en el tercio inferior de la columna
después de que ha reaccionado al menos 80 % del bario.intro-
ducidé para formar carbonato.

'E1 procedimiento, en relacidn con los procedimien
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tos has*a shora conocidos para la preparacidon de earbonato
de bario posee diferentes ventajas, tales como la posibi-
lidad de trabajar de modo continuo; ademis de ello el car-
bonato de bario obtenido se caracteriza por un contenido
de azufre especialmente pequeiio,

Se ha encontrado shora que este procedimiento,con
todas las ventajas que se citaron en la patente espafiola ne
375.863, puede utilizarse para la precipitacidn de carbona-
to de estroncio. De acuerdo con el procedimiento del in-
vento, de modo enteramente sndlogo a como se describe en
la patente espaficla n? 375.863 para la preparacién de car-
bonato de bario, se aflade una lejia de sulfuro de estron~-
cio desde arriba, por 11, en la columna con mecanismo de
agitacidn representado en la figura 1, mientras que al mis-
mo tiempo se introduce por 10, desde abajo, COQ.AEn la par-
te inferior D de la columna, en la cual practicamente sdlo
existe una suspensidn de carbonato de estroncio, se hace
reaccionar el Sr(SH)2 restante que eventualmente todavia
estd presente para formar carbonato de estroncio, y el
sulfuro de hidrdgeno disuelto fisicamente en la suspensidn
es expulsado por el CO, introducido. El gas que se acumula
en la parte superior 7 de la zona inferior D y que consis-
te en lo esencial todavia en €O, con pequefias porciones

de Hy3, e conducido a continvacidn a travis del tubo en

.U 8 a la parte inferior de la siguiente zona C, En ésta

-3 -



1¢

15

20

25

2,8.72

405655

“sirve précticamente sélo para precipitar carbonato de es—

troncio a partir del Sr(SH), presente,

A causa de la concentracidn de SrS ya pequefia en
esta zona ¢ se aconseja medir aqui la conductividad, con
cuya ayuda se gobierna la adicion de ¢02 o la dosificacidn
de la solucidén de sulfuro de estroncio. Este gobierno de
la dosificacidn de los participentes en la reaccidn mante-
niendo constante la conductividad en valores por.debajo de
10 wS/em, preferiblemente entre 3 y 5 mS/cm, hace posible
un funcionamiento uniforme y homogéneo de la columna.

La dosificacidn del didxido de carbono y/o también
de la solucidn de sulfuro de estroncio puede realizarse na-
turalmente también de otro modo.

La fijacidn de la oonductividad en wun valor
constante tiene lugar mediante el consumo de yodo determi-
nado de una vez por todas en el extremo de la columna, Es-
te no debe sobrepasar los 10 ml, de una solucién 0,1 N de
yodo para 100 ml, de suspensidn o lechada de Sr00,, 1o
cusl corresponde a una reaccidn casi total para formar
SrCO3.

El gas que sale de la zona C, el cual en su ma-
yor parte consiste todavia en €Oy, es conducido de nuevo
a la parte inferior de la siguiente zona B, Este reaccio-
na también aqui en primer lugsr con el Sr(SH), ya formas-

do asi como con el restante Sr(OH),. El gas que se des-
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prende de esta zona B contiene shora predominantemente
H,S con porciones de C0,. Es conducido a la parte supe-
rior A, Aqui reacciona con Sr(OH)2 para formar SrC0;, ¥
al mismo tiempo tieme lugar la reaccidn entre Sr(0H), ¥y
suwlfuro de hidrdgeno pare formar Sr(SH)z. También tiene
lugar una reaceidn entre Sr(SH), y CO,.
' El gas de escape que sale de la columna contie-
ne casi exclusivamente sulfuro de hidrdgeno; el carbonato
de estroncio casi pufo sale por 13.
La concentracidn de la solucidn de sulfuro de
egtroncio carece de importénbia. Por razones econdmicas
se la escogerd con un valor no demasiado pequeiio, y con-
centraciones apropiadas se encuentran entre 30 y 70 g/1.
Para la temperatura de reaccidn hay que tener en cuenta
que el SrS es mis diffcilmente soluble que el BaS; por 1o
tanto, la temperatura de reaccidn se ha de escoger con un
valor algo més elevado, por ejemplo entre 60 y 90¢ C, Con-
venientemente el 002 eé introducido en un pequeiio exceso,
La ventaja del procedimiento de acuerdo con el
invento egtriba en el modo de trabajo continuo, con lo
cual se hace considerablemente mds rentsble la preparacidn
de carbonato de estroncio. Otra ventaja esencial mas con-
siste en que la impurificacidn con azufre del carbonato
de estroncio resultante es pequefia, de modo que el produc-—

to puede ser llevado a utilizacidn sin pﬁrificaeién adicio-
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nal, Mediante lavado con lejia de sosa se puede disminuir

todavia mis, cuando se desgee, el contenido de azufre,

Ejemplo.

En la columna con mecanismo de agitacidn con un
contenido de 200 litros, que se representa en la figura 1,
se introducen por 11, cada hora, 100 litros de lejia de
sulfurc de estroneio con una concentracidn de 65 g de
SrS/litro y una temperatura de 739C. La cantidad de SrS
que se afiade por hora es por consiguiente de 6500 g, lo
cual corresponde a una adicidn de iones Sr de 4.758 g.

Por abajo, por 10, se introducen cada hora 2.600g,
es decir 1,335 litros de Co,.
Al comienzo de reacecidn, en el extremo de la co-

lumna se detsrmina el consumo de yodo, Egte asciende a 7 ml

de solucién N/10 de yodo para 100 ml de la suspensién de

JSrCQ3.

_ En la parte inferior de la zona C se retira una
corriente parcial de la solucidn y se la conduce a través
de un aparato medidor de conductividad 9 exento de electro-
dos. A causa de la reaccidn practicamente total en el ex-
tremo de la columna resulta en este punto un valor de con-
ductividad de 3 mS/em, lo cual corresponde a 3 g de Srs/li-
tro 0 a un grado de transformaéién de 954, Con desviacio-
nes desde este valor se modifica la cantidad introducida

de'coe ¥y se gobierna adecuadamente la in%roduccisn, 3i la
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conductividad se eleva por encims de este valor, médiante
un cireuito electrlco se pone en accionamiento una valvula

de regulacion ¥ se sumenta la introducecidén de CO., de mane~

!
ra que se garantiza un grado de transformacidn piactioamen—
te cuantitative. Andlogamente, al disminuir la conductivi-
dad se disminuye la cantidad introducida de COp. De este
modo se procura que durante toda la operacion de precipita-
cién la conductividad sea mantenida constante enm un valor
de 3 mS/em, de manera que siempre se logre en la practica
un rendimiento cuantitativo,

El ges que sale de la columna por 12 consiste en
92% de sulfuro de hidrdgeno y en 8% de didxido de carbono.

En el rebosadero del recipiente de mantenimiento
2 salen por 13, cada hora, 7937 g de SrC0,; esto correspon-
de 2 un rendimiento de 99%, referido al SrS empleado.

Si la concentracidn de la solucidn afiadida de sul-
furo de estroncio es gumentada a 70 g de SrS/litro, y se
mantiene constante el valor de la conductividad en la zona
C en 3 mS/om, aumenta sutomaticamente la cantidaed afiadida
de 0O, desde 1335 litros por hora a 1436 litros por hora,
En este caso salen por el rebosadero del recipiente de man-
tenimiento 8547 g de SrCO3 por hora,

El endlisis del carbonato de estroncio seco pro-

porciona los siguientes velores:



8rC04 98,50 %

Srs 0,20 %
S global 0,80 % en forma de SrS0,
Correspondiente a 0,139% en forma de §2~

5 Densidad aparente 0,40 g/cm3

Densidad en estado compac
to 0,80 g/cm3

La presente solicitud, que corresponde a la presen
tada en la Replblica Federal Alemans, el 9 de Agosto de 1971
con el nidmero P 21 39 818.5, se acoge a los beneficios del

10
articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

~ RELVINDICACIONES -

15

Los puntos de invencidn propia y nueva gue se pre
sentan para que seen objeto de esta solicitud de Patente de
20 Invencidn en Espafia por VEINTE afios, son los que se recogen
en las reivindicaciones siguientes:
18,~ Procedimiento para la preparacidn de carbo-
nato de estroncio, caracterizado porque se introduce wna so-
lucidn de sulfuro de estroncio en una columne con mecanismo

25 de agitacién que estd constituida por un recipiente cilindri

25.2-75 : -8~
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co (1), que estéd unido con un recipiente de mantenimien-
$o (2) con wn mecenismo de agitacidn (28) y que estd pro
visto de un mecanismo de agitacidn (3) con varios brazos
agitadores (4) y en ocuyas paredes estdn colocados platos
intermedios (5), los cuales estdn provistos de una parte
rebajade o hundida (6), de manera que resultan varios es
pacios de reacéién, que estén unidos entre si por medio
de tubos (8), los cuales estdn colocados o bien sobre las
paredes del recipiente o bien en los platos intermedios,
y porque en la columma con mecenismo de agltacidn se incor
pora didxido de carbono en contracorriente con dicha solu-
cidn de sulfuro de estroncio.

28~ Procedimiento segin la reivindicacidn 18,
caracterizado porque la adicidén de COp o de solucidn de
sulfuro de estroncio es regulada en el tercio inferior de
la columna dependiendo de la conductividad del liquido de
reaccidn, despuds de que ha reaccionado al menos 80% del
estroncio introducido para formar carbonato.

8,- Procedimiento para la preparacidn de car-

bonato de estroncio.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que an~
tecede, representado en los dibujos gque se acompafian y pa-—

ra los fines que se han especificado.

|



Esta Memoria consta de diez hojas escritas a

méquina por una sola cara.
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