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En la preparacién de hidruros de metales
alecalinos, en especial de hidruro de sodio, por reac—
cién de metal alcalino fundido con hidrégeno, se tra-
baja por lo general en recipientes de reaccidén, en los
que el material de reaccién se mantiene continuamente
en movimiento mediante rastrillos. Puesto que por lo
goeneral el hidruro de metal alcalino que'se forma oclu~
ye metal alcalino ain no transformado, y lo sustrae de
la reaceidn posterior con hidrdgeno, por lo que la ve-
locidad de reaccidn puede ser reducida tan fuerbtemente
que ya no tenga lugar ninguna reaccidn adicional, y se
pone en duda la realizacién econdémica del procedimiento,
Se propusieron ya la mis diversas variantes del proce—
dimiento, para soslayar estos inconvenientes. Asf, por
ejemplo, es conocido insuflar hidrégeno sobre la super-
ficle de la masa fundida de metal alecalino y-retirar el
hidruro de metal alcalino formade, inmediatamente des-
pués de su formacidn, de la superficie de la masa fundi-
da por medio de hidrdgeno en exceso. A causa del exceso
de hidrégeno necesario, que para su devolucién al proce--
dimieanto tiene que ser liberado de polvo de hidruro y
comprimido de nuevo, tampoco este procedimiento estd
libre de inconvenientes considerables.’

Para acelerar la reaccifn entre los compo—

nentes de la misma, se han empleado ya también sustancias
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extrafias, tales como fenol, 4cidos grasos y sales de
éstos, con las que se debfa favorecer la humectacién

o activar la superficie. Sin embargo, estas sustancias
extrafias tienen que ser eliminadas de los hidruros de
metales alealinos,a continuacién, en una purificacién
adicional, que encarece el procedimiento;

Ademés se intentd dejar al descubierto cons-
tantemente, mediante desmenuzamiento mecénico continuo,
la superficie del metal alcalino, para hacerla accesible
para el hidrégeno, pero por otra parte esto conducfa a
gue el hidruro de metal alcalino resultase en forma di-
vidida de manera extraordinariamente fina; en esta forma
era inflamable con especial facilidad y por ello sélo se
podfa manipular con grandes dificultades.

Finalmente, es conocido de la memoria de la
patente alemana 490 077, emplear hidruros de metales al-
calinos como agentes de dilucidn y de distribucién en
la reaccidén de un metal alcalino 1lfquido, finamente di-
vidido, con hidrdgeno. Sin embargo, es comin a todos es-
tos procedimientos’ conocidos el hecho de que se obtiene
un hidruro de metal alcalino de cristales comparativa-
mente finos, que no fluye libremente, que se inflama
muy fhcilmente en el aire, de modo espontdneo incluso,
vor lo que son imprescindibles complicadas y costosas

medidas de seguridad para almacenar, transportar, trans-
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ferir y descargar estos hidruros de metales alcalinos
de cristales finos. Por consiguiente, por razones de
seguridad, s6lo era posible poner en el comercio los
hidruros de metales alcalinos puros, capaces de reac-
cionar y de cristales finos, suspendidos en grandes
cantidades de aceite. Por consiguiente, el empleo de
hidruro de metal alcalino en una forma muy pura no era
pricticamente posible; puesto que sélo por purificacio-
nes muy costosas podfa oblenerse un producto libre de
aceite, que no fuese inflamable esponténeamente en aire,
No obstante, también es conocido un hidruro
de sodio de cristales finos no inflamable espontineamen—
te, con tamafios de granos de 10 a 15?” que se obtiene “
afiadiendo cantidades muy pequefiag de monéxido de carbo-
no al hidrégeno, antes de la reaccidn con sodio, Sin em-
bargo, este producto tiene igualmente inconvenientes ine-
quivocos, puesto que su superficie especifica es mayor
por lo menos en una potancia de diez que la de los pro-
ductos habituales, Ademds de ello, este hidruro de sodio
eg inactivo por pasivacidén superficial, que ha de ser
atribulda a los formiatos, oxalatos, carbonatos y al car-’
bono elemental formados, de forma indesseable, en la reac-
cibn entre monéxido de carbono e hidruro de sodio. Por
consiguiente, el producto tampoco tiene nunca una pure-‘
za de 100%.,
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La presente invencidn se establecid la mi-
gidn de preparar hidruros de metales alcalinos puros,
capaces de fluir libremente, no inflamables esponténea-
mente en aire y no impurificados por sustancias extra—
fias que, 0 bien resulitasen con una estructura cristali-
na tan gruesa que pudiera suprimirse cualguier estabi-
lizacién con aceite, o que, en forma desmenuzada, sélo
necesitaran para la estabilizacién cantidades de aceite
tan pequefias, que los hidruros de metales alcalinos es-
tuvieran exentos de adhesividad y a pesar de ello fue-
ren no inflamables esponténcamente, ¥y que ademds las
cantidades de aceite se pudieran eliminar fécilmente.

La solucién de esta misién es un procedi-
miento para la preparacién de hidruros de metales alca~
linos no inflamablesg espontdneamente, por reaccidn de
metales alcalinos 1lfquidos con hidrdgeno, en presencia
de hidruro de metal alcalino previamente formado, carac
terizado porque en el hidrure de metal alealino previge

mente dispuesto mantenido en el recipiente de reaccién,
con una sobrepresidn aé'hidrdgeno ajustada a valor cons-
tante y en movimiento continuo con una velocidad perifé-
rica de los tiles de mezclado que se mueven por el Bor-
de de 0,5 a 2 m/s, se introduce continuamente por unidad
de tiempo, a temperaturas en el intervalo entre 250° y

3102¢, s86lo suficiente metal alcalino lfquido y sélo su~
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ficiente hidrégeno para que tenge lugar una reaccién
éstequioméﬁrica, con formacidén de un hidruro de metal
alcalino de grano grueso, no inflamable esponténeamen—
te, con tamafios de grang en el intervalo entre 100 y
1000 p, que eventualmente, a continuacién, es molido
para obtener un hidruro de metal alcalino de grano fiino,
con una superficie especffica comparativamente menor, en
una mezcla consistente; por una parte, en hidrocarburos
o mezclas de hidrocarburos inertes frente g hidruros de
metal alcalino, lfquidos, con puntos de ebullicién en
el intervalo entre 2209 y 4002C, y por otra parte, en
hidrocarburos igualmente inertes frente a hidruros de
metales alcalinos, con punto de ebullicidén en el inter-
valo entre 202 y 1602C, como disolvente, y por evapora-
cibén del hidrocarburo de punto de ebullicién mis bajo,
hasta oomo miximo a 902C, se recupera hidruro de metal
alcalino estabilizado, exento de adhesividad e igualmen-
te no inflamable espontineamente,’

Se comprobd que el procedimiento puede lle-
varse a cabo con especial éxito si el metal alcalino 1i-
quido y el hidrégeno se introducen continuamente en el
hidruro de metal alcalino previamente dispuesto, a tem-
peraturas en el intervalo entre 275 y 300¢C, El metal
alcalino lfquido se incorpors dosificadamente de prefe-

rencia en el recipiente de reaccién segin el procedimien~
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t0 que se describe en la DOS 1 944 601, y que consiste
esencialmente en desplazar el metal fundido desde el de-
pésito de dosificacién hasta el recipiente de reaccidn
mediante un medio de presién circulante que, por ejemplo,
puede ser también hidrégeno. Es conveniente trabajar en
el recipiente de reaccidén con una sobrepresién de hidré-
geno en el intervalo entre 2 y 10 atmésferas manométricas,
de preferencia entre 3 y 6 atmésferas manométricas,

Para la realizacidn del procedimiento se pue-
den emplear los mezcladores de movimiento por el borde
habituales, de marcha lenta, por ejemplo mecanismos agi-
tadores de ancla y mezcladores con Utiles de mezclado si-
milares a reja de arado, esto es, mezcladores cuyos dtiles
de mezclado se mueven junto a las paredes del recipiente
a pequefia distencia de ellas, de forma que se pueden ejer-
cer sobre el material de reaccién fuerzas de cizallamien-
to y de friccién, sin que se produzca simultédneamente un
efecto de despedazamiento o desmenuzamiento. Esto se evi-
ta por el ajuste de la velocidad periférica del Util de
mezelado en el intervalo entes mencionado, ¥y que es esen—
cial para la realizacidn satisfactoria del procedimiento,

Sin pretender establecer ninguna teoria se
supone que en las condiciones citadas del procedimiento

tiene lugar una formacidn del grano de hidruro en forma
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de cdscara, depositdndose el sodio introducido continua-~
mente sobre el grano primario previamente dispuesto, con -
formacién de una pelicula fe sodio que se hidrogena por
completo, depositéndose renovadamente después de ello
una pelfcula de sodio alrededor del. grano, que se hidro-
gena a su vez, y asi sucesivamente. Sinh embargo, bajo la
accidn del Gtil de mezclado de movimiento por el bofde
se llega entonces al establecimiento de un equilibrio,
sin gue se forme un grano demasiado grueso, que tendris
una velocidad de reaccidn demasiado pequefia. Sin embargo,
en cualguier caso, los cristales tienen que temer tiempo
suficiente para la formacién de las capas de sodio en
forme de céscaras y para la reaccidén a fondo con forma-
cién del hidruro, lo que el especialista en la materia
puede lograr sin dificultades por regulacién adecuads

de la velocidad de agitacidén y de la presién de hidré-
geno, asl como de la temperatura.

Para la realizaci&n del procedimiento segin
la invencién es conveniente llenar por lo menos 10% del
volumen del recipiente de reaccién con hidruro de metalh
alcalino previamente formado, antes de gue se afladan do-
sificadamente el metal alcalino liguido y el hidrégeno.
Ventajosamente se afiade de antemano suficiente hidruro

de metal alcalino para que el recipiente se llene a
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aproximadamente una tercera parte,

Se comprobd ademds de ello que la concen-
tracidén de.metal alcalino en el hidruro de metal alca-
lino previamente dispuesto tiene asimismo segin el in-
vento una cierta importancia, Asf, por ejemplo, en la
preparacién de hidruro de sodio, el contenido de sodio
no reaccionacdo durante la reaccién.no debe sobrepasar
de 3% en peso, de preferencia de 0,5 a 1% en peso.

Si el procedimiento se lleva a cabo en la
forma mencionada, se obtiene en primer lugar un produc-
to de grano giueso, con tamafios de granos en el inter-
valo entre 100 y 1000 Ps Que puede ser cargado, almace-
nado y- transportado sin medidas especiales de precau=~
cién, Unicamente con una proteccidn con Né, pero que
eventualmente ya no posgee una velocidad de reaccién
plenamente suficiente para determinadas reacciones es-
peciales, a causa de su gramulometrfa gruesa. Para ob-
tener entonces a partir de ello un hidruro de metal al-
calino, que, por una parte, sea suficientemente capaz
de reaccionar, y que, sin embargo, por otra parte, po-
sea la ventaja del material de grano grueso, de estaxr
1iBre de adhesividad y de ser al mismo tiempo no infla~
mable espontdnecamente, este hidruio de metal alcalino
de estructura ciistalina gruesa, segin la invencidn,

se muele cn una mezecla de hidrocarburos imertes hasta
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el tamafio de granos deseado, de por ejemplo 15 s des—
pufs de lo cual se evapora el hidrocarburo de punto de
ebullicidn més bajo ¥ se recupera el hidruro de metal
alcalino estgbilizado, de cristales finos. Al evaporar
el hidrocarburo de punto de ebullicién mds bajo hay que
prestar atencién a gue no se sobrepase una temperabura
de como maximo 909C, lo que eventualmente se logra btam~
bién por aplicacién de vaclo. Este hidruro de grano fi-
no, de por ejemplo 15/’de tamafio de granos, por congi-
guiznte, con un tamafio de granos como el de los produc-
tos de cristales finos, obtenidos hasta ahora por proce-
dimientos conocidos, pero que son inflamables esponti-
neamente y sélo estabilizables con grandes cantidades

de aceite, tiene la gran venbaja de que no es poroso,

de que tiene una superficie especifica més peqguefia y por
ello necesita para su estabilizacién cantidades de acei~
te sustancialmente menores que los hidruros preparados
por procedimientos conocidos, Precisamente a causa de

la gran superficie especffica del hidruro de sodio poro-
so, preparado directamente en forma de polve fineo, se
necesitan grandes cantidades de aceite de parafina parag
preparar un polvo capaz de fluir y no inflamable espom-
tédneamente, Asf, con un tamafio de granos de aproximada-
mente 10) se necesitan, para 50 partes de hidruro de g0-

dio, 50 partes cde aceite de parafina. Por el contrario,
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si se emnlea el hidruro de sodio desmenuzado por mo—
lienda segdn la invencién, de igual tamafio de granos,

se necesita esencialmente menos cantidad de aceite de
parafina, a saber, dependiendo precisamente del corres—
pondiente tamafio de granos, para obbtener un producto
Final de grano fino, exento de adhesividad y no infla-
mable esponténeamente en aire., Por consiguiente, el pro-
ducto segin la invencidn contiene mucha menos carga
inerte que los productos segin la situacién actual de

la téenica.

Para la caracterizacién del producto de
cristales finos preparacdo segin la invencién, se pueden
establecer la superficie cristalina especifica y la pro-
porcidn de aceite de parafina por 1 g de hidruro de
sodio, referidas al diédmetro medio de los cristales, de

la forma siguiente.

Superficie de los cristeles _ 4,600 ( sz

a) Didmetro de los cristales = 1 L 'J
b) Cantidad de aceite de parafina = 2,5 8
Difmetro de los cristales ol 4

Un polvo de hidruro de sodio segin la in-
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vencién, con un tamafio medio de granos de 10,:, tiene
para a) un valor de 0,460 m?/g de NaH y para b) 0,25 g
de aceite de parafina/g de NaH, Un hidruro de sodio com—
parable, preparado directemente en forma de polvo fino
seglin la situacién actual de la técnica, con un tamafio
de grenos iguéimente de lOrJ, tiene una superficie es~
pecifica de los eristales esencialmente mayor, ¥y por con-
siguiente necesita b) 0,75 g de aceite de'parafina/g de
NaH para la proteccién contra la inflamacién esponténea
por contacto con aire,

Bl procedimiento segin la invencién tiene
el progreso técnico adicional de que del recipiente de
reaccién se puede sacar un hidruio de sodio de cristales
gruesos, completamente no peligroso y que se puede sus—
pender en una mezcla de aceite-béncina por fina moiienda,
mientras gque un hidruro de cristales finos preparado por
sfstesis directa, a causa de los peligros dwrante el
trasvase, habitualmente se suspende, a continuacidn de
la reaccién, en el reactor, en una mezcla de aceite-ben-
cina, y de este modo el reactor se bloquea por complelo
intermitentemente,

Los hidruros de metales alcalinos, de crig-
tales finos, producidos segin la invencidn, se distine
guen por una capa de proteccidn extraordinariamente fina

de hidrocarburos lfguidos, que es suficiente para garan-
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tizar uma proteccién completamente eficaz frente al
aire y en la manipulacién de los hidruros, por ejemplo,
en su empleo. Sorprendentemente, el hidruro recubierto
de esta forme estd tan libre de adhesividad que précti-
camente se presenta como un polvo capaz de ser bien ma-
nipulado a granel, Para su utilizacién en procesos qui-
micos, en los que la capa de proteccidn pudiera pertur-
bar, ésta es muy fécil de eliminar, puesto que la para-
finas #obrenada en medios acuosos ¥ sSe disuelve bien en
disolventes orgénicos. Por consiguiente, la capa protec-
tora estabilizedora, a causa de su cantidad extraordi-
nariamente pequefia, no represents ningin tipo de carga
inerte perturbadora, ‘

En las fotograffas, que son tomas microscé—
picas del hidruro de sodio de grano grueso, preparado
segfin la invencién, con aumentos de 40 y de 160 veces,
se puede apreciar muy bien la constitucién en forma de
cédscaras de la capa de hidruro.

Log siguientes Ejemplog explican el procedi-
miento segin la invencidén.

Ejemplo 1

Un reactor resistente a la presién y calen-

table, de 500 litros de capacidad, dotado de agitador de

ancla, trituradores, bocas para la medicién de la tempe-
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rature y para la alimentacién, asf como conducciones
para la introduccién y evacuaciédn de gas, se carga

con 150 kg de hidruro de sodio de cristales fines,,

con un tamafio medio de granos de 50r1 ;, ¥ se calienta
a 3002C con una presidn de hidrégeno de 3 atmésferas
manométricas. Después, mediante un dispositivo dosi-
ficador calentado, se introduce contfnuamente en el

reactor sodio lfguido con una velocidad de 6,5 kg/ho-
ra. Para mantener la presién de hidrégeno de 3 atmbs-
feras manométricas durante la reacddn, hay que intro-

3 ge hidrégeno (Nm“” , metros cé-

ducir por hora 3,2 Nm
bicos medidos en condiciones normales). Despuds de 20
horas se termina la adicidn de sodio liquido‘, después
de'lo cual el consumo de hidrégeno wuelve a cero en
un intervalo de 10 minutos., Esta reaccidén ulterior
de 10 minutos con un consumo de hidrégeno de aproxi-
madamente 3 Nm3/h, corregponde a una cantidad de so-
dio no consumido por reaccién de aproximadamente 1,5
kg, y a una concentracién de sodio, referida a la
cantidad total de hidruro, de aproximadamente 0,5 %.
El hidruro de sodio obtenido a partir de
esta reaccién, segin la invencién, con un tamafio de
cristales en el intervalo entre 100 y 10001\) y biene
un temafio medio de cristales de 500 tJ y ©8 libremente
fluyente y no es inflamable espontineamente en aire.
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Ejemplo 2

El recipiente de reaccién del Ejemplo 1 se
carga con 150 kg del hidruro de sodio en foima de pol-
vo obtenido en el EBjemplo 1, de un tamafio medio de

granos de 500§, despubs de lo cual el reactor se ca~-

lienta con agitacién a una temperatura de 2902 a 3002C,
y se introduce hidrégeno hasta que exista en el reactor
una presién de hidrégeno de aproximadamente 3 atmésfe-
rag manométricas. Después gse introduce de nuevo en el
reactor, de forma continua y mediante un dispositivo
dosificador ecalentado, sodio l1fguido con una velocidad
de 6 kg/h. Para mantener la presién de hidrégeno en
aproximadamente 3 atmésferas menométricas, hay que in-
troducir por hora 2,9 N de hidrégeno. Después de 20
horas se interrumpe de nuevo la adicién de sodio 1f-
quido, volviendo instanténeamente a cero el consumo de
hidrdgeno. Despuds del enfriamiento y de la reduccién
de la presidén hasta la presién atmésférica, se retiran
del recipiente de reaccidn 120 kg de hidruro de sodio,

con un tamafio medio de granos de SOOV;

Ejemplo 3

Se trabaja como en el Ejemplo 2, con la di-
ferencia de que se introduce continuamente en el reac-
tor sodio 1lfquido con una velocidad de 2,5 kg/h. Para
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mantener, en estas condiciones, la presién normal en

el recipiente de reaccién, hay que introducir 1,2 Nm;/h
de hidrégeno. Despuéds de la interrupcidn de la adicién
de sodio y de la vuelta a cero del consumo de hidrégeno,
ge puede también en este caso retirar del recipiente

de reaccidn hidruro sédico que se acaba de formar,

Ejemplo 4

En lugar de hidruro de metal alcalino pro-
cedente de otra produccidn, se puede también formar di-
rectamente en el recipiente de reaccién, al prinecipio
del procedimiento, el hidruro de metal alcalino g afia-
dir previamente. Para ello se dispone en el recipiente
de reaccién una pequefia cantidad de metal alcalino 1i-
quido, que se dosifica de forma que sea justamente afec-
tado por el agitador. Despuéds de que el aire seco es de-
salojado por otro gas inmerte, convenientemente por ni-
trégeno, se desaloja el nitrégeno a su vez por hidré-
geno ¥ el recipiente de reaccién se calienta a una tenm-
peratura por encima del punto de fusién del metal al-
calino. Después se alimenta, con agitacién, hidrégeno
en cantidad correspondiente 2l consumo durante la for-
macién de hidruro, de forma que la presién de hidrégeno
permanezca constante durante la reaccién., Al principio

la reaccidn transcurre bastante 1entamen¢e; Por la in-
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troduccidn con agitacién del hidruro formado en la su-
perficie del metal alealino en el metal 1lfguido, se
generan continuamente nuevas superficies de metal ca-
paces de reaccionar, hasta que, despuds de un estado
iﬁtermedio paéfoso, gse forma un egtado final en forma
de polvo., Tan pronto comd se alcanza este estado, aumen-—
ta apreciablemente la abéorci6n de hidrdgeno, E1l hidru-
ro de sodio asf preparado es un polvo de cristales fi-
nos, inflamable espontineamente en airé, con un tamafio
medio de cristales de 50| . Si se contimia trabajando
segin el Ejemplo 1, se obtiene entonces, a partir de
este hidruro de sodio previamente dispuesto, un hidru-
ro de sodio de cristales gruesos con un tamafio de gra-—
nos de aproximadamente 500‘), que es libremente fluyen-
te ¥ que no es inflamable esponténeamente..Si en el re-
cipiente de reaccidn se encuentra hidruro de metal al-
calino ya previamente formado, es conveniente, al tér-
mino del procedimiento no retirar del recipiente de
reaccién todo el hidruro de metal alcalino, sino dejar-
lo parcialmente allf, de forma que el procedimiento se-
gin la invencidén pueda ser entonces realizado tanto de

forme discontinua como también de forma continua.

Bjemplo 5 (ejemplo comparativo)
Este ejemplo ilustra el modo del procedi-
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miento de la situwacidén actual de la técnica. 150 g del
hidruro de sodio de cristales finos, empleado en el
Ejemplo 1 como material de partida, se calienba a 3002C
con una presién de hidrégeno de 3 atmésferas manométri-
cas, Mediante un dispositivo dosificador calenbtado se
introduce de nuevo en el reactor, de forma continua,
sodio 1fquido con una velocidad de 24 kg/h. Para mante~
ner la presién de hidrégeno durante la reaccién han de
afladirse por hora aproximadamente 11 Nm3 de hidrégeno.
Después de 5 horas se regula la adicién de sodio, des-
puds de lo cual el consumo de hidrdgeno vuelve a cero
tras de aproximadamente 1-horay Medido en la reaccién
ulterior ée 1 hora con una absorcién de hidrégeno de
aproximadamente 11 Nm3/hora, estaban aiin sin reaccionar
aprbximadamente 24 kg de sodio, eg decir, gproximadamen—
te 9% de sodio referido a la cantidad total de hidruro.
El hidruro de sodio obtenido de esta reac-
cién correspondfa homogéneamente al producto empleado,
es decir, era ﬁn polvo de cristales finos, inflamable
espoﬁﬁéneamenie en aire, con un tamafio medio de gramos
de EOV . Si se trabaja sin la dosificacidn en exceso
antes mencionada, pero a temperaturas superiores a 3102C,
trabajéndose segin el Ejemplo 2, pero a 3409C, en lugar
de las temperaturas allf empleadas, se obtiene igualmen-
te un polvo de cristales finos, inflamable esponténea-
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mente en aire, con un tamafio medio de gramos de 50 ,

BEjemplo 6

Bste ejemplo describe la preparacién del
hidruro de metal alcalino libre de adhesividad e igual-
mente no inflamable esponténeamente, pero de grano fino,
segin la invencidn, por molienda del hidruro de grano

grueso;
En un molino tokatorio de bolas de 200 1 de

capacidad, que estd equipado con bolas de 10 a 50 mm de
difmetro, se cargan 40 kg de hidruro de sodio preparado
gsegin la invencién con un tamafio medio de granos de 500§,
10 kg de aceite de parafina (p. de eb. 3002-3202C) y 30
kg de bencina (p. de eb, 602-702C), bajo una proteccién
con N,. Después de un tiempo de funcionamiento del moli-
no de 6 horas se transfiere la suspensidn de hidruro de
sodio-aceite~bencina a un secador de paletas que estd
unido con un condensador, un colector y una bomba de ve-
cfo.

La evaporacién de la porcién de bencina se
realiza primero a presién normal hasta el calentamiento
de la mezcla de hidruro de sodio-aceite a 60 hasta T0%C.
La bencina restante se separa por evaporacién bajo presién
reducida de aproximadamente 10 mm,-hasta una temperatura
de como méximo 902C, De este modo se obtienen 50 kg de un
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polvo de hidruro de sodio libre de adhesividad, no in-
flamable esponténeamente, con un contenido de 80% de
Nal y 20% de aceite de parafina y un tamafio medio de
grenos de 13y .

Finalmente hay que hacer observar ademis
acerca de los ejemplos, dque siempre, al principio, el
aire en el recipiente de reaccidén era reemplazado por
nitrégeno y este nitrégeno era cambiado despuds por hi-
drégeno, El hidruro de sodio formado en la Treaccibn se
vacié del recipienﬁe de reaccién, por ejemplo, & través
de un tubo de inmersién mediante hidrdégeno, como se des-
cribe en el modelo de utilidad alemén T 127 53,

Esta solicitud que corresponde a la presen—
tada en Repliblica Federal Alemana, el 14 de Agosto de
1973, bajo el N2 P 23 40 997.4, se acoge a los benefi-
cios del artfeulo 51 del vigente Estatuto sobre Propie-
dad Industrial.
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REIVINDICACIONES

Los punios de invencién propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Pa-~
tente de Invencidén en Espafia, por VEINTE afios, son los
que se recogen en las reivindicaciones siguientes:

1l2,~ Procedimiento para la preparacién de hi-
druros de metales alcalinos no inflamables espontédnea-
mente, por reaccidén de metales alcalinos liquidos con hi-
drégeno, en presencia de hidruro de metal zlcalino pre-
viamente formado, ecaracterizado porque en el hidruro de
metal alcalino previamente dispuesto en el recipiente de
reaccidn, con una sobrepresién de hidrégeno constante re-
gulada, y mantenido en movimiento constante, con una ve-
locidad periférica del dtil de mezclado de movimiento
por el borde de 0,5 a 2 m/s, se introducen continuamente,
por unidad de tiempo y a temperaturas en el intervalo en-
tre 2502 a 3100C, sblo suficiente metal alcalino liqui-
do y s8lo suficiente hidrégeno para que tenga lugar la
reaccidn estequiométrica con formacién de un hidruro de
metal alealino de grano grueso, no inflamable espontdnea~
mente, con tamafios de granos en el intervalo entre 100
\'g 1.000;’, que eventualmente se muele a continuacién pa-
ra formar un hidruro de metal alecalino de grano fino,con

una superficie especifica comparativamente menor, en
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una mezcla consistente, por una parte, en un hidrocar—
buro o una mezcla de hidrocarburos lfquidos, inertes
frente a hidruros de metales alcalinos, con puntos de
ebullicién en el intervalo entre 2202 y 4000¢, y por
otra parte, hidrocarburos asimismo inertes frente a hi-
druros de metales alcalinos ¥ con punto de ebullicidn
en el intervalo entre 202 y 1609C, como disolvente, ¥,
por evaporacidn del hidrocarburo de punto de ebulli-
cién mis bajo hasta un miximo de 902C, se recupera hi-
druro de metal alcalino estabilizado, libre de adhoren~
cia y asimismo no inflamsble espontidneamente, ’

28 ,~ Procedimiento segin la reivindicacién
12, caracterizado porque el metal alealino lfquido y el
hidrégeno se introducen continuamente en el hidruro de
metal alcalino previamente dispuesto, a temperaturas en
el intervalo entre 2752 y 300eC,

38,—~ Procedimiento segin la reivindicacién
12 o la reivindicacién 28, caracterizado porque se tra-
baja con una sobrepresién de hidrégeno en el intervalo
entre 2 y 10 atmésferas manométricas, de preferencia-
entre 3 y 6 atmésferas menométricas.

48,- Procedimiento segén las reivindicacio-
nes 1% a 32, caracterizado porque en la preparacién de
hidruro de sodio, el contenido de sodio que no ha reac-

cionado no se dejaz subir durante la reaccién a mis de
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3 % en peso, de preferencia .a mds de 0,5 a1l % en

peso,
58,~ "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION

DE HIDRUROS DE, METALES ALCALINOS NO INFLAMABLES ESPON-
TANEAMENTE",

Tal y como se¢ ha descrito en la Memoria

que antecede y pars los fines que = han especificado,

Esta Memoria consta de veintitres hojas es-

critas a médguina por una sola cara.

earid] 3 pgO, 1974

P.A.

Albert v
Por Fode
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