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Es sabido que el vidrio, en su estado primitivo,
es un material muy resistente. Desgraciadamente, los arafia-
zos y abresiones sobre ls superficie del vidrio disminuyan
considerablemente su resistencia. Por consiguisnte, los re-
cipientes de vidrio, tales como tarros, frascos, tambores
y similares tienen su maxima resistencia en cuanto se forman,
y esta resistencia disminuye a medida que los recipientes se
ponen en contacto unos con otros y con otras superficies, co
mo ccurre durante la inspeccién, el manejo, embalaje, trans
porte, y uso del material de vidrio por el usuario.

Para resolver sste problema, ha habido un gran
esfusrzo de invaestigacidn en la industria del vidrio, diri-
gido al desarrollo de recubrimientos que conserven la resig
tencis del vidrio y permiten manejar, llenar y utilizar lgs
recipientes de vidrioc por el usuarioc.

En muchos de estos procedimisentos de recubri-
miento, el recipiente de vidrio ss recubre pirolizando so=
bre 81 halogenuros metédlicos volitiles, tales como cloruros
de sstafip & titanio, durante las operacionss finales calien
tes del proceso de formacidn, en que la temperatura esté frg
cuentements en el intervalo de 482 a 5939C, y después se
vuslve @ recubrir, sobre el recubrimiento antarior, con un
recubrimiento orgdnico protector, en el extremo frio del -
horno de recocido. Se cree gue esta reaccidén de pirdlisis

. b4 - .
forma el correspondiente 0xido metdlico, =unque pueden for-



10

15

20

25

24-9-75

marse otros compuestos metdlicos sobre la superficie del
vidrio. Estos recubrimientos del "extremo caliente" se ilus
tran en las Patente de los EE.UU. 3.323.889, 3,425.859,
3.598.632, 3.554.787, 3.498,825, 3.418.154, 3,420.693,
3.445,269, 3.407,085, 3,414,429, 3.352.707, 3.819.346,

Re 28,076, 3.819.404, 3,827.870, 3.498.819, 2.375.482,
J.684,469 y 3.561.940, Los tipos anteriores de recubrimien-
tos son recubrimientos en "linea de produccién", porque su
aplicacién se efectlia como parte de la serie de formacién y
racocido,

Aunque estss reacciones de pirdlisis del extre
mo calisnte dan un recubrimiento beneficiosoc, también crean
problemas indeseables de contaminacidén en la opsracién glo-
bal ds fabricacidn del recipiente de vidrio. Cuando se recu
bre con vapor de cloruro esténnico, un tanto por ciento im-
portante del SnCl, (probablemente mis del 90%) no se piroli
Za sobre sl materisl de vidrio, sino que atraviesa la céma-
ra de recubrimiento y subsiguientemente es arrastrado hacia
el exterior en 18 corriente de sscape. Esto es indesgable
tanto desde un punto de vista econdmico como de considera-
cién del medio ambientes Ademds, un producto de reaccidn de
la pirdlisis es cloruro de hidrdgeno gaseoso (HCl gaseoso),
que se elimina con la corriente de sscape. Asi pues, el gas
de escape de la cdmara de recubrimiento no puede sxpulsarse

simplemente a la atmdsfera que circunda a la instalacidn de
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fabricacién de recipientes de vidrio, por la gran propor-
cion de SnCly en vapor y el HCl gaseoso arrastrades, sl (1
timo de los cuales resacciona con vapor o gotas de agua for
mando 4cido clorhidrico.

La presente invencidn resuslve sstos problemas
proporcicnando un procedimiento eficaz y atractivo desde el
punto de vista econdmico y ds medio ambients, para separar
y recuperar halogenuros metalicos en vapor de la corrisnte
gaseosa efluents del procedimiento ds raecubrimiento de ma-
terial de vidrio que se realiza en el "axtremo caliente" dasl
proceso,.

Hasta ahdra se han empleado muchos procedimien
tos para resolver estg problema. La mayor parte de estos
procedimientos se refieren a algln tipo de sistema de puri-
ficacidn an hﬁmado,_an el gue la corrienta gaszeosa eflusnte
se pone en contacto con un liquido alcalina, formando un lo
do quimico que sa trata posteriormente para lograr la recu-
peracidn., Se muestran procedimientos de sste tipo general
en la Patente de los EE.UU. n2 3.789.109 y en el artfcula
titulado "Pollution Control at Lower Cost", por D.V. Gordon,

The Glass Industry, Feb, 1974.

La presante invencidn representa un camino dis
tinto del de estos procedimientos de la técnica anterior,
proporcionando un procedimiento de reaccidn en fase de va-

por, que da como resultado la formacidn directs de un pro-
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ducto sdlido fécilmente recuperable, y por lo tanto elimi-
na la necesidad de reaccionantes y productos de reaceidn
l{quidos, y las consiguientes desventajas en su manejo y re
cuperacidn,

Para alcanzar los objetos de ssta invencidn,
una de las caracteristicas se basa en:

mezclar amoniaco u otra amina voldtil con una
corriente gaseosa que contiene halogenuros metélicos en for
ma de vapor, para formar una mazcla de reaccidn gaseosa;
mantaener dicha mezclsa gaseoéa de reaccidén a una tempsratura
y durante un tiempo suficientes para formar un producto de
reaccidn sdlido, y

separar dicho producto sflido de reaccidn de
la mezcla de reaccidn gaseosa.

La expresidn halogenurc metédlico, tal como se
emplea aqui, comprends compuestas metilicos (incluyendo el
silicio) que tienen una férmula empfrica que comprends uno
o més halogenuros. No se ha encontrado que la presencia de
otros componentes, tales como oxigeno o radicales orgénicos,
en la fdrmula empirica, ademds del halogenuro, sea perjudi-
cial para su comportamiento. En una realizacidn comercial
particularmente importante de la presente invencion, la co-
rriente gaseosa que contiene los halogenuros metdlicos en
forma de vapor es el efluente de un procedimiento de recu~

brimiento de material de vidrio en el que se piroliza un ha
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Jogenuro de estafip sobre la superficie calisnts dsl vidrio.
En la préctica comercial, el halogenuro ds estafio es cloru
ro esténnico, aunque también pueden recuperarsse segin lgs
principios de la invencidén yoduro esténnico, bromurg estén
nico, SnBr3Cl, SnBrCls, SnClzlz, en forma de vapor, diclo-
ruro de dibutilestafio, dicloruroc de dimetilestafio, y clory
ro estannoso, en forma de vapor. Otros halogenuros de esta
fio sustituidos por redicales orgénicos incluyen el dibromu
ro de diisopropilestafio, cloruro de trimstilestafic, cloruro
de tripropilestafio, clorurc de trifenilestafio, diclorurc de
dimetilestafio, como en las Patentes de los EE.UU. 3.647,53],
3.,420.693, 3,352,707, 3.705.054, o en una solicitud de paten
te japonesa publicada, la 69/18.747; diclorure de dilaurileg
tafio, dicloruri de dibutilestafio, dicloruro de difenilesta-
fio, como en la de los EE.UU. n® 2,567.331; clorurc de tri-
vencilestafio, cloruro de tributilestsfio, triclaruro de to-
luilestafio, tribrﬁmuro de etilestafio, come en la Patants dg
EE.UUs 2,614,944, E) procedimiento es aplicable tembidn a

la recuperacidn de otros halogenuros metédlicos esn forma da
vapor, incluyendo halogenuros y oxihalogenuros de vanadig
(por ej. oxicloruro de vanadic, tetracloruro de vanadio, pepn
toxicloruro de vanadio), halosilanos sustitufdos y no susti-
tuidos (por ej. tetraclorosilano, metil-triclorosilang), clo
ruro de sluminio y halogenuros de titanio, tales como tetra

cloruro de titanio.
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Tal como se emplea aqui, el térming “"amina" se
refiere a compuestos que contienen un grupo amino sustitui
do o no sustituido, y comprende amanfzco, metilamina, trimg
tilaminas, dimetilaminas, etilaminas, propilaminas, butila-
minas y pentilaminas, De ellos se prefiere el smoniaco por-
que se puede hacer facilmente voldtil para lograr una reac-
cién aficaz, se dispone de &l fécilmente y es relativamente
poco costoso.

El tiempo y la temperatura de reaccidn sntre
la amina gaseosa y el halogenurs metdlico en forma ds vapor
no son particularmentes criticos, siempre que el efecto com-
binado sea suficiente para permitir una reaccidén complets
entre ellos, En la reaccién entre clorurc esténnico y amonfa
co en forma de vapor, la reaccidén tiens lugar en menss de
unos 15 minutos, siendo suficiente un tiempo de residencia
de cerca de aproximadamente 1/10 segundo a aproximadamente
1 minuto para ls meyoria de las aplicaciones,

La temperatura de reaccidn es usualmente fun-
cién de la tamperatura de la corriente de gases de sscape.
La temperaturs del gas de escape de la pirdlisis de cloru-
ro astédnnico sobre recipientes de vidrio varfa ususlmente
dasde aproximedamante 219C @ sproximadamenta 176,59C, sien
do tipicamente de aproximadamente 329C a aproximadamente
1219C para la mayor parte de las instalaciones de tratamien

to de materisl ds vidrio.



Las proporcionss molares de amina a halogenuro
de metal dependen del producto de reaccidn formado, y se de
terminan fécilmente pars cualquier aplicacidn usando amina
suficiente para hacer gue la fass gassosa ds ls mezclas de

5 reaccidn ssa al menos neutra, y prefariblements bésica, al
papel de pH himedo. Estos resultades de ensayo indican una
proporcidn estequiométrica, o un exceso de amonfaco u otra
amina, respectivamente. Corrientemente no es deseable emplear
un gran exceso de amina, porquse ello significa un despilfa-

10 rro y podria causar un problema de "contaminacidn por amina'.
Los ensayos descritos en los Ejemplos que siguen indican que
cuando la fass gaseosa tisne un pH de 10-11 se obtisnan re-
sultados satisfactorios.

En la reaceidn entre clorurc estdnnico y amo-

15 niaco, el producto de reaccién es un sdlido en particulas
blanco y seco., Este ensayo se efectla usualmentas una vez que
los sélidos se han separado de la mezecla de reaccidn. Los
términos "neutro" y "basico" se usan en su sentido convencig
nal, y se refieren a un pH de aproximadamente 7 y & un pH

20 superior a 7, respectivamente. E1 término "acido", cuando
se usa, Se refiere a un pH de menos de 7.

El producto de reaccidn formado sn el procedi-
miento de la presente invencidn puede separarse de la mez-
cla gaseosa ds reaccidn por medio de técnicas convenciona-

25 les de filtracidn. Se considera aqui que "filtracidn"compren

24-9=175 -8 -
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‘de filtros, separadores de cicldn y precipitadores electrég

téticos; es decir, cualquier medio de separacidn de un séli
do dispersado de un gas, cuando la saparacidén implica la spg
paracidn del sdlido como tal. Una forma preferida de filtro
es el filtro de bolsa convencional (colector de bolsa}. Pug
dan usarse filtros de fieltro o filtros de tela, con o sin
un recubrimiento previo.

Se admite que ya antes se han descrito procedi
mientos de recuperacidn de gases en que se emplea amonfaco
como agaente de precipitacién; tal como en la patente de los
EE.UU. n® 1.292,016, que describe el procedimiento para recy
perar bromo en vapor a partir de un gas, tratando el gas con
amoniaco para producir un humo de bromuro de amonio que se
precipite slectrostadticaments; en la patenta de las EE.UU.
n? 3.322.659 y en la patente Canadiense n? 776.088, que des-
criben un procedimiento para recuperar compuestos de fllior
del gas residual de una cuba de reduccidén de aluminio, tratan
do el gas con amoniaco gaseoso pars formar un producto sélido
de reaccién que se filtra de la corriente gassosa, o en la pa
tente de los EE.UU. n® 1,907,975, que describe un método para
recuperar yodo a partir de un carbdn vegetal tratando el car
bén vegetal con amoniaco gaseoso para formar yodure de amonio,
que se separa para Su recuperacidn. Sin embargo, en ninguno de
estos procedimientos de la técnica anterior se sugieren las

ventajas especificas qué se logran en la recuperacién de ha-
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logenuros metélicos en forma de vapor con aminas por el
procedimiento de la presente invencidn.

Los Ejemplos que siguen indican claramente que
los principios de la presente invencidn son aplicables ®
la recuperacidn de halogenuros metédlicos en forma de vapor
distintos del gas efluents de la pirdlisis de halogenuros
metdlicos sobrs material de vidrioc caliente.

Los principios de la presente invencidn se des
criben tembién con refserencia a los dibujos, en los que la
Fig. 1 &s una vista sn perspectivs de un sparato para recy
brir material de vidrio con vapor de halogenurc de estaifio,

y ls Fig. 2 es una vista en perspective de un aparato para
recuperar el vapor de halogenuro de estafio en exceso genera
do por la operacidn de recubrimiento de la Fig. 1.

En la figura 1, el nimero de referencia 10 in-
dica una cinta transportadora, conocida sn gensral en la tég
nica como “transpdrtador de listdon", que transporta las bo-
tellas de vidrio recien formadas desde la miguina formadora
al horno de recocido. Sobre el transportador 10 hay situadas
varias botellas de vidrio para cerveza recién formadas, 11,
que se estdn caonduciendo desde la méquina formadora a un hor
no de recocido, que son ambos convencionales y no se mues-
tran. Sobre sl transportador 10 hay situada una camzra 12
de tratamients con vapor, que rodea al transportader 10 de

modo que las botellas de vidrio 11 recién formadas han de

- 10 -
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pasar 8 su través. En la cdmerz 12 en la que se sstén tratan
do las botellas puede entrar también aire ambiente. La céma
ra 12 comprende una estructura metdlica con la forma general
de un ténel, que tiene unas paredes laterales 15 provistas
de aberturas 13 y 14 de entrada para la introduccidn y dis-
tribucidn de cloruro esténnico en forma de vapor.

El vapor de cloruro esténnico se suministra s
las eberturas 13 y l4 de entrada desde un cilindro 16, dis-
ponible en el comercio, de clorurc estdnnico liquido, por
medio del tubo 17. El cilindro 16 estd equipadp también con
un tubo de burbujeo 16a. El clorurc estédnnico se vaporiza
haciendo burbujear un gas inerte seco, tal como 8ire o nitrd
geno, a través del cloruro esténnico liquido, y dirigiendo
después la corriente gaseosa resultante, a través del tubo
17, a las sberturas de entrada 13 y 14, El disefic de la cé-
mara 12 no forma parte de la presente inveneidn, y pueden
usarse también otros tipos de cémaras, tales como las mostra
das en las Patentes de los EE.UU. nos, Re 28,076, 3.819,404,
3.827.870, 3.498.819, 2,375,482 y 3.561,940.

Hay colocada una conduccién de escape 18 en la
parte superior de la camara 12, pera recibir los gases de
escape de la pirdlisis del cloruro esténnico sobre el mate-
rial de vidrio caliente. Para los procedimientos convencio-
nales de tratamiento de botellas, es bastante satisfactoria

una instalacidn de conduccidn de metal resistente a la corrg

- 11 -
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sidn, plastico o fibra de vidrio, con un didmetro nominal
de unes 7,6 a 19 cm.

Haciendo referencia ahora a la Fig. 2, la con
duccidn de escape 18 lleva situada en su interior una tubg
ria 19 de distribucién de amoniaco. La tuberis 19 penetra
en la conduccién 18 por medio de un cierre hermétido 30, y
se prolonga axialmente en la conduccidn 18 en sentido con-
trario al del flujo de gas ds escape, CGomoO indica la flecha
de trazos. A la tuberfia de distribucidn 19 hay conectado un
cilindro canvencional de amonfisco 20, equipado con una val-
vula reguladora 31, a través de un tubo 21 y un rotdmetro
22, En lugar de la tuberia 19 pueden usarse otros tipos de
boquillas y dispositivos de mezcla de gases.

Aguas abajo de la tuberfa 19, la conduccidn 18
desemboca en un dispositivo de filtracién en forma de un cg
lector de bolss 23, de disefio canvencional. El colector de
bolsa 23 compreﬁde un alojamiento rigido 24 provisto de una
entrada 32 y una salida 26. En la trayectoria de paso entre
la entrada 32 y la selida 26 hay situadas una serie de bol-
sas Filtrantes de tela convencionales, 25, de modo que el
gas que entra en el colector de bolsa procedente de la con-
duceidn 18 tiene qus pasar 3 travéds de las bolsas 25, Asi

pues, las sdlidos que haya presente an el gas de escape se

" filtran en les bolsas 25. El colector de bolsa 23 estd proe-

visto también de aberturas de acceso (que no se muestran)

- 12 -
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para limpiar y sustituir las bolsas 25 cuando se acumulan
los sbélidos y disminuys la eficacia de la filtracién., Para
los procedimientos de tratamiento de recipientes de vidrio
convencionales, son muy satisfactorias las bolsas de algo=-
dén o material textil sintético con un Area de filtracidén

de sproximadamente 4,6 a 46 metros cuadrados por cada céma

ra de recubrimiento 12.

La salida 26 comunica con la conduccidon 33, que
a su vez estd conectada con la toma, o succidn, de un soplan
te 27, de modo que el flujo de gas a través del sistema tie-
ne lugar en la direccidn indicada por las flechas de trazos.

El soplante 27 descarga la corriente gaseosa de ascape 28

purificada,

£jemplo 1

En una operacién en la qua'se usa gl aparato
que se acaba de describir, entra cloruro gsténnico en forma
de vapor en la cémara 12, procedente del cilindro 16. Unas
botellas de cervezs reciédn formadas, que tisnen una temperg
tura de aproximadamants 4829C a 5379C, se transportan a tra
vés de la cémars 12, y se piroliza sobre ellas un recubri-

miento de Oxido de estafip.

El gas de escape que sale ds la cémara 12 por

la conduccidn 18 es principalmente aire con aproximadamente

2% de vapor de agua, pero contiene sl equivalente a unos 3/4

- 13 -
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moles-gramo por hora de vapor de SnCla. El caudal de gas ds
escape es de aproximadamente 5600 litros normalss por minu-
to, y la temperatura es de aproximadamente 389C, El gas ds
escape es acido (es decir un pH inferior a 3) por ensayos
frente a papel pH hlmeda.

Se introduce amoniaco gaseoso & través de la
tuberia de distribucidn 19, en proporcidn suficiente para
dar una concentracidn de aproximadamente 300 partes (en vo-
lumen) por milldn (partes en volumen) de NH, en el gas de
escape. Esta concentracidn es la squivalente a 4,5 moles-gra
mo de NH, por 3/4 moles-grama de SnCl, presentes en el gas
de escape. E1l amoniaco gaseosc se mezcls inmediatamente Y
reacciona con el gas de escape que hay en la conduccidn 18,
formando un producto de reaccién en particulas, blanco y sg
co, gue se rachpera empleando bolsas de tela conventionales
que tienen un 4rea ds filtracidn de 9,3 metros cuadirados en
8l colector de bolsa 23, El tiempo de residencia para quse
tenga lugar la reaccién en la conduccidn 18 antes de alcane
zer el colector de bolsa 23 es de aproximadaments 1/2 a 1
segundo. La corriente gaseosa de escape 28 purificada estéd
esencialmente exenta de SnCl, y HCl (es decir un andlisis
quimico no detecta la presencis de ninguno de estos compo-
nentes), tisnen una temperatura de aproximadamente 328C, es
bédsica al papel oH himedo (el pH es de més de 10) y tiens

una concentracidn de ameniaco de aproximadaments 100 ppm en

- 14 -
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volumen (es decir, sl equivalente & 1,5 moles-gramo/hora de
N ) o

Este snsayo indica que se requieren aproximae-
damente 4 moles dea NH3 gaseonso para reaccionar completamen-
te con 1 mol de SnCl4 en forma de vapor existente en el gas
de escape y hacerlo precipitar,

Se repiten los procedimientos anteriores, ex-
cepto en que el 9as de ascape que sale de la cémara 12 a
través de la conduccidn 18 tiens una temperatura de aproxi-
madamente 93 a 1219C y aproximadamente ¥ de vapor de agua.
Se obtienen resultados similares, y se cree que el producto
blanco en forma de polvo fino recuperado es dxido esténnico
hidratado, o cleruro de estafioc amdnico bdsico mis cloruro de
amonio.

Los vapores de halogenuro de estafio gensrados
vaporizando dicloruro de dimetilestafio segin la solicitud
de patente Japonesa 69/18.747 pusden recuperarse por reac-
cidn con amonfaco gaseoso, con resultados similares, segdn
gl procedimiento anterior.

También pusden obtenerse resultados similares
cuando el producto de reaccidn se precipita y se recupera
usando unmecipitador electrostético de disefio convencional,
tal como en la patente de los EE.UU, n® 1.292.016, o en la
Seccién 16 de la 32 edicidn del Chemical Engineers’Handbook,

editado por J.H. Perry: McGraw Hill Book Company, Nusva York

- 15 -
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(1950), en lugar del colector de bolsa de los procsedimien.-

tos anteriores.

Ejemplo 2

Para demostrar mas adn los principios de la
presente invencidn, se efectla la siguiente serie da ensa-
yos empleando un gas de escaps sintético formado haciendo
burbujear aire seco (es decir airs secado por paso a través
de gel de silice) a través de un depdsito de cloruro estén-
nico liquido, y mezclando el vapor de cloruro estéinnico re-
sultante con diversas proporciones de amoniaco gaseoso en
una cémara de reaccidn de vidrio transparente, y recuparan-
do al producto de reaccién por filtracidn sobre un filtro
de material textil. En este procedimiento, el caudal de aire
seco Yy 8l caudel de amoniaco se miden empleando rotdmetros
calibrades. A partir de estas medidas, se puede caonocer con
un grado razonable de certeza la relacidn molar de amaniaco
a cloruro estfnnico en la mezcls de reaccidn, baséndose en
una consideracidn de la presidn de vapor y de la velocidad
de volatilizacién de SnCl,. La temperetura de todos los reag
ciohantes es la temperatura ambiente (por ej. unos 212C) y
los ensayos ss efectlan hasta que se astablecen condiciones
de squilibrioc. Esto requiers menos de un minuto. El gas eflum
te que sale del filtro se snsaya con papel pH himedo. Cuan

do el gas de escape da por ensayos reaccidn bésica a causa

- 16 =
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del exceso ds NHs, se deduce que se ha separado esencial~
ments todo el SnCl,, porque no hay anturbiamiento visible
de producto de hidrdlisis cuando sl gas de escape se pons

en contacto con la humedad del aire ambiente.

Ensayo A

La relacién molar de NH; a SnCl, es de 0,6 a
1. El producto de reaccidén es un "humo" muy ligsero. Se re
coge muy poco producto sblido sobre el filtro, y el pH del
gas efluente del filtro es écido al papel pH himedo, y el
SnCl, residual que queda en él se hidroliza facilmente con

la humedad del aire ambiente, produciendo una nube blanca.

Ensayo B

En este ensayo la relacién molar de NHz a
SnCl, ®s 1 a 1. ELl producto de reaccidn es un humo claro
que es ligeramente més denso que sl humo del Ensayo A. So-
bre el filtro se recoge muy poco producto de reaccidn, El
gas efluente del filtro es &cido al papel pH himado, y el
SnCl, residual que hay en &1 se hidroliza facilmente con

la humedad del aire ambiente, formando una nube blanca.

Ensayo C

En este ensayo, la relacidn molar de NH; a

SnCl, es aproximedamente 2,2 a 1, El producto de rsaccidn

- 17 -
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85 una nube blanca densa, y se recupera facilmente en for-
ma de un producto sdlido sobre el filtro. El gas efluente
del filtro es 4cido al papel pH himedo, perc no hay nubs
ficilments visible de producto de hidrdlisis formado por
contacto con la humedad del aire ambiente, lo que indica la

presencia de poco o nada de SnCl4.

Ensayo D

En este ensayo, la rslacidn moler de NH; a

SnCl, es aproximadamente 3,3 a 1. ELl producto de reaccidn

4
es un humo blanco muy denso que contiene particulas blancas
visibles, que se recuperan facilmente sobre el filtro. El

gas afluente del filtro es bdsico al papel pH himedo, y no
hay nube visible fécilmente de producto de hidrélisis for-

mado por contacto con la humedad del aire ambiente, lo que

indica la presencia de poco o nada ds SnCl4.

Ensayo E

En este snsayo, la relacién molar de NH; a
SnCl, es sproximadamente 9 a 1. ELl producto de reaccidn vy
los resultados son los mismos que en el Ensayo D.

De los ensayos anteriores no se puede sacar
una conclusidn definitivs sobre la proporcién estequiomé-
tricea de NH; a SnCl4. Los datos demuestran, sin embargo, que

cuando el gas efluente se hace nsutro o bésico, ss has sepa-

- 18 -



rado esenciaslmente todo el SnCl,. Se describen reacciones
de este tipo en la bibliograf{a, en fellor, "A comprehen-
sive Treatise on Inorganic and Theoretical Chemistry", Long
mans, Green and Company, Lendres, Vol. VII, 1927, p. 445;

5 E. Bannister y G,W.A, Foules, J. Chem. Soc., 751 (1958) y E.
Bannister y G.W.A. Fouwles, J. Chem. Soc., 310 (1959).

Ejemplo 3

Para poner més ds manifiesto los principios de
10 "la presente invencidn, un gas de escaps sintético, formado
haciendo burbujsar sire seco a travéds de un recipients de
tetracloruro de titanio liquido, se mezcla con amoniaco ga
88050 8N una cémera de reaccidn de vidrio transparents equi
pada con un filtro, empleando squipo y procedimientos simi-
15 lares a los usados en el Ejemplo 2, Se forma un producto de
reaccidn en forma de pelusa pulverulenta de color blanco amg
rillento. El gas efluente del filtro es 4cido al principio
al papel de pH himedo. Después se aumenta gradualmente la
proporcidn de amoniace con respectoc al vapor de TiCla, hase
20 ta que el gas efluente de la cimara de reaccidn es bésico
al papel pH himedo (el pH es de mis de 10). En estas condi-
ciones, el gas efluente de la cémara de rsaceifn parsce es-
tar esencialmente exento de tetracloruro de titanic en for-
ma de vapor, porque no hay ninguna nube visible de producto

25 de hidrdlisis por contacto con la humedad del aire ambiente.

24.9-75 - 19 -
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Ejemplo 4

Para demustrar mejor los principios de la pre
sente invencidn, un gas de escape sintético, formado hacien
do burbujear aire seco a través de un depdsito de tetraclo-
ruro de estafic liquido, se mezcla con dimetilamina gaseosa
en una camara de reaccidn de vidric transparente provista
de un filtro, empleando equipo y procedimientos similares
a los usados en el Ejemplo 2. Se forma un producto de reac-
cidn sdlido blanco en particulas. £1 gas efluente del fil-
tro es inicialmente &cido al papel pH himedo. Después se ay
menta gradualments la proporcidn de dimetilamina con rela-
cidn al vapor de snCl,, hasta que el gas efluente do la cd
mara de reaccidn es bdsico al papsl pH himedo. El gas efluen
te de la cémara de resccidn sn estas conditciones parece es-
tar esencialmente exento de tetracloruro de estafioc en forma
de vapor, porque no hay nube visible de producto de hidrdli

sis por contacto con la humedad del aire ambients.

Ejempnlo 5

Se repiten los procedimientos del Ejemplo 4,
excepto en que se usa oxitricloruro de vanadio (UDC13) en
lugar del tetracloruro de estafics Se obtienen resultados
similares a los del Ejemplo 4, salvo en que el producto sd

lido de reaccidn es un polvo de color amarillo pélido.
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Ejemplo 6

Se repiten los procedimientos del sjemplo 4,

\

salvo en que se usa metil-triclorosilanc lfCHg) 5iClsq

en lugar del cloruro esténnico. Se obtienen resultados si-

5 milares a los del Ejemplo 4.

Ejempla 7

Un gas de ascape sintético, formado vaporizan-
do tricloruro de butilestafio (obtenido de la MGT Chemicals
10 Inc., Rahway, Nueva Jerssy) por mezcla de una corriente de
tricloruro de butilestafio liquido con una corriente de aire
seco que se habfa calentado previasmente a unos 93-1212C,
se mezcla con amonfaco gaseoso en una cdmara de reaccidn de
vidrio transparente provista de un filtro, empleando equipo
15 y procedimientos similares a los usados en el Ejemplo 2. El
pH del gas efluente de la cémera de reaccidn se ajusta a -
sproximadamente 10 variando la proporcidn de emoniaco nasaeg
so. o se observe nada de vapor de tricloruroc de butilesta-
fic en el gas efluente de la cémars, y el producto sflido re
20 cuperado en estas condiciones es un polvo blanco fino,

Por conveniencia en la Memoria, todas las pa-
tentes y publicaciones aqui citadas sg incorporan como refeg
rencis.

Esta solicitud que corresponde @ la presentada

25 en los Estados Unidos'de América, el 29 de Noviembre de 1974,

24~9-175 - 21 -



bajo el N8 528,503, ss acoge a los beneficios del Articu-

lc 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidn propias y nueva gue se
presentan para gue sean objeto de esta solicitud de Patente
10 de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los que se re-
cogen en las reivindicaciones siguientes:
12,~ Un procedimiento mejorado de purificacidn
de una carriente de aire hdmedo que contiene un halogenuro
metédlico en forms de vapor y los productos gasecso de pird-
15 lisis de dicho halogenuro metélico en el que la mejora com
prende mezclar una amina con dicha corrients para formar
una mezcla de reactcidn gaseosa, mantener dicha mezcla de
reaccidn gaseosa a una temperatura y durante un tiempo su=-
ficiente para formar un producto de reaccién sdlido, sepa-
20 rar dicho producto de reaccién sdlido de dicha mezcla de
reaccidn,
22,- Un procedimiento segln la reivindicacidn
12, en el que la proporcidn de amina es suficiente pare ney
tralizar la fase gaseosa de dicha mezclz de reaccidn.

25 38.- Un procedimiento seqln la reivindicacidn 18,

24-9=T75 - 22 -



en el que la proporcidn de amina es suficiente para hacer
b4sica la fase gaseosa de dicha mezcla de reaccién,

43, Un procedimiento segin la reivindica-~
cién 12, en el que dicha corriente es el efluente formado

5 al pitolizar halogenuro de estafio sobre una superficie de
vidrio caliente,

58, Un procedimiento segin la reivindica=-
cién 48, en el que dicho halogenuro de estafio es Sncl4.

68,~ Un procedimiento segin la reivindica~

10 cidén 12, en el que dicha corriente es el efluente formado
plrolizando halogenuro de titanio scbre una superficie de
vidrio caliente,

72,~ Un procedimiento segln la reivindica-
cién 18, en el que dicha amina es amonfaco,

15 B2,- Un procedimiento segin la reivindica-
cién 12, en el que dicha temperatura estd en el intervalo
de aproximadamente 212C a aproximadamente 176€C,

98,. Un procedimiento segin la reivindica~
cién 82, en el que dicho tiempo es de menos de aproxima-~

20 damente un minuto,

102,- Un procedimiento segén la reivindica-
cién 12, en el que dicho producto de reacciédn sélido se se~
para de dicha mezcla de reaccién por filtracién,

112.,. Un procedimiento segén la reivindica-~

25 cién 12, en el que dicha corriente contiene SnCl4 en forma

17.9,76 - 23 -
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vapor y el efluente gaseoso que resulta de la pirdlisis
SnCl4 sobre una superficie de vidrio caliente, en el que
mejora comprende mezclar amonfaco con dic¢ha corriente en
proporcidn suficiente para hacer bdsica la fase gaseosa
la mezcla de reaccién resultante y formar un producto
reaccién sélido en partfculas, y separar dicho produc-
de reaccidén sélido de dicha mezcla de reaccidn,

122,~ Un procedimiento segin la reivindica-

cién 112, en el que dicho producto de reaccidén sélido se

separa de dlcha mezcla de reaccidn por filtracién,

132,~ "UN PROCEDIMIENTOQ MEJORADO DE PURIFI~

CACION DE AIRE HUMEDO",

Tal y como se ha descrito en la Memoria que

antecede, representado en los dibujos que se acompafian y pa-

Ira

los fines que se han especificado,

Esta Memoria consta de veinticuatro hojas es-

critas a méquina por una sola cara,

MADRID, ()£ (CT.1976

P,A,

- 24 -
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