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Lz presente invencifn, debidas = los
trabajos de los Sres., Bernard, Psul, Henri Hle y Hénri, Antoine
MFRCIER, se refiere a un perfeccionamiento eﬁ los procedimientos
de depbsito de alumina gobre un substrato s partir de una solu-
cibn acuosa de aluminato glcalino y en particulsr a los depdsi-
tos de allmins cuyas propiedades adsorbentes se deses utilizar,
en particular cuando se efectfan los depdsitos sobre un subs-
-trato que presents una gran superficie.

‘Es sabido éue las soluciongs acuosas
de aluminato slcaline pueden, en ciertas condiciones, descompo-
nerse en slGmina, que precipita bejo la forma de trihidrato,
A120§, 3 H20’ Yy en hidréxidp alcélino, yo sea esponténesmente,
ya por adicién de gérmenes que sirven de iniciadores para la
reaccién de degcomposicidn. Estas reacciones se aplican, por
ejemplo, en el procedimiento Bzyer, que permite obtener, s par-
tir de la bauxita, la altmina pura destinada a la fabricacién
del gluminio por electrbdlisis ignea.

Es igualmente conocido que ciertsas
formas fisicas de alfimina presentan-propiedades cataliticas y
ads&rbentes que se utilizen en numerosas operaciones industria-

les.
M%s recientemente, como consecuencis

| de trabajos tendentes a reducir el nivel de conteminacién por

los gases de escape de los motores térmicos, se ha hallado que
ciertas formas de alfimine podfsn no sblo desempefiar una migidn
de catalizador, sino también adsorber la mayor parte del plomo

arrastrado bajo la formz de compuestos voldtiles en los gases

de escape, plomo procedénte de la descomposicién, en las cma~

ras de combustidén del motor, de los derivados de plomo tetra-

alquilos afiadidos al carburante para mejorar su "indice de

ot st st
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octano™, es decir, su capacidad de resistencia a l= sutodetona~

cién.

Entre los diferentes constituyentes. |

de los gases de escape (tales como los éxidos de nitrégeno, mongd|
;
xido y dibéxido de carbono), el plomo es uno de los mis nocivos,

_en razén de sus efectos figioldégicos perniciosos sobre los or-
ganismos animsles e incluso vegetales; pese a intensos esfuer-
[ zos de investigaciones, no hs podido descubrirse ningin antide-
tonante que presente una eficacia andlogas a la de los plomos
teﬁra-alquilos, J las Gnicas soluciones al problems de la con-
taminacién por el plomo consisten sea en disminuir la proporcién
de los carburantes en plomo btetra-slguilo, que corresponde ac-~
tualmente a aproximadamente 0,40 a 0,45 g de Fb/litro, lo cual
obligar{z 8 los constructores a modificar los motores, disminu-
yendo el grado de compresién, y por ende el rendimiento, - con
el sumento correlativo del consumo de carburante-, o bien a re-
tener el plomo en el circuito de expansidn y escape de los ga-
ses de combustién, para que no se expsnds por la atmbsfera.
Debido a sus propiedades adsorbentes
bien conocidas, la sllmina -bajo ciertas formas fisicas corres-
pond.entes & una gran superficie especificg~ results particular-
mente conveniente para la sdsorcién del plomo presente en los

grses de escape.

Se ha comprobado, y ello es el obje~
to de las patentes americsnas 3;227;659; 3;231.520; 3,495,950
3,362,783, a nombre de TEXACO Inc;, que las propiedades catali~
ticas i adsorbentes de la allimina son particulasrmente eficaces
cuando se deposita sobre un substrats metdlico férmado por un

entramado de hilos finos, tal como "lans metdlica" o "paja me-~

‘télica", siendo tal la textura de este entramado que no opongs
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sino una débil resistencia al paso de los gases de escape, y
que no disminuys més que de menera insignificante el rendimien-
to del mobor,

El procedimiento descrito en estas
vatentes consiste esencielmente en poner en contacto, dursnte
un tiempo suficiente, del orden de 1 & 20 h, dicha pajs metdli-

ca con ima solucidn acuosa de un sluminato de metal alcalino,

a una temperaturs igual por lo menos a la temperatura ambiente,

reajustindose la concentrzcidn de la solucidn por adicibn de
aluminio metal. El exceso de sosg’ contenido en la solucién de
aluminato alcalino ataca al'aluminio, que se transforms en slu-
minato, compensando as{ la cantidad de alﬁmina que se hays depo-
sitado sobre la psja metdlica.

' Este procediminto conduce 8 un ca-
talizador'eficaz, psro presenta, esenclalmente, tres graves in-
convenientes:

12) Consume aluminio muy puro, lo que
aumenta el precio @e costo. En €fecto, el sluminio de pureza
comercial (calidades denominadas "A#" a 99,0% de Al o "A5" a
99,5) da lugar, por el hecho de la presencia de las impurezas
{en particular Fe y Si) a un ataque extremadamente violento por
ls solucidén sédica, lo que hace muy d{ficil de dominar esta ope-
racidén, Sélo el gluminio al 99,99% se ataca de manera mis tran-
quila y progresiva,

20) Ia reaccibén del aluminio sobre
el licor alczalino de 2luminato produce un desprendimiento de
hidrégeno -con los fiesgos de explosién inherentes-, y un arfag
tre importante, por el hecho de este desprendimiento, de uns

niebla vesicular de solucién gédica, muy irritante para les vias

respiratorias, y nociva para el medio ambiente.
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32) El cardcter aleatorio del ataque
del sluminio por el licor de sluminato, cuya velocidad no se pue-
de regular, ni siquiera de modo aproximado, hace imposible la
utilizacién de un procedimiento continuo, con circulacién y re-
generacién del licor de aluminato por adicién de aluminio, lo
que implicaria el poder, en todo momento, conocer la concentra-
cién en aluminio de dicho licor, y corregirla a medida que se
empobreciera debido al depbésito de allimina sobre el substrato

metdlico.
La presente invencidn evita estos:

tres incovenientes, y permite, ademds, obtener un adsorbente de
alta eficacia que presenta todas las cuslidades requeridas pa-
ra asegurar su funcidn de sdsorcidén del plomo en los gases de
escape de los vehiculos automéviles; y de todos los motores tér-
micos en general, fijos o mdviles.

Permite obtener sobre um substrato
un deposito de sllimina adherente a partir de una solucibén acuo-
sa de sluminato alcslino cuys composicidn se reajusts a medida
que se empobrece en allmina, por el hecho del propio depdsito.
Se caracteriza porque el substrato se sumerge en un recipiente
por el que se hace circular una solucidn acuosa de slunimato al-
calino, cuya composicién se regula y sjusta en el curso del de-
pbsito por el paso de un circuito de regeneracidn en el que ls
solucidén empobrecida en alﬁmipa, que sale del recipiente donde
se efectlia el deposito, se concentra por evaporacién, se regene-
ra por adicibn de altmina, se filtra, se reenvia al recipiente
donde Qe efectha el depbsito y se le afiade uns cantidad de agua
sensiblemente equivalente a la que se ha evaporado.

Lé'figura y el ejemplo que siguen per-

nitirén comprender mejor la realizacibén del invento.
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 constituido en un material inatacable por las soluciones aleali-

Ia figurs 1 muestra una disposicién
posible, pero no obligatoriz, de los recipientes de depbsito,
de concentracidén y de regeneracidn y canalizaciones y dispositi-
vos auxiliares. ' '

El recipiente principal 1, que estd

nas, tal como el hierro o las aleaciones a base de hierro, con- '
tiene la solucién de aluminato alcalino 2 a partir de la cusl
se efectua el depdsito de allmina por la reaccién de descomposi-

cibn: 2 AlO Me + 4H20 A1203, 3H,0 + 2 MeOH.

Me.:represents un metal alcslino es-

cogido entre Na, K o Ii., En la practica, se utiliza esencialmen~-|

te el aluminato sédico. Ia allimina se deposita bajo la forma de
trihidrato A1203’ BHQO. Ia teﬁperatura de la solucién de alumi-
nato se msntiene constante por medio del dispositivo de calenta~
miento 3, y del termostato 4. Ia temperatura se sitla general-
nente en el intervalo de 80 a 1002C.

Un agitador 5 permite mantener las ho-
mogeneidad de la solucién de'aluminato 2 contenida en el depdsite
1.

El substrato 6 sobre el cusl ha de
efectuarse el depdsito de a;ﬁmina, se sumerge en la solucién de
aluminato 2; queda, por ejemplo, sustentado por las suspensio-
nes 7. Puede iguslmente colocarse sobre un dispositivo, no re-
presentado, de agitacién o de puesta en rotacidn.

Por la tuberis de salida 8 y la bom~
ba 9, la solucidén de aluminato 2 pasa 8 un evaporador 10 calen-
tedo, en forma conocida,-por el dispositivo 11; el agua evapo-

rada se condensas en el refrigersnte 1l2. Se puede bacer pasar la

misma al recipiente principal 1 por medio de la canalizacidém 13.
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A continuacién, se hace pasar la solucién de aluminato concentrg
da, por la canalizacién 14 , al recipiente 15, calentado por el
dispbsitivo conocido 16, donde se procede a una adicidén de alfi-
mina, por ejemplo por medio de la telva 17 y del distribuidor-
dosificador 18.

Es necesario, en efecto, concentrar
la solucidén de aluminato antes de proceder a la adicidén de alfi-
mina, si se quiere que la puesta en solucidén y la transformacién
en aluminato sea répida y total. Se afiade generalmente la all-
mina bajo la forms de trihidrato, A1203, 3H,0. Ia solucidn de
gluminato asi concentrada y regenerada pasa por la tobera 19 y
la bomba 20, es filtrada en el filtro 21, con el fin de detener
eventuales depbsitos de impurezas, tales como hidréxidos de hie-
rro, 0 productos insolubles, y se hace passr después por la ca-
nalizacidén 22 hasta el recipiente principal 1.

Esta instalacién comprende sdemés,
como es comocido, cierto nﬁﬁero de compuertss de aislamiento,
gue permiten las diversss operaciones de limpieza y de entrete-~
nimiento, y una tobera 24 por ls que se puede extraer licor de
aluminato procedente del recipiente principal 1 con el fin de
verificar su composicién y calcular la cantidsd de alimina que
hayas que volver & afiadir en 15, '

En el recipiente 1, el depbsito de
alGmina sobre los substratos 6 es relativamente lento, y dura
de 5 a 40 h. y, en 1ls préctica, es de 15 a 24 h. E1l deposito se
efectls no solamente sobre el substrato, sino también sobre las
paredes del recipiente. Para remediar este inconveniente, se
pueden prever los recipientes 1 y 15 de formas y de dimensiones

idénticas, e invertir peribédicamente su posicién. De esta mane-

ra, cuando se ha puesto el recipiente 1 en el lugsr del 15, la
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alfimina que se habfa depositado sobre las paredes vuelve a disol
verse y se recupera ssi, volviendo a entrar en el circuito. En
lugar 8 proceder a un intercambio dé los recipientes 1 y 15,

se puede tan solo intervertir sus funciones por une disposicibn
gdecuada de las canalizaciones de las compuertss y de las bom-
bas.

Ta realizacidén prdctica de la inven=-
cién es susceptible de diversas variantes. En particular, el
substrato, que es generslmente psja metélica, y en particular,
paja de acero inoxidable, se puede recubrir previamente de alfli~
rina e introducirlo después en los silencizdores de escape. Fero
se puede también y de preferencia, introducir previamente la pa=
ja metdlica en los silenciadores de escape, cuidando de disponer
la de manera Homogénea, e introducir despubs los silenciadores
de escape en el recipiente 1. El depbsito de allmina se efectua-
ré entonces no solamente sobre la paje metélica, sino también
sobre las paredes internas y externas del silenciador, lo cual

v

no presenta ningln inconveniente.
Ejemplo:

Unos silenciadores de escape, desti~
nados a vehficulos sutoméviles, que tenfan un difmetro de 105 mm
¥ una longitud de 315 mm, fueron gu2rnecidos con aproximadamente
300 g de paja meté&lica en acero inoxidable ferritico com un 15%
de cromo, cuyss fibras elementales tenfan una seccién aproxima-
da de 0,1 x 0,4 mm, Los silenciadores esteban provistos, en sus
extremos, de metal desplegado de grandes mallas, para retener
la paja metdlica. Se introdujeron en el recipiente 1, contenti-
vo de una solucién de aluminato sédico, que contenia 62 g de
Na0 por litro, (es decir, el equivalente de 80 g de NaOH)

y aproximadamente 96 g de A1203, o sea unz relscién ponderal

|
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A1203/N320 de aproximsdamente 1,20. Se obbtuvo esta solucién por
dilucién de una solucién concentrada a 275 g de Na 0 y 330 g

de A1203 por litro, que sirve de solucidn de reserva, ya que es
relativamente estable en el tiempo, (

Se mantuve la solucidn dilufds a uns
temperatura de 88 + 29C.

El deposito de alfimina comenzd de
manera esponténea al cabo de aproximadamente cinco boras y se
dejé proseguir durasnte veinticruatro horas.

Dursnte todo este tiempo, el agita~-
dor 5 permitié mantener ls homogeneidad de la solucién de alu- |
minato en el recipiente 1. Ademis, la citada solucién fue pues-
ta en circulzcidn por el dispositive de regeneracién. Ia solu-
¢ibén procedente del recipiente 1 segufa conteniendo 62 g de
Na,0 por litro, pero la proporcidén ponderal A1205/N920 habia
descendido de 1,20 g aproximsdamente 1,12, por el hecho del
depdsito de alfimina sobre ls paja metdlica. Se concentrd enton-
ces la solucién en el evaporador 10 para hacer pasar su propor-
¢ién en N320 a 280/2%0 g por litro, y se calentd después hasta
ung temperatura prdxims e la de ebullicién, y recidid la canti-
dad de alGmina necesaria bajo la forms de trihidrato A1205,
3H20, para hacer subir la2 proporcién ponderal a 1,20. Se fil-
tré la solucidén ssi regenerada para eliminar eventusles gérme-
nes de descomposicidén del licor de aluminato, y Tetener los lo-
dos férricos, y después se reintrodujo en el recipiente 1 con
la cantidad de sgus necesaris psra msntener constante la concen-
tracién de 1la solucién 2 en 62 g de Naj 0 por litro,

Al cgbo de 24 horas, se retirsron los

silencisdores de escape del depdsito 1, se enjuagaron ligera-

mente y se secaron, la cantidad de slGminz depositada era, pars
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cada silencisdor de aproximadamente 900 g de trihidrsto de alf-~
mina, correspondientes a aproximadamente 600 g de sllming’ anhi-
dro. El grueso del depbesito de alimina sobre cada fibra de la
vaja de acero era dal orden de algunas décimss de milimetro.

Se procedid después &8 la activacién

de la glfimina, elevando progresivamente la temperstura hasta

530-550°C, para disocisr totalmente el trihidrato y obtener
alimina anhidro, perfectamente adherente al substreto metdlico.
Dos gilencizdores obtenidos por este
procedimiento fueron montados en serie gobre el circuito de es-
cape de un vehiculo automdvil de 1600 e’ de cilindrads. Después
de 30.000 km, durante los cuzles se consumieron 3,200 1 de car-
burante a 0,45 g de Pb por litro, se hallaron 1.300 g de plomo
en el filtro, lo que corresponde a un grado de recuperacién del

90% del plomo.
Para un vehfculo idéntico, provisto

de un circuito de escape clésico, se recuperaron bzjo la forma
de depbsitos sobre las paredes internas del escape, 400 g de
plomo, o sea, tn grado de retencién del 28% solamente.

Descrita suficientemente lg natura-
leza del invento, 88i como la manera de réalizarlo en la précti-
ca, debe hacerse constzr que las disposiciones enteriormente
indicadas son susceptibles de modificaciones de detalle en cusn-

to no alteren su principio fundsmental,
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REIVINDICACIONES

1.~ Perfeccionamientos en procedimientos de depdsito
de aluUmina sobre substratos, a partir de una solucidn acuosa
de aluminato de metsl alcalino contenido en un recipiente en
el qué se sumerge dicho substrato, a una temperatura por lo me-
nos igual a la temperatura ambiente y durante un periodo de
tiempo de 5 a 40 horas, caracterizado porque la conmposicidn de
la solucidn acuosa de dicho aluminato aleslino se ajusta, en
el curso del depbégito, mediante paso por un ¢ircuito de regene
racidn en el gue la solucidn empobrecida en alumina, que sale
del recipiente en el que se efectua el depdsito se concentra
por evaporacidén, se regenera por adicidén de aldmina, se f£iltra
¥ se reenvia hacia el recipiente donde se efectua el depdsito,
con adicidén de una cantidad de agua sensiblemente eguivalente
a la que se ha evaporado.

2.=- Perfeccionamientos en procedimientos de depdsito
de alumina sobre substratos, tal y como queda sustancialmente
descrito en la presente lMemoria e ilustrado en los dibujos ad-

ju.ntos.
Esta Memoria consta de 10 hojas escritas a mdquina

por una sola cara.
T3 OERE v

Madrid,
PECEINEY UGINE KUHLMANN
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