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MINISTERE DES ROYAUME DE BELGIQUE

AFFATRES ECONOMIQUES,
DES CLASSES MOYENNES,
ET DE L'AGRICULTURE

SERVICE
DE LA PROPRISTE INDUSTRIELLE
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BREVET D'INVENTION

Le Ministre des Affaires Ecnmmiques, des Classes Moyennes et de I'Agricalture,
Vu la loi du 24 mai 1854 ;

- amad

Vu la convzntion anion pear lo protection de la propridld indusirielle ;

Vule pracés-verbal-' dressé Ze_ '4;'-‘! W perial 1o 78 add h--i'-»f—;

au Greffz du Gouvernement provincial du Brabani ;
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Ffaisani iabjef d'utne premidre demande de brevel qu el e deglaré avoir déposce
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Arbicle 2. — Ce brevet lul est délivrd sans examen préalable, & ses risques el périls, sans
garantie soil de la réalité, de la nouveaute ou du mérite de I'invention, soit de Vexactitude de la
description, ef sans préjudice du droit des tiers,

At présent arrélé demeurera joint un des doubles de la spécification de l'invention (mémoire
deseripiif ef dverduellemant dessing) signés par Uiniéressé el déposés & Pappui de sa demande de
Drevet. : ’
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Le Directenr, chef de semice, =
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Conv, Int.: Priorité d'une demande de brevet d'invenmtion
dépose en Aklemagne 1a 25 sepbenbre 1937.

guoique les aatalyseurs utlllﬂes dans 1a synthése de

llezgence & parbir de mélenges d'oxyde de carbone et d'hy-
arofidne (obberma per précipitation de métaux egissent ca-
talytiquement en présence de kieselgur) présentent en eux-
némes une trés lengue durde, ils gbsorbent Ifinslement, @
.cours de la synthése, de grandes guantités de substances
organiques difficilement velatiles qui diminuent progres—
sivemgnt 1L'efficacité du cabalyseur, de sorts que, de Lemps
en temps, 1l est nécessaire ﬁe renouveler les cabalyseurs

par dissolution dans les scides et précipitation des cons-—
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tituants agissant cabtalytiquement. De fagon correspondante

& lz sensibilité naturelle du produit chimique, on utilise

pour dilsscudre des catslyseurs au cobalt, de l'acide azo=-

tigue ccncentré de manléres & obtenir, dans cette‘opéfation
de aise en SOlution,deé soluticns de cobalt éussi concen-
ﬁrécs gue possible, Cebbte fagon de procéder prépente cepen—

dant l'inconvenient que la solubion concentrée de cobalt
conbient le kieselgur en sugpension si fine gu'il n'est
péssible de séparer le kieselgur qu'en wbilisant des moyens
tout particuliers et coliteux,

On a constaté,'de fzgon surprenante, gu’en traveillant
avec ds l'acides amotique dilﬁé, le kieselgur conténn dans
le catalyseur.se dépose en peu de teups et qulen peut le
Iséparer facilement de la solutionchaoobalt.IOu a constaté
qu'il était particuliérement avantageux d'utiliser us acide
ayant uﬁe teneur d'environ 3 3 5% d'acide azotique libre,En
avcun cas, 11l n'est bon d'ubiliser un scide contenant plus
de 20% d'acide azotique. Il est particuliérement avanta—
geux d'utiliser pour la nmise en solubion un acide qui ren~
Terme cgja, & 1'état dissous, de= quantités importantes’dé
nitrate de cobalt. On peut obtenir une legsive de mise en
Soluticn de ce genrs, par exemple, en ajoubant les quanbi-
tés nécessaires d'acide azotique & une solution concentrée
de nitrate de cobalt, On ajoute alors l'acide azobique né-
cessalre pour la dissolutien dv la guantitéd totzle de cobalt
4 1a lessive de mise en solution, pendant 1'opération de
mise en sclution, cuatinuellement ou par étapes; sous forme
d'goide arotique concentré, en quantités telles que la teneur
de la soiublea en acide zzotique libre reste comprise, par

exenple, entre les limites de 2 & 59%. La solution des gata—-
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lysewrs se teit, de préférencs, & des températures comprises
entre 70 et 9b°,mais, gu moins, & ume température qui est su-
péricurs au point de fusion de la paraffine conbenue dans
la masse des cabalyseurs, En sgitent légirement, on favorise
1z mise sn solubion, toutefois il faut éviber une btrop
forte agitetion. On peut séparer facilement le kieselgur de
la solubion par décantaticn ou par simple Iiltrage.la paraf-
fine se sépare de la solulion par refroidissement,sous forme
d'un giteau de paraffine solide,
On va expliquer plus en débtall 1tinvenbieon & 1'aide ae
ltexemple suiwvants
On ajioute un catalyseur au @obalt usé (renfermant 55% de

parailine, 15% de Gobalt 2% d'oxyde de thorium, 27% de kle—
selfur eb 1% d'humidité) en quantité de 6,9 kilogs,corres—
pondant & 1,0 kilog du cobalt, dens un récipient de mise en
selution, & 100 1 d'une solution de nitrate de cobalt ren-
fermant par litre €8 g de cobalv et 50 g d'acide arobique
libre. En vingt miputes, on ajoute a la masse, en agitant
doucement 4,1 d'acide azobtique & 50% , en petilbes Tractions
telles que la beneur de la solution en acide azotique libre
ne dépasse pas 50 g/l. On maintient la température a 88°. Au
hout de 2 heures, la solution du cobalt ezt terminge et on
laisse reposcr le mélange de réaction pendanf 1/2 hewre. Ie
xieselgur se sépare alors sous Yorme ssbleuss ef om le

retire du récipient @e solukion avec une parbice de la solu~

tion de cobalt gui y adhére , on sépare alors le kieselpgur
de la dife solutiom par filtration aprés refroidissenent et

en/lave avec de l'eau distillése., Ie kiesslgur lewe ne ren-

ferme alops plus que de feibles traces de cobalt et de Thorium.

Aprés refroidissenent de¢ la solutioa de cobalt resbant dans
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Le récipiwﬁt, 1a paraffine qui flotte slors sous Torme

-

ur s soluticn de cobalt se sépare sOuUs

ge coucre ruileusg

Ll

Fopme de conche solide, On mublirc fe hemps en hemps cotte
wapaffiae et o a'purifie par fusion et lavage.Les-eaux'
ve laveds ottunuéﬁ de cebte fagon sont raszenges dsus le
rigivient de mise én solubion, Tne parbie de lz solution
g cobalt retirde du récipient de misc en soluvion seTT

wor lo cutelyseur désird, tundis que 1TEUITY partie

zert gonbinueliament o dissoudre de nouvelles charges

de eatbalystul,

procddd de traitenent de cetelyseurs eu cobalt utiliséé
Auns Lz syabhese de llessence A partir ¢'oxyde de carbone et
Alpyorogene, cabalysenr ohtenu pax précipitetion de mebauk
agissant de“faqan cetalytique en srésence d¢ kieselgur, Per
dissclution dsns 1l'acide azotiqué et reprécipitation des
constituents zglasant catalybigquement, caractériséd par
les poiats suivents, snsemble ou aéparéments

1 - Ies cabtalyseurs usés soat traités per de 1'acide
azotigque qui ne conbient pas.plus de 20%, de préférence |
pas plus de 3 & 5% d'acide arotique 1ibréa

pe - Ia lessive de mise en solubion Tenicrme, en outre
de Llecide azotighe, les constituents agissant catalytigque-
mentb. .

ze~ . Ia mise en solution des catalyseurs uzés se Taiv
& des températures qui ac dépassent pas cengiblement le point

de fusion de la paraffine contenue dans leg messes cabalybi-

ques,
Approuve Bruxelles, le L@ sofit 19
1 moe & joubé P.Pon.: dites 1 HUBRCHEM
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