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On g connt récemment une sugmenta-
tion dans la demande de Ihydrogéne, en
raison des procédés ocatalytiques pour la
production d’ammoniaque synthétique, do
méthaziol synthétique et de hydrogéne
tion des huiles grasses, gui onb conduit &
ube sugmentation de production de I'hy-
drogénc & partir du charbon, Lhydrogéne
ainsi obtenu conticnt des composés de
sonfre, tels gue du bisulfure et de Voxysal-
fore de carbone qui onti auparavent éte
anlevds avec un prix de revient considé-
rable et méme cn niarrivant pag toujours &
une séparation compléte.

Do plus, Jes gaz industriels, tels que i

gaz déolairage, le gaw des fours & coke,
le gaz & Peau carburé et s gam de gazou-
géne sout tous susceptibles de vontomiv
des composés de soufre qu'il peut &bre,
dans beatconp de cas, désirable de séparer.
T peub Stre oussi avantageux d’eniever
ges composés de Vair, dans ccrtains cas,
nomme dans les ateliers de préparation
de ia soie sriificiells, du cacuichouo et
dans les usines de préparation de bisul-
fure de corhone, ou dans @'aubves usines
niilisant ce produil,
. Le but do I présente inventivn cst de
simplifier le procédé ponr débarrasser oces

gez des composbs déldtéres do soufre, ef, Jo
& cet effet, on utilise de la piperidine oa
ses homologues, désignés ci-aprés sous lo
nom de piperidine, car cette derniére peut
stre obtenue dans des conditions sulfisam-
ment Sconomiques dans Te bub rechorohé. 35
On 3 .trouvé que, lorsque, par exemple,
le guz d’éolnirnge est amené & traverser
lu piperidine dissoute dans mn soivant
convenable, le bisufure ot Voxysulfure
de carbone sonb compléterment sépards. ko
On a trouvé également que la piperidine
peut aussi Sire utilisée sous Ia forme dun
coroposé qui ost facilement dissociable,
comme, par exemple, ses composcs avee 1o
gaw carbonique. Les compusés aveo o gaz 4D
carbonigque peuvent &tre uiilisés A Uétat -
sec, ou en suspengion dans un liguide, ou
en solution duns un solvant convenable.
Auntrement, 1a piperidine peut &tre addi-
tiomnée au gam sous la forme de vapeurs, 90
anquel cas cle se combine avee le bi o
Poxy-sulfure de cerbone pour produire
des composés cristalling qui peuvent 8bre
séparés du courant gezeux de mamiére
cone. 55
On a, en gutre, trouvé gue los composés
oristafling produits par les réactions emime
la piperidine et I bi om oxysuifare de
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carbone, peuvent &tre traités pour récupé-
rer & la fois In piperidine et 1o bi ou oxy-
sulfore, en soumetstant les compos 'y, en
présence dleanr, 3 Paction de gaz carbo-
nique sous pression, auguel cas s gaz
carbonique est formé et Ie bi ou oxysai-
fute de cathone est libers. Autrement,
les composés peuvent &tre déevmposés
au moyen d’aeide, Ie bi ou oxysulfure
de carbone étant 1ibéré et Ia sei de pipe-
ridine ainsi obtentl pouvant &fre traité svec
de P'alcali pour régénérer In piperidine.
Loursyue cette dernidre vu ses composés
sent utilisés en solntion ou cn suspension,
e ohoix de¢ lagent Tiquide ddpend des
caraetéristiques du gaz & traiter. Bn général,
une grande guantité de sotvants pouvent
&tre utilisés, commc, par exemple, des
hydrocarbures comprenant du coaitar ef
des huiles minérales, des alcools mono et
polyhydrigues ot des oétones. Les solvants
ntilisés serajent de préfévence ceux faibie-
ment volatils, de fagon gu’fls me soient

‘pas entrpinds dans le ecourani de ‘oz

purifis. - ;
L'ean elle-méme peut &tre wutilisée, mais
on raison e son faible pouvoir dissolvans

‘pour le bi et on Poxysulfure de carbone,

son usage n'est pas aussl avaatagenx, De
méme, lorsque le gam eontient de Ihmmi-
dité, il est prélérable de ne pas utificer
des solvants mis.ibles dans Teau, & dause
de Ta dilution qui en résuite. En outre,
lorsque Ie gaz conticiit du gaz earbonigue,
il peut. en présence d'ean, #ve soumis &
unc dissociation partielle du composé de
bi ou oxysulfure avee lu piperidine, de
sorte que la séparation du Bi vu de Toxy-
cowant gazeux, cst moins
compidte.

Dans certains oas, par exempls, lorsen’on
utilige du carbonate de piperidine, il peut
étre avantagenx d'utiliser de Yean comme
solvant pour angmenter In comcentration
de ee carbonate. Dans ce cas, il est bon
d'utiliser une solution aquense de curbonate
de piperidine, en présence d’n ;e ke conve-
nable non miscible avec Yean ef gui
augmente ia solubilité du bi on oxysdiure.

Lz piperidine peut avssi &re ntilisde i
lien de, ou en combibaisvr avee Faming-

‘ndague wbitisé avec los sels de cuivre pour
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enlever oxyde de carbone des
triels, de maniére conmme.

Tes excmples suivants représentent T'in-
vention appliquée au cas partientier de Ia
séparation du bi ct de Toxyswifurc de
carbone du goz d’éclair: ge.

Comume cela ressort du premier des
exemples suivants, e procédé psut faire
partie dun procédé général pouwr la réen-
Pération du benzol dans le gaz d’éclairage.

“FHwemple 1.— Le gaz déclairage, en prin-
cipe 1héré d’liydrogine sulfurs, d’ammo-
niague et dfopuretés goudronneuses et
confenant de 7 & 9 centigrammes snviron
par dm? de solfive sous la forme de bi et
doxysulfure de- carbone .est passé par un
on plusienrs Iuveurs ou nettoyeurs d’exéden-
tion convensble, une -solution do piperi-
dine on de composé de piperidine avec e
gae carbonique dubs du pétrols étant mise
en vramlgtion & sontre-vourant par rapport

gag indus-

- an gaw. Le pétrole ne contiendrait pas, de

préférence, pus de piperidive qu'il n'y en
resterait dissonfe aprés transformation de
cette derniére-en son composé avee lo goz
carhonigue. Avec du gar humide, cette

roportion ne dipasserait pas 19, mais
X o

s le gaz avait 6t6 séché préajableraent, de
‘plusfortes eopcenirations pourrsient &ire
“tilisées sins ancune séparation ou carbo-

nisation:- (La solubilité du composs seo
formé de piperidine st de guz carhonique
peut ableindre 10-15Y, du pétrole, mais

avee Vaddition d'ean, ta plus grande partie

du colide dissous est préeipitée.) La, qusntité,
de pétrole & fulre cirenler dépend de s
concentration de la piperidine dissoute
qui est d'snviron 480 & 640 litves -par
1.000 m*® de gaz, pour unc solution & 19,
Pour réeupérer les traces de piperidine

volatilisées depuls les Javeurs, le gus purifis

est passé par un ou plnsieurs netluyenrs
dans Jesquels du pétrole, on de Peam froide,
ou de Vielde suifurique dfing, fibres de
piperidine sont mises en eirculation, lu
pipezidine présente 3 l'état de vapenrs

‘pouvant winsi 8fre entierement séparéde.
‘L pétrole quittant Vinstaliation est- Altrs

aussitdl que v'est nécessaire pour séparer
les eomposés de piperidine et de gax earho-
nique préeipités, et si Ia récupération du

L benzol est désirable, le pbirole esh ensuite
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distillé ponr séparer ce dernicr. Le pétrole
est ensuite renvoyé 4 linstailefion aprés
T'addition de piperidine fraiche on dun
composé frais de piperidine avec o gz
sarbonique pour remplacer lx charge entrad-
née par 1a réaction avec le bi ou oxysulfurs
de cuchbone ou par wolatilisation. Aubre-
ment, 51 est suffisamment Tibre de pipe-
ridine, lo pétrole filtré peut dlahord ére

" utilisé pour pettoyer fo gaw purifié pour le

débarrasser de la piperidine volatifisée dans
les Javenrs. La solulion de la piperidine
dang le pétrole avant d’étre retonrnée gax
laveurs peut dabord étre traitée an gaz
carbonique vu aves un gaz qui en contient,
potr {eunsformer e radical en son composé
avoe le gaz carbonigus.

Les composds solides de pipsridine avec
le bi ct loxysmiture de carhone séparés
par Glivation sont traités dans tn réeipient
chauffé &4 ln vapeur comporfant un recou-
vrement résistant aux acides, avec unc
quantité suffisante dacide snlfurigque dilué
d’environ 30-40% de coneentration, qui
peut consister en partie en acide utilizé
duns fe lavage de la piperidine obtenue des
gaz purifids, pour libérer la totalité du hi
et oxysulfurc de carbone, lorsque. ces
derniers peuvent Stre récapérés par distil-
Iation. La solution restante de sulfate de
piperidine esl tzaitée par une sclution de
soude cgustigue de 20 & 30% de concentra-
tion en quantité suffisante pour newiraliser
fa totalité de lavide sulfurigue préoddem-
ment; utilisé; on a alors denx ecouches
géparées, la couche supéricure consistant
en solution de piperidine dans leaw, et ia
couche inféricure en mune solution saturée
de suliate de sodinm. La solution de p'pe-
ridine dans T'san est sépavée et traitée avee
de 12 souds caustigue pranulée gqui sépare
Tean, la solution de sonde caustique pro-
duite se sépurant en formant une nounche
inférienre gui peut Sre endevée ot utilisée
dans la neutraliswiion de du solution de
sulfate de piperidine. Lo piperidine séchée
est réonpérée pour un gsage ultéricur.

Faemple 3. — Le gus d'éclairage & peu
prés débarragsé Chydrogéne sulfuré, d’am-
monisgque eb d'impuretés goudronnenses et
contenant de 7 3 8 centigrammmes environ
par dm? de sulfure présent sous la forme
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de bi ot d’oxysulfure esti passé par plusienrs
laveurs ot mettoyeurs d’exéontion conve-
nable, contenant mn méange intime ¢’une
partie en volume d'une sclnfion aguense &
50%, de carbonate de piperidine avee denx
parties en volnme de pétrole, 16 & 8O litres
environ du mélange do péirole o6 de solu-
tion de carbonate ds piperidine sont
négessaires powr mille métres cubes de gaz
teatids, Les {zaccea de piperidine volatifiaée
depuis ler laveurs sont enlevées par un
lavage supplémentaire du gaz avec de Peau
ou de Vacide sulfurigue diluds. Les cels-
tanx des composés de bi of d'oxysulfure
de earbone aveu la piperidine sonb séparés
pur Gliration ¢t traités en suspension dans
Pegu dans un autoclave ayant un recounvre-
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ment ou une garniturs en émat, avee da go

guz curbonique, sous une pression de 30 &
50 almosphéres. Le bisulfure de carbone
luisss 1ibre forme nne conche inférieure qui
peut #tre enlevée de Vautoclave sous
pression dane un second réeipient sous
pression, dans lequel il ost Iavd, alors qu’il
et encore sous pression, aveo une potite
proportion d’aleali caustigue on d'un carbo-
nate alealin juste suffisant pour séparer le
gaz carbonique dissous. La piperidine peut
&tre facilement réeupérée depuis la solution
de carbunate de piperidine restanie, pour
gire réutilise duns la marche de Iinstal-
lation.
REYUMD !

1° Un provédé pour déberiasser les gaz
industriels, fels que le gaz d'éclairage ou
similaires, des composés dJdu sounfre, fels
que du i ¢t ou exysulfore de carbope, qui
congsistc & soumettrs le gaz & purifier 3
Vaction de la piperidinest (on) de ses homo-
logues.

2° L’invenfinn comprend aussi dans son
cadre, les points suivants pris séparément
ou en toutes combinaizons :

@. Tie gaz & purifier est passé aw fravers
d’une solution ou émulsion de piperiding
on de ses homologues ; o

6. L piperidine est de préférence em-
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ployée sous la forme d'wa de ses composes, 1g

tels gne ses composés avee le gar carbo-
nique ;
¢. Lo procéds fait partie de proeddés
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comnus de purification des gaz, tels " qme d. Lo piperidine ot 1e bi et oxysulfure
-celul wtilisé pour Io sdparation de U'oxyde | de carbone sont récupérés des composés
de carbone ou du benzoi; ' [ obtenus dans les procédés. de purification.
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