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Eate invento se refiere a 1a falr i-
cacidn de sulfato aménico,

En lo® métodos actualmente empleadys
pera recuperar en forma de sulfato el amoniaco del
gus del alumbrado y de otros gases, Be encuentran
diffcultades debides &l elevado esdo del dci-

do sulfvirice y del Vapor necesarjeeg zdemds, &lgu-

<



nad veces presenta dificultades la eliminacidn de
otros productos de la fabricacidn,

10 Numer osos procedimjentos se han
propuesto para la fakricacidn de sulfato amdnjico
combinando anhi{dr ide sulfuroso con amonieco y
oxidando despuds la soluoidn acuosa de sulfito amf-
nico, ilambién se ha sugerido pasar anhidrido

15 sulfuroso o guBes que lo contengan a través del

liquido que coniengea smoniasco en un saturador o en

FPAC< recipiente de absorcidn, someiiendo &l mismo U ieme

po el liquido a electrolisis, utilizando el hecho

> conocido de gue se produce Acido sulfirico cuando

20 A pasa anhidrido sulfuroso por un bafio en el que se
electroliza un écido o una sal,

Conforme al presente invento se
puede fabricaer sulfato amdnico de dos maneras:
La primers consisie en poner una

25 solucidn acuosa de sulfito aménico en contacto
con un gas oxidante, de manera que se oxide parw
cialmente el sulfito aménico, y completar despuds
la oxidacidn electrolf{ticamente pars producir una
solucidn de sulfato amdnico,

30 La oxidacién de una solucidén de sul=-
fito aménico puede hucerse répidamente en propor=-
ciones importantes por le accidén del aire o de oiros
gases que contengan oxigeno, perc la oxidacidn com-
pleta, especialmente en presencia de una elevada

3 concentracidn de éulfato aménico, es wmis dificil

¥y se ha comprobado que puede completerse répidamen=~
te por eleotrolisis,

Lea sogunda consiste en oxidar por slec-
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trolisis una solucién acuosa de sulfito amdnico en
presencia de un cloruro soluble, preferentemente
clorwro amdnice, Bl ion cloro desempenia en 1sa
electrulisis la funcidén de transporvatlor de oxi-
geno, La solucidn de sulfito aménico que se ha
de oxidar se puede obtener en la forma Que se quiew
ra, preferentemente por combinacidn de anhidr ido
sulfuroso con amoniaco, Puaede contener también
una proporcidén importante de sulfato aminico, y
as{, conforme al presente invento, se puede elec-
trolizar, en presencia de un cloruro solutle, prew~
ferentemente cloruro amdnico, una solucidn prepa=
rade oxidando percialmente soluciones de sulfite
aménico por medio de gezses que contengan oxigeno
libre, conforme al primer procedimientd descrito,

En la ejecucidn del presente invenw
to las agua® aloniucales pueden combinarse con an-
hidriéo sulfuroso, que puede suminisirsrse en exoe-
80, Este anhidrido sulfuroso se puede obtener
quemando azufre o materiales que contengan azufre
por métodos conocidos, o puede derivarse en todo o
en parte de los gases de la combustidn de calderas
de vapor o de otros hogares, ouando estos gases
lo contengan,

Le oxidacidn del sulfito amdnico
resultante se inicia despuéds por la accidn de ga=
ses calientes gue contengan oxigeno litre, y pa-
ra esto se pusde hacer que la Ssolucidn de sulfiteo
amdnico fluya de arriba abajo en una torre provise
ta de rellenss, o que pase par otra instalacidn

€quivalente, en la que se somete a la accidn de uns
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ccrxrionte da goges cusllentes que contorgeén vxigene,
como per sjmmplu, productos de comburtidn que cc he
tangen cxigenc 1ibra, i1 acta Jol.ae@ 8e produce

1 oxifucidn dol sulfite y 18 wmues &3]l 1fquido s2 re-
duce por aevaporacidr, &1 nieme tlempo que e 2l imiren
an gran Centided lov fenolag, 81 los huobiere, FA TS
dlda que le solucidn ve hacidndove coda vas 1We ¢G N
centrada, dicminuye proporciorelimente la oxidacidn,

pore as posible que 4 mitad del rulflite es.4 cunvore

tida on rulfete @1 miemo tisapo qua a1l volumen del 1fauide

puste extar raducldo aproxim:damente ¢ ure fracelidn
6n pu velumsn origlrsrio.

A oxlducidn de in sclucidn de snliito
sménico £ e btermins daspuds en uan buiio sl actreiftico ¥
la aflcionois da sutes oparecidn se asaonts por axistir
yo ern le rolueidn clornro tadnico, aque 60 puede & 801Y
81 iuere necoesbtrio, Gutndo €e hen ampletde luts
sguns amoglacales pars 1x cemblrecidn con el enkfdri-
do sulfurota, o1 liquide producidu contondérd riirke
rlamente claxrbte proporeidn de¢ cleruvro aménico. RS
e necasaric, s82 pasdas oi&dir un clorurs rclubla porx
afamplce, cloruro d2 sodio y con pror-rarcia ¢10Y e
ro smérico, Ta olectrol i de se surponde thtes qun
#e oxjden 8]l Ulricciansto o a1 tlesudfete, 1 1¢s
hey, Ta volucadn oxidade ¢ s puade evapoursr por 10
witodos conocidor pars obtansr crifts) luede am &)
éraduics comarcinl, Goempuasts principslumente & ¢ ple
fato smbnice col 8#lp0 da clorovo,. TalL o dguwes rudras
quae centangen viccisnsto y tiorulfe to snduice £o puas
den btratar por wbtodes conocldor

'n vaz da amplo&Y lEs aguas Lloe
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nizcales se puede obtener el aminiaco en la forma
usual, destilando las aguas amoniacales con cal, o
por otros procedimientos, por ejedplo, por sintesis,
La oxidacidn del sulfito amdnico por
la accidn de gases ricos en ox{geno se puede ace-
lerar empleando un catal izador ef iciente, Las
sales de los metalses pesados actuan con catal izsdo-
res en condiciones convenientes de aciaez o de al~
calinidad, Fueden emplearse, en condiciones
aprop iadas, sales manganosas, cloruro de colre,
sales de cobalteo, como el cleruro o sales de higrro,
preferentemente sales ferrgsas, Ee necesar io,
por consiguiente, determinar el grado de acidez o
de alcal inidad de la solucidén en cue son més ef i~
Cientes los catalizadares, pués caalquier va-
r iacién sustancial de las condiciocnes dpt imas puede
reducir o anular completamente la accidn catalit i
ca de los compuestos metélicos, Generalmente
hablando 1l#8 condiciones del medio deben gsegurar
pPOr lo menos que el catalizador permsnezca com-
Pletamente disuelto, Cuando se emplean como ca=-
talizadores sales de cobalto, debe mantenerse cons-
tantemente la alcalinidad de la solucidn hasta que
se termine la oxidacidn, is heceseris una al-
calinidad en la que el valor minimo de PK es de 8,
El uso de las sales de cobalto como
catelizadores no es tan conveniente como el de las
sales de hierro por varias razones, En primer
lugar se ha tropezado con dificultades para obtew
ner una oxidacidn completa con el auxilio de las

Sales de cobalto en presencia de uns elevada conw~
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centracién de sulfato aménico, Cuando se trata

de obtener sulfato amdnico de scluciones acuosas,
€es necesario oxifar el sulfito aminico en presen=
cia de una elevads concentracién de sulfato amdnico,
por ejemplo, hasta unos 400 gr, por litro de solucidn,
para reducir sl minimo gualquier evaporacién poste-
rior que haya gue hacer,

Por otra parte, la condicidn ésen=
cial de alcalinidad excluye la posibilidad de eme
plear sales de cobalto cuando Be trata el amonia-
co con exoeso de anhidrido sulfuroso, puesto que
estas soluciones tienen reaccidn écida, &8 con-
veniente uns reacciin ligeramente fcida durante 1a
oxidac idn por gae para evitar pérdides de amoniaco,
51 los gases oxidantes arrasiran el amoniaco, puede
ser necesario recgupérarlo por absorcién o poner los
£as8es de escape en contacto con anhidrido sulfu-
ro20 no coxmbinado.

Los catalizadores preferibles son las
sales ferrosas, que se pueden mezclar con las aguas
emon jacaies, por ejemplo, en forma de sulfato farro-
80, o incorporarles poniendo las aguas en contacto
con hierro metilico, por ejemplo, la superficie
interna de los aparatos, Las sales de hierro sé-
1o son activas en soluciones marcadamente &cidas,
es de¢ir, en soluciones en que el valor de Py no
exceda sproximadamente de 6, is ae notar, sin eme
bargo, que le temperatura influye en la conducta
del hierro, La temperatura mixima permisible a

que deben exponerse las soluciones de sulfito amini-

co y sales de hierro es de §0°C, ks preferible, no
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obstante, mantener ¢sias soluciones & una tempera-
tura inferjor a 4C° C, pues a estas temperaturas ba=
Jas las soluciones son relativamente estables, aun
con ligeras variaciones en la acidez, A tempera-
turas de H09C o superiores se produce ripidamente
la precipitacién dei hierro si el valor de ¥y reasa,
aunque sea momentaneamente, de 6, NO e8 conve=
nisnte intentar corregir esto aumentando la acidez,
porque de ello pueden resultar pérdidas de anhie
dride sulfuroso,

Como se ve, con los procedimientos
de falricacidn de sulfato aminico conforme s este
invento no se necesita emplear 4cido sulfirioo para
fijear el amoniaco y ;e puede utilizar para este ob-
Jeto el azufre contenido ou el caridén del que se ae-
riva el amoniaco, bien quemando el material agota-
do que se emplea vara la depuracidn del ges del alume
brado, bien utilizando el anhidrido sulfuroso proe=
cedente de la combustidn del carbin o del coque ob-
tenido del mismo, Adsmés, tampoco es necesario
emplear acido pars fijar la parte de amoniaco con=
tenida en las aguas amoniacales en forma de cloru-
ro, Asimismo se ve que se puede utilizar el "ca-
lor perdido® para evaporar el liquido en el primer
per iodo de la oxidacidn, y que se elimina o redu-
ce a un minimo la produccidén de cuerpos extrawos,

Después de la oxidacidén pueden some-
terse las soluciones a un procedimiento apropiado de
cr istalizacidn, para obtener sulfato amdnico 841 iao,
o1 coniienen hierro u otro catalizador, se pueden

iratar de manera conveniente para eliminarlos antes

-7—
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de la cristaiizacidn,

Por via de ejmplo, podemos decir que
en la oxidacidn electrolitice 8s ha obtenido un ele=
vado grado de eficiencia con una densidad de co-
rriente de 2 amperics por decimetro cuadrado,

El voltaje debe ser muy bajo; asi, se han odteni-
do resultados satisfactorios con una tensi’sn de C, 35
voltios y una densidad de corrierte de 0,6 amperios
por decimetro cuadrsado,

Se hs comprobado que la oxiducidn elec-

trolitica del sulfito aménico no es reversidle y

por consiguiente ne es necesarioc separar los &nodos

del 1iquido medisnte diafraegmas u otros procedi-
mientos anélogos. Conviene en todo caso agitar el
liquido en el bafio pure evitar pérdidas de amonjia=
¢o y annidrido sulfuroso,litres, que de otro modo
lienen tendencia & scurulsarse alrededor de los elec-
trodos, debido a la semigracidn idnica,

Los electrodos pucden ser de cartdn
0 de cualguier otro material gue no reasccione con
el sulfito, €l sulfato y el cloruro aminiecso, Se
rucden utilizex haces de bvarras de esrbdn con so-
portes de liaidn, Uro de los eleclroaos o los dos
pueden Ber giratorios, parse agiiar ol electrolito,

En el primer procedimiento la solu~-
cidn puede contener iniciamlmente de 10 a 20 ¥ de sule
fito aminico, que se reducird husta B 4 por la oxie
decién don gases oxidantes; pero el invento no ese
t{ limitado = estas proporciones, Se ha compro-
bado que en la oxidaciin electrolitica es conveniens

te una concentracion de 4 # de cloruro aménico,
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En el segundo procedimiento, el elec=
trolito puede contener cuaslquier proporcién de eul-
fito amdnico, con sulfato aménico o sin él, Sin
embar go, se ha comprobado que las soluciones que
cont ienen menos de 4 % de sulfito amdnico en ausen=
cie de cloruro soluble se oxidan en menor podporeidn
y por tanto los beneficios de la presencia de cloe
rure amdnico son més evidentes en estas soluciones,
Yo obstante, las soluciones pueden ser inicialmene
te mas concentradas, Lae soluciones obtenidas
por previa oxidzcidn con gases oxidantes pueden Se-
ner 5 % de sulfito aménico, Se ha comprobado que
es conveniente una o9noentraoién de 4 Z de cloruro

aménico,

0 N OT A -0

Los puntos de invencién propia, no
nueva, pero no establecida ni practicada en Espafia
que se presentan para que sean objeto de esta Pa-
tente de DIEZafios, son los siguientes:

12 = Un procedimientn para la fabri-
cacidn de sulfato aménico, que consiste en poner
una solucidn acuosa de sulfito aminico en contace
to con un gas oxidante como ajire, para oxidar par=-
cialmente el sulfito aménico, y en completar después
la oxidacidén electroliticamente, para obtener una
solucién de sulfato aminico,

29 - Un procedimiento como el reivine

dicado en el punto 19, en el que laaxidacién se pro-
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duce en presencia de una sal de un melal pesado co-
mo catlaligador, en condicionas apropiudas de acie«
dez o de salcslinided, como gucda descrito,

39 = Un procedimiento como el reivin-
dicado en los punteus 19 y 29, on el que le oxida-
¢idn por medio de gases se produce poniendo la zo-
lucidn en contactoc con gaszes calientes gue conten-
gan oxigeno litre, como producios de le combustiidn,

49 -« Un procedimiento como el reivin-
dicado &n el puntc 3%, en el que la solucidn de
sulfito amdnice fluye de arriba ahajo en una torre
provista de rellenos, en contacic con los gases que
cont ienen oxigeno litre,

59 « Un procedimiento para la fabri-
eacidn de sulfalo amdnico como el reivindicads en
cualquiera de los punios entexriores, en el que la
solucidn se mantiene ligsramenie &cida y contiene
une sal de hierro, piefereniemente ferrose, como
catelizador, durantie &l primer periodo de la oxi-
dacidn,

69 « Un procedimients como €l reis
vindicado en el punto 59, en el que la sal de hie-
rro se introduce poniende la solucidn ligeranente
dclda en conteoio con hierro metdlico,

7¢ - Un procedimienio como €l rei-
vindicads en cuaslquisra d2 los punios anteriores,
en el que la e@lecirolisis, cuando la solucidér con=
tiene tiocianetos o ticsulfeatos o embos compuestos,
se suspende antes que haya 8ido oxideda una propor-
cidn impor iante de 3108 CUeI 0S5,

89 - Un proced:mienvo como €l reivin=-

- 10 =
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dicado en cualqguiera de los puntos anteriores, en

el que la solucidn de sulfito aminico que ha de ser
oxidada se produce combinando amoniaco con anhidri-
do sulfuroso,

9¢ - Un procedimiento para la fa=
Yricecidn de sulfato aménico por oxidacidn de so-
luciones de sulfito amdnico en dcs periodos, como
queda descrito,

10?2 - Un procedimiento para la fae
bricacidén de sulfato amdnico, que consiste en oXi-
dar por electrolisies una solucidn acuoses de sulfie
to amdnico en presencia de un cloruro soluble, pre-
ferentemente cloruro aminico,

112 « Un procedimiento como el rei-
vindicado en el punto 109, en el que la solucidn
antes de la elecirolisis contiene una proporcidn
importante de sulfato aménico,

122 = Un procedimiento como el reie
vindicado en el punto 109, en el que la solucidn
de sulfito amdnico que se ha de oxidar se produce
por el procedimiento reivindicado en el punto B®

1392 « Un procedimiento como el reie
vindicade en el punto 1C?, en el que la solucidén
ae sulfito aménico se prepars absorbiendo anhidr ie
do sulfuroso en aguas amoniacales,

149 = Un procedimiento como €l reje
vindicado en cualquiera de los puntos anteriores,
en el que la solucidn que se ha de electrolizar he
sido preparada oxidando parcizlmente una solucién
de sulfito aminico por medio de gases que conten=

gsan oxigenn libre,

¢ 11 -
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159 = Un procedimiento para la fa=
bricacién de sulfato amdnico en el que la solu=-
cidn de sulfito y cloruro aminico se oxida electiro-
liticamente, como queda descrito,

169 - Mejoras en la fatricacidn de
sulfato emdnico,

Tal ¥y como se ha descrito en la ke~
moria gue antecede y con los fines que se han ese
pecificado,

Este kiemoria consts de doce hojas

escritas por una sola cara,

Hadrid, 4 de marzo de 1992,

Peo Ae )

Ch/. - 12 -
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