10

16

»

162493

LN

H/V. 1 624 ?3

TRV LU UCCION
PQR Directo poL CURIGINAL

MEMOCRIGA DESCRIPTIVA

’ ’
gue se acompefia 2 la solicitud de uns patente de invencion por veinte

efios en Bspaiia, por " Procedimiento psra la obtencidn de agua oxige-

nzde " a favor de la r.s. Henkel & Cle. G. m. b, H., residente en

Dtisseldorf — Holthausen (Alemania) Heyestr. 67.-

Bs sebido que las disoluciones de persulfcto aménico se obtienen
por electrolisis y se trabajan en disoluciones de peréxido. En estos
métodos gue constituyen un ﬁrooeso cfclico ya que loe residuos de la
destilaoién'dQSPués Ge agregar .egue sSe oxidan nuevemente en disolucio-
nes de persulfeto, se presenta el grove inconveniente de que solo pue-
den emplearse disoluciones de sulfato aménico con concentrzeidén limi-
tade de sales. Cuendo las disoluciones de persulfato se han de trans-
formar por destilaoidn directa, se conéideran como destilables sola-
lanmente aquellas disoluciones gue contionen més de un mol de deido.
sulfdrico por un mol de sulfzto o de persulfato. Debido 2 esta compo-
sicidn de las disoluciones se determina y mantiene desfavorablemente

bejo su grado de owidacidn en disoluciones de persulfato y consiguien-
temente su concentracidn extrema. Asf con les temperaturas usuales
en le electrolisis la concentracidn extrems Ge la disolucidn de per-
sulfato no se puede illever mas alld de 40 g/1, -calculado como perdxi-
40, pues de lo contrario los slsctrolizadores se llenan de sales por

la oristalizacidén del persulfato y se originan en el servicio dificul-
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todes de importancia. Por eso le téonica trabve ja en gensrzl con
concentraciones extremas que antes de 1l elaboracidn no pégen de
55 g/1 ocalouladas como perdxido. Pero ésto, tonto en la destilacidn
como tambidén en la rectificsacion de los vepores, signiiicz una ocarga,
pues la concentracidn de los vepores no se pueds llevar por encime de
4-5 % en perdxido.

Bl objeto del inveuto es un procedimisnto paré 15 obtencién de
peroxido de disoluciones de persulfato, en el cual ge emplean disolu-
olones gques Jjuntezmenite con sulfato emdénico contienen uno u otros varios

sulfatos, que formen persulfatos mas solubles gue el persulfato amd-

L
nico y juntamente con una poreidn sdecucds de doido sulflrico se oxi-

dan electroquimicamente en disoluciones de persulfato y luego se. tra-
bajan en disoluciones de perdxido. Aun cuzndo 1los persulfotos mes g0~
lubles que el persuliato &ménico, por ojemplo el persulfato'sédico,
el persulfato ae litio, el de meghnesic, el de cine etc., no pueden en
generzl obtenerse dc por si electroquimicamente mis dae son mel ren-
dimiento de 1= corfiente, gse ha couprobado que prrz disoluciones mix-
tes de sulfeto semin el invento en las concentraciones adacuédaa pa-
ra slaborarse en,peréxido, los rendimientos de lz corriente éon mejo-
res que para ol electrolito-écido-sulfurico-sulfato-amdnico, usual
hasta;ahora para este objeto.

Para la obtencidn de persulfeto séiico cristalino es ssbido que
Se hace reaccionay con un sulfeto sélido de sodio el persulfato amé-
nico en su formsoién por electrolisis de wins disolucién de bisulfato
aménico. Pero aquf solo se trabaja en Gisoluciones szturadas y en con-
diciones que no pueden eplicarse par: la obtencidn de disoluciones de
persulfato con objeto de obtener perdxido. Todos los persulfatos mas
solubles que el persulfato sménico no se han trabajado hasta shora
en perdxido ni tampoco pod{a preverse que esto fuese posihle con
buenos rendimientos. Tempoco su obtenciédn mediante oxidacidn electro-
quimica era conocidz mss que pera el persulfzto de sodio y de litio

Pero no por ejemplo pars los persulfatos de elementos poliv:lentes,
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de los ocuales entre otros el sulfaio de mesnesio permite obtenerse
por el método del invento con rendimientos elevadfsimos de 1lz corrien-
te y ademas peruite también elaborarse s peréxido, & pes&er ds gque no
puede Formar hidrogsulfztos.

Se ha descubisrto ademés gue, lo gue es raro, y& 1n0 88 requiere
trabajar oon centidsdes considersbles de &eido sulfirico, cuando la
disolucién de persulfato se ha de convertir por destilacidn directa
en Hzoz.

Sezin el invento pueden por destilacidn trabz jearse en perdxido,
con excelentes rendimientos también, disgoluciones gque por un mol de
sulfato 6 de persulfeto contienen menos de un mol de doido sulfdrico.
Por consiguiente unz parte del dcido sulfirico hasta shora usuzl se
puede resemplazer por sulfatos que pueden formar persulfaztos mas solu-
bles gue el persulfato amdnico. El proceder segin el invento ofrece
ls ventaja importante de voder llevar la oxidacidn electroquimiea has-
ta una oconcentracidén extrema de mas de 65 gil de perdxido en forms de
persulfato y 9in pérdida de rendimiento respecto al método conocido.
Esto con la duplicacién posible de la concentraecidn h densidad-de 1z
corrisente signifleca une mejora en el zprovechzmiento de lz instala-
eidn electroqufmica y por tznto del platino invertido etc., en ocasi
el 100 por 100. Se excluye completzmente todo peligro de gue se oba-
truyan con sales los electroligadores y por tanto se simplifica el
gservicio. Pero tamiuién se mejora lu destilacidn de les disoluciones de
persulfato, pues ahora puedie trabvajarse con concentraciones de vepor
de 8-10 % de peréxido. Por esto ls rgctificacién resulta mas sencilla.
ilentras que hasta shora las pérdidas de destilzacidn se ocaleulaban en
vapores de 4 a 5 %, ahors ousndo mfs 1la misma pérdida se reparte en
vapores de 8 a 10 %, de muuers que el rendimiento total calculadorpor
la energfa eléctrica empleads resulta mucho mas favoreble. E1l procedi-
miento segin el invento puede zcoplarse a todos los procedimientos co-
nocidos para obtgner ﬁeréxido de disoluciones de persulfato. La compo-

4 by v 3 2
sicidn de lasg disoluciones podré escogerse diversamente segin 1o re-
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quieran los aparatos etc., tanto més cuento que ia meyor perte de
persulfatos de electrolitos nmixtos permiten segﬁn el invento hacerse
reacclonar sin pérdida con sulfatos o bisulfatos para obtener persul-
fatos poco solubles y seguir elabordndose como tales en perdxido.

EJEHMPLO.

Una disolucidn, que contlene por litro 235 g de sulfato eménigo

'y 285 g de fcido sulfirico se oxida del modo conocido electroquimica-

mente en disolucidn de persulfato en el procedimiento de los diafrag-
mag. Goncentrzcidén de la corriente 25 A/l, velocidad de la corriente
= 0,7 &/emP. Gon un contenido de persulfsto, celoulado como perédxido
de 40 g/l se presentz laz oristalizasocidn del persulfato, Por eso la
oxidacidn solo puede llevarse hasta 35 g/l de perdxido. Entonces el
rendimiento de la corriente es de unos 85 %. 81 le disolucidn se so-
mete del w040 conocido a la destilacién,entbnces se tendrén que treba-
jar en vperSxido vapores al 4-5 %e Con un pzso total de 1CCO litros de
disolucidn en iz unidad de tiempo se obtienen con lz instelacidn 28 kg
de perdéxido en nimeros redondos, caloulado al 160 por 100.

Por el contrario segin el invenio se emplea un electirolito que
por litro contiene junto con 225 g de sulfato smdnico y 200 g de foi-
do sulfirico, tzmbién 100 g de sulfato sddico (anhidro); se electro-
liza como anteriormente se ha indiceado, pero con una concentracidn

de corriente de 50 &/1 unz densidad de corriente = 1,5 A/cm? ¥ hesta

un contenido de persulfato, calculado como perdxido, de 65 g/1, en-
tonces a pesar de le concentracidn extremz casi doble, resulta un
rendimiento de corriente de 84 %. Bl persulfsto no se sepsra y esto
sungue la oxidzeidn se lleve hasta‘la eliminaeidn totsl de los shlfa-
tos. La disolucidn se destila del modo conocido. Con un paso de 1000
litros, en lz unidad de tiempo se obtienen, con la misma instalacién
gue antes se ha dicho, 52 kg. de peréxido en nimeros redon@oe»calcula-
dos 2l 100 por 100. El consumo de vapor psra iz destilacidn es ademis
menor que antes, la rectificecidn es mes gencilla, el rendimiento to-

tel en perdxido, cazlculado por la energf{a eléctrica empleads es cone
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La oresente petente de invenoién comprende las siguientes rel-
vindiceaclones:

1.~ Procedimiento pare la obtencidn de agua oxigenzda pertiendo
de disoluciones de mersulfato, caracterizado porque pare ls oxidacidn
electroquimica se emplean disoluciones de silfato aménico, que junto
con sulfato amdénico contienen uno u otros varios sulfatos que forman
persulfatos més solubles que el persulfato aménico y porgue estos sul-
fatos, juntamente con una poroidn adecuzds de feido sulfirico, se oxi-
dan eleotroqufmioamente en disoluciones de persulfato y se trabalan
en peréxido.

2.- Procedimiento segin lo reivindiczdo en el punto 1, caracteri-

zado porque les disoluciones de sulfsto, por 1 mol de sulfato o de

persulfato contienen menos de 1 wol de {cido sulfirico.

Be.- Procedimiento pare la obtencidn de sgus oxigensds .- Segin

8e describe y reivindica en la presente memoria deseriptiva.
Consta esta descripeidn de cinco hojas foliszdas ¥ escritas 2 mé-

gulne por unz solas de sus caras.

Hedrid, a 24 de Julio de 1943.

GUILLERMQ R

A
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