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La presente invencién se reflere & un procedimlen -~
to pars la obtencién de éecido clorosulfénico.
‘ Se sabe que el dcido clorsulfédnico puede pre-
perarse mezclando geses Que contienen tridxido de azufre con
5 geses qQue contengan fcldo clorhf{drico refrigerdo habiéndose
considerado venta jJoso mantener la tempere tura a unos 702 C.,
no pasando ciertemente de 1002 C,, pars evitar la formacidén
de cloruro pirosulfdriidqo,
. Tambien se ha propuesto hacer reaccionar tridéxide
10,  de ezufre y gss dcido clothidrico en &cido clo rosulfénico

como :disolvente haclendo paser los dos gases, si se deses
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mezclados con aire, dentro del liguido ¥y extreer édcido c¢loro-
sulfénico cuendo se forme.

En la préctica, no es fédcil mantener 1a propo r-
cién de triéxido de azufre relacién con el 4cido clorhidrico
en 193 geses, preclsamente al va:!.or requerldo pr considera-
ciones estequiométricas , y si hay habituelmente presente un
exceso de uno u otro agente de reaccion. En ambos de los
proéedimlentos cltados, el exceso de écidoe clorhidrico es
perjudliclal por cuanto que es dificil recuperar el exceso

subsigulentemente de los gases expulsedos por un procedimiento

‘econdémicamente adecuado. Por otrs parte, sun cuendo puede -

recuperarse con facllided exceso de tridxido de azufre de

los gases expulsados en fomme verdaderemente econdémica poniendo
en contactd los gases con édcldo sulfirico de una concemtreeidn
apro plada, el triédxid de azufre es rdpidemente soluble en
écid clorosulfénico, y de este modo en el procedimiento
emplesdo hesta shora en el que este sgente de reaccidn estabs
en exceso, el producto contenia triéxido de szufre como impure-
zs en cantidades substanclales que varisn con la cantiad

del exceso,

Segun l2 presente Invencidén, se establece un
procedimiento continuo pare la obtencién de dcido cloro-
sulfénicc.que comprende mezglaruna corrimte de grases que
contienen dcldo clorhidrico y une corriehte de gmges que
contengan triéxido de szufre en tales;proporcione.s que
el triéxldo de azufré esté en exces0 y en teles condiclones
que el fcido clorosulfénico formado se condense, sera réndose
€l cond<nsado de los gases de la mezcla de racciédn y poner

después en contacto el citado condensado con la expresade
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corrlente de gases contenlendo acido cloz'hidrico; Conveniente~
mente, los gases de la mezcla de resccién después de sepsrar e}
dcid clorosulfénico liquido se traten pare recuperar el
écildo clorosulfénico que queda en forma de niebla y se ponen
despés en contacto con Acildo sulflirico de ©5% a 98% de concenw
tracidén-parea recuperar valores de tridéxido de ezufre,

Por este medio el écido clorosulfénico se

produce de una mezcle de reaccidn gaéeosa e le que el tribéxido

- de szufre estd en exceso phdlendo de este mod recupers rse

el excest; de agente de resccidén econbmicemente, Sin embargo
el pmwdicto contiene todo lo méds pequebias cantidades de
tribxid de azufre disuelto, pera después de sepsrscidn de 1la
fase gaseosa ponerle en contacto con gases que contengan
écildo clorhidrico lo cual convierte el tribéxido de azufre
disuelto en écido clorosulfénico pero que no introduce fecldo
clo thidrico como impureza, pue‘sto que el édcido clorhidrico
no es soluble en é1 de modo asprecleble. Los gases empleados
paras la reasccién deberén estsar secos y pueden obtenerse de
cualquler menera apropiada., Cuando se trate de gases que
contengan tribéxido de azufre, por ejemplo el conten ido

en SO, puéde ser entre 2.% y 956 y puede obtenerse haclendo

pesar alre calliente por un oleum de fuerza elevade, o més

convenlente aun, pr oxidacién catalitica de gases que

contengen dléxido de szufre obtenldos por el quemado del
azufre o or tostacién de minerales de sulfuro con exeeso de
alire,
Los gases conteniendo écido clorhidrico pue den
ser por ejemplo, geses que contengan entre 15% y 95% de HCL y
-

pueden ser geses tales como los Que se obtlenen en el proce-

dimiento de costrs salina. Pueden obtener tembien geses
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apropiados calentando &cido clorhidrico scuoso concentredo
o por cuslesqulers otros procedimientos en que se obtiene el
gas &cido clorhidrico.

Con arreglo e una forma de llevar a la préctica
la Invencidn, se empiea un espscio de reaceciédn dmplio
provisto de dispositi(ros de refrigeracién, por ejemplo, una
columna vertical de tubos horizontalés en serle que pueden
rocie rgse exteriormente con agua fria. Preferentemente, el
didmetyo de los tubos es tal que los gases pasen & lo largo
de ellos fluyendo con turbulencia, Los gases de reaceidn
pueden escapar por €l extremo superior de la columna de
tubos, miem tms qué por el otro extremo puede ext raerse écldo
clorogulfdénico liquido y enviarse a la parte superior de
una forre cargada. Los gases conteniendo tribéxido de 7
azufre ‘pueden envisrse libremente & los tubos de reaccién,
mientras que los gases contenlendo écido clorhidrico,
pasan primero a le parte inferlor de la torre ror cuye parte
inferior pasa el productc bruto y de ks parte superior de la
torre 81 tubo de reeccidén. Los gases ex ulsados después
de ext raidos del producto _bi-uto, pueden pasar primero a
través de un dlspesitivo purificador adecuado, por ejemplo,

un purificador Celder-Fox ,pare extraer cualquier 4cido

_clorosulfénico presente en forma de vapor, y después a la

parte inferlor dc una torre, debajo de la cual pesas dcido

sulfirico de concentmcién aproplada. Los gases que dejen
la parte superior de la torre no tienen précticamente
valor econémico alguno, pero antes de lanzarlt;s e la atmbs-
fera es convenlente laverlos pare extrser todo vestigilo

de dcldo clorhidrico generados por 1s descompocisidén del

vapor de écld clorosulfénico introducido en 1sa t’orre de .
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vitriolo.

Con esta disposicién de spa mto, los gases
conteniendo écido clorhidrico y los gases que contienen triféxid
de szufre salen al espaclo de resccién con el Gltimo en
éxceso Yy convenientemente a una temperature que no es muy
dife rente a 1sa atmosférica, por ejemplo, an.una temperaturs
entre 202 C, y 402 C, La formacién de écldo clorosulfénico
tiene lugar eaponténeamente con evolucidn de calor, pem
deberéd impedirse Que la tempereture se eleve sobre 1102 C. y
prefe rente}nen te debgré mentenerse alrededor de 802 6. En egtas
condiclones continusré la reaccién précticamente hasta su
teminacidn, y por 1o que afecta &8 la mayor perte del dcido
clorosulfénico se condensaréd pere dar el producté 1{qu ido
bruto que contiene tribéxldo de azufre disuelto, mientres que
una peguefie parte quedard suspendids como vapo.r en los gases
exmlados que consisten en gases inertes, exceso de triéxido
de aszufre y una pequefis cantidad de vapor dcldo clorosulfénico
que i:orresp:nden a ls presién del vapor del écido a 1la
tempers tura existentes E1 producto liquld bruto ge sepears
de los gases y pasa & la parte inferior de la torre
cergada en contrscorriente a los gases conteniendo &cido
clorhidrico fresco de modo que el tribxido de azufre
disuelto se convierte en édcid clorosulfénico y el producto
tratado de este modob se retim de la base de la torre como

écildo clorosulfénico de elevades pureza., Los g8 ses de los que

_ el producto liguido he sido extraido pssen & través gel

130,

purificador pare extraer el vepor, afiadiendse el condensado
asf{ obtenido & la masa de producto bmto y los gases pssan
despues a8 la torre de vitriclo en contracorriente al decid

sulfarico contenlendo entre 95% y 98% de HpSOge Al contacto
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con seme jante dcldo, el triéxido de azufre y el écldo cloro-
sulfénico son absorbidos y este Gltimo se hidroliza en .
triéxld de azufre que pemanece dlsuelto y el dcldo clorhi-
drico que vuelve @ pasar# la fase de gas y puede extraerse
subsiguientemente mediante lavado de los gases con agua. De
este modo, tanto el exceso de triéxido de azufre en los gases
expulsados y que es llevado & la torre de vitriolo como el
vapor de dcildo clorosulfénico se recupersn como dcido sulfidrico
de el.evada fuerza, hagblendose desperdicisdo solamente un® pe=-

quefia cantidad de gas d4cido clorhidrico. Se apreciard que estas

pequefias cantldades que corresponden &l vapor de écido cloro-

sulfénico enviedo & la torre de vitriolo son mucho mes peque-
flag que les que hublera habido en las bases, sl el procedimien-
to se hublers resl lzado empleando un exceso de aquel ges para
impedir la formacidén de un producto bruto que contuvie se
triéxid de azufre disuelto. ILs extraceidn de vapor de los
ge ses antes de enviarlos & la torre de vitrioio no tan solo
sumenta él rendimiento de é4cldo, sino que disminuye considera=-
blemente el tamstio de la torre de vitriolo aie se necesita mra
une instalecién de una produccidn dade y facilits enormemen te ls
suevidad en la operscién. |

La invencidén se describiré shora con referencia
8 los 'adjuntos_ dibu jos que ilustren esQuembticsmente un método
de llevar a cabo el invento.

En el dbu jo, en el que no se ha observado
escales alguna, 1 representa un _mcipiente de reaccién alergado
sinugoidal, formado pbr unea columna vertical de tubos horlzon-

tales (tres tubos, vdn representados en el dihu jo) y unldos

en se'rie. Por medio de un pulverizador de aguas 2; pueden

roclarse por la perte superior del tubo y dejar que vayas
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fluyendo el agua haecla sabajo sobre los restantes tuos suce-
sivamente, Los ga. ses que cbntienen triéxido de azufre pueden
lanzérse al tubo més slto 3 y gases conteniendo écido clorhi-
dftlco en 4 mientres que los produc tos de reacciédn pueden
deler 1la parte‘ inferior del tubo y fluir pr grevedad al sepa-
rador 6. Los tubos que constituyen el recipiente 1 no estén
aprefados ‘slno que tienen un didmetro tal que los gases
mezclados_ pasan por ellos éon una co rrlente de tuirbulencisas,
Del separsdor 5 los gases pasen por un pur ificador seco G,
apropiedo de la clese Calder-Fox y desde allf pasen a la
parte inferior de una torre cargada a la que puede envliarse
écido sulfirico de 95% a 98% de concentrecibédn por 9 y
extraerse por 10, Los gases fluyen de este modo a trevés
de la torre en contacto con el écido y en contracorriente
al mismo, y dejen el sistems en 8,

El 1fquido del separsdor 5 junto con la canti-
dad relativemente pequeiia de 1liquido extmaido del purificador
€, resa a 1a parte superior de la torre cargade ll. Se vén
introduclendo gases conteniendo écido clorhidrico por ls

parte Inferior de la torre en 12 y pesa desde la perte supe rlor

de la torre a le admisidn 4 del reciplente de reaccién 1,
El l14quido que se vé alimentando a la torre 11 pass de este
modo por debajo de la torre en contracorriente 2 los
gases contenlendo écldo clorhidrico y en contacto con el
mismo y deja 1a torre en 13,

Cuendo se esté realizando el procedimiento,

se vén alimentan do g 8ses contenlendo dcildo clorhidrico sl

"sistema por 12 y después de pegar & través de la torre 11

pasen el reciplente de remccidén 1 por la admisién 4.

Gases contenlendo triéxido de azufre se envian tambien al
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recipiente de resccién 1 en una centided tal que los gases
mezclados que entian en dicho reciplente contienen un exceso,
exceso 8decuado de entre 3 mol., % y 15 mol. %, de triéxido
de wufre sobre cloruroc de hidrbgeno. Los gases peasan a trevés
del reciplente en corriente turbulenta y lea reaccién tien e
lugar esponténeamente con evolucién de calor que es extmid,
por lo menos en 1 rte, por el agus de los rociedores 2, de modo
que se fome écldo clorosulfénico liguido. Al llegar al
extremo inferior del reciplente 1, la reaccldn se habré préc-
ticamente completado y el liquido junto con el exceso de tridxi-
do de azufre, eslgo de va por de écido clorosulfénico y gases
inertes presentes en los gases que se sllmentan el reciplente
1, pasén al sepasrador 5 en ei que el édcido clorosulfénico
ligquido se separs de los gases., Este dltimo pasa al
purif icedor seco 6 donde el vamwr de dcido clo rosulfénico se
extrae y desde alli a la torre 7 dondeé fAluyen en contracorriente
8l écido sulférico suministredo vor 9. El exceso de triéxido
de szufre es sbsorbido vor el Acid y la pequefla cantided
de vapor de deido clorosulfdénico presente se disuelve y
descompone por €1, con formacién de tridxido de azufre que
queda retenido por el dcido sulfiéirico y écido clorhidrico
que salen fuers dei sistema por 8 Jjunto con los gases inertes,

| El condensado obtenldo en .el sepa mdor 5 que
constituye 1la pmdqccién de écldo clorosulfénico bmtob, se
retira -de la perte inferior del sepsrador 5, ¥y Jjunto con
la cantlidad relativemente ' pequefia de vapor del pur ficador
6 paga & la parte superior de ls torre cargada 1l por cuya
rarte inferior se vén introduclendo por 12 gases que contleneén
écido clorhidrico. El condensado bruto pasa de este modo

por debajo de la torre en contracorrlente & 1os gases gue
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contienen édcido clorhidrico de modo que el tridxido de azufre
disuelto se convierte en écido clorosulfénico, quédando asi
el producto casil libre de Impurezas. El producto purificado
sale de la torre por 15 mientras que los gases conteniendo
écido clorhidrico salen por la berte sur rlor de la torre y
pasan por la admisidn 4 del recipiente de reaccién 1.

Sl se desea puede omitirse el gepa I'ZﬁOl; 5,
extrayendosé el producto liquido del punto mas bajo del
recliplente 1 y los genses desde el lado supe rlor de la
vuelta inferior del reciplente,

N O T &
Descrita suficientemente la neturaleza del

invento,asi como la mesnerse de reslizarlo en 1la Préctica, debe

hacerse constar que las dismo sliciones enteriomente indicadas

son suséept ibles de modifilcaclones de detalle én ecuwsnto no
altere su principlo fundemental, siendo-lo éue constituye

la esencis del refe ridon' invento y por lo ,Que s€ sollicita
petente de introduccibdn por 10 afios en Lesmmfias "Procedimi ento
pera 1l obtencién de &cido clorosulfénico”; cam cterizéndose
por lo siguilentes }

12 ,~ Procedimiento psrs la obtenclén de 4cido
cloro sulfénico carscterizado m rque se mezclan una corriente
de geses que contlenen écido clor;xidrico ¥ una corriente de
gases que Vcontienen triéxid de szufre, en tsles proyo rciones
que el tridxido de szufre esté en exceso, y en condiciones
teles que el acldo clorosulfénico formedo con ello, se
condense, separando el condensado de la mezcla de gases de
reacclén , poniéndo subsiguientemente e€n contacto el citado‘
condensado con la expresads corriente de gases que contienen

4cido clorhidrico.
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22,. Procedimiento segun reivindicecidn la,
camcterizéndose porque los geses de reaccidn de apuée de
separedos del dcldo clorosulfénico liquido, se tretan pare
recupe rar vapor de dcido clorosulfénico y después se ponen en
contecto con dcido sulfurico de una mtencia de entre 95% Y
98%,

32,- Procedimiento segun reivindicaciones 18 o
2e, caractepizéndose porque la cemers de reaccidn se mantiene
8 una temperature que no esgbprécticamente mayor de 1102 ¢,

42,. Procedimiento segun reivindicacidn 38, carsq-
terizé.nGOse porque la cémera de‘ reacclén se mentiene aproxi-
medamente & 902 C,

52,- Procedimiento segun una cualquiere de las
reivindicaciones precédentes ca recte r:!.zadb porgue los gase's
contenlendo triéxido de szufre se obtienen quemando azufre
0 tostendo minerales sulfurosos con exceso de aire 'y sometiendo
los geses resultantes 2 determinadas condic'iones ba jo las
cueles tlene lugar la oxidecidn catalitice del bibéxido de
azufre, |

62.-~ Procedimiento segun una cualquiexa‘ de lss .
reivindicsciones anteriorgs, caracter;izéndose porque los
gases que. contienen écido clorhidrico 86n gases obtenidos
en el proece¢dlimiento de costrm salina,

72,. Procedimiento pere la obteneidn de édcido

clorosulfénico; tal y como queds substanc is lmente /[descrito

acompafian ,

Este memorie conste de diez o JeGcritas por

uné scla cers. '
Megrid, 29 de mayo
IMPERIAL CHEM ICAL INDUSTRIES
Por Poder de 4.
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