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MEMORTI 4 DESCRIPTIVA

para una patente de Invencidn, por veinte afios, por: " Progcedi -
miento para la obtencidn de disoluciones de sulfato de hidroxi -

laming " a favor dte la razdn social Invente A. G. fHr Forschung

und Patentverwertung; residente en Luzern - Suiza - Haldenstr.
2%, -

Es sabido que por adicibén de anhfdrido sulfuroso en frio
¥ subsigulente caldeo se obtienen disoluciones de sulfato de hi -
droxilamina de disoluciones amoniecales de nitrito eménice. El
hidroxilamina-disulfonato aménico originedo squf como producto
intermed 10, se hidrolize por breve ebullieidn de la disolucidn,
dando sulfate de hidroxilemina. Las disoluciones as{ obtenidas
de sulfato de hidroxilamina pueden emplearse inmediatame nte para
la oximaoién de cetones y aldehidos. Ahora bien, se ha observa -
do Q,ue se obtienen mejores rendimientos en sulfato de hidroxi -
lamina, cuando disoluciones de nitrito aménico conteniendo car -

bonato o bicarbons to aménj.cOS, se hacen reaccionar en frio eon
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enhidr{do sulfurose O oon gases que los contienen ¥y lea disolu =
eidn originada de disulfonatos de hidroxilamine, se hidroliza
por calefaceidn en sulfato de hidroxilemine ason desgrendimiento
de anhfdrido carbénieo. :

Como produstos de partida pueden emplearse venta,joSameﬁte
disoluciones de nitrito aménioo conteniendo carbonato y bicarbo -
nato aménicos, y las cuales ge obtienen por la ebsorcidn de ga -

se8 nitrosos en discluciones concentradas de cerbonato o bicar -

bonato aménicos o de sus mezglas. Para la obtencidn de sulfato

de hidroxilemine, el contenido en carbonato o bicarbonato eméni -

cos en la disolucidn de nitrito amdénico se ajusta a una relacién
équivalente al nitrito. En esta dizolucidn se introducen a 02 C

o temperatura méds baje gases conteniendo anhfdrido sulfuroso'o
dste gas, hasfa gque la disolucidén tenga reaccidn debilmente doi -
da. Para evitar todea hidrolisis prematura, se requiere trabajar
a temperaturas inferiores a 02 ¢, Bespuéé de terminade la intro -
duceién de enhidride sulfurose, gue se resliza hasta un pH de
2-2,06, se origina el disulfonato. La inmediatas hidrolisis de la
disolucidn de disulfomto se resliza calentando durante medie
hora hasta prdximemente el punto de ®bullieién. |

Ia transformecién de la disolucidn de nitrito aménieo
conteniendo carbonato y bicarbonato eménicos, se rea'liza’ con
fuerte desarrollo de calor. La evacuacién de este celor puede
realizarse pér e jemplo emplea.ﬁdo sgimueras frias o enfriando
con aménisco en evaporacidn.

La preparacidn del sulfato de hidroxilamina permite rea -
1izarse fdcllmente de modo continuo por este procedimiento.
Para evacuar mejor el calor en la férmacién dei disulfonato,
es oonveniente mantener lo més baja posible la concentrasidn

de los participantes en la reaccién. Bste se realiza- por ejem -
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plo, haelendo entrar en una gran cantidad de disolucién enfria -
de de disulfonato y mezelando Intimemente, la disolucidén de ni -
trito amdnico conteniendo carbonato y bicarbonato aménicos e in -
trodueiendo al mismo tiempo el anhfdrido sulfuroso o el gas gue
los c.ontenga para mentener la reasceidn dé‘bilmente dcida. De es -
ta mezola se lleva la disolucién frie de disulfom to nuevamente
originede & un recipiente calentador, en el que ésta se calien -
ta durente breve tiempo & 95-100%, con lo que se produce la hi =
darolisis en sulfato de hidroxilamine. El enhfdrido carbéniwm
desarrollado en las reacciones puede reabsorberse pars su recu -
peracidh.

El procedimiento anteriormente dessrito produce un rendi -
miento de unos 90 % referido & la cantidad emple ada de nitrito

emdénioo.

EJemploos:

Ejemplo (1)$ En 750 voldmernes de una disoluciédn que oon -
tiene 118,5 g/1 de nitrito emdénieco, 29 g/l de nitrato aménico
y 72,4 g/1 de bicarbonato aménico, se hacen entrar 55,1 partes

en peso de bigerbonato aménico disueltas en 350 voldmenes de

agua. Agitando bien se introducen en le mezcla a - 3% C anhfdri -

do sulfuroso hasta ,un pH de £ proximeamente e hirviendo durante

medie hore se hidrolize la dfisolucién obtenida de disulfonato. ,
Resultan 1.130 voldmenes de disoluciédn de sulfeto de hidroxile -
mina econ un contenido de 90,5 g/l correspondiendo @ un remdimien-

to de 89,7 % del tedrieo, referido al nitrito aménico emplesdo.

Ejemplo (2): En 1.085 volimenes de una disolucién de ni -

‘¢ritoc aménico con un contenido de 13L,5 g/l y que ademés contie-

ne 32,3 &/1 de nitrato aménico y 98,5 g/l de carbonato aménico

disuelto, se introducen enfriando bien & 32 y sgitanio arhidiri -
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do sulfurose haste reacocidn debflmente doida e inmediatamen te
se hace hervir durante medis hora tods la mezcla.

Despuds de e,n:f.’i'iazj se obtienen 1.044 volimenes d8 una di -
soluoidxi de sulfato de hidroxilamina con 148 g/l, correspondien -

d¢ a un rendimiento de 89,5 %.

Ejemplo (3): EBn une circulacién de liguido enfriada & -
%2 gse haace cirmilér por bombeo sobre una torre llena de anillos
Resching, una disolucién de disulfonato obtenid.a de une disolu -
¢idn de nitrito eménico conte'nienéo carbonato y bicarbonato amé -
nicos, y también se ilntroduee anhfdrido sulfuroso. ElL lfquide
penetra por arribe en la torre y se extree por el extremo infe -~

rior. Por detrés &e haoe llegar a la torre en circulacidén duran -

‘te una hora 250 volimenes de une disolueidn de nitrito emdénieo

can un contenido de 118 g/l y 88,5 g/l de carbonato aménico. En
la parte inferior de la torre se introduce un ges contenisndo

10 % de enhfdrido sulfurocso en tal cantidad que se ajuste en la
circulasidn de 1lfquido un pH de préximamente 2-2,5. Los gases
inertes del anhfdrido sulfuroso escapen por la parte superior

de la torre. Ve esta circulacidn 1fguids sale la désolucidn nue-
vame nte formads de disulfonato y a través de un serpentin oalen -
tador llegs a una torre calentada por vapor y llena Ge anillos A
Rasching, de la cual salen por hors unos 260 voldmenes de diso -

lucidn de sulfato de hidroxilamina con 135 g/l.

N 0 o A

La presente patente, consta de las siguientes reivindl -

dicaciones:

1. - Procedimiento pasra la obten—cidr_x de disolusiones de

sulfato de hidroxilemina, caracterizado porque una disoluocidan
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de nitrito amdénigo conteniendo carbonato ¢ bicarbonato aménicos
se somete & una reaccidn en £rio con anhfdrido sulfuroso o gases
que lo contienen e inmediatamente & una hidrolisis por caldeo.

2. = Procedimiento segidn lo reivindicado en el punto 1,
caracterizado porgue las rescciones se verifiocan de modo eonti -
nuo.

3. - Procedimiento segdn 1o reivinmiicado en el punto 2,
carscterizado porgue las concentraciones de los reacclonantes se
mantienen bajas en la primera trensf ormasidén.

4, . Erooedimiento para le obténcidn de disoluciones de
sulfeto de hidroxilamine. =

Segdn se describe y reivindica en esta memoria desoripti -
va.

I.é. cusl consta de ¢inco hojas, foliades y escoritas a mé -

guine por uns sole de sus caras.

Madrid, a 18 Mgyo de 1950 =
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