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M E M O R I A  D E S C R I P T I V A

p a ra  una p a te n te  de Invenc ión , por v e in te  añ o s , p o r: " B roeedi - 
miento p a ra  l a  o b tención  de d iso lu c io n e s  de s u l f a to  de h id ro x i - 
lam ina f  a fa v o r  de l a  razón  s o c ia l  In v en ta  A. G. f ( ir  Forsohung 
und P a te n tv e r  w ertung ; re s id e n te  en  Luzern - S u iza  - H a ld e n s tr . 
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Es sabido que p o r a d ic ió n  de an h íd rid o  su lfu ro so  en  f r ío  
y su b s ig u ie n te  ca ldeo  se ob tienen  d iso lu c io n e s  de s u l f a to  da h i  - 
d rox ilam ina de d iso lu c io n e s  am oniacales de n i t r i t o  amónico. El 
h id ro x ila m in a -d isu lfo n a to  amónico o rig in ad o  aq u í como producto 
in te rm e d io , se h id r o l iz a  por breve e b u l l ic ió n  de l a  d is o lu c ió n , 
dando s u lfa to  de h id ro x ila m in a . Las d iso lu c io n e s  a s í  o b ten id as 
de s u l f a to  de h id ro x ilam in a  pueden em plearse inm ediatam ente para  
l a  oximaoión de cetonas y a ld e h id o s . Ahora b ie n , se ha o b se rra  -  
do que se o b tien en  m ejores rend im ien tos en s u lf a to  de h id ro x i - 
lam ina, cuando d iso lu c io n e s  de n i t r i t o  amónico conteniendo ca r  - 
bonato o b ica rb o n a to  amónicos, se hacen re ac c io n a r en f r í o  con



an h íd rid o  su lfu ro so  o con g ases que lo s  con tienen  y l a d i s o l u  -
c ió n  origi4m.da de d lsu lfo n a to s  de h id ro x ilam in a , se h id ro l iz a
por c a le fa c c ió n  en s u l f a to  de h id ro x ilam in a  oon desprendim iento*
de an h íd rid o  ca rb ó n ico .
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Como productos de p a r t id a  pueden em plearse ventajosam ente 
d iso lu c io n e s  de n i t r i t o  amónico conteniendo carbonato  y b icarbo  - 
nato amónicos, y l a s  cu a les  se o b tien en  p o r l a  ab so rc ió n  de ga ­
se s  n i t ro s o s  en d iso lu c io n e s  concen tradas de carbonato o b ic a r  - 
b onato amónicos o de sus m ezclas. P a ra  l a  o b ten c ió n  de s u lf a to  
de h id ro x ila m in a , e l  con tenido  en carbonato o b icarbonato  gnóni - 
eos en l a  d iso lu c ió n  de n i t r i t o  amónico se a ju s t a  a una re la c ió n  
e q u iv a le n te  a l  n i t r i t o .  En e s ta  d iso lu c ió n  se  in tro d u cen  a OS C 
o tem p era tu ra  más b a ja  g ases conteniendo a n h íd rid o  su lfu ro so  o 
ó ste  g as , h a s ta  que l a  d iso lu c ió n  te n g a  re a c c ió n  débilm ente áo i - 
da. Para e v i ta r  to d a  h i d r ó l i s i s  p rem atu ra , se re q u ie re  t r a b a ja r  
a tem p e ra tu ra s  in f e r io r e s  a  O* Despuás de term inada l a  in t r o  - 
duceión  de anh ídrido  su lfu ro s o , que se r e a l i z a  h a s ta  un pH de 
2 -2 ,5 , se  o r ig in a  e l  d is u lfo n a to . La inm ed iata  h i d r ó l i s i s  de l a  
d iso lu c ió n  de d isu lfo n a to  se r e a l i z a  calen tando  d u ran te  media 
hora h a s ta  próximamente e l punto de E b u ll ic ió n .

La tran sfo rm ac ió n  de l a  d is o lu c ió n  de n i t r i t o  amónico 
conteniendo carbonato  y b icarbona to  am ónicos, se r e a l i z a  con 
fu e r te  d e s a r ro l lo  de c a lo r .  La evacuaoión  de e s te  c a lo r  puede 
r e a l i z a r s e  por ejem plo empleando salm ueras f r í a s  o en frian d o  
oon amóniaco en evaporación .

La p rep a rac ió n  d e l  s u lfa to  de h id ro x ila m in a  p erm ite  re a  - 
l i z a r s e  fá c ilm e n te  de modo continuo  por e s te  p roced im ien to .
Para evacuar mejor e l  c a lo r  en l a  form ación  d e l d is u lfo n a to , 
es convenien te m antener lo  más b a ja  p o s ib le  l a  co n cen trac ió n  
de lo s p a r t ic ip a n te s  en la  re a c c ió n . E sta  se r e a l iz a r  por ejem -5o
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p ío , haciendo e n t r a r  en una gran can tid ad  de d iso lu c ió n  e n f r ia  - 
da de d isu lfo n a to  y mezclando ín tim am ente, l a  d is o lu c ió n  de n i  - 
t r i t o  amónico conteniendo carbonato y b ica rb o na to  amónicos e in  - 
trodueiendo  a l  mismo tiempo e l  a n h íd rid o  su lfu ro so  o e l gas que 

S lo s  contenga p a ra  m antener l a  re a c c ió n  débilm ente á c id a . De es -
t a  mezola se l l e v a  l a  d is o lu c ió n  f r í a  de d is u lfo m to  nuevamente 

 ̂ o rig in ad a  a un r e c ip ie n te  c a le n ta d o r , en e l  que é s t a  se c a l le n  -
ta  duran te breve tiem po a 95-100^, con lo  que se produce l a  h i  -  
d r o l i s i s  en s u lfa to  de h id ro x ila m in a . E l a n h íd r id o  carbónico 

10 d e s a r ro lla d o  en la s  re ac c io n es  puede re ab so rb e rse  para  su re cu -
p e rac ió n .

E l procedim iento an te rio rm en te  d e s c r i to  produce un ren d í - 
 ̂ miento de unos 90 % re fe r id o  a l a  can tid ad  empleada de n i t r i t oY

amónico.
15 E j e m p l o s :

Ejemplo ( 1 ^  En 750 volómenss de una d iso lu c ió n  que con - 
t ie n e  118,5 g /1  de n i t r i t o  amónico, 29 g /1  de n i t r a t o  amónico 

* y 72 ,4  g /1  de b ica rb o n a to  amónico, se hacen e n t r a r  55,1 p a r te s
t en peso de b icarbonato  amónico d is u e l ta s  en 350 volúmenes de

go agua. Agitando b ien  se in tro d u cen  en l a  mezola a - 3* C an h fd ri -
do su lfu ro so  h a s ta ,u n  pH de 2 próximamente e h irv ien d o  durante 
media h o ra  se h id r o l iz a  l a  d iso lu c ió n  ob ten ida de d is u lfo n a to . 
R esu ltan  1.130 volómenes de d iso lu c ió n  de s u l f a to  de h id ro x i la  - 
mina con un contenido de 90,5 g / l  correspondiendo <a un reBdim ien- 

g5 to  de 89,7 % d e l te ó r ie o ,  re fe r id o  a l  n i t r i t o  amónico empleado.

Ejemplo ( 2 ) :  En 1.025 volúmenes de una d iso lu c ió n  de n i -
t r i t o  amónico con un contenido  de 131,5 g / l  y que además c o n t ie ­
ne 32,3 g /1  de n i t r a t o  amónico y 98 ,5  g /1  de carbonato  amónico 
d is u e l to ,  se in tro d ucen  en friando  b ien  a  3S y ag itando  a n h íd r i  -



do su lfu ro so  h a s ta  re a c c ió n  débilm ente ac id a  e inm ediatam ente 
se hace h e rv ir  du ran te  media h o ra  toda l a  m ezcla .

Despuós de e n f r i a r  se ob tienen  1 .0 4 4  volúmenes de una d i 
so lu c ió n  de s u l f a to  de h id ro x ilam in a  con 148 g /1 , correspondían  
da a un rendim iento  de 89,8 %.

Ejemplo (3 ) :  En una c irc u la c ió n  de l íq u id o  e n f r ia d a  a  -
5 a se hace c i r c u la r  por bombeo sobre una to r r e  l l e n a  de a n i l lo s  
R asching, una d iso lu c ió n  de d isu lfo n a to  o b ten ida  de una d is o lu  - 
c ión  de n i t r i t o  amónico conteniendo carbonato  y b ica rb o na to  amó 
n ic o s , y tambión se in tro d u ce  anh íd rid o  su lfu ro so . El liq u id o  
p e n e tra  p o r a r r ib a  en  l a  to r r e  y se e x tra e  por e l  extremo in fe  -  
r i o r .  Por d e tr á s  áe hace l l e g a r  a  la  to r re  en c ir c u la c ió n  duran  
te  una hora 250 volúmenes de una d iso lu c ió n  de n i t r i t o  amónico 
con un contenido de 118 g /1  y 88 ,8  g /1  de carbonato  amónico. En 
l a  p a r te  i n f e r i o r  de l a  to r r e  se in tro d uce  un gas conteniendo 
10 % de anh íd rido  su lfu ro so  e n  t a l  can tid ad  que se a ju s t e  en  l a  
c ir c u la c ió n  de líq u id o  un pH de próximamente 2 -2 ,8 . Los gases 
in e r te s  d e l  anh íd rid o  su lfu ro so  escapan por l a  p a r te  s u p e r io r  
de l a  t o r r e .  e s ta  c ir c u la c ió n  l íq u id a  sa le  l a  d iso lu c ió n  nue- 
vamente formada de d isu lfo n a to  y a  trav ó s  de un s e rp e n tín  ca len  
ta d o r  l l e g a  a  una t o r r e  ca len tad a  por vapor y l l e n a  de a n i l lo s  
R asching, de l a  cu a l s a le n  p o r hora unos 280 volúmenes de d iso  - 
lu c ió n  de s u lf a to  de h id ro x ilam in a  eon 135 g /1 .

N 0 T A

La p resen te  p a te n te , co n sta  de l a s  s ig u ie n te s  r e iv in d i  - 
d i cae io n e s :

1 . - P rocedim iento p a ra  l a  ob tención  de d iso lu c io n e s  de 
s u lf a to  de h id ro x ila m in a , c a ra c te r iz a d o  porque una d iso lu c ió n



4

8

s

10

" 4

18

t

de n i t r i t o  amónico con ten iendo  carbonato  o b icarb o na to  amónicos 
se somete a  una reac c ió n  en f r í o  con an h íd rid o  su lfu ro so  o gases 
que lo co n tienen  e inmediatamente a  una h i d r ó l i s i s  por c a ld eo .

g. - P rocedim iento  según lo  re iv in d ic a d o  en e l  punto 1, 
c a ra c te r iz a d o  porque l a s  reac c io n es  se v e r i f i c a n  de modo c o n ti  -
nu-o.

3 . - P rocedim iento  según lo  re iv irá  i  c ado en e l  punto 2, 
c a ra c te r iz a d o  porque l a s  co n cen trac io n es de lo s  re a c c io n a n te s  se 
m antienen  b a ja s  en  la  p rim era  tra n sfo rm ac ió n .

4. - P roced im ien to  para l a  o b tención  de d iso lu c io n e s  de 
s u lfa to  de h id ro x ila m in a . -

Según se  d e sc r ib e  y r e iv in d ic a  en e s ta  memoria d e s o r ip t i  -
va.

La cu a l consta  de cinco h o ja s ,  fo l ia d a s  y e s c r i t a s  a má - 
qu ina p o r una s o la  de su s  c a ra s .
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