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Por PPROCEDIMIENTO, CON SU INSTALACIDN CORRESPONDIEN TE, PARA La
PRODUCCID: CONTINUA DE SOLUCIONES ACﬁOSAS DE HIDROSULFIYO DE 30~
Sa, PARTiENDO DE S0uI0 Eﬁ AALGAMA Y DE 802 GASEOS0”, a favor de
la firma iteliana MONTECATINI, Societdk Generale per 1’Industria
Mineraria e Chimioa, domiciliads en NMilano (Italia), Vvia P. mu~-
rati, 18.

MEMORIA DESCRIPTIVA

' La presente invencidn se refiere a2 un proeeoimiento, oou su
ingtalacién corresponulean e, para la produoccidn contfnua de solu~-
ciones acuosmas de hidrosulfito de sosa, partiendo de sodio en a-
malgema y de 802 geseoso, en presencia de una solucidn acuosa de
bisulfito y de sulfito de sosa, o solucién venfculo, segin las
ecuaciones siguientea:

2Na2803 + 2H20 + 2302 + 4NaH503

4ﬁ8ﬁ303 + 2Ne = Na23204 + 2N32803 + 2&20

ZNa + 2802 = maZSZO4

La recaceidn directe entre el sodioc y el 80, no tiene interés
industriel puesto gque es preclso oOperar en condiciones que dan
un hidrosulfito demasiado impurificado por productos de descom—
posicién ypere poder ser utilizado en la priotioa; psro tamoiédn

el empleo de la solucidn acucsa de sulfito y de bisulfito actuen-
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do como vehiculo, dado que intervienen numerosas reacciones secun-

derias perdsitas (son posivles alrededor de una veinteme) que comw

plicen el prowulema, supone dificul tades que han impedido hesta sho-
ra le utilizacidu industriai ude 2ste juezo de reacciones aparente-

mente tan sencillas y verifiicadas en laboratprio.

Las exigencias tecnolégicas (debidas tambidn a las propie dedes
del niarosulfito de sosa) que oomo es sabido deben respetarse é; N
su votalidad para que un procedimiento besado en las anteriores re—
acoliones sea realizable, son leg siguleunves:

1) el tiempo de permanencia del hidrosulfito en el reactor debe
ser lo mas breve posible, para evitar su descomposicién (formacidn
de tiosulfatos , etao),

2) la solucidn de hidrosulfito obtenida depe ser concentrada
lo mas posible pare poder efectuar ls operzcién llamads ensancha—
miento, es decir, la seperacién por adicidén de cloruro de scdio,
que dGa resultado satisfactoric respecto a aceptebles renaimientos
induétriales solanente en dzterminadas condicioneg ds ooncentra-—
cidn,

3) el hidrosulfito cvtenido debe ser lo mesg puro posible, en
rticulu; ensvelado lo menos posible por el sulfito, ya que resul-
te imposivle una subsiguiente separacidn de ewte dl+imo.

gee desde el punto de viste de la instalacién (no se conocen
proyectos que vayaen mes allé de le proposicién gendrice de agita—
cidn en un reactor rsfrigerado conteniendo la solucidén vehfoulow~
tampon sobre la amalgama cargada y descyrgads por el fondo, mien~
“tras que el SO2 ga8e0s0:« €8s alirmentado por la parte superior),
gses desde el punto de vi§te del proceusmiento (Las pareu%es mes re—
clentes proporen, por =jemplo, le adicidn de otras sales alcalinas
neutras y dcovilmen te 4cidas a la solucién, con temperaturas de 10

e 142C. y un pH de 6 & T); 858 puede decir que la wusca de condicio=
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nes de funcionamiento qus permitan slcanzar rendimienios elevados
v a la vez elevadas concentraciones, no ha desdo hasta ahora un re-
sul tado traducible a escalz industriale.

Ahora el objeto de la presente invencidén es ¢l conjunto de ca-
recteristicas de procedimiento e ingtalacidén que representan una me-
jors ea ius cerdlciones ue runcionamiento tel que permite por fin
la utilizacidn en escala industrisl de las reacciones de lavoratow-
rio.

En efeacto, se ha encontrado que una de las condiociones esencla-
les para eliminar los inconvenientes deplorados hasta aqui, es uns
particular circulacidn intensiva de le solucién veunfoulo llevindola
con répida alternativa a contacto con el 80, y con ls amalgeme de
80410,

Haste ahora no se habfa reconooide le importancie de la clrcula-
0idn de la soluciéu eutre las superficies de contacto con el SO0, ¥
con la analgama, respectivamente. En las proposicbnes conocidas, el
efecto no sstéd ni giquiera considerado, asf{ que faltan las otras ca-
racterfsticas de procedimiento e instalacién de la presente inven-
cién.

Siempre segin le presente invencibn, el procedimiento pusde efec
tuerse, gee entre dos rewctores donde lo solucidn reaccionz separae-

denente con el S0, y con la zmdl gama de sodlo, respectivemente, sea

2
en un solo aparato que tenge apropiadas caracterfsticas. En el caso
de la variente con dos reactores distintos es preciso asegurar tam-
bién una intensiva circulacién entre ellos.

Siempre segfn le presente invencidn, sts aemés condiciones be jo
lag cueles deben tener lugar estas reacciones pares slcanzar el de-
geado resultado gous

1) temperature de 10 a 252C., preferiblemente superior a 152g,

2) pn mantenido es los lImites entre 5.4 y 5.8.
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\ 3) contacto enirc la solucidn y el 802 goore una supexrficie de
tronco de paraboloide de revolucidn en movimiento rotatorio muy ré=
pido y ds frea @l que su relacidn respectc al érea del 1fquido en
reposo sea, pPor 1o menos, l.2 : 1. '

4) exclusién de la zona central del paraboloide, correspondiente
a su cumire, O.le.ida POr wedio ue uu slzamiento apropiadc sobre el
fondo del reactor.

5) emsl game de mercurio;

a) en ocapa delgamda (de 2 & 5 mm., aproximadamente);

b) ocirculande por grevedad en un cenasl periférico inolinado;
0) descargedo no comple tamente agotado (concentracién en so-~
dio alrededor de 0.001-0.002% en peso contra elrededor

de 0.01«0.05 a la entrada);
da) no egitado.

La extracoldn de la solucién final tisne lugar, preferivlemente,
por le parte alte del reac tor en el ocual se encuentra la amalgama,
0 por la parte alta del reactor dnico, recpsctivamente.

Bu lofjue cvoncilerne a lu couce.tracibu ue La soltucidn iawpon-vew
hfeulo, pueue elegirse de la menera mas conveniente segin el tipo de
golucidn producida que se quiere obtener (concentrada para ensanona—
miento o diluida para eplicaciones particulares) puesto que con el
procedimiento segin le invenoidédn no hay las ditultedes que hasta a-
nore se encontravasn eu la escala industrial. Asf por ejemplo, si ge
travaje en las condiciones entes indicadas, pertviendo de una solu-
cién tampon de sulfito~bisultiito de sodio con conocentraciones en 302
hasta de 70 g/l. ¥y cou uua iutroducoidn ae SU, gaseoso en retacidu
esmequioméurica con el sodio enviado oomo amalgema, es pcziole el ov-
tener goluciones de aidrosulfito en el lf{mite de la solubilidad, ca-
paces de dar un producto sélido terminado con titulacibn superior al

85¢ de Ne,8,0,, con rendimientos glovales entre ol 50 y el 65%e
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. anflogemente, rartiendo de soluciones venfculo conteniendo 15
g/l+, por 1o menos, de SOZ y sienpre en lasg condiciones indicadas,
se pusde @btener, coh rendimientos del 70 2l 80%, soluciones de hiw~
drosultito de 40 g/l+, por lo menos, emplesvles para operaciones ta-
les como las de aecoloracibn.

Para poner mejor de waniriesiv lu i.nvewcrbii Co. Sus vareo erfgti=
ous y ovras mes ain, vamos a referirnos a las figuras de las dos 1lé~-
minas de alvujos adjuntas. '

Bn los diobujoss

La fig. 1%e represente esqueméticamente el ciclo del procedimien-—
t0 efectuado ocon dos sparatos difersntes;

La fig. 12 0 muestra eu planta un detalle de la fig., 12 g;

La fig. 2%a nuestra esqueméticamente una forma de ejecucidn pre-
ferida de un reactor perfeooionado, vy

La fig. 2%v muestra une vigsta sn planta de la fig. 2%a.

Retiriéndonos & las figuras l%a y 12b, 1 es el aperato en el cu&i
tiene luger la reacoidn entre la solucidédn y la amalgama. En el apera—
to hay el egitedor 2 que renovando la solucidédn en la zona de ocontao-
to, acelera la reaccién entre la smalgams y la solucién. El mercurio
emél gamado recorrs pPor gravedau en el aparato un canal circular 3,
en el cual se introduce por una entrada 4 y desde el cual se aescar-
ga por una salida 5, mientras que el diefragma 6 (ver la fig. 12b)
tiene por finalidad impedir que la amel gama puede pasar directameute
uesae la alimentusidu 4 o« la suilua 5 sin haver recorriao el cenal 3.
La solucién ocontenida en el eparato 1 es aspirada a travds del tuoo
¥ por la vomie 8 y envimda Por el tubo 9 sl serpentia de refrigera—
¢ién (no representado an el dibujo)e

La golucidn enfriada entra seguidamente en el eparato 10 provis-
to de un agitador enérgico 11, que da a la superficie ae contacto en-

tre la fase lfquida Yy 1a fase gaseosa la forme de un tronco de para-—
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woloide de rotacidu. En este aparato 10 es donde la solucién toma
contacto con &l Sozlen Tase gaseosea, introdueldo por sl tuvo 12.

La solucién gue ha avsoroido al 80, sale del apaiito 10 a tra-
vés de un conauotc en sifén 13 pers funcionamiento an revose {vo.
wuo we conexibu 14 pare evitar ¢l ceoado del sifén). Le solucibn
vuelve por gravedad al aparato l. Tembidn en el aparazto 1l es venta-
Joso tener uuna sgiveeidn tal gue o ou Liguido la superticie Je ua
tronco ae paravcloids.

Le alimentacidn, constituida por una solucidn de sulfits y de
bisulfito de gosa, es introducida en el aparato 10 por 15 , con una
vélvula hidréulics (no represen tada);

La desocarga de la solucidén producida puede ser obtenida de mane=
ra continua en el aparato 1l a través del oonducto de rebose 16. Los
aparatos 1 y 10 marohan en ofolo contfnuo.

BEn les figurss 2%a y 2%b esif represesnwusa uue forma ae ejecu~
cidn perfecocionada de spareto gus permiie redlizer leas coudiciones
de girculavidu megdén la invencidn en un reactor dnico.

Refiriéndonos & dichas figuras, el aparato 17 estf oongtituido
por una envoltura cilfndrica de fondo plano, cerrada por arriba por
use oubierta 18 a ouyo través pasa el &rbol del agitador 19 y sobre
la oual estén aplicadas la entrada 20 para introducocién del 80, en
estedo gaseoso y la abertura 21 que comunioca con la atmésfera a tra-
vés de una vAlvulae hidrédulica corriente (no representada en el dibujo
Sobre el fondo estf aplicada una elevacién 22 en escaldn oirocular y
un épice en el centro. Sobre el escalén circylar en cenal se desliga
la amalgamaj este esceldn estd inclinado de modo que la amédl game tra-
baja en capa delgada de 2 & 5 mm. En efeocto, la amalgama entra por
23 en el cenel 24 inclinado y pasa & la descarga 40, que estd separa-
da de la entrada 23 mediante el diafragms 26.

El perffl 22 presenta en el centro una cumbre que se eleva res-
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pPecto el canal tento como sea precigo pare asegurar que aurgn'ue la

marcha, teniendo luger la citada formacién de una superfiocie de
tronco de paravoloide, no permanece liquido alguno en el centre
donde la agitacién es menos eficasz.

1l agitador 19 esté o’onsti'!mido por pales perfiladas de mane-
ra gue siguen en parte el perf{l de dicna elevacién central pero
en forma de exclulr el contacto con la emalgama. El sentido de ro=-
tacidn del agitador concuerda con el sentido de recorrido de la o=
mel gana «

Bl calor de reacoién es substraido, por ejemplo, por msdio de
una camisa exterior (no representade en el dibujo) en ls cuel eir-
cula un fluido retrigerante, o por un haz camblador 27 dispuesto
en el exterior del apargto, en el ocusl el fluldo r.efrigera.nte en—-
tra por _g§ y sele por 29. La superficie del cambiador estf dimen-
sionada de menera qﬁe mentiene la temperatura del 1fguido en el
reacto:’- entre 10 y 259C., aproximedamente, preferivlemente entre
15 y 25¢2¢.

La circulecidn de la solucidn en el refrigerador puede tener
lugar mediante un propulsor, o sin &1, utilizando en este @ltimo
ceso unicamente le rotacidn de la propia solucién en el aparato
reactor, rotacidn que es producida por el egitador. Esto es posi-
ble disponiendo los conductos de salida 30 y de retorno 31 tangen-'
clalmente respecto el aparato, como se indica en el dibujo. El apae
rato es elimentedo de manera continua con la solucién venfeulo,
mientras que la solucién de hidrosulfito es descargeade, continua=
mente, a través de salidas no representadas en las figurase

b1 8 80, correspondiente es enviado en fase gaseosa a través de
la entrada 20, Este aperato tiene tamiién la caraoterfstica de mar-
ohar en oclclo continuo. La descarga de la produccidn es efectuzda

de manera contfnua a travé€s de un revosadexs corriente y sigd’n
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(no representados en el dioujo).

En este asparato se verifioa una ocirculacién intensa de la sow
lucidn entre las superficies que separan las diferentes fases. En
lo que concierne & la potencielidad del reactor, esté en relacién
con el diémetro de este; oon un diémetro de 500 mm. el aparato
puede tratar, con ouenos rendimientos, de 2i3 kg/h3 con uno de 700
mm. hesta 3 a 4 kg/h, y com uno de 1000 mm. hasta 5 a 6 kg/h. de
sodio.

Estos eparatos oconvienen para preparar golucionesg de hidrosul-
fito pastante concentradas (130~160 g/l de Na28204) para pesar &
la preparecién del hidrosulfito de sodio sélido (ensanchsmiento)
asf como pare preparar soluciones mes diluidas (40-100 g/l de

N328204) pera empleo directo en la decoloracidén de papeles, o en
otras aplicaciones anélogas, como ya antes se dijos

Es importante gque le amalgeme sea descargade sin completo ago-
temiento.

En el caso de las figuras 1l%a y 1%b tampién los reactores 1 y
10 tendrén los fondos convenientemente levantados y los agitadores
perfilados eanélogamente & los del reactor de las figuras 2%a y 280,

Con las particularidedes que constituyen las ocaracterf{stiocas
de la presente invencidn,se realiza, en oconolusidén, en la formaoidn
del hidrosulfito, oondiciones de funcionamiento tales que equili-
bran en parte los resul taaos contrastantes, fgctores esencisales
que influencian esta produccadn; resduccién méxima del ocontenido en
impurezas del producto; descomposicién minima del h:!_.drosulfito en
el reasctor, concentraciones del producto y rendimientos conjuntos

elevados teles como pare permitir la aplicaoién del proceaimiento

en escele industrial.
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Hecha la desoripeién del presente invento se hace cons tar, -
que este solicitud se acoge a los peneficios de prioridad de la
solicitud de patente italiana ne 3480 (prov.), depositada en 21 de
Mearzo de 1952, y que se declaran como nuevas y de proplia inven-
oidn las reivindicaciones siguientes:

l2%,.- Procedimiento, con su instalacién correspondiente, para
la produceién contfnua de soluciones acuosas de hidrosulfito de
sosa, partiendo de sodio en amalgama y de SO, gaseoso, con vehf-
oulo de solucidn tampon acuosa de sulfito y de visulfito de sosa,
carac terizedo porque, la reacocién de la solucidn scuvre la amalga~
me y la reecoidn de la apsorcidn del 802 tienen lugar sobre super-
ficies de contacto distintes, en movimiento relativo répido y con
una ciroulacidédn muy intensa de la solucidn entre las dos superfi-
cles de oontacto respectivas, y porque la superficie de contacto
entre el 302 gaseoso y le solucién es la de un tronco de parabo-
loide de rotacién y la superficie de contacto entre le amalgama y ‘
la solucidn es la de un anillo circular periférico en el reactor.

28,~ Procedimiento, segfn la reivindicacién 12, caracterizado
porque, el Area de dicha superficie de tronoo de paravoloide en
contacto de la solucién oon el 80, gaseoso es 1,2 veces, por lo
menos, superior a le superficie que el 1fgquido presenta cuando es-
t£ en reposo.

32 .,~ Procedimiento, segin las reivindicaciones 12 y 2¢, carac-
terizado porque, les dos citadas reacciones ss efectian en apara-
tos separados entre los cusles olrocula la solucidén en eiclo cerra-
do.

48 .-~ Procedimiento, segln las relvindicaciones 1% y 28, carac-

terizado porque, las dos citadas reacciones se efectian en un ape-
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rato dinico ocuya gona centrel es mantenide liore de solucidén casi
estancadas |

58 e~ Procedimiento, gegin las reivindiocaciones 18 a 4%, carac~
terizado porque, la amalgama circula en capa delgada , preferible-~
mente de 2 & 5 mm. de espesor, aproximadamentes

68 ,~ Procedimiento, segdn les reivindicaciones 1% a 5%, carac=
terizado porque, la oconcentraocién en sodio de la amalgama es, pre~
feriolemente, de 0.0 & 0.05% en peso, aproximadamente, & le en-
trada y la amalgama es descargada no agotade completamente, prefe-
rioclemente con conoentraciones de 0.001 a 0.002% en peso, aproxie
mademente.

7%+~ Procedimiento, segin las reivindicaciones 12 a 6%, carac—
terizade porque, se opera con un pH entre 5,4 y 5,8 y & una tempe«
ratura alrededor de 10 a 252C, preferiolemente superior a 152¢G.

88,~ Procedimiento, segin las reivindicaciones 1% a 7%, carao=
terizado porgque, se Opera oon una introduccidn de 802 gaseoso en
cantided substancialmente estequiomdtrioa respecto al sodioe.

98 .~ Procedimiento, segin las precedentes reivindiocaciones,
caraoterigado porque, el reactor utilizedo pare efectuar Juntes o
separadas las reacciones del procedimiento, conste de un fondo
elevado centralmente, preferivlemente en forma de un ocono con un
escaldn periférico, y lleva un agitedor central con pmlas perfila-
das segfn el perffl de dicho fondo elevado, pero exoluyendo un con«
tacto entre las palas y le amalgama, y de manera de permitir una
centrifugacidn del 1fquido en superfioie de paraooloide teniendo
liovre de l:fquido la parte central del fondo del reactor.

108.~ Proocedimiento, segin las reivindicaoiones 12, 22 y 42,

o las 18, 28 y 32 en lo que afecta a la reacoidn entre la solucién
y la amalgame, caracterizado porque, el rsactor lleva un canal anuw~

lar periférico inoclinado y un escalén ocon una entrada y una salias
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contiguas y con una pared-tavique entre ellas,.

11%.~ Procedimiento, segfn la reivindicacidn 108, caracteri-
zado porque, el reactor lleva un dispositivo de descarge para la
golucidn dispuesto en la parte superior.

128 .~ Procedimiento, segfin las reivindicaciones 9% & 112, caw
racterizado porque, el reactor estd equipado con una refrigeraw
018n mediente camisae |

138 ,~ Procedimiento, segdn las reivindiocaciones 9% a 112, ca-
recterizado porque, el reactor estf equipado con una refrhgerae
oidn exterior ligada a los conductos de salida y retorno para el
1fquido a enfriar, cuyos conductos estén dispusstos en asa tan=~
genclalmente respecte el reactore.

148 .~ Procedimiento, segén las reivindicaciones 9% a 132, ca-
racterizado por que, el reactor lleva paredes sobre— clevadas de
meners de contener el 1fquido de reaccién sun cuendo este, some-
tido a rotacién en toroellino, suva a lo largo de dichas paredes
en tento que la superficie livre adquiere la forma de un parabo-
loide o de un tronco de paravoloide de rotacifn muy pronuncisdse

152 .,~ Procedimiento, seéﬁn las precedentes reivindicaolones,
caracterizado porque, partiendo de soluciones venfoulo contenien-
do de 15 e 70 g/l de S0, se ootienen soluciones acuosas de hidro-
sulfito de sodto ocon concentraciones desde 40 g/1 de Na28204 heg-
te el 1fmite de saturaciln.

168 .~ Proce.dimientq, con su instalacién correspondiente, Ere
la produsoién contfnus de soluciones acuoses de hidrosulfito de
sos8a, partiendo de sodio en amalgame y de S0, gamseosoce.

Segln se desoripe y reivindioca en la pregente memoria que

c8nsta de once hojas foliadas y meosnografiadas por una gola ca-
ra y de dos léminams de dlvujose

Madrid, a 18 de Marzo de 1953,
MON TECATINI, Societd Genersale per 1l°Industris Minereris e
Chimioae ' ‘
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