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La invencidn, en la cual ha colaborado la Seflorita
Marguerite PROVOOST, se refiere & la fabricacidn del diéxi-
do de tiourea 0208~(NH2)2.— |
Es conocido preparar este compuesto por oxidacién
5.=~.de la tiourea por medio de agua oxigenada, Este procedimien-
to presenta el inconveniente de diluir de una forma excesiva
el medio reaccional, ne solamente por el agua nermalmente
contenida en la solucidn comercial de agua oxigenada, sino
también por el agua que resulta de la reduccifn del agua oxi-
10.- genada, Esta dilucién inevitable del medio reacoional compli-
oa las recuperaciones del didxido de tiourea que es relati-
vamente soluble en el agua y disminuye considerablemente el
rendimiento de la fabriocacidén.-
Bl procedimiento de la presente invencidn permite
15.~ evitar este inconveniente y presenta ademéds ventajas por lo
que se refiere al preolo de coste de la operacL@n.-
Bste procedimiento conaiste en semeter la tieurea a
la accidn de un gas que contenga ozono u oxigeno activado.-
Bl gas utilizado puede ser aire u oxfgeno que haya
20.- atravesado un aparato de efluvios o un ozonizador o cualquiei
eotro aparato similar, susceptible de producir exfgeno acti-
vado u oZonizade.-
En la prdotica, se puede realizar este precedimiento
haciende burbujear el gas oxidante en una solucién o suspen-
25.~ sién de tiourea en un lfguido.-
Una disminucifn de la temperatura del medio reaccio-
nal tiene por efecto mejorar el rendimiento en didxido de .
tiourea., Bfectivamente, en el caso en que se operé en solu-

cidn o en suspensi@n acuosa, se obtienen los rendimientos me-
30.=- jores manteniendo durante la operacidén el 1fguido que contie-

ne la tiourea a temperaturas comprendidas entre -22 y + 2020,
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y preferentemente entre O y 52C. Se puede mejorar todavia
el rendimiente utilizando un disolvente que permite operar
a temperaturas inferiores a 02, como por ejempleo la acetona.
Al mismo objeto, se recomienda igualmente refrigerar
el gas oxidante después de su salida del dispositive de eflu-
vios u ozenizader, La fabriecacidn puede ser eonducida en dis;
continue o en contfnue.
Los ensayos de la solieitante hen demostrado que el

agente de oxidacifn tiene tendencia o descomponer el didxide

de tiourea formade y esto mfs partioularmente cuando, por el

cumplimiento de la reaccién la tiourea ha desaparecido del
medio reagcional. Bs pues interesante gque la solueién ® Sus-
pensi@n de tiourea contenga constantemente al menos la can-
tidad de esta substancia correspondiente =l oxégeﬁo activo
introducido y preferentemente un ligero exceso., Para fener
un buen rendimiento, se recomienda que el ocaudal de gas oxi-
dante sea lo m#s elevado posible para que la oxidacién sea
répida y para que asf el didxido de tilourea formado no ten-
g8 tiempo de descomponerse de una forma apreoiablef Pr@eticéL
mente se obtienen buenos resultados introducieéndo el gas oxi-
dente en el lfquido que contiene la tiourea con un caudal
correspondiente a la introduccifin de alrededor de 1 kg, de
ezono por hora para 10 litros de capacidad #til del recipien-
te que contiene el 1lfquido.-

Para controlar el grado de avance de la reacoidn, se
puede medir el potencial al cual se encuentra llevado un
eleotrodo sumergide en el medio, en relacidn a un electrodo
de referencia. Si se trabaja en discontinuo, se observa que
el potencial crece regularmente desde el principio de la ope?

racign hasta un valor mfximo, para decrecer seguidamente. El
nfximo de potencial corresponde al mfximo del rendimiente
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de la transformacifn de la tiourea en didxido de tiourea,

de suerte que hay que detener la operaoiﬁh desde que el po-
tencial aloanza este valor mgximo y comienza a decrecer; En
oont@nue, Se puede igualmente vigilar la operaciﬁn siguiendo
el valor de este potencial y regulando el caudal de gas oxi-
dante y de tlourea de forma que se mantenga constantemente
el potencial en la proximidad de su valor é@time. Bste depen§
de de numerosos factores, y particularmente de la naturaleza
del electrodo de medida y del electrodo de referencia, Puede
ser determinado f&cilmente por ensayos preliminares.—

Por el hecho de que ni la reacoifn de oxidaci#n, ni el
agente de oxidaoién aportan agua al medio reaccional, éste
no se encuentra néds dilu&do al final de la reaccién que al
principio de la misma, de suerte que se puede recoger por
filtracifn, enjugado, etc. el difxido de tiourea precipita-
do, y utilizar el lfquido filtrado, saBurado de didxido de
tiourea, en una operacidn ulterior después de adiocidn de'ﬁﬁﬂ
rea, separdndose entonces el diéxida de tiourea formado en

la reaccifn ulterior fntegramente.-

EJEMPLO 1.— _

4 ~Se prepara una soluoiém que contenga 400 grs. de agua,
40 gramos de tiourea y 8 gramos de didxido de tiourea (pro-
veniente de una fabricacidn anterior), Se hace pasar en eata
solucidn a razén de 700 litros por hora, oxfgeno que sale de
un ozonizador que contenga de 50 a 60 milggramos de ozoneo
por litro, y sea refrigerado a 102, S8e mantiene la solucifn
de tiourea a una temperatura comprendida entre 1 y 32, Se
controla la operacién midiendo el potencial existente entre
un electrodo de platino sumergido en la solucifin y un elec—
trodo de celomel.Al principio de la operacién, este poten~

cial es de 100 milivoltios aproximadamenie. Se detiene la
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corriente gaseosa cuando el potencial aloanza su valor

mfximo. Este mdximo se sitda en general entre 230 y 290
milivoltios. Se saca entonces la solucidm, y despuds de
filtracidn y secado, se recogen 44 gremos de difxido de
tiourea puro, lo que representa un rendimiento de T7% en
relacifn a la tiourea utilizada. Las aguas madres que re-
tienen en solucL&n 8 gramos de didxido de tiourea, son
utilizadas en una operzcidn ulterior.-

Naturaslmente pueden utilizarse cualesquiera otros
dispesitivos para controlar el valor del potencial de éki?
do-reduccifn, Por ejemple, se podrfa utilizar una 1émina
de oro pulida asociada con un‘eleotrodo de wvidrio sumergil
do en una soluoigp tamponada de pH oonocido, siendo féeil
de determinar el valor $ptimo del potencial de manera ex—
perimental,~

Bl ejemple siguiente muestra la forma en la cual

se puede operar con una mezcla reaccional no acuosa.—

EJEMPLO 2.-

| " Bn un litro de acetona, se introduce tiourea a ra-
z§n de 5% en peso en relacién a la acetona, La tiourea no
se disueive enteramente y permanece parcialménte en susg-
pensién, lo gue no supone ning@n inoonveniente, disolvidn-
dose la tiourea no disuelta al prinoipio a medidd de la
transformacién. ILa soluci@n acetdnica es mantenida sentre
=52 y -1082. 8e hace pasar durante 2 horas una corriente
de ozono obtenido haciendo pasar exfgeno a razén de 36 1li-
tros a la hora por un ozonizador que funciona bajo 110 wak
tios con una intensidad de 0,5 amperiog. Despuds de 2 ho-
ras de paso del ozono, se detiene la operacidn y se sepa-
ra el diéxido de tiourea. Bl rendimiento es de 89,3% en

relagidn a la tiourea consumida,
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En resumen; la patente de invenoidn que nos ocupa
se contrae a las siguientes reivindicaciones:

18,- Procedimiento de fabricacidn de didxido de
tiourea; caracterizado porque consiste en hacer pasar un
gas que contiene ozono u oxégeno activado por una solu-
cidn o suspensidn de tiourea en un lfquido, mantenidnde-
se dicha solucidn a una temperatura comprendida entre
=10 ¥ + 20 grados centégrados.-

"28,- Procedimiento de febricamcidn de didxido de
tiourea,‘oaraoterizado porque la operacidn descrita en
la reivindicacidn precedente es discontfnua y queda dete-
nida cuando el potencial medido entre un electrodo sumer-
gido en el medio reaccional constitufdo por la solucién
o suspensidn de tiourea anteriormente reivindicada y otro
electrodo de referencia aleanza un valor méximo ¥y comien-
za a decreger.-

38,- Procedimiento de fabricacidn de didxido de
tiourea,roaracterizado porque le operacidn descrita en
la reivindicacidn primera es contfnua, manteniéndose el

potencial medido entre un electrodo sumergido en el me-

dio reaccional constitufdo por la solucién o suspensién

de tiourea citaeda en la primera reivindicacién en un va-
lor correspondiente al mfximo rendimiento en diéxido de
tiourea mediante una regulaciGn apropiada del caudal re-
lativo de gas oxidante y de tiourea.—

48,~ Procedimiento de fabricacidn de didxido de
tiourea,‘segdn las reivindicaciones 1# a %8, caracteriza-
do porque el caudal de gas oxidante eé tal-que gorrespon~

de a la introduccidn de alrededor de 1 kilogramo de ozono
por hora para cada 10 litros de oapacidad #til del reci-
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pidnte que contiene la solucidn o suspensidn de tiourea
en un 1fquido en cantidad susceptible de reaccionar con
el ozono.-

58,.- PROCEDIMIENTO DE FABRICACION DB DIOXIDO DE
TIOUREA, segin descrito y réivihdieade en la pfécedente

memoria, que consta de siete pfginas meoanografiades.-

Madrid, 4
15 MR, 1956
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