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«+. EMORIA DESCRIFTIVA

sobre

"PROCEDIMIENIC PARA DESCOMFONER LOS SULFATOS DE BASE CLGA-
NICA®

- e s e

Solicitante: INSTITUTO NACIONAL DE INDUSTRIA, entided
' espafiola domiciliada en Madrid.

En el beneficio del alquitrdn de hulla se suelen
tratar las fracciones del alquitrdn por 4cido sulfirico pa-
re serarar las "bases pirfdicas" en forme de sulfatos de be
ses pirfdicas. En log procesos de concentracidn del didxido
de azufre por sbsorcidn con bases orgdnicas (xilidine, dime
tilanilina, etc.) se forma cierta proporcidn de sulfatos de
las bases orgdnicas que es preciso descomponer con bases
inorgénicas para regenerar las bases absorbentes.

Cuando se emplea sosa para liberar las bases orgd
nicas en los cesos anteriores, basta con utilizarls en solg
ciones de cualquier dilucidn, pues por lo general el sulfa-
to0 sddico que se forma no suele recuperarse por falta de ig
terds econdmico. Pero cuando la descomposicidn del sulfato

de base orgdnica se hace con amonfaco, o con hildréxido o
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icarbonato potdsico, entonces sf interesa recuperar el sulfa-
to aménico o potdsico final porgue estos productos tienen
interds econdémico immediato en el campo de los fertilizantes,

entre otros.

Después de numerosos encayos, hemos llegado a des—
cubrir un procedimiento que permite obtener cristelizados ¥y
puros los sulfatos de amonioc o de poltasio o cualguier otro,
descomponiehdo los sulfatos de base orgdnice en la forma gue
o continuacidn se indica y sin que sea necesario consumir
energla calorifica para la concentracidn de las disoluciones

y cristalizacién de los productos.

Segin nuestro invento, los sulfatos de Lase orgdni
ca se ponen en contgcto con un eiefto volumen de disolucidn
saturada en frfo (202C por ejemplo) de sulfato aménico. Al
conjunto, y preferentemente con agitacidn mecédnica, se le in
yecta amonfaco gaseoso en cantidad estequiomdtricamente jus-
ta para descomponer el sulfato de base oréénica, con lo gue
se forma sulfato aménico y se libera la base orgdnica. Esta
operacidn se favorece cuando se efectda a ﬁempératura modera
damente superior g la ordinaria, por ejemplo 802C. El sulfa~
to sménico formado se disuelve en la disolucidn acuosa de
sulfato amdénico, pues ésta deja de estar saturada a la ‘tempe
raturs de la operacidn porque, como es sabido, la solubilidad
del sulfato amdnico en el aguas aumenta con la temperatura.Ai
dejar en reposo la mezcla, se Beparan dos capas: la capa su-~
peridr es de bases orgénicas litres, y la inferior es una di
solucidn acuosa de sulfato amdénico saturadé-a la tenperatura
de 1le operacién (802C, por ejemplo); si ambas capas se descar

gen separadaments, la capa acuosa se puede llevar g un cris—
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talizador donde por enfriamiento (202C, por ejemplo) se ob-

tiene una cosecha de cristales de sulfato aménico {en canti-

dad correspondiente al amonfaco utilizado) y queda una can-

tidad de disolucidn saturada de sulfato amdnico iguzl a la
de partida, gue puede emplearse en una operacidn subsiguien-
te. As! se evitan las pérdidas de base orgdnica que, aunque

en pequefia proporcidn, siempre quedan disueltas en el agua.

Para mejor ilustracidn se exponen seguldamente dos

ejemplos numéricos:

Ejemplo 1.- 4 100 kg de bases pirfdicas "pesadas" cue contie
nen 10 kg de azufre en forma de sulfato de bases se afiaden
10,6 kg NH3 gaseoso que se inyecta en el 1lfquido mediente un
tubo con perforaciones, por ejemplo. Simultdneamente (aunque
tambidn puede hacerse antes o despuds de la inyeccidn del
emonfaco) se incorporan 365 kg de disolucidn saturada a 202C
de sulfato aménico. El conjunto se lleva a 802 procurando,
mediante agitacidn de la mezcla, que hays buen contacto en-
tre la capa aceitosa (de bases orgénicas) ¥y la acuosa (solu-—
cidén de sulfato aménico). Despuds se deja en reposo, con lo
que se separan rdpidamente, por su gran diferencia de densi-
dad, las capas de bases orgdnicas (superior) y de sulfato
enénico {inferior) estando ésta saturada y a 802. Furgendo
separadamente smbas capas se aislan las bases para su empleo

posterior, y la disolucién de sulfato aménico (saturada a

809C) pasa a un cristalizador donde al enfriarse a 208C sumi-

nistre una cosecha de 41,3 kg de sulfato aménico oristaliza~-
do, directamente utilizable como abono, previa desecacidn

por métodos convencionales, y 365 kg de disolucidn saturada
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(a 202C) de dicha sal, que se emplea en operacién posterior.

Ejemplo 2.- A 100 kg de bases pirfdicas pesadas que contie-

‘nen 10 kz de azufre en forma de sulfato se le afiaden 586 kg

de disolucidn de sulfato potdsico, saturada a 209°C, y a la
que se han afiadido previamente 35 kg de potasa cdustica. E1
conjunto se agita y mantiene durante unos minutos a 802C,
despuds de 1o cual se dejan separar las dbs fases insolubles:
La superior es de bases pirfdicas libres, y la inferior es
de disolucidn saturada a 80°C de sulfato potdsico. Descargan
do smbas capas separadamenté, las bases pueden emplearse deg
puds para ser de nuevo sulfatedas, por ejemplo; y la disolu—
cidn acuosa de sulfato potdsico se envia aAun cristalizador
donde por enfriemiento a 202C cristalizan 54,3 kg de sulfato
potdsico, quedando unas aguas madres saturadas a 202C con &i
cha sal, y que por adicidén de 35 kg de KOH pueden utilizarse
para una operacidn subsiguiente anfloga a la descrita. la
elaboracidn del gulfatd potdsico cristalizado (separacidn de
las aguas madres y desecacidn) se hace por los métodos cono-

cidos.

Por nuestro procedimiento se obtienen, puss, sulfg
tos fertilizantes cristalizados de un 1lfguido acuoso,con to-
das las conocldas ventajas que fiene la cristalizacidn en
agua madre acuosa pero sin el inconveniente usuasl de tener
que consumir vapor en evaporar las disoluciones. En el caso
del sulfato aménico, podria obtenerse esta sal por inyeccién
gin més de amonfaco sobre 1las base sulfatada, pero si no hay
fase acuosa presente (esto no tiene que ver con Que las bagses

lleven ya en su geno la cantidad de agua que exige la este—
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quiometrfa de formacidn del sulfato de base orgdnica) se for
man unos cristales demasiado pequefios que retienen ecantidad
apreciable de bases, lo que perjudica a su aplicacién poste-
rior ademds de disminuir el rendimiento de regeneracidn de
las bases. Por otra parte, la viscosidad del producto de 1la
saturaciédn con amonfaco es tal que la separacidn del sulfato
aménico y las bases orgdnicas es muy dificultosa incluso nor

centrifugacidn.

Se comprende que si los sulfatos a obtener tuvie-
ran coeficiente negativo de solubilidad en agua, contrarig-
mente a 1o que ocurre con los de amonio y potasio citados,
la temperatura de tratamiento habrfs de ser inferior y no su
perior a la de saturacidédn de la disolucidn acuosa utilizada.
Es natural que estos detalles, asf como los mirgenes de tem—
peratura {que en los ejemplos citados son de 20 y SOQC) no

pueden modificar la naturaleza del invento.

Descrita suficientemente la naturaleza del invento
¥ la manera de llevarlo a la préctica, debe haéerse constar
que las disposiciones anteriormente indicadas son suscepti-
bles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren su
principio fundamental, siendo lo jgue constituye la esencia
del referido invento, ¥y por 1lo gue se solicita patente de ig
vencidn por 20 afios para Espafia por "FiCCEDIMILINTC FARA DES-

COMFONSER 1.Cu SULFATOS DE BASE ORGANICAY, las siguientes
NOTAS wBIVIIDICATORIAS:

1) Procedimiento para descomponer sulfatos de base

orgdnica caracterizado porque esta descomposicidn se efectda
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‘con bases 0 sales inoréénicas para obtener los sulfatos de
estas Ultimas cristelizados; porque el sulfato de base orgéd-
nice se pone en contacto con una disolucién acuosa saturada
de la sal a obtener, con la particularidad de que el dicho
contacto se efectia a una temperature superior a la de satu-
racidn de la citada disolucidn acuosa, si el coeficiente de
solubilidad de la sal es positivo; porque simultdneamente se
agita la mezcia y se afiade la base o sal inorgdnica cuyo su}
fato se quiere obtener; porque despuds de la reaccidn se se-
paran por gravedad la cape de base orgdnica y la disoluciédn
acuosa de sulfato saturada’a la temperatura de tratamiento;
¥y porque enfriada esta disolucidén suministra el sulfato de-
seado y una disolucidn acuosa o ague madre del mismo que des
puds de recuperar de ella los cristales se emples en otra

operacién posterior.

2) Procedimlento segin la reivindicacidn 1 por el
cual la base orgdnica sulfatada puede ser cuslquiera con tal
de gue sea inmiséible a la temperatura de tratamiento con la
disolucidn acuosa saturada de sulfato inorgdnico que se tra-

ta de obtenser.

3) Procedimiento segin reivindicaciones 1 y 2 ca-
racterizado porque la adicidn al sulfato de base orgdnica de
la base inorgdnica cuyo sulfato se trata de obtener se puede
efectuar tanto antes, como durante, como después de mezclar-
lo con la disolucidn acuosa y saturada en frio del sulfato

inorgénico que se trata de obtener.

4) Procedimiento para descomponer los sulfiatos de

base orgdnica, tal como queda sustancialmenie descrito en la
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155. presente memorie,

Eata memorias consts de siete hojas mecanograsfiadas

por ung sole cara.

Kedrid, ventitrds de abril, dfs de S. Jorge, de

mil novecientos cincuenta y ocho.
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