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PATENTE -DE INVENCIOL
a favor des
FARBWERKD HOBCHST AKTTENGLUSELLSCHANT, vormals Meister Lucius
& Brilning, de nacionalidad alemana, residente en Frankfurt (1)
— Hoechst (Repdblica Federal Alemana), por:

"PROCEDLHTERTC PARA LA OBTENCION DE TIOSULFATCO AMONICOM.

hiemoria descriptiva

Se conocen distintos procedinientos para la obtencidn
de tiosulfato ambénico, cowo por ejemplo un procedimiento segin
el cual se deja evaporsr sobre dcido gulfirico una golucidn
acuosa de polisulifuro de amonio saturada de SOZ' Se ocouoce
otro modo de obtencidn, segin el cual se trangforma con carbo
natvo ambnico una solucidn de sulfuro de calcio y de tiogulfato
de calcio y se prepara de manera basitante complicada la solu-
cién de reaccidn oblenida. Desde el punto de vista de la econo
wia, estos procedimientos conocidos tilenen incouvenientes y son

ademnds poco satisfactorios desde el punto de vista técnico.
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ELl modo de obtencidn, que tuwbién se conoce, yue utviliza la

doble trunsformacidn de tiosulfato sddico con saleg de amonio
conduce a la obitencibn de productos que sélo con dificultad o
de manera incompleta pueden ser liberados de ilmpurezas cong=
tituldas por sales extralias.

Se propone ahora segin la invencidn - en la obtencidn
de tiosulfato amdénico por tratamiento de soluciones o suspen~
siones que contienen sulfifo ambénico con azufre elemental,
que eventualmente puede estar presente en pequefio exceso, refe
rido a la cantidad tedricamente necesaria, a temperaturas de
unos 802 y més y por separacibn y eliminacién de tiosulfato
amdnico de la solucién, una vez conclufda la reaccién - proce-
der menteniendo durante el entero prbceso de fabricacidn una
concentracidn de amoniaco libre, separando de la solucidn sélo
en parte el tiosulfato amdnico y volviendo a conducir al proce-—
so la lejfa madre, que contieme tiosulfato aménico, que queda
después de separar el tiosulfato ambnico que se ha precipitado.
El ticsulfato ambuico - convenlentewente previa filtracidén - es
separado por enfriamiento y/o eventualmente por precipitacidn,
por ejewmplo mediante e¢levacidn de la concentracidn de amonfaco,
v eliminado de la solucidén de maners en si conocida. Para ello,
se procede vor ejemplo calentando la mezcla de reaceidn con un
60% del volumen de sulfito aménico y un contenido de azufre del

1105% aproximadsmente de la cantidad tedricamente necesuria, remo

‘viendo a unos 8C% y velando por gue la mewmcla de reaccidn con-

tenga siem,.re amonfaco libre durante la transformacidn, bsstan-
do ya, en general, cantidades pequellas. Esto impide por completo
la descouposicidén de goluciones de tiosulfato ambnico acucsas

¢ue, coilo es sabido, empiezayas a unos 502; el contenido de amo-

niaco no coimbinado es suficiente cuando la mezclo de reaccidn re
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vela una reaccidn claramente alecalina al dcido rosblico.

Para acortar la duracidén de la reaccidn puede ventajo-
samsnte clevarse la temperatura de la mezcle de reaccidn
hasta la conclvsidn de la trensformacidn, por ejemplo en el
transcurso de algunss ioras, hasta unos 110¢ - 1302, traba-
jéndose bajo presidén a las temperaturas elevadas comprendi-
das entre el intervalo citodo. Durante la reaccidn, el sulfi
to andénico absorbe coumpletamente el azufre, La transformacidn
ha conclufdo cuando en la wmezcls de reaccidn no puede ya de-—
nostrarse la presencia de sulfito.

BEn lugar de la mezcla de reaccidén mencionade en princi-
pio, con un 60% en voluuen de sulfito audnice, pusie tawbiédn
eplearse lejfa madre ue contenga tiosulfesto awdnico, en
cuyo caso se prevé convenientemente inferior la cantidad de
sulfito aménico empleada,

Una vez concluida la reaccidn, se sepafa eventualmente
la solueidn de reaccidn del azufre en exceso y se hace pre-
cipitar 1a parte preponderante del tiosulfato aménico conte
nido en la solucibn mediante simple enfrismiento, siempre
gue en la solucidn de reaccién haye existido una elevada
concentracidn de tiosulvato ambnico y/o de amonlaco. De otro
modo, para la obtencidn de tiosulfato ambénico sbiido, se

concentra convenientewente la solucién y/o se precipita de

un modo adecuado., Lsto Ultimo se verifica de la maners ndg sen
cilla introduciendo con noderado enfriamientov smonisco gaseoso
hasta que la cantidad del tiovsulfatbto amdbnico gue asi se separs
no aunenta ya esencimlmente a una deterwida temperatura. Pars
ello, no eg de modo alguno necesario alimentar el amonfaco
hasta la saturacidn a presidn normal o incluso hasta sobre-

presiones, ya gue para el procedimiento no es decisiva la
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obtencidén de lejfas madre libres de tiosulfato ambunico. Como

el tiosulfato amdénico contenido en las lejias mudre no se en
cuentra expuesto a ninguna influencia de descomposicidn cuan
do es conduclido en circuito por el procediumiento propuesto,
se alcanza en geueral, por el contrario, el Sptimo téenico-
econdmico cuando se hade pasar en circuito por el proceso lg
jla madre con un contenido de tiosulfato aménico del 30% en
volumen aproximadamente,

Cuando la solucidn de reaccidén tiene un pegueiio conteni
do de tiosulfabo aménico y/o de amonfaco, es conveniente con
centrar dentro de limites mds o menos amplios, convenientemen
te u presibén reducida, manteniendo siempre amouniuczl la solu
cién durante su concentracidn nediante la adicidn de pequeiias
cantidades de amonfaco acuoso concentrado, para evitar una des-
composicidn del tiosulfato aménico. Tambidn se vuede concentrar
de la misma maners la lejfa madre gue queda‘y obtener en zmbos
cagos el tiosulfato amdnico bien por cristalizacidn espontdnea
o por precipitacidn, mediante lu alimentacidn de mds amonfaco,

Previa separacidén, de manera en sl conocida, del produc-
to de cristalizacidn puede volverse & conduclr al procego,
en forua de soluciédn inicial cue contiene sulfito amdunico,
la lejfa madre cue gueda, sin gue tengsa influencia alguna su
contenido de tiocsulfato ambnico, previa adicidn de dcido sul
furoso, gases residusles gue contienen 302 0 bisulfito amdéni
co, y eventualmente de ulteriores csntidades de amonlaco o de
suliito amdbnico.

ELl rendimiento de tiosulfato ambénico obtenido en la apli
cacién del procedimiento descrito anteriormente, es, referido
a2l sulfito ambnico y respectivamente al amonfaco y al dcido

sulfuroso empleados, cagl cuantitativo,
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Ll tiosulfato amdnico obtenﬂdo de 1la maners descrita tig

vwe Lo forua de laminillas blancas y brillantes, muy fdciles
de filtrar. La gal seca tiemne un elevado grado de pureza, NO
contlene agua de cristalizacidn y es resigtentes ol zive.
Dicha sal es particularments zdecuads para la obtencidn
de otros tiosulfutos por dcble transformacidén con sales metd

lices o por la accién de hidratos metdlicos u otras dages.

El excelente poder disolvente que el dicgulfato awdbnice
acuoso tiene pars los halogenuros de plata hace gue el misme
sea particularmente adecuado para el fijado de capaus fotoyrdfi

cac. Se trata aqul especialumente de lus papeles fotogrdficos en

[0O4

colores en los cuales el tiosulfato amdnice es empleado ventajo
sawente por su rdpido efecto fijador, su posibilidad de empleo

a

en hajas concentraciones y su facilidad de lavado,

=

Esta solicitud gue correspounde a le presentado en Alemania
el 25 de Febrero de 1,950, bajo el nduero B 735 IV b/1l2 i, se
aco.e o log beneficios del articulo 51 del vigente Estatuto so-
bre Propiedad Industrial y del artfculo 42 del Convenio de la
Unidén. Iguzlmente esta Patente de Invencién se acoge a log bene-
ficios del Convenio para la vehebilitacidén de derechos de FPropie
dod Industrial entre Hspaila y la Repiblics Federal de Alewania,
de acuerdio con la parte I del misino, artfculos 12 y 22 (Boletin

Oficial del Hstado 26 de Junio de 19Y59).

1), Procedimiento para la obtencidn de tiosulfato aménico por
trataniento con azufre elemental de soluciones o suspensiones
que contienen sulfito amdbnico, 2 teuperaturas de unos 802 y
nds, precipitacidbn y sepafaoién de tiosulfato amdbnico de la
golucidn una vez comclulda la reaccidn, caracterizado por el

hecho de yue durante el enbtero proceso de fabricacidn semantie
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ne una concentracidn de amcnfaco libre, de Jue se precipita
sélo en parte en la solucidn el tiosulfato ambnice y de que,
previa separacidn del tiosulfato aubnico gue se ha precipivado,

se devuelve a2l preoceso la lejfa madre gue aun cueda y cue con-—
tiene tiosulfato zwdnico.
2). Frocedimiento segln lua reivindicacidén 1), caracterizado gor
el hecho de gue la temperatura de reaceibn inicial, de aproxi-
nadamente 80¢ y mis, es elevade al avanzar la reaccidn hasta
La couclusidn de ésta, por ejemplo hasta unos 1102 - 13082,
%)+ Procedimiento segln las reivindicaciones 1) y 2), caracte-
rizedo por el hecho de gue antes o despuéds de la geparacibn
por crigtalizacidn y respectivemente wmeparacidn de une parte
del tiovsuliuto ambnico que se ha formado, se coucentra dentro
de 1fmites mds o mwenos amplios la solucibn de reaccibn, conve-
nieutewente a presidén reducida, manteniendv constantemente amg
niacal la goiueidn, durante la concentracién, mediante adicidn
de pegueilas cantidades de amonfaco acuoso concentrado.
4). PRCCEDIUTEETG PaRA DA CRIENCION DE TIOSULFATU AMmCKHICO.

Lsta iemoria consta de seis hojas foliadas y mecanografia-

das por un solo lado de sus caras.

Madrid, 20 de Noviemhre-ge 1959
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