31983 9

0.2. 17 230

@//e/m/mm @wcz¢ﬁ%;a
4ﬂ£9

"PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE
SULFATO DE HIDROXILAMONIO",

Salicilante: BADISCHE ANILIN- & SODA- FABRIK AKTIENGESELLSCHAFT,
entidad alemana, residente en: Iudwigshafen/Rhein,

Republica Federal Alemana.

Es conocido el método de reducir doxido
nitrico con hidrdgeno en presencis de catalizadores
de platino, en medio 4cido, para obtener sales de
hidroxilamonio. En el caso de emplear dcido sulfuri-

5. co dilufdo como medio écido para llevar a cabo la
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reaccidn citada, la actividad de los catalizadores
de platino disminuye tan répidamente que resulta
poco econdmica la produceidon de sulfato de hidroxi-
lamonio conforme el método arriba indicado.

Encontrose, sin embargo, un nétodo para au-
mentar considerablemente la duracion de catalizado-
res en écido sulfurico diluido que consiste en some-
ter el adcido sulfurico a un tratamiento previo con
agentes oxidantes, siendo para tal efecto especial-
mente apropiados el peréxido de hidrc'»geno ¥y los com
puestos del grupo peroxi, bales como por ejemplo,
peréxido de sodio, persulfatos alcalinos, dcido de
Caro, percarbonetos y perboratos alcalinos. Pueden
emplearse con ventaja también los agentes de oxida-
cidn fuertes, como son el permangensto potasico y
el decido nitrico, no siendo, sin embargo, menos apro
piados los agentes oxidantes débiles, por ejemplo,
las sales del dcido nitroso.

En el proceso de produccion de hidroxila-
mina se emplea 8cido sulfirico dilufdo, siendo por
regla general indiferente que el dcido sulfdrico
concentrado se trate con los agentes oxidantes an-
tes de la dilucion o que estos agentes se agreguen
al dcido sulfirico ya dilufdo. En vista de los apa~
ratos utilizados, conviene realizar el tratamiento
previo con los mencionados agentes .oxidantes en una
calders provista de un mecanismo de agitacién, a
temperatura ambiente. EL dcido sulfirico esta listo
para su empleo una hora después de afiadir el agente

oxidante.
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Los agentes de oxidacidn se emplean en
cantidades muy pequefias; sin embargo, un ligero
exceso de estos agentes no conduce a perturbaciones
graves, ye que tal exceso desaparece rapidamente al
llegar en contacto con el catalizador de platino y
el hidrdgeno, durante la hidrogenacidn de oxido
nitrico con hidrdgeno, La cantidad de agentes oxi-
dantes aflfadida por litro de &cido sulfurico concen-
trado debe ser aproximadamente igual al poder oxi-
dante de 0,02 a 0,1 partes equivalentes de oxigeno.

En muchos casos basta someter el dcido
sulfirico a un tratamiento previo con gases oxidan-
tes, por ejemplo, gases que contienen ox:l'.geno, como
el aire, siendo el método més adecuado en este caso
el de insuflar el aire a través del acido concentra
do, a temperatura algo elevada comprendida entre 50
y 802C aproximadamente,

En este caso, la duracion del tratamiento
asciende a 10 horas aproximedamente, siendo, por lo
tanto, mds larga que en el caso de utilizar los oxi
dantes antes mencionados.

No era de esperar este sorprendente efec~
to favorable del tratamiento oxidante del dcldo
sulfurico sobre la duracidn de los catalizadores,
ya que por regla general, es preciso que los cata-
lizadores de hidrogemacion se mantengan al abrigo
de todo agente oxidante, para que no pierdan su

actividad.

EJEMPLO

En seis recipientes idénticos A, B, C, D,
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troduce wna cantidad de cada vez 4 1 de disolucidn
3'5N de H2804 y 25 g de un catalizador con un 4% en
peso de platino. Bajo condiciones idéntices se afiade
al contenido de estos recipientes, a 4520 y presidn
atmosférica, una mezcla de 36 litros de Oxido nitri-
co normal y 68,5 litos de hidrdgeno normal. El édcido
sulfirico contenido en el recipiente A no ha recibi-
do tratamiento previo alguno, mientras que el dcido
sulfirico de los recipientes restantes B hasta P ha
sido sometido previamente al tratamiento oxidante a
contimecion descrito: Después de la dilucidn con
agua, el acido destinado al recipiente B fue tratado
con 80 ml de perdxido de hidrdgemo sl 3% por litro
de dcido concentrado; el Acido del recipienmte G, con
5 g de dcido nftrico al 68% por litro de dcido sul-
firico concentrado; el dcido destinado a D, con 1,6 g
de KMnO4 por litro de dcido sulfurico concentrado; y
¢l 4cido de E, con 6 g de persulfato de amonio por
litro de dcido sulfirico comcentrado. La temperatu~
ra aplicada en cada caso ascendid a 222C. Los dcidos
tratados se introdujeron en los recipientes B hasta
E después de haber reaccionado durante una hora con
el agente oxidante respectivo. Antes de diluir el
4cido destinado al recipiente F, se insufle una co-
rriente regular de aire a través de este acido, a
una temperatura de 609C y ascendiendo la duracion
del tratamiento a 12 horas. AL cabo de cada vez 6
horas, se separa el catalizador para afadirle &cido

mevo, os decir, dcido sulfurico sin tratar en el
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caso del recipiente A, y los dcidos sulfiricos pro-
tratados, en el caso de los recipientes B hasta F.
Después de agregar cinco veces dcido mevo, la acti-
vidad del catalizador contenido en el recipiente A
-medida a base de la cantidad de dxido nitrico trans
formada- ha bajado al 24% de la actividad inicisal
(42,6 g NO/g platino y hora). La actividad del cata—
lizador en el recipiente B ha permanecido constante,
mientras que en el recipiente C ha bajado al 87%, en
el recipiente D, al 94%, en el recipiente E, al 98%
¥y en el recipiente F, al 72%

- NOTA -

Descrita suficientemente la naturaleza
del invento, as{ como la manera de realizarlo en
la practica, debe hacerse constar que las disposi-
ciones anteriormente indicadas son susceptibles de
modificaciones de detalle en cuanto no alteren su
principio fundamental, siendo lo que constituye la
esencia del referido invento y por 1o gue se soli-
cita Patente de Introducecidn, por 10 afios en Espafias
"PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE SULFATO DE HIDRO-
XTILAMONIO" ; caracterizéndose por lo siguiente:

12 .~ Procedimiento para la obtencidén de
sulfato de hidroxilamonio por reduccidn catalitica
de éxido nftrico con hidrdgeno en dcido sulfirico

“ailufdo, caracterizado porque se somete el &cido
sulfirico 2 un tratamiento previo con agentes
oxidantes.

28 .-~ Procedimiento, segun la reivindica-

cidn 12, caracterizado porque como agente oxidante
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se utiliza una corriente de aire. Hif v

38,-"Procedimiento para la obtencion de
sulfato de hidroxilamonio"; tal y como queda subs-
tancialmente descrito en la presente lMemoria y en
el dibujo adjunto.

Egta Memoria constz de seis hojas escritas
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