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ESLORTA DBESCRIPLIVA
para solicitar
PATENTE D® INVsITCION
en
B8P AT AL
por VuIKPE afios
2 nombre de VEREINIGTE CGILANZSTOFF-PABRIKLN AG., entidad
alemana establecido en Glanzstoffhaus, Vuppertal-Llberfeld,
Replblice Federal Alemana, por: ‘
NUF PROCHDIEILNTO FAd LA OBILIICION ¥ DISULFURO DI CARBONG
L PARTIR DE TRITTANOW

#n slgunos procedimientos para la fabricacidn de
rayon, se¢ ubilizan baiiog de hilatura cue, junto con el dci-
do sulfirico, sulfato zddico y eventualmente otras sales,
contienen formaldehido. Duranbe el proceso de hilatura se
Torma en el vafio tritiano, el tioformaldehido ciclico tri-
mero. Hzte precipitz en Forma so6lida desde el bafio de hila-
tura y puede ser separado por filtracidn. Para el fabrican-
te de rayon el tritiano es inservible y debe ser dechechado,
lo cual, con lasz grandes cantidades con las que se forma el

vroducto, significa una considerable carga econdmica. Por
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¢llo seria muy deseable hacer reaccionar el tritiano para

obtener un compuegto cue pueda ser utilizado en la fabri-
cacidtn de raydn.

Se ha encontrado que & partir de tritiano ge puede
obtener disulfuro de carbono si se pone en reaccidn el tri-
Fiano con azufre fundido a temperaturas de 180 a 250°C, pre-
ferivlemente de 220 a 23000, se pepara la mezcla resulbante
de disulfuro de carbono y sulfuro de hidrdgenoc y se purifi-
ca el disulfuro de carbono.

Ia reaccion se puede llevar a cabo por ejemplo cen
aparatos cerrados bajo la presidn elevada gue se egtablece
a las citadas temperaturas de reaccién.

De forma especialumente ventajosa, el procedimiento se
puede llevar a cabo de forma continua a la presidn noreal,
si se incorpora el tritviano continuanente en wn: recipiente
de reaccion, con el cue estd conectada en serie uns instala-
cion de lavado con gas, por ejemplo wne torre de rociado,
wn lavador con platos o similares. Ia mezcla de vritiano y
azufre czlentada de 180 a 250°C en este recipiente de reac—
cién es hecha reaccionar parcizlmente pera obbener disulfu-
ro de carbono y sulfuro de hidrogeno, y estos productos de
reaccion se separan por destilacidn sobre la instalacidn
de lavado con gas y errvastran en este caso tritiano subli-
mado. n contracorriente con los componentes volatiles se
conduce azufre fundido de manera que en la instulacidn de
lavado con gas practicamente todo el tritiano es hecho reac-
cionar para obtener disulfuro de carbono y sulfuro de hi-
drdgeno.

Tento en la utilizacidn de un eutoclave como en ins-

talaciones que trabajan de forma coniinua (vn sdélo paso)
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resulte el dlsulfuro de carbono en rendimientos de aproxi-

madamente el 90 de la teoria,
Hey que suponer que la reaccidn trenscurre de acuer-

do con la ecuacidn

5 5
/
oty CH, + 6 S————> 305, + 3,8
| 1<
5 5
~
os,

Pera hacer todovia mis econdmico el procedimiento
10 ge puede oxidar de :anera Ge por si conocida el sulfuro
de hidrogeno resultante como subproducto y se puede emplear
¢l azufre formado en esta reaccidn pars la reaccidn con tri-
tiano segin el invento.

Cusndo se emplea azufre en exceso —tal como es con-

15 veniente para el aceleramiento de la reaccidn- se puede u-
tilizar ‘tembién de nuevo el azufre no consumido.

Una ventaja especial del procedimiento hay que verla,
junto con el alto rendimiento en disulfuro de carbono, en
que la reaccidn se puede llevar a cabo a temperaturas relati

20 vanente bajas y cue las impurszas del,tritiano que proceden
del bafio de hilatura no tienen ningunin inflvencie sobre la
reacceion ni el rendimiento.

Ll invento es explicade en detalls por medio de ejem—
nlos.

25 1) 100 g de tritiano y 200 g de azufre son colenta-
dos a 230°C en wn autocluve de Glys de 1 litro. Despuds del
comienzo de la reaccidn la presién se eleva por las canti-

dades resuliontes de disulfuro de carbono y de sulfuro de
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hidrdseno hosta aproximadanente 10 atmdsferas manométricas.
e mantiene esta presidn por lenta expansion de la mezcla
formada de disulfuro de carbono y de sulfuro de hidrdzeno
hagta la finalizacidn de la reaccidn y se desgasifica en-
‘tonces el autoclave por medio de nitrdgeno. liientras tanto
es expandida la mezcla gaseosa en un recipiente refrizera-
do. Después de una tnica destilacidn fraccionads resultan
148,5 g de disulfuro de carbono lo cue corrcspondc 2 un ren-
dimiento del 90% de la teoria. Bl sulfuro de hidrdgeno re-
cogido como subproducto es oxidado para oblener azufre. 3Se
obtienen 62,5 g de azufre que pueden ser empleados en la
siguiente carga pors la reaccidn con tritiano.

2) Una meszcla finamcnte pulverizada de 1 porte en pe-~
so de tritiano y 1,4 parftes en peso de azufre cs dosificads
continvamente vor wedio de wun transportador de Lornillo =in
fin en un reactor esmaltado calentado a 23000, de 5 litros
Ge capacidad, gue esta proviegto de una columna de rociado
rellena con anillos Raschig también calentada a 23000. En
cagbe reactor se cncuentra azufre Ffundido, una parte del cual
es retirada continuvamente por el fondo y por medio de una
bomba es enviada a través de un filtro a la cabeza de la
columna. Lo mezcla resulbante gaseosa de sulfuro de hidro-
ceno y disulfuro de carbono es retirada por la cabeza de la
columna, es conducida a través de un separador de azufre y
es separads segin métodos conocidos. Resulba 94,55 de diful-
furo de carbono de la teoria. H1 sulfuro de hidrdgeno es
oxldado naraz obtener azufre y es empleado de nuevo.

igta soliciitud que corresponde a la prescnbads en
la Republica Federal ilemana el 23 de Abril de 1.965, con

el ninero V 28.310 IV/12i, =ec acoge a los beneficios del
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articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Indus-

trial,

~-NOTA -

Los puntos de invencidn propia y nueva que se pre-
sentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente
de Invencidn en Espafia, por VEINTE afiog, son los siguien-
tegs

1.~ Un procedimiento para la obtencidn de disulfuro
de carbono a partir de tritiano, caracterizado porque se
pone en reacoidn al tritiano a temperaturas de 180-25000
con azufre fundido, se separa la mezcla resultante de di-
sulfuro de carbono y sulfuro de hidrdgeno y se purifica el
disulfuro de carbono, '

2.~ Un procedimiento segin la reivindicacidn 1 carac=
terizado porque se lleva a cabo la reaccidn de tritiano con
azufre a presidn elevada.

3.- Un procedimiento segin la reivindicacidn 1, carac-
terizado porque se lleva a cabo la reaccidén de tritiano con
azufre en una faese contimua de trabajo a la presidn normal,
conduciendose en contracorriente con el azufre fundido tri-
tiano en forma de vapor.

4,~ Un procedimiento para la obtencidn de disulfuro
de carbono a partir de tritiano.

Tal y como se ha descrito en la lMemoria gque antece-

de y con los fines que se han especificado.



Esta Memoria consta de sels hojas escritas a maqui-
na por una sola cara.
Madrid, = ¢ ADH. 190D
P.A.
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