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MEMORIA DESCRIPIIVA

La presente invencidén se refiere a un procedimien
to para la purificacidén de pirosulfato dcido de nitrosilo,
vy nds particularmente se refiere a un procedimiento de puri

ficacidn por cristalizacidén por medio de un solvente. - - -

El pirosulfato dcido de nitrosilo es un reactivo
Uil en todos los procesos en los que se explote la reacti-
vidad del grupo HO, y se utiliza convenientemente en 1l0s -pro
cesos que prevén reacciones de diazotacidn, nitracién, oxima

¢ibn, etc., tales como por ejemplo los procesos para la pro-

duceidn de 1lactamasS, = = = = = = = = = = = = = - - - - - -

El pirosulfato dcido de nitrosilo presente una al-
ta estabilidad térmica y por ello puede utilizarse ventajosa-
mente bajo condiciones de reaccidn pariticularmente severas,
tales como por ejemplo altas temperaturas, O en Presencia
de substancias que podrian no permitir la utilizacidn de o-
tros compuestos que contengan el grupo NO y que son més f4-
cilmente descomponibles. De hecho, el pirosulfato deido de
nitrosilo puede resistir temperaturas de alrededor de 200£C

sin que ello dé lugar a ninguna descomposicidn apreciable, -

Los métodos conocidos para la preparacidén del piro

sulfato dcido de nitrosilo proporcionan un pirosulfato deido
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de nitrosilo bruto que tiene un punto de fusidn comprendido

entre 112 y 1172C y que contiene pequeiios porcentajes de im

purezas diffciles de eliminar, = = = = = = = = = = = = = = =

De hecho se ha hallado que la mayor parte de los
gistemas de purificacidn han demostrado ser ineficaces o in
cluso inaplicables al pirosulfato dcido de nitrosilo, en tan
to este producto es insoluble, 0 en cualquier caso diffcil
de disolver, en los solventes comines, con muchos de log

cuales reaceiona quinicanente, = = = = = = = o - - - - - o -

Tampoco la ténica de purificacidén basada en la fue
s5ién y en la cristalizacidn subsigulente del producto fundi-

do conduce a una mejora del grado de pureza del producto, - -

Ls objeto de esta invencidn, por lo tanto, propor-
clionar un procedimiento para la purificacidén de pirosulfato
dcido de nitrosilo, capaz de dar un producto con un alto gra-

U0 de PUreZae — = = = = = = = = = = - = = - - - - - m————

Segin esta invencién, el pirosulfato dcido de nitro
gilo bruto se purifica por medio de cristalizacidén a partir
de 4cidoe clorosulfénico y por un lavado subsiguiente del pro-

ducto crisilizado con anhidrido sulfuroso liquidos = - = - -

Segiin una forma preferida de realizacidn de esta

invencidn el procedimiento se conduce de la siguiente forma:

E1L pirosulfatb doido de nitrosilo bruto (que presen
ta generalmente un punto de fusibn desde 112 a 1172C) ge di-

suelve en dcido clorosulfdnico por calentamiento a una tempe-
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ratura de alrededor de 1002C y bajo una ligera agitacidén. -

La solucidn se deja entonces enfrier a temperatu~
ra ambiente y el pirosulfato dcido de nitrosilo presente en”
la solucidn cristalizard asl en formz de una mesa blanca. La
nasa cristalina se separa entonces, por ejemplo por filtra-
do, se lava con 802 1Iquido y luego se seca bajo vacio a
3040820, = = = = - . e . e - —m - .. — -

El punto de fusidén del pirosulfato deido de nitro

silo asi purificado estard comprendido entre 119 y 1209C, -

Si el pirosulfato 4cido de nitrosilo asi purifi-
cado ge disuelve en deido clorosulfénico y luego se recrig-
taliza, el punto de fusidn quedard invariado incluso cuan—

do la operacidn se repita varias veces. = = = - - .-

Segin esta invencidn la relacidn en peso entre el
pirosulfato dcido de nitrosilo y el dcido clorosulfénico que

da entre 1y 5, ¥y, Preferentenente, entre 1,5 y 2,54 = - -

La temperatura a la que se realiza la solucién
del pirosulfato dcido de nitrosilo en deido elorosulfénico
gueda generalumente entre 502 y 1500C; sin embargo, se pre-

fiere operar alrededor de lés 10096.

A fin de ilustrar mejor esta invencibn, se dardn
& continuacién algunos ejemplos que, sin embargo, no deberdn
tomarse en forma alguna como limitativos del marco de pro-

teccidn de ls misma invencifén.

S EN e am e s G e S S e em e
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A 200 g de pirosulfato Zecido de nitrosilo con un

punto de fusidn de 113-1169C, se les afladen 120 g de deido
clorosulfdénico y, bajo agifacidn intermitente, la mezecla
e se calienta hasta una temperatura de aproximadamente 100
1108C, después de 1o cual se nantiene a esta temperatura
durénte aproximadamnente 15 minutos. Despuds de este tiem-
Po, cl pircsulfato dciuo de nitrosilo presente estard com

pletanente disuelto en el dcido ¢lorosuli®nicO, — = « = o

10, La solucidn asi obtenida se Geju enfriar a tem~
peratura amblente. Kl plrosullfato deido de nitrosilo pre-
sente en la solucién cristalizard entonces y se separard
por fil{racidén, despuéds de lo cual se lavard con 802 1iqui

8o y se secard bajo vaclo a 3020, = = = = - . = - - - - -

El punto ée fusidn, esteblecido en un tubo capi-

15,
lar cerrado, del pirosulfato feido de nitrosilo asf nuwi-
ficado es igual a 119-1202C y no cambia incluso despuds
de ulteriores cristalizaciones. El anflisis elemental pro-
porciona los datos siguientes: = - - = = m - e - - o o o
hallado: HO% = 14,41 ; 804% = 92,81
calculado para 1’."01—1’.820.1): WO% = 14,48 ; SO 475 = 92,75
BJENMPLO 2
20, A 200 g de deildo clorosulrénico, calentadcy a 1C0RC,

-

se les afiaden 350g de pirosulfato deido de nitrosilo con un
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punto ‘de fusién igual a 115-1162C. Ia mezcla se nantiene
calentada y sometida a agitacién‘intermitente hasta que es-
t4 completamente disuelta, 10 que ocurre despuéds de 10 winu
tos. Ia solucidn asi obtenida se deja enfriar a temperatura
ambiente y luego se mantiene a 520 durante algunas horas.
Bl pirosulfato dcido de nitrosilo cristaliza, después de lo
cual se filtra, se lava con anhidrido sulfuroso liquido y
finalmente se seca bajo vacfo a 402C. Ll punto de fusién,
determinado en un tubo capilar cerrado, del NOHSZO" as{ pu-

T
rificado es 1198C, = = = = = = = - e e - = -

BIEMPLO 3

Operando como en el ejemplo 1 y sometiendo el pro
ducto purificado asf obtenido (punto de fusidn igual a 1202C)
a cinco nuevas soluciones y cristalizaciones, se obtiene ’
NOHszog que presenta un punto de fusidn invariado con respeg
t0 al del producto obhenido después de la primera purifica-

Cidn.— ————————— - e em B mm SE e mm e we Ew e W e e

Desde luego es evidente para los entendidos en la
materia que puede haber técnicas alternativas equivalentes
a la descrita anteriormente. Debe considerarse que estas for
mas de operacién alternativas, equivalentes a la técnica ob-
jeto de esta invencidn, caen bajo el marco de proteccién de

la mismg, = = « = = - - - - - - e e on - - .. - - - -

Se declaran de novedad y propiedad para Espafia,
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sus territorios y plazas de soberanla, las siguientes: - -

REIVINDICACIONES

1+~ Procedimiento para la purificacién de pirosul-
fato decido de nitrosilo, caracterizado porgue el pirosulfato
4cido de nitrosilo bruto se disuelve en deido clorcsulfdnico
por medio de calentamiento, dejédndose enfriar la solucidén a-
s obtenida de modo que dicho pirosulfato dcido de nitrosilo
cristalice, separdndose entonces dicho producto cristalizado

y lavdndose con anhldrido sulfurost. = = = = = = - = = - — =

2.~ Procedimiento segin la relvindicacién 1, carac
terizado porque la relacién en peso entre dicho pirosulfato
deido de nitrosilo bruto y el deido clorosulfénico estd com-

prendida entre 1 y 5 ¥y preferentemente entre 1,5 y 2,5, = - -

3.= Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac
terizado porque la temperatura a la cual se lleva dicha mez-
cla de pirosulfato dcido de nitrosilo y de dcido clorosulfd-
nico, a fin de obtener la solucidén de dicho pirosulfato deido
de nitrosilo, estd comprendida entre 502 y 1502C, y preleren

temente queda alrededor de 10020, m w m = = = o o 0 W o o o

4 - "PROCEDINIENTG PARA Li PURIFICACION DE PLiOSUL-
FATO ACIDO DE NITROSIIOVM: = = = = = o o = = = oo o e o e o

Todo ello conforme se describe y reivindica en la

presente memoria que consta de ocho hojas foliadas y mecaw-
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BARCELONA, 28 FEB. 1967

P. A, M. CURELL sufioL

é@u&*’hfi/‘/&

por Poder

fimado: J- cartonell

adve



	Bibliographic data
	Description
	Claims



