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Le invencién se refiere a la preparacidn de lac
tamaes, en particular E-eaprolactama, a partir de las
cetoximas correspondientes, combinada con 1a recuperacidn
de estas lactamas del medio de reaccidn.

Es sabido que las lactamas pueden obtenerse g
partir decetonas aliefeclicas mediante reagrupacidn intra
molecular -~ conocida con el nombre de transposicidn de
Beckmann - cuya transposicidn tiens lugar en un medio -
fuertemente deido y es catalizada por éste.

Ademés del dcido sulfirico como medio . fuertemen.
te dcido adecuado, se hace mencién tambidn de otros medios
dcidos, tales como dcido fosférico, o mezclas de deido -
acético y anhidrido acético o una masa fundidad de bisul
fatn eménico pero, en 1a prédctica, para la transposicidn
de la oxima de 1la ciclohexanone a 8 —-caprolactama - que
es en la actualidad la lactama nés producida a escala in
dustrial - se utiliza generalmente oleum de 6% en peso,
en une proporcidén de 1 mol de oxima anhidra a 1,5 moleé.
de dcido sulfirice, Las cantidades muy pequefias de hume-
dad presentes en 1la oxima que ha de sger sometida a trang
posicidén se eliminan mediante el 803 libre del oleum., ILa
transposicidn en este medio tiene lugar a aproximadamente
125 ec,

» De esta forma puede obtenerse ¢ -carolactama

a partir de la oxima de ciclohexanona, de una forms ré-
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pida, conti{nua y con un rendimiento ﬁuy elevado,

Actualmente, hay une desventaja unida a este
procedimiento, a saber, la produccién del sulfato amde
nico como subproducto.

No obstante con objeto de poder separar la lsg
tama del medio de reaccidn de deoido sulfirico, es habl-
tual neutralizar el medio reaccionante con agua ameniag-
cal hasta un valor del pE de eproximadamente 4,5, como
resultado de lo cual 1llega a flotar una capa que oonsig
te fundamentaluente en lactama, sobre la solucidn de -

sulfato eménico formeda que coniiene aproximadamente 40%

en peso de sulfato amdnico ¥ golaments poca lactems, de

forme tal, que la separacién de las capas puede efectuar
ge de una forma sencilla, Ia lactama puede recuperaraé
de cada una de las capas por extraccidn,

En un procedimiento de este tipo el deido sule-
firico o el oleum empleado para la transposicidn se con~
vierte completemente en sulfato aménico, dando como re-
sultedo aproximadamente 1,7-1,9 toneladas de sulfato emd
nico que es obtenido como subproducto, par cada tonela-
da de £ -caprolactems producide,

Ademds, debe considerarse el hecho de gue, en.
la preparacion de laetamas, 86 usan normalmente cetoximaa
como materisl de partida, las cuales, g sy vez, 8e han

obtenidn haciendo reaccionar las cetonas en cuestidn con

-3 -
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swlfato hidroxilamonio.

En escala industrial, el sulfato Ae hidroxila~
monio se obtiens por lo general medisnte la aplicacién
de la llamada sintesis ge Raschig, la cual se basa en
la requecidn Ae nitrito aménico con didxido de azufre
en wna solucidn que contiene bisulfito aménico, formén-
dose como progucto intermedio la sal aménica del deido
hidroxilemino~disulfénico. Mediamte hiArélisis ds esta
sal seguide de neutralizacién con amoniaco se obtiene
una solucién de sulfato de hidroxilamonio ¥y sulfato amd
nico,

La reaccidn de esta solucién con una cetonsg,
por ejemplo, con ¢iclohexanonsa, produce de nievo, ade~
mis de la oxima de la ciclohexanona dessada, una solu-
cidn Ae sulfato eménico de aproximadamente 40% en Peso,
la cual, Aespuds ds concentrarse por evaporacién pro=
porciona 2,5~2,7 toneladas de sulfato amdnico como sub
producto, por cada tonelada de E-—caprolactama Progu-
clda.

Esto significa que, junto con la producéién
conjunte de 1,7~1,9 toneladas de sulfato aménico corres
pondiente a la transposicidn de lg oxima, se produce un
total de 4,2-4,6 tonsladas de sulfato aménico como sube

produecto, por cada tonelada de E =~caprolactama produci-

da.
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Aungue este sulfato aménico se emplea como fer-
tilizante en regiones tropicales y en paisges subtropica=-
les, las perspectivas en relacidén con ventas projucti-
vas, estén bastante lejos Ae ger atrayentes, como resul-
tado Ae la baja de los precios de venta, en particular
como consecuencie de los costos elevados de tfan9porte
& dichos palses tropicales o subtropicales, 7

La invencién proporcions un Procedimiento, =
exento de sulfato aménico, ya que las soluciones ge sul
fato aménico obtenidas como sub-productos en las giver=
sas8 2tapas del procedimient? se qusman finalmgnte, con

recuperacibén de 50,

El 502 recuperado, a su vez, sabtlsfoce el re-

querimiento de 302 Ael procedimiento'Raschig para la -

preparaclén de sulfato ge hidroxilamonio, asi como el

reguerimiento de 302 pare la preparacidén de la cantidad
de oleum necesaris para la trenposicidén de Beckmenn.

La mediaga essncisl en el procedimiento de =
acuerdo con la presente invencién consiste en ls solucidn
de sulfato aménico, que se obtiens como subproducto en
le sintesis de hiAroxilamina de acuerdo con Raschig y en
la sintesis de oxima, siendo wtilizads en la neutralizg
cidn de la mezola de lactems y deido sulfdrico obtenida
después de la transposicién de Beclkmann,

Mediante extraccidén con un disolvente orgénico

-5 =
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para la lacteme inmiscible en agua, la lactams puede ahors
recuperarse ds la mezZcls neutralizada en dichae forme, cu-
ya mezcla es esencialmente una solucidn de lactama y bi-
sulfato de emonio en agua, que puecde contener ademds ole
go de sulfato aménico, mientras que la solucidn desprovig
ta de lactama tiene una concentracién suficientemente ele
vada para permitir la recuperacién ds Aidxido de azufre

de ella, en una Fforma conocida meAdiante combustién.

TNebe hacerse constar que previamente se hsa pro
puesto la separacidn de lactams medisnte extraccidn ds la
mezcle de reaccién que contiene 4cido sulfirico v lacta-
ma, despuds que esta mezcla habia sido dispuesta en con-
diciones que favorecen la extraccidn con un disolvente
orgénico, por Ailucidén ¥y posiblemente neutralizacidn. -
Dependiendo del valor dsl pH ge la mezcla s extreer, se
han citado como disolventes de extraccidn el benceno y
el tolueno para mezclas de reaccidn de menor adidez, mien
tras que en el caso de mezeclas de reaccién qua son todgo-
via fuertemente 4cidas Aeben preferirse cloroformo y -
otros hiAroearburos clorados, tales como 1,2~ dicloroetg
no y 1,l,2,2-tetracloroetanoc.

Se ha propuesto por Yltimo para la lactams que
ha de extraerse de una mezcla de lactama y dcido sulfdri
c0y disminuir el valor del pH de la mezels antes de la

extraccién mediante la adicidn de una cantidad tal ge -

-6 -
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sulfato eménico y agua de modo que la relacidén molar de
(I\IH4)2SO4 a H2804 on la solucién e extraer tengs un va-
lor ge 0,75:1. En estas descripciones conocldas nunea
se ha sugerldo que las soluciones de sulfato sménico que
proceden de la sintesis jde hidroxilaming Y de la oximge
cldén se empleen pera neutralizar le mezola ge transposi
cidén 3¢ lactame y deido sulfirico o extraer. Ests solu~
cién de sulfato eménico es particularmente adjecuada, -
entre otras razones, debido a que contiene agus sufi-
clente para continuar formendo une solucidén despuds Je
heber sijo mezolada con la mezels de trasposgiclén de -
lactems y deiso sulfdrico. No es nscesario le adicién
de agua adlcional para mantener el conjunto en solu-
cidén.

Medlante la aplicacién dsl procedimiento de
acuerdo oon la invencidn se lleva a cabo un procedimien
t0 mds econémico, que es el caso qsl procedimiento 4s
acuerdo con el cual todas las soluclonss de sulfato =
aménico obtenidas como subproguctos en las dlversas atg
pes del procedimisnto-preperacidén Ae hidroxilaming, -
oximacién, transposicién a lactama y recuparecidn de
lactama~ se qUemardn directamente, con recuperacién =
de diéxido As azufre,

En el procedimiento Ae acuerdo con la inven—

cién se emplean un méximo de 4,4 moles de NH3 por cade

- T
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mo de E«caprolae‘cama, cuyo NH3 llega & estar disponible
en forma de solucién As sulfato aménico ¥y bisulfato omé-
nico al 50~60% en peso, y de cuya solucidn se Tecupers,
502 por combustidn,

En un procedimiento comparable con date, sin
aplicacidén de la medide de acuerdo con la invencidén pue=
den usarse 7,4 moles ge NH, por mdl de § -caprolactama,
cuyo NH3 se libera en forma de solucién de sulfato anéni
co al 40% en peso, y de la cual puede recupsrarse o bien
SOZ’ Sambidn medisnte combustidn, o bien sulfato aménico
mediante evaporacidn y eristalizacidn,

En la Figura 1 adjunte se presents esqueméticé
mente un modo de llevar s cebo ol procedimiento, en lg
cua 4 represents uns zone de sintesis de hidroxilamina,
B une zona ge oximacidén, C una zona qe sintesis de oleuﬁ,
D una zona en la que tisne lugar la trasposicién qe Beoke
mann, E una zona de mezcla, F una zona de extraceidn ¥
G unae zona de combugtidn para la descomposicién térmica
de las solucionss conteniendo sulfatos. |

A travds de las tuberlas 1, 2 y 3a se alimenta
le zona de sintesis de hidroxilamins con los reactivos
requeridos, pfincipalmante amonfaco, una solucidn de ni-
trifo aménico y 4idxido ge azufre,

De acuerdo con la ecuacién de reaccidn:
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NH,NO, 4 N, CH4230, Hon(so31\m 4)2

se obtiens vna solucidn de le sal aménica del &cido hi-
droxilamino-disulfénico solamente s baja tempergture, -
por ejemplo 020, cuya solucidn se calients posteriormen
¥e, como resultado ds lo cual la sal aménics Ael deido
hidroxilamino=-3isulfénico ge higrolize ¥ evantualmente se
transforma en una solucién que contiene sulfato de hi-
droxilemonio y amonic y bisulfato de amonic Ae acuerdo

con las ecuaclones de resccidn:
HON(SOBNH4)2 + HQO —— HONHSO3NH4 + NH4HSO4 Y
HONHSO3NH4 + H0  — HONH3 . NH4SO4

Aespuds de haber sido neutralizada con amoniaco, la so~
lucién que contiene sulfato de hiAroxilamonio fluye deg
de la zona 4 a través de la tuberia 4 & la zona de oxlmg,
cién B, en AondAe la sal de hidroxilamonio reacciona con
una cetona elimenteda por la tuberia 5, con formacidén =
de une oxima. Lescondicionss de pH adecuagas pare ests
reaccldén pusden lograrse suministrando agua amoniacsl &
través de la tuberia 14, La oxime formads se envia g -
través de la tuberia 6 a la zona de resceidn D, en cuys

zona se admite a través de la tuberfa 7, la cantldag de

-0 -
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oleum requerige para la transposicién de Beckmann y que
se origina en la zona Ae sintesis ge oleum G, Una mezcla
de reaccidn de lactama y dcido sulfdrico fluye desde la
Zona de transposiclén D e travéds de la tuberis 8 hasts -
la zona de mezcla E, donde este mezcla de lactama y dci=
do sulfirico se mezcla As mcuerdo con las medidas de la
invencién con una solucidn de sulfato eménico alimsntada
& través de la tuberls 9, cuya solucidn se obtiene des-
pués de que la oxima formade en la zong de oximacién«B;
ha sido separede. La solucién resultente de lactama, sil
fato aménico y 4cigo sulfirico en agua se conduce desde
la zona Ae mezele E a travds ds la tuberis 10 a la zona
de extraccién F, Aonde tlene lugar la extraccidn en con
tracorriente con un Aisolvente do extraccién de lactama,
cuyo disclvente ha sido suministrado a travds e le tubg
ria 11 y no es miscible con agua. Una solucidn Ae laqta—
me en el disolvente orgdnico de extraccidn se descargs
desde la zona de extraccién F a travds de la tuberis -
12 en una zona ge separacién no representaga en la figu
ra. En esta zone la lactama disuelta y el disolvente ge
extracoién se separan mediante evaporacién del dlsolvens
te e extraccidn y/o mediante lavado con ague, con lo =
cual el Aisolvente de extraccidn retorna a la zona de =
extraceidn F a travds de le tuberfs 11,

La solucidn de sulfsto aménico ¥y dcido sulfi-
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rico en agua que ha sido ﬂesprovista de lactama se condu
ce a través Ae la tuberia 13 a la zona de combustién G,
donde tiene lugar la descomposicién tédrmica & elevads -
temperatura, y el azufre, previamente combinado como ra-

5 dlcal sulfato, se libera en la forma de didxido de azufre.
LEste gas de didxido de azufre se recircula e travéds de -
las tuberfas 3, 3a y 3b respectivamente, a la zona 4 de
sintesls qe higroxilamins Yy a la zZona C de sintesis ge
cleum, respectivamente. _

10 La descomposicién térmica en la zona de come
bustién G de la solucidén conteniendo sulfeto amdnico Yy
dcido sulfdrico puede efectuarse, por ejemplo mediante
pulverizaeclén de la solucidn en una llama de gas natural,
en la cual se obtiens wn gas que contiens principalmente

15 Nz, 802 y'Heo Yy que tiene una tempsraturs de apqoximada~
mente 1.0000C.

Por enfriamiento de este gas, primerc en un in
tercambisdor de calor, con produccidén de vepor de agua,
¥y & continuacidén en un refrigerante medianta agua de re

20 frigeracién, se condensa la mayor parte del vapor de agug

7 originalmente presente en el gas, misntras que & una tom
peratura de aproximasamente 3092C, ses obtiene un gas que
contiens 802, sl cual, sl lado gel nitrégsno, contiene
todavia vapor de agua. Pussto que, pare llevar g cabo un

25 procedimisnto cleclico en el cual no se necesite suminige

9=5=T2 - 1L e



trar o descergar dcido sulférico gel clclo, la posibili
dad de preparar oleum es egencial con respecto a le trang
posicién de Beckmann, serd necesario con rospacto g lg
Zona de preparacién de oleum, C, partir de un gas porta

5 dor de 502, en el oual la relacidén molar de 50, a HyO =
See mayor que l:l, con preferencia mayor que 1,5:1,

Un gas que contiens SO2, que tenga un conteni
do tan bajo de agua pusde obtensrse de una menera senci
lla lgvango el 802, Que se suministra a travds ge la tr

10 beria 3by a la zona de preparacidn ge oleum.{, an ung -
zons, de lavado H, con la solucidn de la sal aménica del
écido hidroxilamino~disulfénico formasdo primeramente og
o producto intermedio en la zona de sintesis de higro=
xilamina A, cuya solucidn tiens una temperatura de aprg

15 ximademente 020 y que se suministra s la zons de levado
Hy a través de la tuberfa 4a y wvuelvs o la zona de sin-
tesis de hidroxilemine A, a travds gs la tuberis 4b,

En este contacto con el gas8 gue contiens 802
para ser lavado, esta solucidn serd calentada hagta =

20 eproximadamente 25°C, mientras que el vapor de agua con
dense del ges & lavar, como resultado de lo cual la ro-
lacién 502 a H20 aumante hesta el valor requerigo pare
la preparacién de olsum en la zona C.

Es también posible preparsr un £as que ocontig

25 ne 505 con un contenido ten bajo de agus, megiante el en

9-5-T2 - 12 -
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friemiento directo de la corrientz de gas gue contie=

ne 802 con otra corriente adecuada del pProceso, poy =

ejemplo, la solucién concentredas que contiene sulfato

anénico y 4cido sulfirico que permanece despuds que se
ha separado la lactame, como resultado s la extraceidn
en un disolvente orgénico immiscible en agua.

En le solucidn que contiene sulfato aménico
¥ éoido sulflirico la relacién molar entrs sulfato amnd
nico y la suma de sulfato aménico y 4cido sulfdrico -
libre estard cerca de la correspondiente al bisulfato
de amonio, ssto es, aproximadamente 0,5; son pogibles
desviaciones relativamente pequefias 3e este relacidn
Yy en la practica, la lactama por ojemplo podrd extrasr
ge de soluciones en las cuales la relacidn molar entre
sulfato eménico y la suma Ae sulfato aménico y &cido
sulfirico varie Aesde 0,45 a 0,63 Agimismo si la row
lacién molar en la solucidén no aseisnde o 0,5 exacta—
mente, le solucidn se Aenominard, tento més adelante
como en las Reivindicaciones, fundamentelmente como -
une solucién "que contiene bisulfato de amonio",

En le figura IL se presenia un modo de reali
zacién de este procedimiento; en lo esencial correspon
de con la forma de realizacién ilustrads mediante ls
figura 1.

La diferencia es que ahora al 802 suninig.-



10

15

20

25

9=5=T2

trado a la zona C ge preparaeién de oleum a travéds ge-
le tubsria 3b se lava en la zona 3e lavado H con la so
lucidn a descargar Ae la zona ge extraccién F, cuya 80
lucidén fundamentelmente contiens bisulfsato de emonio y
tilene una temperatura de aproximadamente 20°C ¥ que se
suministrae & la zona Ae lavado H, a través do una tubg
ria l3é y s8 conduce a la zona de combustién G, a tre=
vés de una tuberise 13b, el evaporador K y una tuberis

L3e.

En su contacto con el &as que contilene 302
para lavar, esta solucidn se calentars a aproximadamen
te 302C, mientras el vapor de agua condensa Ael gas a
laver, como resultago de lo cual la relacién 302 a Hy0
88 aumenta hasta el valor requerigo Para preparar oleum
en la zona C.

Cuando el procedimiento desecrito anteriormen
te se aplica e una instslacién de caprolactama que tie-
ne une produccién anual de 100,000 tonsladas seré posi-
ble, por ejemplo, que un ges qua contiens 302 obtenido
por combustifn en una llema de gas natural de una solu
cidn previemente concentrsds hasta aproximadamente B80%
en peso y que consta fundamentalmente Ae bisulfato de
amonio, cuyo gas contiens aproximadamsnte 5,5% en volu
men As HQO ademés de 6,8% en volumen Je S0,y sea lava-

do an la columna de lavado H con 99.000 kg de solucidn

- 1 -
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exents Ae lactama producida en la zona de sxtraccidn Fr,
durante lo cual la solucidn se calienta Aesde 20 a 30°C.
En una cantigad de 57.000 nd N por hora y a una temperg
tura de 3520, la corriente de gas que contiene 302 56 en
Iria entonces a 302C, con la condensacién Ae aproximsdes
mente 690 Kg de vapor Ae agua, con lo que la composicidn

el gas serd la sigulente:

50, 6,9% en volumen
H,0 4,1% en volumen
0, 648% en volumen
0, 5,3% en volumen
N, 76,9% en volumen

Egte fas es adecuado para ger convertido g
olzum que contiono hasta nds Ael 207 ae 504 Libre. Cusn
do se emplea un oleum de esa concentracidén, la oxime de
clelohexanona que no ha sido previgmente secads y que
tiene un contenido en humedad Ae 5=6%, Pueds ser conver
tida todavis féeilmente en caprolactama.

Los siguientes ejemplos numéricos pueden ser—
vir para ilustrar la invencién en la que se obtiene «

E-eaprolaetama partiendo de ciolohsxanona, En el pri
mer ejemplo la oximacién final hs tenide lugar a un vae
lor del pH de 4,5, Je forms tal gue el valor del pH de
la solucidn gue contiens sulfato aménico ¥y pasa a través

de la tuberis 9 asciende a 4,5, es dscir, la relacién -

o 15 -
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molgr

(wH,),50,

(w,),80, + HyS0,

1:1l, mientras aue en el segundo

ejemplo, la oximacién ss hg 1llevado a cabo en coniraco-
rriente a un valor del PH de 1,5 como resultado de lo

cugl la relacién molar (NH4)ZSO4

en la sg
(NH4)2SO4 4 sto4

lucién de sulfato aménico que sele fuera asciends g =
0,84s1.

Les composicionss 4e las corrientes Principa-
les del procedimiento de los o jemplos estdn dadas an for
ma de tablas; la numerscidn de lag corrientes del proce-
dimiento corresponde con los ndmeros ge las tuberisg por

las que pasan las corrientes, de acuerdo con la deseripe

cién de la figura.

w16 -
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En el procedimiento de acuerdo con el 8 jemplio
I una solucién (corriente 10) que contiene aproximadamen
te 11,3% en peso de lactama se extras con cloroformo, re
sultando, Ae una parto, una solucién de 30% en peso de lag
teme en cloroformo y, de la otra, una solucidn de 51% en
peso de éAcido sulfdrico y sulfato aménico.

En el procedimiento Ae acuerdo con al e jemplo
II, la solucién de lsotame (corriente 10) s extrasr conm
tiene menos sgua como resulfado de condiclones diferentes
en la oximaclén, pero se requiere wnas oantidad meyor de
cloroformo debido al contenido de dcido mds elevado, que
tiene una influenoia Aesfavorable sobre el coeficients de
dlstribucidén de la lactema en la extraccién., Se extrae
una solucidn qus contisne 135 en peso de lactans, PTodu
elsndo, por una parte, una solucidn al 10% en peso go =
lactama en cloroformo y de otra una solucién al 56% en
peso de deido sulfdrico y sulfato aménico.

Desde un punto de vista econdmico, se prefiere
el procedimiento de acuerdo con el ejemplo II con respeg
to al Ael sjemplo I, en vista As la cantidad menor ge -
NH3 empleada y de la cartidad menor de combustible eme—
pleada en la descomposicién térmica de la solucidn mas
concentrade Ae sulfato ambnico y deido sulfdrico,

Da presente solicitug, que ocorregponde a lg =

pregentada en Holanda, el 7 de Mayo de 1971, bajo el

- 19
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N2 7106341 y el 3 de Noviembre de 1971, bajo el Ne
7115110, ss acoge a los beneficios del Articulo 51 Jel

vigente Estatuto sobres Propiedad Industrial,

REIVINDICACIONES

Los puntos ds invencién propia y nueva, que
98 presentan para que sean objeto de esta solicitud de
Patente de Invencidén en Espafia, por VEINTE afios, son
los giguientess

1.~ Procedimiento pare ls preparacién de lag
tamas por transposicién intramoleoular ds las coetoximasg
correspondientes en un medio de dcido sulfdrico y reocu
peracién de las laectamas de este medio de 4oido sulfdri
co, msdlente extraccidén con un disolvente orghnico paw
ra lactemas inmiscible en agua, estando ceracterizado
este procedimiento porque sl medio de &cido sulfirico
qQue contlene lactame se mezcla primero con solucionss
acuosas que contienen sulfato aménico y se obtienen
como subproAuctos en la gintesis -conocida en si mige

wa~ de sulfato de hisroxilemonio sobrs la base de una

mz/é\ - 20 -
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requccién de nitrito aménico con aidxido de azufre, 8e.
guide por ol tratamiento de la solucidn resultante gqus
contiene sulfato de hisroxilamonio gurante ls oximaw
cidén de cetonas a cetoximas, y porque, despuds de la
extracoién de la lactama la solucidn deide restanie
que contiene bisulfato de amonio en agua se descompo--
ne térmicamente ~posiblemente despuds de Una concene
tracién posterior- con recupsrecién Ae gas qua contig
ne dibxido de azufre,

2.~ Procedimiento de acuerdo con la reivindi
cacibn, 1 caracterizago porque el gas recuperado que
contlens qiéxido de azufre se recirculs de nuevo a la
sintesis de sulfato de hidroxilemonio, o a una sinfe-
sls de deido sulfdrico/oleun para la preparacidn de =
les centldades de sulfato de hiAroxilemonio u oleun
requeridas en el procedimisnto.

3e= Procedimisnto de acuerdo con lag reivin
dicaciones 1 y 2, caracterizado porque ~despuds de en
friamiento y condensacién Ael vapor ge agua, parte del
gas que contlense Aidxido de azufre y se obtiens gurane
te la descomposicién térmice es secago posteriormentes
de nuevo con condensaclién de vapor de agua- es lavado
con una sclucidn del 4eido hidroxilemino-disulfénico,
cuys solucidn puede avin higrolizarse ¥ se obtiene co-

mo producto intermedio en la sintesis de sulfato de =

e, .
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hidroxilamonio, con lo qus el gas que contiene didxi-
do de azufre, que ha sido secado posteriormente por -
este medio, se emplea para la preparacidn de deido sul
fdrico y oleumn.

4.~ Procedimiento Ae acusrdo con las reivinp
dlcaciones 1 y 2, caracterizado porque =después de en
friemiento y condensacién del Vapor de agua~parte dal
gas que confiene didxido de azufre y agua, y obtenido
durente la descomposicién térmica es secago posterior-
mente- de nuevo con condensacidn de vapor de agua- me-
diante lavado de la corriente de gas con la solucidn
que contiens fundamentalmente higrégeno-sulfeto de
amonio, con separacién de una corrisnte de gas que
tlene una relacidn molar S022H20 mayor gue l:il, pre
feriblemente meyor que 1-5:1, despuds de lo cual el
gas que contiens diéxido de azufre secado ds estg =
forma se emplee para le preparacién de dcido sulfi-
rico u oleum,

5e= Procedimiento para la preparacidn dg -
lectamag,

Tal y como se ha descrito en la Memoria que
entecede, representado en los dibujos que se acompge

fen y con los fines que se han especificagdo.
e
v
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Este Memorie conste de veintitres hojas esori-

tas a méguina por una sola cara.

Medrid, 18 MAY0 1972

P.A.

Albeidiofd Ix
Por Fod,

9=5=T2 - 23 -
J.
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