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Esta invencién se refiere a la produccién electro
~-"Z!.:ftica de persulfato de sodio usando una disolucidén de ali-
mentacidén anolitica neutra.

Las sales de dcido peroxidisulfirico, particular
mente el peroxidisulfato de amonio y el peroxidisulfato de
sodio, son productos quimicos que se han encontrado parti-
cularmente dtiles en la indusiria de circuitos impresos co-
mo los mejores materiales disponibles para limpiar el cobre
antes de las operaciones de chapado y de soldadura, ELl pe-
roxidisulfato de amonio, llamado cominmente persulfato de
amonio, se produce fdcilmente por procedimientos electroli-
ticos., No obstante, el persulfato de amonio introduce iones
amonio en las disoluciones usadas en la limpieza del cobre,
iones que son pertubadores porque pueden conducir a-la for-
macién de complejos con cobre, que hacen diffcil eliminar
el cobre de las corrientes residuales; ésto causa la conta
minacién de las corrientes por cobre. Ademds, el nitrégeno
fijo en forma de sales de amonio es ecoldégicamente indeéea—
ble en las corrientes residuales porque constituye un ferti
lizante pare lag algas,

El peroxidisulfato de sodio, llamado también co='
rrientemente persulfato de sodio, limpia muy bien el cobre
¥y evita los problemas causados cuando se usa persulfato de
amonio para limpiar el cobre, Contrariamente a2l persulfato
de amonio, el persulfato de sodio no se fabrica por electrd
lisis fdeilmente, y aunque se ha hecho mucho esfuerzo para
desarrollar procedimientos electroliticos para producir er
sulfato de sodio, hasta ahora no se ha desarrollado un pro-
cedimiento eficaz adecuado. Es conocido el producir persul-

fato de sodio por reacecidn, en una disolucidn acuosa, de
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persulfato de amonio e hidréxido de sodio en condiciones

dio resulbtante se recupera generalmente por secado por pul
verizacidn o cristalizacién a vacio. Este procedimiento
desprende amoniaco en forma de gas que como es sabido for-
ma mezelas explosivas con el oxigeno, disponible del aire
o de la descomposicién del persulfato.

El persulfato de sodio se ha preparado por elec-
trélisis directa. Usualmen%e, la electrélisis requerfa una
disolucidén acuosa de sulfato de sodio ¥y dcido sulfdrico co-
mo digolucién de alimentacién o de partida. Se he descrito
1a electrdlisis de disoluciones que contienen inicialmente
gulfato de sodio y sulfato de amonio ¥ deido sulfdrico, en
la que las cantidades relativamente pequefias de sulfato de
godio se useban para facilitar la obtencién de concentra-
ciones superiores de persulfato disuelto. Los intentos de
preparar persulfato de sodio puro por electrdlisis directa
hen sido generalmente ineficaces, gin embargo, porgue se
obtenfan bajas eficacias de corriente, del orden del 30%.

Se ha sugerido el ugo de polarizadores en electroé'
1itos de sulfatos dcidos que contienen o bien cationes sodio
o cationes amonio (pero no ambos) para aumentar la eficacia
de corriente. Sin embargo, la historia de la preparacién
directa por electrdélisis de persulfato de sodio estd llena
de dificultades y fallos por las bajas eficacias de corrien-
te obtenidas, y la falta de conocimiento suficiente de los
diagremas de fase requeridos para manejar adecuadamente la
produccidén electrolitica de persulfato de sodio. |

Segtin la presente invencidn, se proporéiona un

procedimiento de preparacién electrolitica directa de persul
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.de dodio, con altas eficaciasg de corriente, en una cuba eled
Ttroliiica que tiene un cdtodo protegido, por electrélisis
directa de una disolucién de alimentacidén de anolito acuosa
¥ neutra en la que se disuelve inicialmente una cantidad
suficiente de una mezdla de sulfatos y peroxidisulfatos de
sodio y amonio, para dar una disolucién de alimentacidén de
anolito que contiene en peso de 5 a 9% de iones godio, 12

a 30% de iones sulfato, 1 a 4% de iones amonio, una cantidad
eficaz de un polarizante, y opciolnalmente hasta 20% de io-—
nes peroxidisulfato., En un procedimiento discontinuo, el corl
tenido de sulfato de la disolucién de alimentacién de anoli-
to ha de ser tan alta como sea posible., ELl cabtolito de la
cuba es una disolucidn de decido sulfirico, que puede conte-
ner Na‘t y NH4+, ¥y la densidad de corriente eléetrica es al
menos de 0,5 amperios por centimetro cuadrado de superficie.
de dnodo cuando el dnodo es de platino. Podfan usarse densi-
dades de corriente del 4node muy altas, de 1,5 amp/bm2 é
superiores, pero el coste de energia seria excesivo y se en;
contrarfan problemas fisicos, tales como el "aiglamiento ga;
seoso" del cdtodo por hidrégeno gaseoso.

El procedimiento de la presente invencidn puede ;7
emplearse como procedimiento ciclico continuo para la pre-
paracidén electrolitica directa de peroxidisulfato de sodio
(Na28208), con altas eficacias de corriente, en une plura-
lidad de cubas electroliticas que tienen cdtodos protegidos,
por la electrélisis directa, usando disoluciones de alimentsg
cién de anolito acuosas neutras, en las que hay disuelts
‘una cantidad suficiente de una mezcla de sulfatos ¥y peroxi-
disulfatos de sodio y amonio, para proporcionar wa disolu-

cién de anolito neutra que contiene, en peso, al menos 50%
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de agua, 18-30% de sulfatos totales, de los que al menos el
—35% del sulfato total es sulfato de amonio, y uwna cantidad
eficaz de uwn polarizante, Las conversiones (véase pdg. 7)
del procedimiento se mantienen en un nivel del 65-80%, y la
utilizacién de corriente se varia pars obtener las conver—
siones en este intervalo. Ia utilizacién de corrientes eléc-—
tricas de 43959 amp. hora por 1,000 kgs de disolucién produ-
jo uua'conversidn de 80%, EL cutolito de la cuba e¢s una di-
solucién de 4cido sulfﬁricg, y la densidad de corriente em~
pleada para obtener la conversidén deseada es al menos de
0,5 amperios por centimetro cuadrado de superficie de plati-
no del dnodo. Podrian usarse densidades de corriente muy al-
tag, de 1,5 6 2 amp/'cm2 o mds altas, pero el coste energéti-
co seria excesivo, y se encqntrarian problemas fisicos, ta-
les como el “aislamiento gaseoso" del cdtodo por hidrégeno
gaseoso. El persulfato de sodio se recupera tipicamente eve-
porando agua para hacer que el persulfato de sodio cristali-
ce, y los cristales se recuperan por medios convencionales,
t{picamente centrifugando la suspensién de cristales, Bstas
téenicas de eristalizacidn a vacio y centrifugacidén son co-
rrientes en los procedimientos quimicos industrisles. El 1i-
quido separado, llamado aguas madres, se mezcla con el pro-
ducto del cdtodo y se neutraliza con hidrdéxido de sodio.
Esta disolucién neutralizada se recircula al lado del dnodo
de las cubas electroliticas como disolucién de alimentacidn
~anddica acuosa neutra.

Ia disolucidén de alimentacidén de anolito neutro
(que no contiene acidez libre) se prepara inicialmente a pay]
tir de sales tales como sulfato de sodio, sulfatd de amonio,

peroxidisulfato de amonio, y otras sales pueden proporcionan
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los.iones sodio, amonio, sulfato, ¥y opcionaimente peroxi-
-;disulfato, necesarios. Las disoluciones de alimentacién de
anolito neutra recirculadas contienen generalmente algunos
iones peroxidisulfato. Las sales pueden emplearse hasta

5 aproximadamente sus limites de solubilidad en la disoluciébn
de alimentacidén, pero en un procedimiento eciclico éé usan
generalmente en cantidades de alrededor de 30-50% en peso,
dependiendo de la temperatura de la disolucién y de las
caracteristicas de solubilidad de las sales seleccionadas.
10 Pueden usarse disoluciones dilufdas, pero son econdmicamen
te desventajosas,

Ia electrdlisis se efectia en una cuba electroli-
tica que tiene wn cédtodo protegido. Un cdtodo protegido es
un cdtodo que estd separado de las disolucidn de anolito
15 por medio de un material dieléctrico poroso. El tipo prefe-
rido de cuba estd divido en dos compartimentos por un dia-
fragma hecho de un material poroso no conductor. Se usan
materiales cerdmicos porosos tales como el Alundum (merca
de fébrica) (6xido de aluminio eristalino), pldstico, u otro:
20 materiales dieléctricos pofosos, para separar el anolito
del catolito. Los 4nodos son materiales quimicamente resisg
tentes tales como platino, éxido de plomo, carburo de sili
cio, carburo de cromo, etg., siendo el platino el 4nodo pre
ferido. El cédtodo preferiao es de plomo, aunque son satis-
25 factorios el carbono y metales tales como estafio, aluminio,
cireconio, platino, nfquel y sus aleaciones,

El anolito de alimentacién neutro puede contener
un agente reductor, tal como un compuesto de sulfito, para
destruir el permonosulfato de sodio, llamado también Caroa-

30 t0. E1 anolito de alimentacién, una vez que estd en la cuba

29127
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electrolitica, ha de contener un polarizante para lograr
—lag mejores eficacias de corriente anddica. Los polarizan-
tes proporcionan generalmente iones eianuro, tiocianato,
cianato, fluoruro, ferrocianuro, ferricianuro, c¢loruro o
perclorato. La ciasnamida, la urea y la tiourea son también
polarigantes Utiles., Los mejores polarizantes son el tiocia
nato de amonio y la cianamida. Cuando se emplea un polari-
zante de un tipo que forma cianuro, puede ser aconsejable
geparar el cilanuro del anolito saliente, por aireacién por
ejemplo, antes de neutralizar el anolito. Es posible con-
trolar la eficacia de corriente del 4nodo y afiadir mds po-
larizante segin sea preciso para mantener la eficacia de
corriente,

En el procedimiento ciclico de esta invenecidn se
electrolizan un catolito de alimentacidén de 4cido sulfiirico
¥y un anolito de a}imentacién neutro que contiene iones so-
dio, amonio, sulfato y persulfato, y un polarizante, y si
se desea un compuesto reductor, en cubas con cdtodos prote
gidos, generalmente cubas de diafragma. El anolito salien-
te puede neutralizarse antes o después de cristalizar el
persulfato de sodio del anolito saliente por evaporacidén de
agua., Bl fldido liquido de los cristalizadores, llamado fre
cuentemente aguas madres, se combina con el catolito salien
te dcido; esta mezcla se neutraliza, generalmente con hidrd
xido de sodio, y se recircula a las cubag electroliticas co-
mo anolito de alimentacién. Asi pues, las materias primas
para el procedimiento ciclico son principalmente dcido sul
férico e hidréxido de sodio.

Ia temperatura de trabajo de la cuba electroliti-

ca ha de ser tan baja como pueda emplearse econdmicamente
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~ sin’causar eristalizacién en las cubas, La temperatura a
—-lé gue la cristalizacién empieza a ocurrir depende de las
concentracidénes de sales en el anolito de alimentacién.
Las temperaturas por debajo de 109C son innecesariamente
5 bajas, ¥y las superiores a 402C son indeseablemente altas
porgue hay una descomposicidn excesiva del producto. Son
intervalos de temperatura ttiles tipicos desde alrededor
de 20§C a 352C. Ias temperaturas bajas minimizan la hidrd
lisis del peroxidisulfato de sodio al indeseable permono=-
10 sulfato de sodio, pero mantener unas temperaturas bajas
en la cuba es costoso. El producto de peroxidisulfato de
sodio es mds soluble en agua que los materiales de partida
tales como el sulfato de sodio; por lo tanto, la tempera-
tura durante la primera parte de la electrélisis ha de mag
15 tenerse mds alta que durante la Wltima parte de la misma.
' Ia expresidén “conversidn“, tal como se usa en eg.
ta memoria descriptiva de patente y en las reivindicaciones)
gse refiere a la fraccién o tanto por ciento del azufre en
disolucidn que estd presente en forma de persulfato.
20 Al comienzo de una electrdlisis discontinua con
un anolito que contiene sulfato como ¥Ymico anidn, las efi-
cacias de corriente de la conversidén de sulfato en persul-
fato en el 4nodo serdn ligeramente mayores que después de
haberse convertido una parte sustancial del sulfato en per
25 sulfato. Esto ocurre porgue la concentracidén de sulfato dis
minuye durante la electrdlisis discontinua, y se oxida agua,
en lugar de sulfato, en un grado creciente, A medida que
disminuye la eficacia de corriente para la produccidn de
persulfato, primero de forms gradual y después més répida-

30 mente, la concentracién de persulfato va aumentando sin
29127
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embargo, primero de modo muy cerca de proporcional a la
T duracién de electrdlisis, y después a una velocidad que
empieza & disminuir ligeramente como resultado de la dis
minucidén de la eficacia de corriente. EL tanto por ciento
de eficacia de corriente desciende y el tanto por ciento
de conversién asciende desde cero; finalmente los dos tan
tos por ciento se hacen iguales, tras lo cual el tanto por
ciento'de convergidn excede al de la eficacia de corriente.
El tanto por ciento en qué:la conversidn es igual al de la
eficacia de corriente se ha llamado "cruce"; lo mds desea-
ble es que este cruce sea tan grande como sea posible, para
asegurar buenas eficacias de corriente en anolitos que ya
contienen persulfato, cuyas concentraciones de sulfato se
han reducido por la electrolisis,

Los ejemplos siguientes se dan para ilustrar mds

esta invencidn. Ias proporciones en los ejemplos y a lo la

go de la memoria son en peso, y las temperaturas en grados

¢, a no ser: que se indique otra cosa.

Ejemplos 1-5 en una séla cuba, Operacidén discontiy

jua,

En estos ejemplos se usé una cuba electrolitica
hecha de pldstico de poli(metacrilato de metilo) transpa-
rente,

Los compartimentos del 4dnodo y el cédtodo de las
cubas estaban separados por un material de diafragma de
alundum poroso que se fijé en su posicidén usando un compues
to de calafateo de caucho de silicona, Cada compartimento
estaba provisto de un refrigerante de tubo de v1drio, a

través del cual se circulaba agua fria. La agitacidén de los
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_electrolitos se proporcioné inicialmente por medio de agl
" $adores necdnicos; despuds se introdujo aire a través de
rociadores de vidrio sinterizado para agitar los electro-
litos. Los volGmenes de los compartimentos del dnodo y el
cdtodo se ajustaron lo necesario por insercién de bloques
de pldstico inerte.

El conjunto del dnodo constaba de una malla de
platinb de 6,6 em por 5,7 cm, y el drea del platino en el
dnodo era de 17,6 cmz. Frente a los 37,62 cm2 de malla de
platino del 4nodo, y al otro lado del diafragma, habia un
cdtodo de plomo de 42,8 cm? por el lado del plomo situado
frente al dnodo, no incluyendo el drea de las conexiones.
Los conjuntos del dnodo y el cdtodo estaban colocados en
lados opuestos del diafragma, y a alrededor de 0,5 cm del
diafragma. Se obtuvo corriente continua para el funciona-
miento de la cuba por medio de un rectificador variable,

Ias composiciones iniciales del catolito y las
composiciones iniciales del anolito eran disoluciones acqg
sas cuyas composiciones se muestran en las Tablas 1 y II.
Tambidn se muestran en las Tablas I y II las condicones
de trabajo de la cuba, la eficacia anddica calculada y el
tanto por ciento de conversién. Los ejemplos de la inven-—
cién se indican por los n@meros 1l a 5 de la Tabla 1I, ¥
los ejemplos de comparacién estdn indicados por las letras
4 a B de lag Tablas I y II.

Ias Tablas I y II muestran cronoldgicamente las
condiciones experimentales usadas para electrdlisis dis-
continuas, y los resultados obtenidos. De la Tabla I, yen-
do de igquierda a derecha, pueden sacarse diversés conclu-

siones. En primer lugar, se obtienen eficacias de corriente
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muy deficientes usando inicialmente anolitos de sulfato de
T sodio neutros. la adicién de dcido sulférico aumenta las
eficacias de corriente, pero no lo suficiente, y la adicién
de HF (un polarizante conocido) al anolito causa muy poca
mejora, Un anolito neutro de sulfato de sodio que contenia
fluoruro de sodio did una eficacia de corriente muy baja.
El uso de un anolito de sulfato de sodio, sulfato de amonio
y écidb sulfirico en el mismo aparato produjo una mejora
muy notable. La vuelta a éﬁolitos neutros de sulfato de so
dio y sulfato de amonio fué acompafiada de un deterioro de
la eficacia de corriente. La comparacién del Experimento

G con los experimentos l-5 inmediatamente siguientes mues
tra que el uso de un polarizante tal como fluoruro de so-
dio, tiocianato de amonio o tiourea mejora las eficacias

de corriente en alrededor de un 50%.

Se ve pues que para obtener eficacias de corrien
te aceptables el anolito tiene que contener un catién tal
como amonio ademds de sodio, y un polarizante. Se observa
que el sodio disminuye la eficacia de corriente, particu-
larmente en ausencia de idn amonio, y la eficacia de corrien
te disminufda persiste durante algin tiempo aunque se use i
un anolito exento de sodio. De modo similar, una vez que
un gnodo estd polarizado y produce persulfato con alta efi
cacia de corriente, su eficacia de corriente persiste al-
gin tiempo aun en un anolito que contiene sélo sulfato de
sodio,

Los efectos de los polarizantes en las eficacias
de corriente son también similares con respecto a la per-
gistencia de altas eficacias del dnodo; es notabie, gin em

bargo, que un polarizador parece ser capaz de elevar las

Ty -
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»eficaoias de corriente deficientes ihmediatamente, siempre
~'qué haya presente ién amonio juntamente con idn sodio en

el anolito. Cagi invariablemente, las eficacias de corrien-
te en los experimentos en cubas en régimen discontinuo au-
mentan ligeramente al comienzo de la electrdlisis, probable
mente porque se estd completando la polarizacidn del 4nodo
durante ese tiempo. Los tantos por ciento de conversidn
aumentén de modo aproximadamente lineal con el tiempo has-
ta que alcanzan valores a los que las eficacias de corrien
te descienden bruscamente, después de lo cual la curva de

conversién se acerca a 100% de modo asintdtico.

Ejemplos 6, 7 v 8

Electrdlisis continua en cuba miltiple (Serie de 8 cubas)

Se disefiaron ocho cubas y se hicieron de polime~-
tacrilato de metilo transparente. Los compartimentos del
dnodo y el cdtodo en cada una de las cubas estaban separa—
dos por material de diafragma de Alundum poroso, gque se fi—»
j6é en su posicidén usando un compuesto de fijacidn de caucho
de silicona. Cada compartimento estaba provisto de wn re-
frigerante de tuberia de vidrio. Ia agitacidn del electro-
lito se proporciondé introduciendo aire a través de rociado-
res de vidrio sinbterizado, Los voldmenes de los compartimen
tos de dnodo y cdtodo se ajustaron lo necesario por inser—
cidn de bloques de pldstico. El conjunto del 4nodo constaba
de dos tiras de malla fina de platino de 33 mm de didmetro
¥y 57 mm de altura; el 4rea del platino en cada malla del

dnodo era de 8,8 em?. Situado frente a los 37,62 em? de
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malla fina de platino del par de dnodos, y al otro lado del
diéfragma, habia un cdtodo de plomo con un drea de 65 em?
del plomo situado frente a los dnodos, no incluyendo el 4red
de las extremidades de plomo de los cdtodos, que se usaron
como conductores de entrada. Los conjuntos de dnodos y de
cdtodos estaban situados en lados opuestos del diafragma y
a alrededor de 1/2 cm de éste, Para el funcionamiento de
las cubas se obtuvo corriente continua de un rectificador
variable, '

Las cubas se conectaron en serie, de modo que los
electrolitos podian fluir de cuba a cuba por gravedad, en
una disposicién en cascada., Una vez montada completamente
la cascada de ocho cubas, conteniendo cada cuba dos dnodos
de malla conectados uno con otro eléetricamente por fuera
de cada cuba, y un sélo cdtodo de plomo de 2 mm con 65 cm2
de superficie enfrentada a los dnodos (excluyendo el Zrea
del terminal de 2,5 cm del cédtodo, usado como conductor de
entrada), y, en cada compartimento, un refrigerante de Vi
drio tubular, un rociador y un termémetro, se midieron los
voltmenes de los compartimentos de dnodo y cdtodo., Con un
flujo cero a través de la cascada, se comprobd que el vo-
lumen medio por compartimento anddico era de 243 mililitros
y el volumen medio por compartimento catbédico de 258 mili-
litros. El anolito de alimentacién, preparado en un biddén
de polietileno de 113,55 litros, se bombed a un depésito
de vidrio de cuatro litros, de altura hidrostdtica constan-—
te, desde el que el exceso de anolito volvia por gravedad
al depdsito de 113,55 litros, La alturs constante de anoli-

to producia un flujo ajustable de anolito a través de un

capilar, cuya posicién vertical determinaba el valor del
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_flujo. El flujo constante deseado de catolito de alimenta-
Tcién se obtuvo de modo similar. Después de atravesar la pri
mera de las ocho cubas en cascada, las corrientes de anoli-
to y catolito rebosaban por gravedad, entrando en la segun
da cuba, y de este modo salla finalmente de la octava cuba.
El anolito y el catolito flufan a la primera cuba a través
de embudos de separacién calibrados, y los caudales se de-
terminaron con un cronémetro. Se encontrd que el flujo de
dcido sulfdrico al 20% vaeriaba slrededor del 2% por cada
grado centigrado cuando se usaba un sistema de dosificacién
capilar; por lo tanto se usaron un bafio de temperatura cons
tante y cambiadores de calor para mantener los electrolitos
que pasaban por los capilares a wna temperatura de entre
29,59 y 30%C,

Tas temperaturas de las cubas se manbuvieron sa-
tisfactoriamente bajas haciendo pasar agua de enfriamiento
a 149C a través de los refrigerantes de vidrio en cada com
partimento de las cubas. Se usaron dos sistemas independien
tes idénticos para suministrar agua de refrigeracidén a cu-
bas alternadas, para minimizar los efectos de wn fallo de
cualquiera de los sistemas de suministro de agua.

En las cubas de persulfato se genera hidrdégeno en
el cdtodo, Para eliminar este hidrégeno se dispuso una cam
pana, y se tomaron precauciones de seguridad para asegurar
que no se alcanzaban concentraciones peligrosas de hidrége-
no,

Ia composicidn inicial del cabolito, la composi-
¢idn de alimentacibén inicial de anolito neutro, las condi-
ciones de trabajo de la cuba, la eficacia calculada del éno

do, los tantos por ciento de conversiones, y otras variables
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y los resultados del ejemplo 6, se indican también en la

TPabla ITI. En la Tabla IV se indican datos similares de los

ejemplos 7 y 8.
5 EJENPLO 9

El proceso se repitid en grandes cubas electro-
1fticas de diafragma que contenfan 4nodos de malla de pla-
tino y catodos de chapa d¢ plomo separados por diafragma
10 de Alundum cerdmicos. Se empled una densidad de corriente
en el 4nodo de 0,8 amp. por centimetro cuadrado de super-
ficie transversal de platino, es decir el drea de platino
enfrentada con el cdtodo. La alimentacién anédica eran
4536 kg por hora de disolucién que contenia 23% en peso de
15 sulfatos de sodio y de amonio, en los que el 38% es sulfa-
to de amonio; la disolucién tenfa 55% de agua. En el pro-
cedimiento se emplearon 199,400 amp hora que atravesaban
la disolucidn anddica para hacer 635,04 kg de persulfato
de sodio por hora. La conversidén de azufre en peroxidisul
20 fato fué de 80%. El producto del dnodo se hizo pasar a un
erigstalizador a vaclo en el que se evaporaron 907,2 kg de
agua por hora, dando 635,04 kg por hora de producto cristz
lino de peroxidisulfato de sodio. Ia alimentacién catddica
al proceso era de 1134,0 kg por hora de una disolucidén de
25 4cido sulfdrico al 45% (45% de deido sulfurico y 55% de
agua). las aguas madres recuperadas del cristalizador se
mezclaron con el producto del cdtodo y se neutralizaron
con 426,84 kg de disolucién de hidréxido de sodio al 50%,
produciendo un material de alimentacién anédico Que ge de-

30 volvidé al comienzo del procedimiento cfclico.
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TABLA III

ELECTROLISIS CONTINUA EN CUBAS MULTTPLES. CASCADA DE OCHO

Itoja nam. 19

CUBAS,

Voltaje en la cascada de ocho cubas
Intensidad a través de cada cuba (amp.)
Velocidad de alimentacién de anolito (ml/min)

Peso especifico de la alimentacidén de anolito

Velocidad de obtencidén de producto del dnodo (ml/min) 39,0

‘| Peso especifico del producto del dnodo

Velocidad de alimentacién de catolito (ml/min)

Peso especifico de la alimentacidén de catolito

Velocidad de obtencidén de producto del cdtodo (ml/min) 16,0

Peso especifico del producto del cdtodo
Alimentacidén de anolito, % de Na,S,0g
Alimentacidén de anolito, % de Na,S0,
Alimentacién de anolito, % de (NH§4)2504

Alimentacién de anolito, % de HSOE(como % de NaHSOs) 0

Alimentacidén de anolito, % de H,0,

Acidez de la alimentacidén de anolito (como % de HZSO4) 0,09

Producto del 4nodo, % de Na,8,0g
Producto del dnodo, % de Ng,zso4
Producto del dnodo, % de (NH4)ZSO4

Producto del dnodo, % de HSO5- (como % de NaHSOs)

Producto del dnodo, % de H,0,

Acidez del producto del Znodo (como % de HZSO4)
Producto del cdtodo, % de Na

Producto del cdtodo, % de NH3

Acidez del producto del cdtodo (meg/g)

47,8
14,0
40,5

1,30p

1,30L
15,2
1,137

WY

1,12
16,67
11,63

8,43

0,03

28,38
2,20
6,66
0,33
0,03
1,19
2,9
1,56
0,82

[*2)
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PABIA III (cont.)

# de (NH,),S0, / % de (NH,;),50, + % de Na,S0,) :
en la alimentacidn del gnodo
en el producto del dnodo
Conversién (%)
en la alimentacién del gnodo
en el producto del 4nodo
Eficacia de corriente (%) )
% de corriente iénica transportado por
gt

o3
NH4

Na+

soz
Moles de H20/Faraday a través del diafragma

TABLA IV

Ejemplo

1

Intensidad a través de cada cuba (amp.) 13,8
Velocidad de alimentacidén de anolito

(ml/min) 33,67
Peso especifico de la alimentacién

de anolito 1,357
Velocidad de qbtencidn de producto

en el gnodo (ml/min) 32,75
Peso especifico del producto del dnodo 1,358

Velocidad de alimentacidn de catolito

(ml/min) 9,12

Ilojrn nam. 20

41,71
62,94

48,84
T4, 77
70,70

15,26
23,74
32,62
28, 38

0,784

8

14,0
36,76
1,360

33,90
1,359

12,88
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Peso especifico de la alimentacién
de catolito

Velocidad de obtencidn de producto
de cédtodo (ml/min)

Peso especifico del producto del cdtodo

Alimentacidén de amolito: % de Na,S,0g

Alimentacidén de anolito, % de Na2804

Alimentacidén de anolito, % de (NH4)2504

Alimentacidén de anolito, % de HSOE—
(como % de NaHSOS)

Alimentacidn de anolito, 9% de H,0,

Actividad de la alimentacidén de anolito
(como % de HQSO4)~

Producto del dnodo, % de Na,5,0g

Producto del 4nodo, % de Nazso4

Producto del 4nodo, % de (NH4)2804

Producto del dnodo, % de HSO5

(como % de NaHSOS)
Producto del 4nodo, % de Hy0,
Acidez del producto del énqdo

) B

(como % de HZSO4)
Producto del cdtodo, % de Na
Producto del cdtodo, % de NH3
Acidez del producto del cdtodo (meg/g)
7% A A
% de (NH4)ZSO4 / % de (1\m14)2so,1r + % de
(Na2804):

en la aliméntacidn del dnodo

TABLA IV (Continuacidn)

tloja nam. 21
Ejemplo
A 8
1,318 1,1744
10,03 13,45
1,267 1,160
21,66 18,15
13,20 13,29
9,50 9,63
0,13 0,12
0,01 0,02
0,06 0,10
1,77 3,94
575 8,54
0,46 1,08
0,01 0,01
1,25 1,41
4,05 3,60
1,84 1,45
3,33 1,151
41,70 41,75
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TABLA IV (cont.)

en el producto del £nodo
Conversién (%)

en la alimentacidn del dnodo

en el producto del dnodo
Eficacia de corriente (%) .

% de corriente idnica transportada pors:

Moles de H20/Faraday a través del

diafragma

Hoja nim. 22

Ejemplo

68,41

52,23
TT427
74,12

14,86
20,04
32,60
32,50

0,859

58,48

47,50
69,08
69,98

12,70
19,11
35,07
33,12

0,776
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Reivindicaciones

Los puntos de invencidén propia y nueva gue se pre
gentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente de
Invencidén en Espafia, por VEINTE afios, son los que se recogen
en las reivindicaciones siguientes;

12, Un procedimiento para la produccidn electroll
tica directa de peroxidisulfato de sodio con altas eficacias
de corriente, en una cuba electrolitica que tiene un édtodo
protegido, caracterizado por elecirolizar directamente una
disolucién de alimentacidn de anolito acuosa y neutra (que
no contiene acidez libre) gque contiene en peso inicialmente
de 5 a 9% de iones sodio, de 12 a 30% de iones sulfato, de
1 a 4% de iones amonio, y una cantidad eficaz de wn polari-
zante, usando uma disolucidn de dcido sulfidrico como catoli
to de la cuba, y una densidad de corriente eldéctrica de al
menos 0,5 amperios por centimetro cuadrado de superficie del
dnodo.

22, Un procedimiento segin la reivindicacidn 12,
caracterizado porque el dnodo es de platino, '

32, Un procedimiento segin la reivindicacidn 18,
caracterizado ademds por usar una disolucidn inicial de ano
lito que contiene de 6 a 30% de iones peroxidisulfato.

48, Un procedimiento segin la reivindicacidén 18,
caracterizado porque el polarizante es un tiocianato o cia~-
namida,

58, Un procedimiento segln la reivindicacidn 18,
caracterizado porque la cantidad de sales disuelfas en diso

lucién estd entre 10 y 50% del peso de la disolucidn,
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68, Un procedimiento segin la reivindicacién 12,
" caracterizado porque la temperatura estd entre 10 y 40¢C,

Zg. Un procedimiento segin la reivindicacidén 1%,
caracterizado porque la temperatura de la cuba se mantiene
entre 20 y 35¢C,

82, Un procedimiento segin la reivindicacidn 18,
caracterizado porgue la densidad de corriente estd entre
0,5 y'2 amperios por centimetro cuadrado de superficie del

[

dnodo.

98, Un procedimiento segin la reivindicacién 12,
caracterizado porque el cdtodo es de plomo.

102, Un procedimiento segiin la reivindicacidén 18,
caracterizado porque el procedimiento se efectda en forma
de un proceso ciclico continuo en una pluralidad de cubas
electroliticas que tienen un cdtodo protegido, en presencia
de una cantidad eficaz de um polarizante, que comprende pre
parar una disolucién que contiene una cantidad suficiente
de una mezcla de sulfatos y peroxidisulfatds de sodio y amo
nio para dar wna disolucién neutra de anolito que contiene,
en peso, al menos 50% de agua, 18-30% de sulfatos totales
de los que al menos el 35% es sulfato de amonio, electroli-
zar el anolito mientras va atravesando en serie de cubas
electroliticas, a una temperatura de 10 a 40¢C, usando una
disolucidn de dcido sulfirico como catolito, y usando una
densidad de corriente equivalente a al menos 0,5 amperios
por centimetro cuadrado de platino sobre la guperficie del
gnodo, recuperar el peroxidisulfato de sodio del anolito,
mezelar el liquido de la recuperacidn de peroxidisulfato
con el producto del cdtodo, neutralizar esta disolucién con

un compuesto bdsico de sodio, y recirculer esta disolucidn
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neutrs al lado del dnodo de las cubas electroliticas,

T 112, Un procedimiento segin la reivindicacién 108,
caracterizado porque la btemperatura se mantiene en las cu~
bas entre 202 y 30¢ C,

128, Un procedimiento segin la reivindicacidn 102,
caracterizado porque la densidad de corriente estd entre 0,5
¥y 1,5 amperios por centimetro cuadrado de superficie del dng
do. .

132, "UN PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCION ELECTRQ
LITICA DIRECTA DE PEROXIDISULFATO DE SODIOM

Tal y como se ha descrito en la memoria que ante-
cede y con los fines que se han especificado.

Esta memoria consta de veinticlnco hojas escritas
a médquina por una sola cara.

Madridy 04 ENE 1978
P.A,

Osca rabu
Por
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