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Spos6b otrzymywania siarczanu fydroksyloaminy w stanie stalym
Udzielono z mocg od dnia 30 kwietnia 1949 r.
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Znany Jest sposob .otrzymywania hydroksy-
loaminodwusulfonianow metali ziem alkalicznycn
w postaci roztworow wodnych. Roztwory te przy
ogrzaniu szybko hydrolizuja i dwusulfoniany
rozpadajg sie na siarczan hydroksyloaminy, kwas
siarkowy oraz odpowiedni wytrgcajgey sie siar-
czan metalu ziem alkalicznych. Po odsgczeniu
slarczanu pozostaje wiec rozcieficzony roztwor
siarczanu hydroksyloaminy w stabym kwasie
siarkowym. Roztwér ten mozna w znany sposéh-
przerobi¢ na hydroksyloamine, natomiast wydzie-
Ianie z niego siarczanu hydroksyloaminy w sta-
nie stalym udaje sie tylko z mala wydajnoscia
a produkt otrzymuje sie w pcstaci stosunkowo
nieczystej, gdyz wytracony siarczan metalu ziem
alkalicznych nie tatwo daje si¢ oddzieli¢ od roz-
tworu siarczanu hydroksyloaminy i czes$é jego
pozostaje rozpuszezona W postaci zwigzku po-

“ dwéjnego z siarczanem hydroksyloaminy. Poza
tym w wytrgeconym siarczanie tnelalu ziem alka -
licznych zostaje zatrzymana znaczna ilo$é siar-
czanu hydroksyloaminy, do wydobycia ktérej by-
taby potrzebna duza ilo$é cieczy przemywajacej.

N

Swwierdzono, ze z roztworu siarczanu hydro-
ksyloaminy w stabym kwasie siarkowym, ktory .
to roztwér otrzymuje si¢ w wyniku hydro_liziy
nydroksyloaminodwusulfonianu metalu ziem al-
kalicznych, mozna otrzymaé¢ z duza wydajnoscig
czysty siarczan hydroksyloarpiny, jesli roziwor
ten odparuje sie pod proznig i do otrzymanego
w ten sposéb roztworu siarczanu hydroksyloafni-
ny w stezonym (60—80%) kwasie siarkowym do-
da sie cieczy dobrze mieszajagcej sie z kwasem
siarkowym i bedacej zlym rozpuszczalnikiem
siarczanu hydroksyloaminy, np. aikcholu - lub
dwubksanu. Siarczan hydroksyloaminy wytraca
sie przy tym w stanie stalym, praktycznie iloScio- -
wo. Po odsgczeniu wytraconych kryszialéw, prze-
myciu ich za pomocg niewielkiej ilosci alkohclu
i wysuszeniu, otrzymuje si¢ produkt zawierajacy
co najmniej 95% siarczanu hydroksyloaminy.

Przyktad. Roztwor, otrzymany przez rozpu-
szczenie 386 g 97%-ego Ca (NOz)2. H:0 w 386 g
wody, ozigbia sie do terhperatury 0°C i utrzymu-
jac stale temperature ponizej 100C dodaje do
niego, mieszajac, roztworu dwusiarczynu wdbnia,



‘ktéry 'f‘oftrZyt,nuj'e sig przez nasycanie zawiesiny
140 g CaU w 3600 g wody dwutlenkiem siarki do
zupelnegy jej rozpuszczenia i powstania zéito-
zielonego  roztworu  [oKolo 12% - roztwor
Ca(HSO0s):]. Powstajace zmetnienie w czasie do-
dawania dwusiarczynu wapnia, ozigbiajgc - dalej

- usuwa sie przez nasycanie roztworu odpowiednig

z

ilo§cia dwutlenku siarki do osiggniecia pg-= 3,6
(odczyn kwasny na papierek kongo).

Otrzymany w ten spos6b roztwér hydroksy-
loaminodwusulfonianu wapnia hydrolizuje sig
przez jednogodzinne ogrzewanie do temperatury
80°C, po czym wytrgcony siarczan wapnia odsg-
cza sie. Otrzymuje sie 3753 g przesaczu, zawiera-
jacego 9,5Y% siarczanu hydroksyloaminy i 6,0%
kwasu siarkowego. Przesgcz ten. odparowuje sig
w temperaturze 300—400C pod proéznia dp obje-
tosci 600 cms3, po czym ponownie odsjcza’ sig lub
w inny sposéb usuwa wytrgcony siarczan wapnia
w ilosci 16 g. Nastepnie przesgcz odparowuje sig
dalej w nieco podwyzszonej temperaturze (400 —
600C) do czasu kiedy woda przestanic wydzielaé
sie.- ' : :

Z pozostatego, silnie kwés’_nego roztworu, wy-
traca sie siarczan hydroksyloaminy przez dodanie
rownej objetoSci denaturowanego spiryiusu. Wy-
trgcone krysztaly odsgcza sig, przemywa niewiel-
ka iloscig alkoholu i suszy do stalej wagi. Otrzy-

' muje sie 317 g 96%-ego siarczanu hydroksyloa-

miny, co stanowi wydajno$¢ 74% w stosunku do
wyjsciowego azotynu a 85% w stosunku do roz-
cieficzonego roztworu po hydrolizie. Dalsze oko-
1o 6% siarczanu hydroksyloaminy (w stosunku

do azotynu) pozostaje jeszcze w osadzie siarcza-

nu wapnia.

Azotyn wapnia uzyty jako materiat wyjscio-
wy musi by¢é mozliwie wolny od zanieczyszczen
(gtéwnym zanieczyszczeniem jest zwykle azotan
wapnia), ktére moglyby badz reagowaé w czasie
zageszczania z siarczanem hydroksyloaminy i roz-
ktada¢ go, badi dosta¢ sie do produktu korico-
wego w stanie niezmienionym. Zanieczyszczenia
takie wplywalyby niekorzystnie na wydajnesé
siarczanu hydroksyloaminy i na jego czystasé,

Ho"rzystnie jest stosowaé roztwor awusiarczy-
nu wapnia o moeliwie duzym stezeniu, gdyz od
stezenia lego w pierwszym rzedzie zalezy steze-

‘nie roztworu siarczanu hydroksyloaminy po hy-

drolizie odpowiedniego hydroksyloaminodwusul-
fonianu. .
Jezeli kwasny roztwér siarczanu hydroksy-

Bitk nr 1 — 150 zam.

2. Sposéb wedlug zastrz. 1,

loaminy zobojetni¢ przed zageszczeniem go ze po-
moca zasady ¢ tym samym lub innym kationie
metalu. ziem -alkalicznych, wowczas siarczan me-
talu. pozostaje w roztworze zwigzany z siarcza-
nem hydroksyloaminy i przechodzi do ostatecz-
nego produktu, ktérego nie mozna wtedy otrzy-
macé¢ w stanie czystym. Z roztworu zageszczonego
pod préznia mozna przez oziebienie wykrystali-
zowaé¢ do 2/3 zawartego siarczanu hyvdroksyloa-
miny, nie osigga sie¢ jednak przez to oszczednos-

~ci alkoholu, gdyz do wydobycia, reszty siarczanu

hydroksyloaminy pozostalej w roztworze po-
trzebna jest ta sama ilo$¢ alkoholu co do strgca-
nia bez uprzedniego wykrystalizowania.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb otrzymywania siarczanu hydroksylo-
aminy w stanie stalym z roztworéw hydroksy-
loaminodwusulfonianéw metali ziem alkalicz-
nych, znamienny tym, ze roztwor siarczanu
hydroksyloaminy w rozciericzonym kwasie’
~slarkowym, otrzymany przez hydrolize hy-
droksyloaminodwusulfonianu metalu ziem al-
kalicznych i odsgczenie wytragconego siarcza-
nu metalu ziem alkalicznych, zageszcza sie
i do tak olrzymanego roztworu siarczanu hy-
droksyloaminy w stezonym kwasie siarko-
wym dodaje si¢ cieczy dobrze mieszajacej sie
z kwasem siarkowym i bedacej zlym rozpu- -
szczalnikiem siarczanu hydroksyloaminy.

znamienny tym, ze
do roztworu siarczanu  hydroksyloaminy
w stezonym kwasie siarkowym dodaje sie al-
koholu alifatycznego. ‘

3. Sposob wediug zastrz. 1, znamienny tym, ze
do roziworu siarczanu hydroksyloaminy
w stezonym kwasie siarkowym dodaje sig
dwuoksanu. :

5." Spos6b wedlug zastrz. 1—-3, znamienny tym,
ze zageszczony roztwor siarczanu hydroksy-
loaminy w kwasie siarkowym przed zada-
niem ciecza bedacg zlym rozpuszczalnikiem
siarczanu hydroksyloaminy oziebia sie i wy-
“dzielone krysztaly oddziela sie.

5. Sposéb wediug zastrz. 1 — 4, znamienny tym,

ze W czasie zageszczania usuwa sie wytrgca-
Jacy sie siarczan metalu/ziem alkalicznych.

Svit, narodni podnik
Zastepca: inz. Stefan Makowski
rzecznik patentowy

Vs

2676 25.V.51 T-3-12552



	PL34556B1
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DESCRIPTION


