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: _Verféhren zurﬂHersteliuﬁg~vdn.Hydroxylamin; f

Bei der derstellung vqn:Hydrbelamih_duréhiﬁ&sétzung von'Alkélini@rit

.mit Alkalibisulfit entsteht zunichst hydrOXylamindisulfosaufes_AlEali,
aus dem'bei'dEP[Veréeifung“déE”Hydroxylamin'unter gleichzeitiger Bil- -
dung' von Alkalisulfat anfillt. AuS der wisserigen Lisung kann das in
‘dér3Technik-ledigliéh*in‘kristallwa§§erfreieriForﬁ verwendbare'Alkali;
sulfat nur unter Aufwendung hoher Reinigungs~ und Eindampfkosten ge-
wonnen werden. -~ - - R L = T
Es wurde nuhwgefgggen, dass men das bei der Verseifung von hydroxyl-
amindisulfoséuremrAlkali3in wisseriger Ldsung anfallende Alkalisulfat
ohne jégliChQ;HorEEEaﬂdluﬁgvder rohén_Lﬁsugg,_wie z.B. Réiﬁiguhg oder.
Eindampfen, in an sich bekannter Vieise durch Unsetzung mit Calciumsul-

fit und‘Schwéfeldioxyd”invAlkalibisulfit_und Gipsfﬁbérfﬁhren'und die" so
erhaltene Biéulfitlauge ohne weiteres fiir die Herstellung von Hydroxyl-
amin als Alkalinitrit und Alkalibisulfit verwenden kann. Auf diese Wei-

'se gelingt es also, das gesamte. Alkali der‘HydroxylamiﬁEEFéiellung_;_‘

wieder zuzufithren. =~ - SR SRR o
Bei der praktischequurchfﬁhrung des Verfahrens ist es nicht efforder7
lich, der Sulfatlauge fertiges Calciumbisulfit_zuzusetzen; es geniigt
vielmehr, in .die Lauge Caleiumhydroxyd einzutragen;} beiider—Begasung_
mit Schwefeldioxyd bildet sich dann das Calciumsulfit bzw.Bisulfit. Das
bei Beendigung der Unsetzung entweichende uberschiissige Schwefeldioxyd
wird zweckmissig einem zweiten noch nicht begasten Ansatz zugeleitet;

dort tritt Quantitétive Absorption ein, sodass Schwefeldioxydverluste
nicht aufitreten . : '

Nach Filtration von dem ausgefallenen Gips erhilt man eine farblose
AlkalibisulfitlSsung, aus der durch kurzes Aufkochen geringe Reste von
Gips und Calciumsulfit bzw. -bisulfit ausgefillt und durch nochmalige
Filtration entfernt werden. :

Der Gips f411t in bemerkenswert leicht filtricrbarer Form an und ist,
wie weiterhin gefunden wurde, in hervorragender heise dazu geeignet,mit
Anzonjumbisulfit zu Ammoniumsulfat und Calciumsulfit umgesetzt zu wer-
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den. Auf diese Weise lisst sich der SChﬂBfeiﬁaurege?aiI gz:nbe% der™.
Jerseifung von oxylamindisulfosaurem Natrium aniallenden
~X;;Zﬁgggaz\gnzgiqﬁergtélluh_g des z.Bs als Diingemittel wertvollen
Ammoniﬁisuif&ts.verwériéh; ﬁahregd.das'bei‘dieser,Umsetzung :
ahfailendé’Caiciumsdlfitufﬁr_die Unwandlung. des Peimder_Ver—.
_seifung dééihydfokylamindisulfosagr?n Alkalis enfallenden Al-
kalisulfats eingesetzt werden kamn.” -~ . L
" Dieé’Gewinnung vOn«Ammoﬁiﬁmsulfat.aus'demfﬁips<kannischiiessllch |
‘auch~durch Uﬁééfzunghmit‘Kohlendioxydtund Ammoniak bewirkt wer-.
den. Das dabei neben.dem Ammoniumsulfat anfallende Calciumcarbo-
nat kann .bei der Umsetzung von Alkalisulfat zu Alkalibisulfit und

Gips bei dem vorliegenden Verfahren anstelle vOn Ca1ciqghydrprd
wieder eingesetzt werden, . T o

Béispiel:‘:VIq,hekannterfWéiSE;Wird,eing_Lﬁsung;Vonvhydibxylamin#;
‘disul fosaurem Natrium durch Einleiten von schwefelifer Sdure in eine
Mischung von 15 Raumteilen einer Natriumnitritlosung mit 3,5g/Mol
Nitrit im Liter und 15 Raumteilen einer Natriumbisulfitlésung mit
3,5 g/iol Sulfit im Liter hergestellt. Nach Verseifung des_deroy1f
amindisul fosauren Natriums und Neutralisation des sauren Natrium-
sulfats mit Natronlauge .in tiblicher #eise erhalt man nach Abtren-
aung;degféo.gébildéiehvHydroxyiamins‘eiqg etwa 3l%ige Losung von
Natriumsulfat, =T B o - S
In 129 Raumteile dieser Losung trigt man unte gleichzeitigem:Ein— A
leitén von Schwefeldioxyd 212 Gewichtgﬁeile_iélﬁSChten Kalk nach -
und nach unter gutem Rithren so ein, dass die Temperatur nicht we—
sentlich iiber 50°vsteigt und gegen Ende der Umsetzung'langsém auf
etwa 30° fillt. Das dabei nicht vollkommen aufgenommene Schwefel-
dioxyd -wird einem_zweiten Ansatz zugeleitet, o R
Das bei der~Umsefzung in gut kristalliner, leicht auswaschbarer'
Form anfallende Calciumsulfat wird abfiltriert und mit wenigaWasser
nachgewaschen. Als klares Filtrat erhilt man eine Netriumbisulfit-
lauge, die noch ‘geringe Mengen Calciumbisulfit enthalt, su deren
Entfernung man kurz;agfkocht und filtriert. Man erhdlt so insgesanmt
140 Raumteile.Filtrat.mit einem Gehalt von 55,6 Gewichtsteilen Na-
triumbisulfit entsprechend einer Ausbeute won 95%, berechnet-auf de
eingesetzte Menge Natriumsulfat. Die Losung enthilt 3,9 g/Mol Bi~
sulfit im Liter.. Sie kann durch Verdiinnung mit hasser suf die zur
Herstellung von hydroxylamindisulfosaurem Natrium gebriuchliche
Konzentration von 3,5 g/4dl Natriumbisulfit im Liter eingestellt
werden. ' ,

Die frisch gefillte Gipspaste wird mit eincr konzentriorten whuserigen
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Losung von Ammonsulfit, die durch Sattigung einer. Ammonlaklosung
mit Ochwefeldloxyd erhalten wurde,-zwel Stunden auf’ 100° . erhitzt.
~Dann wird von dem. .abgeschiedenen Ca101umsu1f1t abfiltriert. Das
Sulfit wird- fiir den nichsten Ansatz zur Umsetzung von Natrlums&}-
"fat'mit Caloiumsulflt und - schwefellger Siure’ verwendet, wahrend

die in ‘einer. 96%1gen Ausbeute anfallende. AmmonsulfatIosung blS zum
Beg1nn der “rlsialllsatlon elngeengt und die von dem Ammonsulfat
-befreite Mutterlauge als Vorlage fiir die Umsetzung ‘von- Calclumsul-
- fat mit Ammonlak und schwefellger Saure benutzt ulrd

Pdtentanspruche.v 1 ) Verfahren zur’ Herstellung von Hydroxylam1n
. durch Umsetzurg von Alkalinitrit mit Alkalibisulfit, -dadurch _gekenn~
zeichnet, .dass das.bei der Verselfung von hydroxylamlndlsulfosaurem
iAlkall als Sebenprodukt anfallende ‘Alkalisulfat mit Calciumsulfit
Tund Schwefeldloxyd zu Alkallblsulflt und 03101umsu1fat umgesetzt und
das Alkallblsulflt der Hydroxylamlnherstellung w1eder zugefdhrt w1rd

2, ) Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge&ennzelchnet dass das nach
- dem Verfahren nach Ansoruch 1 anfallende Calciumsulfat mit Ammonium-
sulflt zZu Ammonlumsulfat und 03101umsulf1t umgesetzt und das letztere'
zur Umsetzung von Alkallsulfat nach Ansoruch 1 verwendet wird.,






