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p a ra  s o l i c i t a r

P A T E N T E  D E  I N V E N C I O N  

e n

E S P A Ñ A  

p o r VEINTE anos

a nombre de A /S . NORDUCO, en tid a d  n o ru eg a , e s t a b le c id a

en S o l l ig a t e n  7 ,  O slo , N oruega,

p o r :
"UN PROCEDIMIENTO DE PREPARAR HEXANITRODI- 

FENTLAIvIINA PURA, BIEN CRISTALIZADA".-

E s te  in v e n to  se  r e f i e r e  a  un p ro ced im ien to  de p re p a ­

r a r  2 . 4 . 6 . 2 ' . 4 " .  6 " .- h e x a n it r o d i fe n i la m in a p u r a ,  b ie n  c r i s t a ­

l i z a d a ,  p o r medio de una n it r a c ió n  de dos p e r io d o s  de 2 . 4 . - d i -  

n it r o d ife n i la m in a .

3  La. 2 . 4 . 6 . 2 " .  4 " . 6 ' .  -h e x a n it r o d ife n ila m in a  ( d i p i c r i -
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lam in a) se  p re p a ra  usualm ente p o r n á it r a ó íé n a  en dos p e r io ­

dos sep arad o s de 2 . 4 - d in i t r o d i fe n i la m in a  o b te n id a  p o r con­

d en sació n  con a n i l in a  de l - c l o r o - 2 . 4 -d in itro b e n c e n o . A l 

p ro c e d e r a s í ,  l a  d in it r o d i fe n ila m in a  se n i t r a  prim ero  p a ra  

form ar t e t r a n it r o d i fe n i la m in a  p o r  medio de á c id o  n í t r i c o  de 

co n c e n tra c ió n  $ 0 - 60% a te m p e ra tu ra s , p o r e jem p lo , de 50 a 

9 0 ° 0 . Luego e s t a  t e t r a n it r o d i fe n i la m in a  se  n i t r a  de nuevo 

p o r medio de á c id o  n í t r i c o  de co n c e n tra c ió n  96-98% a tempe­

r a t u r a s  de 8 0  a  9O2C o p o r medio de una m ezcla de p a r t e s  de 

peso  aproxim adamente ig u a le s  de á c id o  n í t r i c o  y  á c id o  s u l ­

f ú r i c o ,  ambos de co n c e n tra c ió n  93-98%, a  tem p eratu ras de 2$ 

a 30 20 , y  a s í  se  c o n v ie r te  en h e x a n it r o d ife n ila m in a .

E s to s  p ro ced im ie n to s con ocid os a d o lecen  de v a r io s  in con ve­

n ie n t e s ,  lo s  p r in c ip a le s  de lo s  c u a le s  son lo s  que s ig u e n .

E l  p rod u cto  t e t r a n i t r o  form ado en e l  p rim er p e r io ­

do c r i s t a l i z a  mal y  en su v i s t a  es  n e c e s a r io  u s a r  g ran  ex­

ceso  de á c id o  con re s p e c to  a l a  com binación d in it r o  ( por 

'e je m p lo , una c a n tid a d  de peso  de 8 a 10  v e c e s  s u p e r io r ,  o 

más aún) porque de lo  c o n t r a r io  se  fo rm a ría  un lodo denso 

que no puede a g i t a r s e ;  e s t e  in c o n v e n ie n te  se  p re s e n ta  tam­

b ié n  en l a  n i t r a c ió n  f i n a l  p o r medio de una m ezcla  de p a r t e s  

ig u a le s  de á c id o  n í t r i c o  y  á c id o  s u l f ú r i c o .  U lt e r io r e s  

re a c c io n e s  de d escom posición  se  p re se n ta n  a  l a s  a l t a s  tempe­

r a t u r a s  a que se  r e a l i z a  l a  p rim e ra  n i t r a c ió n ,  y  posib lem en ­

t e  tam bién l a  segun da, y  e s to  d eterm in a l a  re d u cc ió n  de lo s  

re n d im ie n to s . Además, a  tem p eratu ras de 8 0  a  902C, l a  co - 

r r o s iv id a d  d e l á c id o  es t a l  que es  n e c e s a r io  u s a r  un equipo
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e s p e c i a l .  Además, ta n to  e l  p ro d u cto  t e t r a n i t r o  formado 

en e l  p rim e r p erio d o  como e l  p ro d u cto  h e x a n itro  form ado en 

l a  n i t r a c ió n  f i n a l ,  son d i f í c i l e s  de se p a ra r  d e l l iq u id o  

ác id o  y  de l a v a r  p a ra  l i b e r t a r l o s  de á c id o , debido a l a  f o r -  

tp ma mal c r i s t a l i z a d a  en que se  o b tie n e n , a l  p aso  que en e s ­

tado seco  e s tá n  exp u e sto s  a p u lv e r iz a r s e .

Otro in co n v e n ie n te  es  que l a  h e x a n itr o d ífe n ila m in a  

o b ten id a  p o r lo s  con o cid o s p ro ced im ie n to s m encionados, no es 

enteram ente p u r a . En g e n e r a l ,  e s to  no c o n s t itu y e  una ob- 

pO je c ió n  p a ra  l a  a p l ic a c ió n  norm al, p ero  s í  l a  c o n s t itu y e

cuando e l  p rod u cto  se  d e s t in a  a re c u p e ra r  p o ta s io  d e l agua 

d e l mar u o t r a s  s o lu c io n e s  acu o sas d i l i á d a s .  En e s t a  ú l ­

tim a a p l ic a c ió n ,  d e s c r i t a ,  p o r e jem p lo , en l a  P a te n te  Holan­

d e sa  número $ 4 . 2 6 4 , es d e se a b le  que se a  muy a l t o  e l  grado 

de p u rez a  de l a  h e x a n it r o d ífe n ila m in a ; p a ra  lo s  p ro ced im ien ­

t o s  d e s c r i t o s  en l a s  s o l ic i t u d e s  de P a te n te  h o lan d esa  núme­

r o s  1 4 5 . 2 1 6 , 1 4 5 .2 9 6  y  1 4 5 .7 2 1  es abso lutam en te n e c e s a r io  

é s te  muy a l t o  grado de p u re z a .

E l  p re se n te  in v e n to  o fr e c e  un p ro ced im ien to  que

20 hace p o s ib le  p r e p a r a r , p a rt ie n d o  de d in it r o d i fe n i la m in a ,

h e x a n itr o d ífe n ila m in a  en form a b ie n  c r i s t a l i z a d a  y  m uy.pura

y  con a l t o  ren d im ien to  p o r n it r a c ió n  en dos p e r io d o s , s in

lo s  in c o n v e n ie n te s  de lo s  p ro ced im ie n to s h a s ta  ahora cono-
*

c id o s .  E l  p ro d u cto  a s í  obten id o  es adecuado p a ra  su uso 

25 in m ediato  en e l  mencionado p ro ced im ien to  de re c u p e ra c ió n  de 

p o t a s io .

E l  p ro ced im ien to  d e l in v e n to  c o n s is t e  en que l a
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n it r a c ió n  dé l a  d in it r o d ife n ila m in a  se  r e a l i z a  con á c id o  de 

n it r a c ió n  que c o n tie n e  a lo  sumo 23% y  con p r e fe r e n c ia  con 

un 20% de agu a, y  a  lo  sumo 20% de á c id o  s u l f ú r i c o ,  s i  se 

em plea, y  l a  t e t r a n it r o d i fe n i la m in a  a s í  o b te n id a  se  somete 

5 su b sigu ien tem en te  a o t r a  n i t r a c ió n  con una m ezcla  de á c id o  

n í t r i c o  con cen trad o  y  á c id o  s u l f ú r ic o  en l a  c u a l l a  p ro p o r­

c ió n  de HNÔ  : H^SO^ es  p o r lo  menos de 3 i 1 .

Se ha d e s c u b ie r to  que usando á c id o  de n i t r a c ió n  

que con ten ga no más de 23% de agua y  no más de 20% de ác id o  

1 0  s u l f ú r i c o ,  s i  se em plea, l a  d in it r o d i fe n i la m in a , se  d is u e lv e  

en e l  á c id o  en e l  p rim er p e r io d o  d e l  p ro ced im ien to  d e l in ­

v e n to , y  que l a  n it r a c ió n  se  d e s a r r o l la  l i s a  y  completamen­

t e  a b a ja  te m p e ra tu ra , p o r e jem p lo , e n tre  2 0  y  3 0 SC, a l  paso 

que no se u sa  más que, p o r e jem p lo , una c a n tid a d  s e i s  v e c e s  

15  mayor (de p e so ) de á c id o . En to d a  l a  n i t r a c ió n ,  l a  m ezcla 

permanece l íq u id a  f l u i d a  y  f á c i l  de a g i t a r ,  debido a l  hecho 

de que durante l a  n i t r a c ió n  l a  t e t r a n it r o d i fe n i la m in a  f o r ­

mada se  se p a ra  en estad o  b ie n  c r i s t a l i z a d o .

Aunque e l  á c id o  de n i t r a c ió n  usado en e l  p rim er 

20 p e r io d o  d e l p re s e n te  p ro ce d im ie n to , que no c o n tie n e  más de 

23% de agu a, no n e c e s i t a  co n te n er ningún á c id o  s u l f ú r ic o  y  

puede componerse por ta n to  de á c id o  n í t r i c o  de c o n ce n tra c ió n  

de 75% p o r lo  menos, p o r e jem p lo , de 75 a 80%, e s  en g en aal 

p r e f e r i b l e  u s a r  á c id o  de n i t r a c ió n  que co n ten ga , además d e l 

23 á c id o  n í t r i c o  no más de 2 0 % de á c id o  s u l f ú r i c o .  Una compo­

s ic ió n  muy adecuada d e l á c id o  p a ra  su u so  en l a  p rim era  n i ­

t r a c ió n ,  e s  p o r e jem p lo : 63% de HN 0 ^ , 13%  de E^SO^ y  20%
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de H2O. Es muy v e n ta jo s o  u s a r  p a ra  e s t a  p rim e ra  n i t r a c ió n  

e i  á c id o  r e s id u a l  d e l segundo p e r io d o  de l a  misma, y  s i  es 

n e c e s a r io  después de a ñ a d ir le  t a l  c a n tid a d  de ác id o  n í t r i c o  

que se  obtenga l a  com posición  d esead a p a ra  e l  p rim er p erio d o  

$ de l a  n i t r a c ió n .

'B u ran te  e l  p rim er p e r io d o  d e l p ro ced im ien to  d e l 

in v e n to , l a  t e t r a n it r o d i fe n i la m in a  p r e c i p i t a  en form a b ié n  

c r i s t a l i z a d a .  D iluyendo l a  m ezcla de r e a c c ió n  con una pe­

queña c a n tid a d  de agu a, p o r e jem p lo , de 1 0  a  15% , l a s  peque- 

1 0  ñas c a n tid a d e s  de l a  com binación t e t r a n i t r o  aun d is u e l t a s  en 

e l  á c id o , pueden, s i  se  q u ie r e , p r e c i p i t a r s e  en estad o  c r i s ­

t a l i n o .  S in  embargo, en e s t a  o p erac ió n  de d i lu c ió n , l a s  

im p u rezas, s i  l a s  h ay , que pueden o r ig in a r s e  de l a  d in i t r o -  

d ife n ila m in a , p r e c ip it a n  tam bién , como r e s u lta d o  de lo  c u a l 

1 5  l a  t e t r a n it r o d i fe n i la m in a ,  cuyo ren d im ien to  s e r á  en ton ces de 

un pequeño % más a l t o ,  s e r á  lig e ra m e n te  menos p u ra  que s i  se  

h u b ie ra  om itido l a  d i lu c ió n ; p ero  e s to  no c o n s t itu y e  una d es­

v e n t a ja ,  porque se  ha comprobado que e s t e  prod u cto  l i g e r a ­

mente menos p u ro , d a rá  tam bién una h e x a n itr o d ife n ila m in a  lo  

20  b a s ta n te  p u ra  en l a  n i t r a c ió n  s u b s ig u ie n te .

Como l a  com binación t e t r a n i t r o  form ada en e l  p rim er 

p erio d o  d e l p re s e n te  p ro ce d im ie n to , que puede se p a ra rs e  d e l 

l íq u id o  á c id o  p o r c e n t r i fu g a c ió n  o f i l t r a c i ó n ,  se  o b tie n e  en 

estad o  b ie n  c r i s t a l i z a d o ,  puede fá c i lm e n te  la v a r s e  p a ra  l i -  

25 b e r t a r l a  d e l á c id o  y  c o n se g u ir  un p rod u cto  de con ten id o  acuo­

so re la t iv a m e n te  b a jo ,  que puede s e c a r s e  con f a c i l i d a d .

En e l  segundo p e r io d o  d e l p ro ced im ien to  d e l in v e n to ,
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l a  t e t r a t i t r o d i f e la m in a  o b te n id a  en e l  p rim er p e rio d o  con un 

ren d im ien to  de 8? a  92% aproxim adamente (segú n  que l a  m ezcla  

de re a c c ió n  se  d i lu y a  o no con agua después de l a  n it r a c ió n )  

se  v u e lv e  a  n i t r a r  con á c id o  compuesto p o r una m ezcla  de á c i ­

do n í t r i c o  con cen trado  ( e s to  e s ,  de c o n c e n tra c ió n  95-98%) y  

á c id o  s u l f ú r i c o ,  en l a  c u a l l a  p ro p o rc ió n  de peso  e n tre  e l  

p rim ero  y  e l  segundo se a  p o r lo  menos* de 3 : 1 *

Cuando se u s a  á c id o  de n it r a c ió n  de l a  com posición 

m encionada, se ve  que l a  n it r a c ió n  de l a  t e t r a n it r o d i fe n i la m i  

na t ie n e  lu g a r  l i s a  y  com pletam ente in c lu s o  a b a ja  tem peratu­

r a ,  p o r e jem p lo , e n tre  20 y  3 0 5 0 , lo  c u a l no o cu rre  cuando 

se  u sa  á c id o  n í t r i c o  con cen trad o  s ó lo ,  con lo  c u a l l a  n i t r a ­

c ió n  s ig u e  sie n d o  le n t a ,  in c lu s o  a tem p eratu ra  mas a l t a ,  y  

además so b re v ie n e  d esco m p o sic ió n . Además, l a  h e x a n it r o d i fe -  

n ila m in a  form ada c r i s t a l i z a  s a t is fa c t o r ia m e n te  en c r i s t a l e s  

re la t iv a m e n te  gran d es d u ran te l a  n i t r a c ió n ,  de modo que en 

to d a  e l l a  se  m antiene una su sp e n sió n  f l ú i d a  como r e s u lta d o  

de l a  c u a l se  puede em plear una c a n tid a d  re la t iv a m e n te  peque­

ña de á c id o  de n i t r a c ió n ,  por e jem p lo , una c a n tid a d  de peso  

aproximadamente c in co  v e c e s  m ayor. H aciéndolo  a s í  se  ob­

t ie n e  unproducto b ie n  c r i s t a l i z a d o  (tamaño de c r i s t a l e s  0 .5  

a 2 mm), que después de lav ad o  y  seco  da un prod u cto  f i n a l

muy p u ro .

P a ra  o bten er e s to s  fa v o r a b le s  r e s u lta d o s  se ha 

comprobado que e s  e s e n c ia l  que la .p r o p o r c ió n  de p eso  e n tre  

á c id o  n í t r i c o  y  á c id o  s u l f ú r ic o  en e l  á c id o  p a ra  l a  n i t r a ­

c ió n  f i n a l  se a  p o r lo  menos 3 : 1 .
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S i  e s t a  p ro p o rc ió n  e s  menor, e l  p rod u cto  obten ido 

es  menos p u ro , y  e s te  grado de p u re z a  e s  más b a jo  cuanto más 

á c id o  s u l f ú r ic o  con ten ga e l  ác id o  de n i t r a c ió n .  Además, l a  

c r i s t a l i z a c i ó n  empeora constantem ente cuanto más a l t o  se a  e l  

5 con ten id o  de á c id o  s u l f ú r ic o  l o  c u a l  determ in a que e l  p ro ­

ducto p r e c i p i t e  en form a muy vo lu m in o sa , de modo que e s  ne­

c e s a r io  u s a r  g ran  exceso  de á c id o  de n i t r a c ió n  (p o r ejem plo 

de 8 a 10  v e c e s  l a  ca n tid a d  de p e so ) p a r a  e v i t a r  l a  form a­

c ió n  de un lo d o  denso que no puede a g i t a r s e .

10  Aunque l a  p ro p o rc ió n  de p eso  e n tre  á c id o  n í t r i c o

y  á c id o  s u l f ú r ic o  en e l  á c id o  de n i t r a c ió n  a  em plear en e l  

segundo p e r io d o  puede s e r  h a s ta  de 7 (o m á s ) : l ,  p o r r e g la  

g e n e ra l se  p r e f i e r e  u s a r  un á c id o  de n i t r a c ió n  en que d i ­

cha p ro p o rc ió n  no re b a se  6 : 1 ,  pues de o tro  modo v u e lv e  a 

1 $  em peorar usualm ente l a  c r i s t a l i z a c i ó n  de l a  h e x a n i t r o d i fe n i l -

am ina.

L a  segunda n it r a c ió n  se  r e a l i z a  con p r e fe r e n c ia  

con á c id o  en e l  c u a l l a  p ro p o rc ió n  de á c id o  n í t r i c o  y  s u l ­

f ú r ic o  se a  aproxim adamente de 5 : 1 ,  porque p o r r e g la  g e n e ia l  

20 e s t a  es  l a  que da lo s  m ejo res r e s u lt a d o s .

En g e n e ra l e s  recom endable r e a l i z a r  l a  segunda 

n i t r a c ió n  con una c a n tid a d  de p eso  de á c id o  aproximadamente 

c in co  v e c e s  m ayor, porque se  h a d e sc u b ie r to  que s i  se  em­

p le a  una c a n tid a d  de á c id o  menor, l a  c r i s t a l i z a c i ó n  l a s  más 

25 de l a s  v e c e s  empeora a l  f i n a l  d e l p ro c e so  l a  n i t r a c ió n .

Term inada l a  n i t r a c ió n  f i n a l  en l a  c u a l l a  h ex a- 

n it r o d ife n i la m in a , form ada se  se p a ra  en form a b ié n  c r i s t a -
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l i z a d a ,  l a  m ezcla  de r e a c c ió n  se  d ilu y e  p re feren tem en te  con 

agua a  un con ten id o  de é s t a  de unos 20 -  25%, de manera que 

l a s  pequeñas c a n tid a d e s  de h e x a n itr o d ife n ila m in a  p re s e n te s  

aun en l a  so lu c ió n  c r i s t a l i z a d a  tam bién .

L a  h e x a n itr o d ife n ila m in a  c r i s t a l i z a d a ,  que puede 

s e p a ra rs e  d e l á c id o  r e s id u a l  p o r c e n tr ifu g e d ó n  o f i l t r a d o ,  

puede fá c ilm e n te  la v a r s e  p a ra  s e p a ra r  e l  á c id o , y ,  después 

de s e c a , se re c u p e ra  en form a b ie n  c r i s t a l i z a d a  y  muy p u ra  

y  con e x c e le n te  re n d im ie n to , que es en l a  m ayoría  de lo s  ca ­

so s  de unos 87 -  90% con p r e fe r e n c ia  a l  p eso  de l a  d in i t r o -  

d i fe n ila m in a .

E l  á c id o  r e s id u a l  de l a  n i t r a c ió n  f i n a l ,  cuyo con­

te n id o  de agua se  ha l le v a d o  a 20 -  25%, p uede, como se  ha 

d e s c u b ie r to , em plearse muy b ié n  como á c id o  de n it r a c ió n  p a ra  

e l  p rim er p e r io d o  d e l p ro ce d im ie n to , s i  e s  n e c e s a r io  d e s­

pu és de r e g u la r lo  a l a  com posición  d esead a p o r a d ic ió n  de 

á c id o  n í t r i c o .

L a  c a n tid a d  de á c id o  r e s id u a l  re cu p e ra d a  de l a  n i ­

t r a c ió n  f i n a l  de c i e r t a  c a n tid a d  de com binación t e t r a n i t r o  

es  p o r r e g la  g e n e ra l más que s u f i c ie n t e  p a ra  n i t r a r  una can­

t id a d  e q u iv a le n te  de com binación d in i t r o .

La p o s ib i l id a d  de u s a r  e l  á c id o  r e s id u a l  de l a  n i ­

t r a c ió n  f i n a l  p a ra  l a  n i t r a c ió n  p rim e ra , e s ,  p o r su p u esto , 

de c o n s id e ra b le  im p o rta n c ia  p r á c t i c a  en e l  p re se n te  p ro c e d i­

m ien to , porque supone un c o n s id e ra b le  ah orro  de á c id i^

Es p o s ib le ,  s i  se  q u ie r e , p o r ejem plo p o r d e s t i l a ­

c ió n , opcionalm ente a p r e s ió n  r e d u c id a , re c u p e ra r  ác id o
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n í t r i c o  de 60  a  65% de co n c e n tra c ió n  d e l á c id o  r e s id u a l  de l a  

p rim e ra  n i t r a c ió n ,  cuyo con ten id o  de á c id o  n í t r i c o  se a  como 

un 50% o menos s i  se  ha r e a l iz a d o  l a  d i lu c ió n  con agua p a ra  

p r e c i p i t a r  l a  t e t r a n it r o d i fe n i la m in a  co n te n id a  aun en l a  so - 

3  lu c ió n .

Tanto d u ran te  l a  p rim e ra  como l a  segunda n i t r a c ió n ,  

l a  tem p eratu ra  se  m antiene con p r e fe r e n c ia  p o r d eb ajo  de 

33^ 0 , p o r ejem plo e n tre  23  y  30%, y  a  e s t e  f i n  deben tom arse 

l a s  n e c e s a r ia s  m edidas de e n fr ia m ie n to . Aunque e l  p r o c e d i-  

1 0  m iento puede tam bién p r a c t i c a r s e  a tem p era tu ras más a l t a s ,  

p o r ejem plo de 40  a  5 0 2 0 , se  ha comprobado que e s to  es  p o r 

lo  g e n e ra l menos adecuado, porque im p lie a  p é rd id a  de á c id o  

n í t r i c o  debido a e v a p o ra c ió n , e sp e c ia lm e n te  en l a  n i t r a c ió n  

f i n a l .

1 5  E l  p ro ced im ien to  d e l in v e n to  se i l u s t r a  además con

e l  s ig u ie n te  e jem p lo , p ero  s in  l im it a r s e  a l  mismo.

E J E M P L O

En un r e c ip ie n t e  n it r a d o r  de 2 .5  cm3  de c a b id a , 

p r o v is t o  de a g ita d o r ,  s e r p e n t ín  de r e f r i g e r a c i ó n ,  term óm etros 

2 0  y  un d is p o s i t iv o  de d o s i f i c a c ió n  de s u s ta n c ia  s ó l id a ,  se pu­

s ie r o n  1 9 0 0  kg de á c id o  de n i t r a c ió n ,  compuesto de 65% de 

á c id o  n í t r i c o ,  15% de á c id o  s u l f ú r ic o  y  21% de agu a, á c id o  

que se  o r ig in ó  d e l segundo p e r io d o  de una n i t r a c ió n  a n t e r io r .  

Se añ ad iero n  uniform em ente y  con a g i t a c ió n ,  en unas 2 - 3  h o r a s , 

25  290 kg de d in it r o d i fe n i la m in a , m ediante e l  d is p o s i t i v o  d o s i-

-  9  -
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f i c a d o r ,  y  se  mantuvo l a  tem p eratu ra  p o r e n fr ia m ie n to  a 2 5 -  

3 0 5 0 . D espués de a ñ a d ir  unos 5 8  kg de l a  com binación d in i -  

tro(,Qu.e se  d i s o lv ió  en e l  á c id o  y  l e  d ió  un c o lo r  r o jo )  y  

despu és de a ñ a d ir  c r i s t a l e s  de siem b ra  de t e t r a n i t r o d i f e & i l -  

amina p a ra  prom over l a  c r i s t a l i z a c i ó n ,  empezó a  c r i s t a l i z a r  

l a  t e t r a n it r o d i fe n i la m in a  form ada. D espués de te rm in a r l a  

a d ic ió n  de l a  com binación d i n i t r o ,  con tin u ó  l a  a g ita c ió n  

du ran te  c o sa  de una h ora p a ra  h a c e r  com pleta  l a  n i t r a c ió n ;  

lu ego  se  añ ad ieron  a  l a  m ez c la , a g ita n d o , 250 kg de agu a, en 

e l  e sp a c io  de una h o ra  a h o ra  y  m edia, con lo  c u a l l a  t e t r a ­

n it r o d ife n ila m in a  que e stab an  aun d is u e l t a  en e l  á c id o , p r e ­

c i p i t ó  en form a c r i s t a l i h a .  Luego e l  p rod u cto  c r i t a l i z a d o  

se sep aró  d e l l iq u id o  á c id o  p o r c e n t r i fu g a c ió n  y  se  secó  

después de la v a r lo  a fondo con agu a.

La t e t r a n it r o d i fe n i la m in a  b ie n  c r i s t a l i z a d a  que 

se  obtuvo en c a n tid a d  aproxim ada de 350  k g , y  que t e n ía  

punto de fu s ió n  de unos 1 9 5 SC, se  l l e v ó  uniform em ente con e l  

d is p o s i t iv o  d o s i f i c a d o r ,  a g ita n d o  s ie m p re , en un p e r io d o  de 

2 a 3  h o r a s , a un r e c ip ie n t e  de n i t r a c ió n  s im i la r ,  que con­

t e n ía  1745  kg de á c id o  de n i t r a c ió n  compuesto de 2 9 1 kg de 

á c id o  s u l f ú r ic o  y  1 4 5 4  kg de á c id o  n í t r i c o ,  ambos a 96% de 

c o n c e n tra c ió n , m ie n tra s  p o r e n fr ia m ie n to  se  m an ten ía la  tem­

p e r a tu r a  e n tre  25  y  3 0 RC. Después de a ñ a d ir  lo s  p rim ero s 

70 kg de l a  com binación t e t r a n i t r o  y  c r i s t a l e s  de s ie m b r a ,. 

l a  h e x a n itr o d ife n ila m in a  form ada empezó a  c r i s t a l i z a r .

Una vez añ ad id a  to d a  l a  c a n tid a d  de com binación t e t r a n i t r o ,  

l a  m ezcla  se  d e jó  en rep o so  una h ora  aproxim adam ente; lu ego

-  1 0  -



s e  d ilu y ó  len tam en te , a g ita n d o , en unos 297 k g  de agua du­

ra n te  un p e r io d o  de una h ora  a h o ra  y  m edia, m ie n tra s  se  en­

f r i a b a  a fondo p a ra  m antener l a  tem p eratu ra  p o r  d eb ajo  de 

3 5 2 0 . La h e x a n itr o d ife n ila m in a  aun en s o lu c ió n , se  sep aró  

5 lu eg o  en form a b ie n  c r i s t a l i z a d a .  D espués l a  m ezcla se  

s ig u ió  e n fr ia n d o  h a s t a  unos 20 5C , después de lo  c u a l lo á  

c r i s t a l e s  p u d ie ro n  s e p a r a r s e  fá c i lm e n te  p o r  c e n t r i fu g a c ió n  

de l a  m ezcla de á c id o  r e s id u a l .  E l  p rod u cto  a s i  sep arado  

se  t r a t ó  prim ero  con á c id o  n í t r i c o  de 30  -  40% de co n cén tra ­

lo  c ió n  y  lu eg o  se  la v ó  a  fondo con agua y  fin a lm e n te  se  s e c ó .

E l  ren d im ien to  fu é  aproxim adam ente de 425  kg de 

h e x a n itr o d ife n ila m in a  p u ra  b ie n  c r i s t a l i z a d a  (punto de f u ­

s ió n  e n tre  24 5  y  2 4 6 5 0 ) ,  lo  c u a l corresp on d e a un ren d im ien ­

to  de c a s i  87% de l a  com binación d in i t r o  em pleada como ma- 

1^  t e r i a l  de p a r t id a .

E l  á c id o  r e s id u a l  (1 9 0 0  kg recu p erad o  de l a  n i t r a -  

c ió n  f i n a l ,  se  componía aproxim adam ente de 65% de á c id o  n í ­

t r i c o ,  14% de á c id o  s u l f ú r ic o  y  21% de agu a, y  pudo u s a rs e  

o t r a  vez  p a r a  l a  n i t r a c ió n  de d in it r o d i fe n i ia m in a .

20 La p re s e n te  s o l i c i t u d  q u e,co rresp o n d e a l a  p r e ­

se n tad a  en Holanda con fe c h a  3 0  de Ju n io  de 1 . 9 4 9 $ b a jo  e l  

número 1 4 7 .3 0 3  se  acoge a l o s  b e n e f ic io s  d e l a r t i c u lo  51  d e l 

v ig e n te  E s ta tu to -L e y  so b re  P ro p ied ad  I n d u s t r ia l .

- N O T A -

Los pu n tos de in v e n c ió n  p r o p ia  y  nueva que se
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p re se n ta n  p a ra  que sean  o b je to  de e s t a  P a te n te  de In ven ció n  

p e r  VEINTE años en España son lo s  s ig u ie n t e s :

1 9 . -  Un p ro ced im ien to  de p r e p a r a r  h e x a n i t r o d i fe n i l -  

amina p u ra  y  b ien  c r i s t a l i z a d a  p a rt ie n d o  de d i n i t r o d i f e n i l -  

amina p o r n it r a c ió n  en dos p e r io d o s , en e l  c u a l l a  combina­

c ió n  d in it r o  se  n i t r a  p rim ero  p a ra  fo rm ar t e t r a n i t r o d i f e n i l -  

amina y  e s t a  com binación se  n i t r a  después p a ra  obten er l a  

com binación h e x a n it r o ; c a r a c te r iz a d o  p o r e l  hecho de qué en 

e l  p rim er p e r io d o  se  u sa  á c id o  de n i t r a c ió n  con un c o n te n i­

do de agua de a lo  sumo 25%, con p r e fe r e n c ia  de 20% a p ro x i­

madamente, y , u n  con ten id o  de á c id o  s u l f ú r ic o  s i  se  em plea 

de a lo  sumo 20%, y  porque en e l  segundo p e r io d o  se u sa  una 

m ezcla de á c id o  n í t r i c o  con cen trad o  y  á c id o  s u l f ú r ic o  en e l  

c u a l l a  p ro p o rc ió n  d e l p rim ero  con e l  segundo e s  de p o r lo  

menos 3 : 1  y  con p r e fe r e n c ia  no mayor de 6 : 1 .

, 2 9 . -  Un p ro ced im ien to  según se  r e iv in d ic a  en e l  

punto 1 9 , c a r a c te r iz a d o  porque e l  á c id o  de n it r a c ió n  usado 

en e l  segundo p e r io d o  t ie n e  una p ro p o rc ió n  de á c id o  n í t r i c o  

y  á c id o  s u l f ú r ic o  aproxim adamente de 5 : 1 .

3 9 . -  Un p ro ced im ien to  según se  r e iv i n d i c a  en lo s  

puntos 19 o 2 9 , c a r a c te r iz a d o  porque se  u sa  en e l  segundo 

p e r io d o  una c a n tid a d  de n it r a c ió n  aproxim adam ente de c in co  

v e c e s  de p eso  en com paración con l a  c a n tid a d  de t e t r a n i t r o -  

d ife n ila m in a  a n i t r a r .

4 9 . -  Un p ro ced im ien to  según se  r e iv in d ic a  en lo s  

puntos 1 9 , 29  o 3 S , c a r a c te r iz a d o  porque e l  á c id o  r e s id u a l  

de l a  segunda n i t r a c ió n ,  cuyo con ten id o  de agua se  ha l l e -
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vado a 20-25%  por d i lu c ió n  con agu a , s i  es n e c e s a r io  después 

de a ñ a d ir le  á c id o  n í t r i c o ,  se  u sa  p a ra  l a  p rim e ra  n i t r a c ió n .

5 9 . -  Un p ro ced im ien to  según se  r e iv in d ic a  en lo s  

puntos 1 9 , 2 6 , 33  o 4 9 , c a r a c te r iz a d o  porque l a  tem p eratu ra  

en lo s  dos p e r io d o s  de l a  n it r a c ió n  se  m antiene p o r d eb ajo  

de unos 3 5 3 0 .

6 9 . -  Un p ro ced im ien to  d e .p r e p a r a r  h e x a n it r o d i fe -  

n ila m in a  p u ra  b ie n  c r i s t a l i z a d a .

T a l y  come se  d e s c r i t o  en l a  Memoria que an tecede 

y  p a ra  lo s  f i n e s  que se  han e s p e c i f ic a d o .

E s ta  Memoria c o n s ta  de t r e c e  h o ja s  e s c r i t a s  a 

máquina p o r una s o la  de su s c a r a s .  ^

M adrid ,

-  13  -
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