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MEMORTIA DESCRIPTIVA |

pere uns patente de Invencién, por veinte alios, por: " Prooedi -~
miento para la preparacidn de disolucliones acuosas de nitrito
aménico " a favor de la r.s. Inventa &A. G., flr Forschung und

Patentverwertung, residente en Luzern - Sulza - Heldenstr. 23.

Es sabido gue en la reabsorcidn de los gases nitroses no
absorbidos en agua, en disoluelédn acuosa diluida de bigarbonato
eméni 60, se obtiene nitrato aménico junto con nitrito amdnieo.
Como de este modo se forma preponderantemente nitrato aménico,
este procedimiento no se presta para la preparacién de nitrito
aménico. Segin las experiencias hasta shora tenidas sobre le
absorcidn de los gases nitrosos en disoluciones ecuosas, la for -
macién del nitrito con buen reniimiento solo tiene lugar en ai -
soluciones fuertemente alcalines. asf en lejfa de sosa cdusti -
ca diluide y en lechada de cal se formen unos 90 a 94 % de ni -
trito sddico o cdleico y 6 a 10 % del gorrespondiente nitrato.

En disoluciones neutras y débilmente alcalinas la formacidn del
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nitrito se reduce fuertemente, creciendo la cantided del nitra -
to.
El nitrito amdnico sirve en la industria principslmente
de producto de partide pars la obtencidn de sulfato de hidroxi -
' 5 lamina por le sintesis Rgsching. Hasta el presente se hg - obte -
; nido en la industria por medio del nitrito cédleico, haciendo
. reaccionar éste en disolucidn con la cantidad eguimolecular de
aisolucidn de sulfato smdniao. Pero la gran cantidad del sulfe -
to cdleico precipitedo absorbfe siempre una parte del nitrito
10 amdnico formado de susrte que la transformacidn solo ers apro -
ximadamente de 90 a 95 %. Las disoluciones as{ obtenidas de
nitrito eménico contenfan todavia hasta 20 % de nitrato amdni -
oo referido el nitrito sdlido. hste modo de preparar el nitri -
to amdnioc resulte muy complicado a causa de la separacién
16 del sulfato cdlcico.
Ahora bien, se ha descubierto que se obtienen de modo
. seneillo disoluciones acuosas de nitrito asménico cuando los
gases nitrosos en composicidén casi equimolecular de éxido y
de snhidrido de nitrdgeno, se absorben en disoluciones concen -
2ov tradas aguoses de bicarbonato o de carbonato aménicos o de
sus mezgles y se mantiene la concentracién de las ¢ltimes. De
este modo pueden obtenerse disoluciones que, ademés de carbo -
nato o bicarbonato eménico, contengan unos 84 % de nitrito
aménico & 16 % de nitreto amdénioco. Concentrando por evapore -

25 eién estas disoluciones, por bajo de 302 C, pueden obtenerse
disoluciones ooncentradas de nitrito aménico exentas de carbo -
nato y bicarbonato. ‘

Ios gmases nitrosos se obtieneén preferentemente por ceom -'
bustidén de amonfeco gasiforme con aire sobre telas de platino -

3o ‘ rodio como catalizador. La composicidén de los gases nitrasos



10

20

3o

més favorable para formar el nitrito, se obtiene de la c ombus -
tidn de 11 voldmenes por 100 de amonfaco en meécla por aire a
las temperaturas usuales de unoé 7002 C.

Al emvlear disolueldn de bicarbonato amdénieo para la &b -
sorcién de los gases nitrosos, nuefe mantenerse gonstante la
concentracién de modo sencillo,efe ctuando le absorcidn con bi -
carbonato sélido, somo cuerpo de fondo. Las neblinaé gque poOor lo
deméds se‘originan en la @bsorcidn en disolventes conteniendo
amonfaco, son aquf, muy pequefios. Si1 se absorbe en sold disolu -
ciones concentradas de bicarbonato aménico, entonces consumién -
aose el biocmrbonato y aisociéndose el anhidrido carbdnico, se
reduce su concentracién y resta una disolucidn dilufda. En este
caso disminuye la cantidad de nitrito aménico formado y sumen -
ta répidamente la cantided de nitrato aménico. Para conseguir
permanenteménte buenos rendimientos de nitrito, se debe reponsy

constantemente la cantided de bicarbonato emdénico en la disolu -

¢idn sbsorbents, sgregando nuevo bicarbonato o carboneto amd -

nlgo. Se logran rendimientos éptimos en nitrite smdénieo con di -
soluciones saturadas de bicarbomato aménico, siendo indiferen -
te el que esta saturacién se'presente en agua pufa 0 en la di -
s0lucién de nitrito amdénieo. Le saturacién del agua con biear -
bonato amdnico es de 10 - 11 % en peso & 0% ¢; la saturacién

de la disolucidn de nitrito se presenta aguf con menor concen -
tracidn.

En luger del bicarbonato aménico, puedé tembién utilizar -
se eon iguel resultado carbonato emdnico o una mezcla de carbo -
neto y bicarbonato aménico, la cual tiene 1la venteja de que
en la ebsorcién se pierde menos enhfiride carbdnico. Entonces
la eoncentracidén de las disoluciones en la absorcidén debe ser

por lo menos la gue corresponde a la disolucién saturada de bl -
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sarbonato eon relacidn al contenido de anhfdrido carbdnico. Go -
mo mezcle conveniente de carbonato, y bicarbonato emdnicos en
le disolucidn de ebsorcidn, se utiliza una con 10 - 50 % de bi -
carbonato o 50 - 90 % de carbonato. Estas disoluciones poseen
un pH de 8,3 - 8,9.

La absorcién de los gases nitrosos en disoluciones con -
centradaes de carbonato y bicarbonato amdnicos permite reslizer -
se sin dificultad, tambidn de modo continuo, cuidando de que el
nivel de anhfdrido carbdnico en el carbonato-biearbonato amd -
nicos de la disolucidn de absorcidn sea suficienteme nte grande,
Segin esto la disolueidn introducida para la absorecidn continue
pos€e tal concentracidén en amdniaco y anhfdrido cerbvdnieo, gue
por un lado el amoniaco es suficiente para neutralizar los ga -
ses nltrosos y para reemnlazar el carbonato-bicarbonato améni -
c0s contenido en la disolucidn absorbente y ademéds tanto anhf -

drido carbénico que constantemente se reemplage el nivel del

enhfdrido cerbdnico en ls misma disolucién absorbente. Por con -

siguiente la disoluecidn introduc ide para la absoreidn contfnus
de los gases nitrosos, contiene siempre carbonato aménico con
clerte cantidad de amoniaco libre. Normelmente las pérdidas de
améniaco en la absorcidn son pequeflas, mientrss es algo mayor
la pérdida'ae anhfirido carbdnioco. Las cantidedes de améniaco
y anhfdrido carbdnico evacuades en la absorcidn con los gases
inertes de los gases nitrosos, pueden rengOrberse para su re -
cuperacidn.

La temperatura en la sbsorcién de los gases nitrosos en
disoluoclén de- parbodato y biloarbonato emdnicos, pars lograr
elevados reniimientos en nitrito y evitar pérdi&as grendes de
anhfdrido carbdnico y amdnisaco, debe encontrarse alrededor del

punto de congelacidn & unos OR C o por bejo. A + 102 ¢ apenas
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se presentan pérdidas en nitrito amfnico, pero s + 208 C ye
son considerables. _ |

Los rendimientos en nitrito aménico que pueden lograrse
por absorgidn de los gases nitrosos en disoluciones concentre -
das de carbonato y bicarbonato aménicos, llegen a unos 76 %
del tedrieo, referido al amdniaco empleado para la coinbustién.

Las disoluciones de nitrito amdnico conteni_.endd carbons -
to ¥y bloarbonato emdnicos pueden utilizarse sin dificulbad pa -
ra le produccién de sulfato de hidroxilamine.

Sjemples:

Ejemplo 1/ - 72 voldmenes de gas amdniaco se queman en el
espacioc de 4 horas con 585 vol'menes de aire sobre tela metdli -
o8 de rodio y platino y & unos 7002 C y los gases nitroses se
introducen med iante una ‘ooéuilla en un depdsito de agitadér
que estd cargado con una mezcla de 250 partes en peso de bhear -
bonato amdnico y 750 volUmenes de agusa. Agitando bien y enfrisn -
do se mantiene la mezcla a 0% C. Despuds de terminada la absor -
oi.o'n, resultan 1.000 volumenes de disoluaidn de nitrito am6ni -
60, gue contienen 136 g/1 de nitrito aménico, 33 g/l de nitre -
to emdnico y 42 g/l de bicarbonato eménico. El rendimiento en

nitrito amdniaco es de 75,9 % del tedrico, referido el amonia -

60 empleado y guemado.

Ejemple 2/ - Se gbsorben los gases nitrosos obtenidos se -
g\in' ebl ejemplo 1 a 0% C y agitando bien en el espado 4‘hpra.s
en 800 vollmenes de une disolucidn gque ocontienme 7:partes en pe -
so de biocarboneato amdniso y 76,7 pasrtes en peso de carbonato

aménico. Al mismo tiempo se haoce llegar en este tiempo y unifor -

‘mente 500 voldmenes de uns disolueién .ue contiene 10,4 partes
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en peso de bigarbonato amdnico y 113%,4 partes en peso de carbo -
nato aménico. Despu€s de la absorcidn se obtiene una disolucidn
de nitrito emdénlico conteniendo carbonato y bicarbonato aménicos,

con 100 g/1, correspondiiendo & un rendimiento de 74,7 %,

Ejemplo 3/ - En el espacio de 4 horas se absorben los &a -
ses nitrosos preparados'segﬁn el ejemplo 1, a 02 ¢ y agitando
bien, en un depdsito de agitador con rebossmiento al llegar &
1o0s ¥50 voldmenes, ¥y lleno de 750 voldmenes de una disolusidn
de 130 g/1 de nitrito amdnico, 32 g/l de nitrato amdnico, 6,4
g/l de bicarbonato amdnico y 70 g/l de carvonato eménico. Al
mismb tiempo se hacen llegar uniformemente a esta disolucidn
1.000 voldmenes de una disolucidn eon 179 g/l de carbonato amd -
nieo y 5,5 g/1 de amoniaco. Del depdsito‘de agitedor salen por
hora 250 volumenes de una disolucidn que contiene 131 g/l de
nitrito amdénico, 32 &/l de nitrato aménico, 33,6 g/1 de blear -
bonato amdnico y 56,5 g/1 de carbonato amdnico. La cantidad ob -

tenida de nitrito aménico corresponde a un rendimiento de 75,8 %e

Le presente patente de Invencidn, conste de las sigulen -

tes reivindicacl ones:

l. - Procedimiento para la preparacidn de disoluciones
acuosas de nitrito amdnico, carescterizado porque se absurben en
disoluciones concentrades acuosas de bicarbonato o de gerbona -
to eménicos o de sus mezclsa s, gases nitroaos en compdsioién

casl equimolecular de dxido de nitrdgeno y de amhfdrido nitre -
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so, y se mantienen las goncentraciones de las disoluciomas.

2. - Procedimiento segdn lo reivindicado en el punto 1,
caiacterizado porque la sbsorcidn se reaiiza de modo continue.

3. . Procedimiento éegu’.n lo reivindicado en los puntos
152, caracterizado popgue las disoluciones saturedas de bi -
carbonato o carbonato aménicos o sus mezcles en agua © en la
disolucidn de nitrito amdénico, se utilizan eomo disolucién pa -
ra la absorcidn.

4. - Procedimiento segin lo relvindicads en los puntos
1 4 3, caracterizado porcue se trabaja, & temperaturas préximes
al punto de congelacidén de la disoluoién absorbve nte.

5. - Progedimiento para la preparacibén de disoluciones
acuosas de nitrito smdnico - |

Segin se describe y reivindica en esta memoria deserip -
tiva. '

La cusl consta de siete hojas, foliedes y escritas a mé -

guina por une sola de sus caras.

Medrid, a

6 Junio de 1950, =
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