
PATENTE D INVENCION

119 973 8 i.c.1 Case NS 10219.

M E M O R I A D E  S C R I P T I V A 
sobre:

"procedimiento para la obtención de nitrato amónico 
"aminorando la tendencia de sus partículas a formar 
"grumos o engastes".

SOLICITANTES: IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED, residentes
en Millbank, Londres, Inglaterra.

La presente invención so refiere a un procedimiento 
para la obtención de nitrato amónico aminorando la tendencia 
de sus partículas a formar grumos o engastes, mediante la 
presencia en los cristales de por lo menos un colorante 

5. de naturaleza sulfonada aromática y soluble en una propor­
ción de por lo menos 0.01% en una solución saturada de 
nitrato amónico acuoso a 20S C., como por ejemplo, el nitrato 
amónico modificado según se describe y reivindica en las 
patentes inglesas Nos. 625.077 y 6 2 7 . y segdn se 
reivindica en la solicitud de patente inglesa ne 11.030/49.10.
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En la memoria descriptiva de la patente inglesa 
nR 625.077 se describe y reivindica ,entre otros, el 
nitrato amónico modificado que consiste en una mezcla de 
100 partes ¿e nitrato amónico y 0.01 a 1.0 parte de

En la memoria descriptiva de la patente inglesa 
nE se describe y reivindica entre otros, nitrato
amónico que consiste en una mezcla de 100 partes de 
nitrato amónico y 0.01 a 1.0 partes de por lo menos, un 
colorante de naturaleza sulfonada aromática que no sea 
el Magenta ácido (Indice de colores NR 692), el cual es 
soluble en una proporción de por lo menos 0,01% en una 
solución saturada de nitrato amónico acuoso a 20R C. 
y produce la cristalización de nitrato amónico IV en 
jbiojprismas, listones, láminas b escamas, en lugar 
de los prismas [llO^alargados o agujas, usuales, de 
soluciones d§áitrato amónico acuoso que contienen el 
colorante en solución.

En la solicitud de patente inglesa nR 11.030/49 
se reivindica, entre ootros, nitrato amónico de reducida :
tendencia a apelotonarse o a engastarse durante su '
almacenado, que consiste en partículas de nitrato amónico 
en las que cada 100 partes en peso llevan en sus superficies 
un depósito de .0001 a 1.0 partes en peso de una sal '
soluble de un derivado poli-sulíónado de un colorante 
de metano triarílico triamino-sustituido, o un derivado 
N—alquílico inferior del mismo mono—sustituido, cuyos 
grupos arílicos son grupos fenilo o tolilo o una 
combinación cualquiera de los mismos, siendo tal 
odorante distinto al Magenta ácido (Indice de Colores NR

Magenta ácido (Indice de Colores MR 6#2),
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Aun cuando los antedichos colorantes de naturaleza 
sulfonada aromática son eficaces en el cristal de hábito 
de la forma de nitrato amónico normalmente estable entre 
-183 y 4-323 c., conocido como nitrato amónico IV, los 
expresados colorantes pueden no ser eficaces o uniforme­
mente eficaces a temperaturas superiores a 323 o.

la presente invención tiene por objeto proporcio­
nar un procedimiento mediante el cual se hace que dismi­
nuya la tendencia cohesiva , especialmente a tempera­
turas superiores a 323 c.y es decir, a la temperatura de 
transición entre las dos modificaciones orto-rómbicas
III y IV de nitrato amónico,de nitrato amónico cuya 
superficie está envuelta con, por lo menos, un colorante 
de naturaleza sulfonada aromática soluble en una propor­
ción de ,por lo menos, 0.01 % en una solución de nitrato 
amónico saturado a 203 C. y el cual modifica el cristal 
de hábito de nitrato amónico IV segán se describe en la 
memoria descriptiva de la patente n3 627.680.

Se ha considerado que toda tendencia al engaste 
que el nitrato amónico con superficie envuelta con tal 
colorante de naturaleza sulfonada aromática pueda todavía 
presentar después de haber sido expuesto a la humedad a 
temperaturas superiores a 323 C., es principalmente debido 
a recristalización como nitrato amónico III , que no 
experimenta cambio de hábito comparable con nitrato amónico
IV de películas de superficie de solución concentrada 
saturada entre las partículas contiguas de la sal por 
fuerzas capilares.. Si entonces las fuerzas oapilares%trac- 
ción entre las partículas contiguas de la sal pueden
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reducirse, la atenuación consiguiente de la superficie sec­
cional transversal de los eslabones de solución saturada 
entre las partículas contiguas, disminuirían toda la tenden­
cia al engaste de la superficie teñida del nitrato amónico 
que tiene lugar a temperaturas superiores a 322 c. La 
inclusión de un agente soluble que reduzca la tensión de 
superficie en una solución saturada de nitrato amónico en 
la superficie de los cristales de nitrato amónico con super­
ficie teñida, hajdemostrado mediante experimentos ser eficaz 
para reducir dicha tendencia al engaste a temperaturas más 
elevadas de 322 c. y también para perfeccionar las cuali­
dades de libre circulación de la sal tratada a todas las 
temperaturas.

Por consiguiente segdn la presente invención, el 
nitrato amónico de tendencia reducida a apelotonarse o 
a engastarse durante el almacenado,consiste en partículas 
de nitrato amónico de las cuales 100 partes en peso llevan 
en su superficie un revestimiento de 0+0001 a 1 .0  partes 
de por lo menos un colorante de naturaleza sulfonada 
aromática que es soluble en una proporción de,por lo menos , 
0.01% en una solución de nitrato amónico acuoso saturado 
a 202 C. y dá lugar a la cristalización de nitrato amónico 
IV en ^010^ prismas, listones, láminas o escamas , en 
lugar de los prismas alargados usuales ^110  ̂ o agujas de 
soluciones de nitrato amónico que contienen el colorante 
en solución, así como un compuesto soluble de superficie 
activa en una solución saturada de nitrato amónico y que 
tiene la propiedad de reducir su tensión de superficie.

El nitrato amónico, segón la presente invención, puede 
producirse, por ejemplo, efectuando la cristalización directa
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del nitrato amónico de la solución que contiene el colorante 
y el compuesto de superficie activa o efectuando la granula­
ción de soluciones acuosas de nitrato amónico que contienen 
el colorante y el compuesto de superficie activa.

Otro mátodo para la producción de nitrato amónico, 
segdn la presente invención, comprende el añadir de 0.001 
a 1.0 partes de colorante y una cantidad que oscila entre 
0.005 a 0.01 parte del compuesto de superficie activa median­
te una, mezcla en seco de 100 partes de nitrato amónico
cristalizado y pulverizado.

Como ejemplos de colorantes adecuados de naturaleza 
sulfonada aromática, pueden citarse el magenta ácido (Indice 
da Colores de Rowe nB 692) sal sódica o amónica de nuevo 
Agenta trisulfonada ( el nuevo Magenta es el colorante 
a que se refiere el índice de Colores de Rowe nB 678), 
Amaranto (Indice de Colores de Rowe NB 184)? sal sódica o 
amónica de para-rosanilina trisulfonada (Indice de Colores 
de Rowe 673), violeta rojo 5 RS (Indice de Colores de Rowe 
NB 693) y sal sódiga o amónica de ácido sulfónico de 
1:4-diaminoantraquinona-2 .

Preferentemente el expresado compuesto de superficie 
activa es uno capaz de reducir la tensión de superficie a 
2QB c. de una solución de nitrato amónico saturado de 85 

dinas por cm+ , a un valor que no exceda de 50 dinas por cm,
Como ejemplos/oompuestos apropiados para la reducción 

da la superficie activa que se emplean segdn la presente 
invención pueden citarse: el áster di-octílico de la sal
sódica del ácido sulfo-succínico, sulfato laurilico sódico y 
la forma impura de áste que consiste en saüessódicasde sulfa- 
tos ácidos de una mezcla de alcoholes obtenida reduciendo

i

130.
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ácidos grasos de aceite de coco, las sales sádicas d#l 
oleato metílico sulfonado, la saldsódica de ácido sulfónico 
naftaleno isopropilico, la sal sódica del ácido oleilo- 
para-anisidina orto sulfónico y las salas sódicas de fosfato 
di-hidrógeno para-secundario octilo-fenílico y de fosfato 
hidrógeno-metílico para-secundario octilo-fenílico.

La capacidad de reducción de la superficie de 
tensión de varios de los antedichos compuestos de superficie 
activa para una solución del 60% de nitrato amónico a 20S 
C. es como sigue:

Dinas/em.
Ningún compuesto de superficie activa 85
0,1%  de áster di-octílico de ácido 
sulfosuccínico sódico ................  30

0.1%  de sulfato laurílico sódico
conteniendo producto de ácidos grasos
de aceite de coco reducido .......... 28

Sal sódica de ácido sulfónico naftale­
no isopropilico ............   32

Ort o-sulfonat o-para-ani s idina sódico
oleílico.............................   29

La facía siguiente demuestra el efecto de la inclusión 
de orto-sulfonato para-anisidina sódico oleílico en la 
fijación del nitrato amónico tratado con un colorante 
especifico:
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El ensayo para la fijación se efectuó exponiendo un 

cartucho cargado de 50 gramos de nitrato amónico tratado en 
papel poroso a atmósferas de §0%de humedad relativa para diíhrer 
tes periodos. Los cartuchos se secaron a 20B C. después 
de exposición y la dureza se mide con un penetrÓmetro.

Los datos comparativos siguientes:
------ '— — — — — — —  Contenido de

humedad
Dureza

Nitrato amónico 4 Magenta ácido 
al 0.05% 0.08%

0.28%
18
18

Nitrato amónico 4 Magenta ácido al 0.05y 0.1% 7
4 .005% orto-sulfonato para-anisi- 0.3%,
lina sódico oleílico 0.54%

0.92%
lo
18

obtenidos sometiendo muestras de laboratorio de nitrato
amónico tratado con 0,05% Magenta ácido y nitrato amónico

Magenta . ...tratado con/ácido al 0.05% y orto-sulfonato para-amsidma
sódico olóílico 0.005% a una temperatura de relativa humedad 
al 90% en diferentes periodos con subsiguiente secado a 
40S representa el perfeccionamiento obtenido debido a la 
presencia del agente humectante, aun en dichas condiciones 
que son más rigurosas que en las condiciones de la 
ción. En dichas condiciones de laboratorio,el nitrato/forma 
un^éoluciÓn saturada a 40H C. en el agua absorbida y en 
subsiguiente cristalización seca tiene lugar completamente como 
nitrato amónico III mientras que en condiciones de la instala­
ción, solamente una parte de la solución saturada contenida 
en un volúmen de nitrato amónico al refrigerar, cristaliza 
por encima de 32S C. como nitrato amónico III y el resto 
cristaliza por debajo de 32S C. como nitrato amónico IV.

El nitrato amónico modificado según la presente 
invención se ha descubierto que es especialmente apropiado
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L99238para emplearlo en composiciones expRys'
La invención vá también ilustrada por los siguientes 

ejemplos , en los que las partes y los porcentajes ván 
indicados en peso.

EJEMPLO 1.
100 partesjde nitrato amónico en gránulos preparados 

mediante un procedimiento de cristalización pulverizada se 
rocían,según vá entrando el material en un secador giratorio 
mientras está todavía a una temperatura más elevada de 
1003 C. con 0.5 partes de una solución acuosa que contiene 
10% de sal amónica de Nuevo Magenta trisulfonado (el 
nuevo Magenta es el colorante que se indica en el Indice de 
Colores de Rowe, con el nC 678) y 1% de la sal sódica del 
ácido ortoaulfónico para-anisidina oleílico. La sal seca 
que sale del secador a 403 c. no se endurece en modo percep­
tible al refrigerarse al atravesar el punto de transición 
de 32.33 c. a la temperatura ambiente de unos 203 S. Las pro­
piedades de fluidez libre del nitrato amónico envasado 
tratado de acuerdo con este Ejemplo continúan hasta que el 
material llega a ponerse demasiado húmedo para que pueda 
ser utilizado. Las propiedades de fluidez en una atmósfera 
ligeramente húmeda despuós de almacenado en masa durante 
varios dias son mejores que las que presenta el nitrato 
amónico tratado similarmente con el antedicho colorante solo, 
puesto que este último tiende a endurecerse a las pocas horas 
cuando se recoge en masa a 403 c. y se le deja enfriar, aun 
cuando esto no sucede cuando se recoge en bolsas o sacos de 
50 Kg¡s. que individualmente se refrigeran rápidamente a la 
temperatura ambiente.

En lugar de orto-sulfohato para-anisidina sódico-
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220.

225.

230.

235.

240.

oleílico se puede sustituir con éxito por cantidades similares 
del áster di-oetílico de ácido sulfo-succínico sádico, la sal 
sádica del ácido sulfánico naftaleno isopropílico y un sulfato 
laurílico sádico impuro obtenido de ácidos grasos de aceite 
de coco; todo con resultados prácticamente similares.

EJEMPLO 2.
El procedimiento es el mismo que er el Ejemplo 1, con 

la excepcián de que la misma cantidad de tinte Amaranto 
(Indice de Eolores de Rowe nS*l84) se sustituye por la sal 
amánica del Nuevo Magenta trisulfonado (el Amaranto está 
relativamente menos afectado por vestigios de amonio).
El producto tratado con Amaranto y sal sádica de orto- 
sulfonato para-anisidina sádico oleílico no tiene tan buenas 
propiedadeqáe fluidez como el que se ha descrito en el 
Ejemplo 1 que contiene el compuesto de superficie activa 
y el colorante ,pero es aproximadamente el mismo que el 
que contiene 0,05% de Nuevo Magenta sulfonado solo y muy 
superior a nitrato amánico tratado con Amaranto solo, aun 
cuando seemplée 0.2% del colorante.

EJEMPLO 3.
Una solucián de nitrato amánico acuoso de un contení

do de 96.8% de nitrato amápico a 140S 0. se descarga en
tma caldera de granulación que consiste en una cazoleta
cilindrica abierta provista de camisa de agua con un agitador
giratorio o paleta que llega justamente al fondo. Como la 
° y. el. palor, de /ásttsolucián se refrigera a 133S C. comienza la cAsf'aiizaciáh/"
vá disminuyendo progresivamente el contenido de agua hasta
que hay presente una magma dura con un 1% de contenido de 
humedad de cristales de nitrato amánico suspendido en la 
lejía madre. En dicho punto 0,03% Re Magenta ácido245.
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(Indice de Colores NP 692) y 0.003% de sal sódica de 
ácido orto-sulfónico para-anisidina oleilico ambos finamente 
pulverizados ( estando calculados los pesos en el nitrato 
amónico) se añaden secos al contenido de la caldera de granu- 

250. lación. Como las paletas giran al colorante y el agente de
superficie activa se mezclan íntimamente con los cristales ya 
separados y disuelven la lejía madre'presente la cual baña 
o cubre los cristales. Segán vá progresando la refrigeración 
las calorías de la cristalización más las caloría^&e la 

255. transición a 125P C. y 84B C. sirven para retirar el resto del 
agua y se agrega un producto seco que consiste en cristales 
de nitrato amónico revestidos con Magenta ácido y se obtiene 
la sal sódica de ácido orto-sulfónico para-anisidina oleili&a 
que resiste el engaste al refrigerarse mientras está 

260. almacenado durante prolongados periodos de tiempo.
N O T A

Descrita suficientemente la naturaleza del invento, 
así como la manera de realizarlo en la práctica, debe 
hacerse constar que las disposiciones anteriormente indica- 

265. das son susceptibles de modificaciones de detalle, en cuanto 
no altere su principio fundamental. También se hace constar 
que dicho invento corresponde a ú n a  patente presentada en 
Inglaterra con fecha 25 de septiembre de 1951, nP 23428/50 
acogiéndose, por lo tanto, a los beneficios que conceden los 

270. Convenios Internacionales en vigor y siendo lo que constituye 
la esencia del referido invento y por lo que se solicita 
Patente de Invención,por 20 años en España: "procedimiento 
para la obtención de nitrato amónico aminorando la tendencia 
de sus partículas a formar grumos o engastes"; caracterizándose 

275. por lo siguiente:
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13.— Procedimiento para, la obtención le nitrato amónico 

aminorando la tendencia de sus partículas a lormar grumos o 
engastes? especialmente nitrato amónico que consiste en p&rtículES 
de nitrato amónico c¡.e las cuales cada 100 partes en peso llevan ; 
en sus superficies un revestimiento- de O.OODfa 1.0 partes ae por 
lo menos un colorante de naturaleza sulfonada aromática que es 
soluble en una proporción ¿e por lo menos 0.01% en una solución 
de nitrato amónico acuoso saturada a 20B 0. y produce la crista­
lización ¿e nitrato amónico IV en 0̂10^prismas ,listones,láminas 
o escamas en lugar de lo^^p^ismas alargados usuales o agujas 
de soluciones ¿e nitrato amónico acuoso que contienen el 
colorante en solución,así como de un compuesto de superficie 
activa soluble en una solución saturada de nitrato amónico 
y teniendo la propiedad de reducir su tensión de superficie.

22.= Procedimiento para la obtención de nitrato amóni­
co aminorando la tendencia de sus partículas a formar grumos 
o engastes, según lo especificado en la reivindicación IB, 
caracterizado porque el colorante es Magenta ácido (Inaice do 
Colores Rowe N2 692).

32.= procedimiento para la obtención de nitrato 
amónico aminorando la tendencia ae sus partículas a iormar 
grumos o engastes, caracterizado porque el colorante es sal 
sódica o amónica le nuevo Magenta trisulfonado.

42.= procedimiento, según lo especificado en la 
reivindicación 12, caracterizado porque el roíerido colorante 
es Amaranto (Indice de Colores de Roee nB 184).

52.= procedimiento según reivindicación IB, caracteri­
zado porque el expresado colorante es el sodio o sal amónica de 
para—rosanilina trisulfonada (Indice de Colores Ro^e 676).

62.= Procedimiento según reivindicación lB,caracteri-
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zándose porque el colorante es el Violeta Rojo 5 RS (Indice 
Re Colores Rowe N2 693).

72.= procedimiento según reivindicación IB, caracteri­
zado porque el expresado colorante es la sal sódica o amónica 
de ácido oulfónico de l:4-diamino antraquinona 2.

82.= Procedimiento,según reivindicaciones anteriores, 
caracterizado porque el referido compuesto de superficie 
activa es capaz de reducir la tensión de superficie a 202 C. 
de una solución de un nitrato amónico saturado de 85 dinas por 
cm. a un valor que no exceda de 50 diia s por cm.

92.= procedimiento según la reivindicación 8B, 
caracterizándose porque los referidos compuestos de superficie 
activa incluyen el áster di-octílico de la sal sódica de 
ácido sulfo-succinico, sulfato laurílico sódico, las sales 
sódicas del oleato sulfonado metílico, las sales sódicas 
del fosfato di-hidrógeno para-secundario octilo-fenílico 
y las sales sódicas del fosfato hidrógeno—metílico para-
secundario octilo-fenílico.

102.= Procedimiento,según las reivindicaciones prece­
dentes, caracterizado porque se efectúa la cristalización 
directa del nitrato amónico de soluciones que contienen el 
colorante y el compuesto de superficie activa,

112.= procedimiento,según reivindicaciones IB a 10&, 
caracterizándose porque se efectúa la granulación d i l u c i o ­
nes acuosas de nitrato amónico que contienen el colorante y 
el compuesto de superficie activa.

122.=,Procedimiento, según reivindicaciones IB a 9Sy 
caracterizado porque se añaden de 0.001 a 1 .0  parte del 
colorante y una cantidad que oscila entre 0.0005 a 0.1 parte 
del compuesto de superficie activa mediante .una mezcla seca
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a 100 partes de nitrato amónico cristalizado y pulverizado.
13B.= procedimiento para la obtención de nitrato 

amónico aminorando la tendencia de su.s partículas a formar 
grumos o engastes; tal y como queda substancialmente descrito 
en la presente memoria, que consta de catorce hojas escritas 
a máquina por una sola cara.

MadrirL, 24 de septiembre
IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED.\ , /

P.P. de J. ¿SOMEZ ACEBO y MOOb )

de 1951,
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