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¥MEMXORTA DESCRIPTIVA

"Procedimisnto para la obtencidn de nitrato aménico
"aminorando la tendencia de sus particulas a formar

"grumos o engastesM,

SOLICITANTES: IMPERIAL CHACICAL TNDUSTRIEZS LIMIT D, residentes

en Millbank, Londres, Inglaterra,

A s s e e s i

Lé presente invencidn se refiere a un procedimiento
para la obtencidn de nitrato amdnico aminorando la tendencia
de sus partfculas a formar grumos o engastes, mediante la
presencia en los cristales de por lo menos un colorante
de naturaleza sulfonads aromdtica y soluble en una propor-
cién de por lo menos O0,01% en una solucidén saturada de
nitrato aménico acuoso a 202 C.,, como por &jemplo, ¢l nitrato
aménico modificade secgun ge degcribe y reivindica sn las
patentes inglssas Nos. 625.077 y 627.680 y segin se

reivindica en la solicitud de patente inglesa ne 11.030/49.
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Fn la memoria dsscriptiva de la patente inglesa
n® 625.077 se describe y reivindica ,entre otros, el
nitrato amdénico mogificado que consiste en una mezcla de
100 partes d&s nitrato awdnico y 0.01 a 1.0 parte de
Magenta dcido (Indice de Colores 1II# 692),

Bn la memoria descriptiva de la patente ingless
ne 627, 689 se describe y reivindica entre otros, nitrato
aménico que consiste en una mezcla de 100 partes de
nitrato amdénico y 0.01 a 1.0 partes de por lo menos, un
colorante de natwraleza sulfonada aromdtica que no sea
¢l Magenta deido (Indice du colores N 692, el cual es
soluble en una proporcidn de por lo menos 0,01% en una
asolucidn saturade de nitrato amdnico acuoso a 202 C.

y produce la cristalizacidn de nitrato emdénico IV en

{Qloiprismas, listones, ld4minas o escamas, sn lugar

de losg prismas}}loialargados o agujas, usuales, de
soluciones deAitrato aménico acuoso que contienen el
colorante en solucidn.

BEn la solicitud de patente inglesa n# 11,030/49
se reivindica, entre ocotros, nitrato aménico de resducida
tendencia a apelotonarse 0 a engasiarse durante su

almacenado, que consiste en partfculas de nitrato amdnico

en las que cada 100 partes en peso llevan en sug supcerficies

un depdsito de .0001 & 1.0 partes en peso de una sal
soluble de un derivado poli-sulfonado de un colorante
de metano triarflico triamino-sustituido, o un derivado
N—aiquilico inferior del mismo mono-sustituido, cuyos
grupos arflicos son gupos fenilo o tolilo o una
combinacidén cualquiera de los mismos, giendo tal

colorante distinto al Magenta dcido (Indice de Colores N®

b
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Aun cuando los antedichos colorantes de natursleza
sulfonada aromftica son eficaces en el cristal de hdbito
de la forma de nitrato aménico normalmente estable entre

45, ~-182 y 4322 (., conocido como nitrato aménico IV, los
expresados coiorantes nueden no scr eficacea o uniferme-
monte eficaces a temperaturas gupsriores a 322 (.

la presente invencidn tiene por objzto proporcio-
nar un procedimiento mediante el cual se hace que dismi-

50. nuye la tendencia cohesiva , especislmente a tempera-—
tures superiores a 322 ¢.,, &8s decir, a la temperatura de
transicidn entre las dos modificaciones orto-rdmbicas
III y IV de nitrato aménico,de nitrato aménico cuya
gsuperficie estd envuelta con, por lo menos, un colorante
55. de naturaleza sulfonads arondtica soluble en una propor=-
cién de ,por lo menos, 0.01 % en una solucidén de nitrato
aménico saturado a 202 C. y el cual modifica el cristal
de hdbito de nitrato aménico IV segun se describe en la
memoria descriptiva de la patente ne 627.680.
60. Se ha considerado gque todae tendencia al engaste
que el nitiato aménico con superficie envuelta con tal
colorante de naturaleza sulfonada arométicé pueda todavia
presentar despues de haber sido expuesto a la humedad a
temperaturas supsrivres a 322 ¢,, es principalmente debido
65. s recristalizacién como nitrato amdénico III , que no
experimente caubio de hdbito comparable con nitrato amdnico
IV de pelfculas de superficie de soluecidén concentrada
satureda entre las partfculas contiguas de la sal por
fuerzas capilares. Si entonces las fuerzas oapilares?gtrac—

70, cidn entre las partfculas contiguas de la sal pueden
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reducirse, la atenuscidn consiguiente de la superficie sec—
cional transversal de los eslabones de solucidn saturada
entre las partIculas contfguas, disminuirfan toda la tenden-
cia al engaste de la superficie tefiida del nitrato amdnico
gque tiene lugar a temperaturas superiores a 32¢ C. lLa
inclusidn de un agente soluble que reduzeas la tensidn de
superficie en una solucidn saturada de nitrato aménico en
la superficie de los cristales de nitrato amdénico con super—
ficie tefiida, h@demostrado mediante experimentos ser eficaz
para reducir dichs tendencia al engaste a temperaturas mds
elevadas de 322 (¢, y tambien para perfeccionar las cuali-
dades de libre circulacidén de la sal tratada a todas las
temperaturas. '

Por congsiguiente segin la presente invencidén, el
nitrato aménico de tendencia reducida a apelotonarse o
a engastarse durante el almacenado,consiste en partfculas
de nitrato amdénico 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
aromdtica que es soluble en una proporcidén de,por lo menos ,
0.01% en una solucidén de nitrato amdnico acuoso saturado
a 202 C. y d£ lugar a la cristalizacidn de¢ nitrato aménico
IV en %010% prismas, listones, ldminas o escamas , en
lugar de los prismas alargados usuales {110} 0 agujas de
soluciones de nitrato aménico que contienen el colorante
en solucidn, asf como un compuesto soluble de superficie
activa en una solucidn saturade de nitrato aménico y que
tiene la propiesdad de reducir su tensidn d= superficie.

£l nitrato aménico, segin la presente invencidn, puede

producirse, por sjemplo, cfectuando la cristalizacidn directe
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del nitrato amdnico de la solucidn que contiens el colorante
y el compuesto de superficie activa o efectuando la granula-
cidn de soluciones acuosas de nitrato anénico que contienen
el colorante y el compuesto de superficie activa.

Otro método para la produccidén de nitrato aménico,
segdn la presente invencidn, comprende el afiadir de 0.001
a 1.0 partes de colorante y una cantided gque oscila entre
0.005 a 0.01 parte del compuesto de superficie activa median-
te una mezcla en seco de 100 partes de nitrato aménico
cristalizado y pulverizado.

Como ejemplos de colorantes edecuados de naturalezs
sulfonads aromgtica, pueden citarse el magenta dcido (Indice
ds Colores de Rowe n® 692) sal sddica o andénice de nuevo
Magenta tfisulfonada ( el nuevo liagenta es el colorante
a que se rofiere el tndice de Colores de Howe ne 678),
Amaranto (Indice de Colores de Rowe N2 184), sal sddica o
aménica de para-rosanilina trisulfonada (Indice de Colores
de Rowe 673), violeta rojo 5 RS (Indice de Colores de Rowe
N2 693) y sal sddica o aménica de deido gsulfdnico de
1:4-diaminoantragquinona-2. \

preferentemente el expresado compussto de superficie
activa es uno cspaz de reducir la tensidn de superficie a
2pe ¢, de une solucién de nitrato amdénico saturado de 85
dinas por cme. , & un valor que no exceda de 50 dinas por cm.

como ejemplos?gompuestos aproplados para la reducecidn
de la superficie activa que se emplean segun la presente
invencidn pueden citarse: el dster di-octflico de la sal
sédica del dcido sulfo-suceinico, sulfato laurilico sddico ¥y
la forma impura de $ste que consiste en seles sddlcas de sulfa-

tos dcidos de unse mezcla de alconoles obtenida reducisndo
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dcidos grasos de aceite de coco, las sales sddicas dél
oleato metflico sulfonado, la sal/sddica de £cido sulfénico
naftaleno isgopropilico, la sal gddica del deido oleilo-
para-anigidina orto sulfdnico y las sales sddicas de fosfato
di-hidrdgeno para-secundario octilo-fenilico y de fosfato
hidrégeno-metilico para-secundario octilo-fenilico,
Ia capacidad de reducecidén de la superficie de

tensidén de varios de los antedichos compuestos de superficie
activa para una solucidn del 60% de nitrato amdénico a 208
C. es cowmo sigue:

Dinas/em.
Ningun compuesto de superficie activa 85

0,1% de éster di-octilico de dcido
sulfosucednico 9641CO sevicicrrccnnne 30
0.1% de sulfeto laurflico sddico

conteniendo producto de dcidos grasos

de acelte de coco reducidl ceceecsees 28

Sal sddica de dcido sulfdénico naitale-
no 120propLlico eseeveceransoraansess 32

Orgo-~sulfonato~para-anisgidina sédico
01311100 € & 5 6 0P O P eB PSP OE LSS LEEs SIS e 29

12 raola sigulente demuestra el efecto dc la inclusidn
de orto-sulfonato para-anisidina sdédico oleflico en la
fijacidén del nitrato amdénico tratado con un colorante

especifico:
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£l ensayo para la fijacidn se cfectud exponiendo un
cartucho cargado de 50 gramos de nitrato aménico tratado en
papel poroso a atmésferas de 90% de humedad relative para difcrer
tes periodos. Los cartuchos se secaron & 202 C. después B
de exposicidn y la dureza se mide con un penetrémetro.

Los datos comparativos siguientes:

Contenldo de ureza

humeda.d
Nitrato aménico + Magenta dcido
2l 0.05% 0.08% 18
0. 28% 18

itrato aménico + Magenta gcido al 0.05'% 0.1% 7
.005% orto-sulfonato para-anisi- 0. 3% 1g

dins sddico oleflico O.% % 1
0.92% 18

obtenidos sometiendo muestras de¢ laboratorio de nitrato

emdnico tratado con 0,05% Magenta dcido y nitrato aménico
llegenta

tratado con/dcido al 0.05% y orto-sulfoneto para-anisidina

sddico 0l1éflico 0.005% a una temperatura de relative humedad

al 90% en diferentes periodos con gubsiguiente secado a

408 representa el perfeccionamiento obtenido dcbido & la

pregencia del agente humectante, aun cn dichas condiciones

que son mds rigurosas gque en las condiciones de la instala-

- emdnico
cidn. En dichas condiciones de laboratorio,el nitrato/forme
ungéolucién saturada & 402 C. en el agua absorbida y en
subsiguiente cristalizacidn seca tiene lugar completamente como
nitrato amdénico III mientras gue en condiciones de la instala~
¢ién,solamente una parte de la solucion saturade contenida
en un voludmen de nitrato aménico al refrigerar, cristaliza
por encima de 322 C, como nitrato aménico III y el resto
cristaliza por debajo de 322 C. como nitrate amdnico IV.

El nitrato amdénico modificado segun la presente

invencidn se ha descubierto que es especlalmente apropiado
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para emplearlo en composiciones e;‘cplysgaz3 8

Ie invencidn véd tambien ilustrada por los siguientes

ejemplos , en los gque las partes y los norcentajes vén
indicados en peso.
| BJEWPLO 1.

100 partesbe nitrato amdénico en grdnulog preparados
mediante un procediﬁiento de cristalizacidn pulverizada se
rocfan,segun v4 entrando el material en un secador giratorio
mientras estd todavia a una temperatura mds elevada de
1008 C. con 0.5 partes de una solucidén acuosa que contiene
10% de sal amdénica de Nuevo Magenta trisulfonado (el
nuevo Magenta es el colorante gque se indica en el Indice de
Colores de Rowe, con el ne 678) y 1% de la sal sddica del
deido ortosulfénico para-anisidina oleflico. La sal seca
que sale del secador a 402 C. no se endurece en modo percep-—
tible al refrigerarse al atravesar el punto de transicidn
de 32.32 C. a la temperaturs ambiente de unos 202 g. Las pro-
piedades de fluidez libre del nitrato amdénico envasado
tratado de acuerdo con este Ejemplo contimfan hasta que el
material llega a ponerse demasiado huUmedo para que pueda
ser utilizado. ILas propisdades de fluidez en um atmdsfera
ligeramente himeda después de almacenado en mase durante
varios dias son mejores que las gque presenta el nitrato
aménico tratsdo similarmente con el antedicho colorante solo,
puesto que este Ultimo tiende a endurecerse a las pocas horas
cuando se recoge en masa a 402 ¢, y se le deja enfriar, aun
cuando esgto no sucede cuande se recoge en bolsas o sacos de
50 K%s. que individualmente se refrigeran rdpidamente a la
tempéfatura ambiente,

Fn lugar de orto-sulfonato para-anisidina sdédico-
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oleflico se puede sustituir con &xito por cantidades similares
del Sster di-octflico de £eido sulfo-succInico sddico, la sal
sbdica del £oido sulfénico naftaleno isopropflico y un sulfato
laurflico sddico impuro obtenido de Hcidos grasos de aceite
de cocoj todo con resultados prdeticamente similares.
EJEMPLO 2.

£l procedimiento es el mismo que en el Ejemplo 1, con
la excepcidn de que la misma cantidad de tinte Amaranto
(Indice de¢ CGolores de Rowe n2184 ) se sustituye por la sal
eménica del Nuévo Magehta trisulfonado (el Amaranto estd
relativamente menos afectado por vestigios de anonio ).
E1l producto fratado con Amsranto y sal sddica de orto-
sulfonato para-anisidina sddico oleflico no tiene tan buenas
propiedadesde fluidez como 8l que se ha descrito en el
Ejemplo 1 que contiene el compuesto de superficie activa
y el colorénte ypero eg aproximasdamente el mismo que el
gque contiene 0,05% de Nuevo Magernta gulfornado solo y muy
guperior a.nitrato emdnico tratado con Amaranto solo, aun
cuando se emplée 0.2% del colowvante.

EJEMPLO 3.

Una solucidn de nitrato aménico acuoso de un conteni-
do de 96.8% de nitrato amdrico & 1408 ¢. se descarga en
una caldera de granulacidén que consiste en una cazoleta
cilfndrica abierta provista ae camisa de agua con un agitador
giratorio o paleta que llege justamente al fondo. Como la
solucidn se rofrigera a 1332 C. comienza la cﬁaé%aff%%%iéﬁ/éSt‘
vé daisminuyendo progresivamente el contenido de agua hasta
que hay presente una magma dura con un 1% de contenido de
numedad de cristales de nitrato aménico suspendido en la

lejia medre., En dicho punto 0,03% de lagenta dcldo
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(Indice de Colores N2 692) y 0.003% de sal sdédica de
gcido orto-sulfdnico para-anisidina oleflico ambos finamente
pulverizados ( estando calculados los pesos en el nitrato
aménico) se afiaden secos al contenido de la caldvie Ge granu-
lacidn. Como lag paletasg giran el colorante y sl agente de
gsuperficie activa se mezclan Intimamente con los cristales ya
geparados y disuelven la lejia madre presente la cual bafia
o cubre los cristales, Segdn vd progresando la reffigeracidn
les calorfes de la cristalizacidén mds las calorfagle la
trangicidn a 1250 ¢, y 842 (. sirven pare retirar el resto del
agua ¥y se agrega un producto seco que congiste en cristales
de nitrato amdénico revestidos con liagenta £cido y se obtiene
la sal sdaica de dcido orto-sulfénico para-—anisidina oleilieo.
que resiste el engaste al refrigerarse mientras estd
almecenado durante prolongados periodos de tiempo.
N O T A _

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
asf como la maners de realizarlo sn la prdctica, debe
hacerse constar que las disposiciones anteriormente indica-

das son susceptibles de modificaciones de detalle, en cuanto

'no altere su principio fundamental. Tembien se hace constar

que dicho invento corrsesponde a una patente presentada en
Inglaterra con fecihe 25 de geptiembre de 1951, n# 23428/50
acogiéndose, por lo tanto, a los beneficios gque conceden los
Convenios Internacionales en vigor y siendo lo que constituye
la esencia del referido invento y por lo gue se solicita
Patente de Invencidn,por 20 afios en kspafias "Procedimiento

para la obtencidn de nitrato amdénico aminorando la tendencia

de sus partfculas a formar grumos o engastes'; caracterizdndose

por lo siguiente:
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12.= Procedimiento para la obtencidn de nitrato anénico
aminorando la tencencia de sus narticulas a formar grumos O
engastes, especialmente nitrato amdénico que consiste en particules

nitrato amdnico d:z las cuales cada 100 partes c¢n peso llevan

[l
(&)

280.

[0

n sus superficies un revestimlento de 0.00D{a 1.0 partes as por
1o menos un colorantc de naturaleza sulfonada aromdtica que es
soluble en una proporcidn de por lo menos 0.0l% en una solucidn
de nitrato aménico acuoso saturada a 202 ¢. y produce la crista-
lizacidn de nitrato aménico IV en{OlOéprismas ,listones,ldninas

28"3.;;17 0 escamas en lugar de loé&%%ismas alargados usuales o agujas

; de soluciones ce nitrato amdnico acuoso que contienen el
colorante en solucidn,asf como de un compucsto do superiicie
activa soluble en una golucidn saturada de nitrato amdnico
y tenisndo la propi-dad de reauoir su tensidn de-superficie.

290. 29,= Procedimiento para la obtencidn de nitrato anéni-
co aminorando la tendencia de sus particulas a formar grumos
o engastes, segun lo especificado =2 lu reivindicacidn 18,
caracterizado porque el colorante es lMagenta Zeido (Indice de
Colores Rowe W& 692,

295, 38,= Procedimiento para la obtencidn de nitrato
aménico aminorando la tenduncia dc sus particulas a formar
grumos o engastes, caracterizado porque ¢l colorante es sal
sddica © aﬁénica de nuevo Magenta trisulfonado.

42,= Procedimicnto, seguin lo especificado en la

300. reivindicacidn 18, caracterizado porgue el rcferido colorante
es Amaranto (Indice de Colores de Rowe ne 134).

. 50,= Procecimicnto segin reivindicacién 18, caracteri-

. zado porque el expresado colorante es el sodio o sal amdénica de
para—roganilina trisulfonada (Indice dc Colores Rowe 676).

305. 692.= Procedimisnto seguin reivindicacidn 12, caracteri-
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320.

330.

335.

13

zdndose porque el colorante es ¢l Violeta Rojo 5 RS (Indice
de Colores Rowe 1i® 693),

782.= Procedimicnto segun rsivindicacidn 12, caracteri-
zado porque el expresado colorante es la sal sddica o amdnica
ds gecido sulfdnico de l:i:4-diamino antraquinona 2,

82.= Procedimiento,segin reivindicaciones anteriores,
caracterizado porque el referido compuesto d: superficie
activa es capaz de recducir la tensidn dc superficie a 202 C.
de una solucidn de un nitrato andnico satuvrado de 85 dinas por
em., & un vealor que no exceda de 50 dirms por cCH.

92.= Procedimisnto segun la rsivindicacidn 8e,
caracterizdndose porque los referidos compuestos de superficie
activa incluyen - el &gster di-octflico de la sal sdédica de
&oido sulfo-succinico, sulfato laurflico sddico, las sales
sddicas del oleato sulfonado msetflico, las sales gdédicas
d:1 fosfato dl-hidrdégeno para-secundario octilo-fenflico
y las sales sédicas del fozfato hidrégeno-metIlico para—
secundaric octilo-fenilico.

108.= Procedimiento,segun las reivindicaciones precc-
dentes, caracterizado porque se efectda la cristalizacidn
dir€cta del nitrato amdémico de soluciones que conticnen el
colorante y el compuesto de superficic activa,

119.= Procedmicnto,segdn reivindicaclones 12 a 108,
caracterizdndose vorque se efectia la granulacion dgbolucio-
nes agcuosas (e nitrato aménico gue contienen el colorante y
el compuesto dz =uperficie activa.

128.= . Procedimisnto, segin reivindicaciones 18 a 98,
caracterizado porque se afiaden 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 active mediante .una mezcla seca



340.

g 100 partes de nitrato aménico cristalizado y pulverizado.

130.= Procedimiénto para la obtencidn de nitrato
aménico aminorando la tendencia d= sus partIculas a formar
grumos o engastes; tal y como queda substancialmente descrito
en la pregente memoria, que consta ae catorce hojas escritas
e mdquina por una sola cara,

Maedrid, 24 de sgpptiembre de 1951.

TMMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED.
A ;
P.P.de J. BOMEZ ACFBOy MODE |

Y
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