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MIRRIA DESCRIPTIVA
para solicitar

TATB NTE DE Il IVE HC1 ON
en
ES PANA

por VEINTE afios

a nombre de NITROGLYCERIN ABTIEBOLAGET, entidad sueea,

establecida en Gyttopp; Suecia; pori

* UN METODO PARA LA FABRICACION DE
COMPUESTOS ORGANICOS SITROGENADC6

El presente invento se refiere a un método
para llevar a cabo procesod de nitracién en la produccion
de compuestos organicos nitrogenados. Como ejemplo de ta-

les reacciones, puede mencionarse la produccidén de nitro-
glicerina, y el invento se describe en lo que sigue apli-

cado a la produccion de nitroglicerina, aunque no queda en

modo alguno limitado por esta descripcion
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De acuerdo con los nétodos conocidos pégi'
producir nitrogliqerina usados hasta ahora, los comggnenﬁsp
de la reaccidn, glicerina y@éeido;&e nitracidn, son reunidos
en wn apersto niti%dor equipadobcon-agitaaor, cuya;apafétb
sirve simulténeaaénte coro instglacidn de nezcla, de reae~
cidn, de enfrisniento y, eventualmente, de calentamiento.

En este aparato, dependiendo &é su cuzpacidad, se tratan de
100 a 500 Xegs. con répida apitacidn durante unos 15 ninutos
a una temperatura de reaceidn de 20 - 252 C. Desde el apa-
rato nitrador, la mezclq‘ﬁe reaceidn se dejaﬁ}uego fiuir
continuamente dentro de un separador, gue eventualmente esté
provisto de enyriador, Desde allf, el producto nitrado par
deido es retirado y hecho pasar a través de un sistema de
lavédo; gque o estd compuesto de una serie de recipientes
equipados con agitadores, demtro de los cuales se introdu- -
gen el producto nitrado ¥y 1f{guido de lavado, o coniiene tam~
bidn une serie de unidades lavadoras con inyector, colwumna
de lgvado y separador conectados a ellas, haciéndose el mi-
mero Ge unidades lavadoras lo bastante grande de modo gue el
producto terminsdo obtenga el grado de pureza deseado.

Fste método tiene ciertos inconvenientes im-
portantes. La vigorosa agitacidn durante el tratauiento re-
lativanente large en el aparato de aitracidn da como resul-
- =tzdo & renudo la formacidn de suspensiones del producto
nitrado, desde las cuales solo puede separarse con dificule-.
tad, perjudicindose con elle la recuseracidn de la nitrogli--
cerina. Aderds, a pesar de la vigorosa agitacidn, puede su-

ceder que la mezcla de los componentes de reaccidn, debido &
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la gran cantidad de la carga,

por esta razén, se formen productos de reaccidn inestablee
que estan expuestos a descomposicidén, poniéndose en peligro
la seguridad del proceso. Ademas, la presencia de una sus-
tancia explosiva en cantidad tan grande en el aparato nitra-
dor durante un tiempo tan prolongado, supone riesgos consi-
derables.

Los citados inconvenientes se evitan por el
presente invento y, ademas, se obtienen ventajas considera-
bles .

El invento se basa en la sorprendente obser-
vacion de que la produccién de nitroglicerina y reacciones
de nitracién similares — aunque sean reacciones de esterifi-
cacion - y también la formacién de otros compuestos nitroge-
nados, puede realizarse instantaneamente y con buen rendi-
miento en un inyector. Esto es tanto mas notable cuanto
que reacciones similares no tienen lugar usualmente con fa-
cilidad y requieren cierto tiempo antes de que lleguen a un
estado de equilibrio. Una condicidon importante de acuerdo
con el invento es que los componentes de la reaccién se en-
treguen al inyector con temperatura adecuadamente regulada
para obtener condiciones Optimas de reaccion.

De acuerdo con la observacion arriba mencio-
nada, el método segthi el invento se caracteriza porque los
componentes de reaccién son ~tragados con un contenido tér-
mico adecuado para la reaccion de nitracién en cuestion y
son reunidos en un inyector, dentro del cual se introduce

a presion acido de nitracién aspirando por succion el otro
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componente de la reaccioéon desde un recig?ente de reserva
dentro del inyector, en tales condiciones que la mezcla de
los componentes de la reaccién y la reacciéon tengan lugar
instantdneamente y virtualmente de modo completo inmediata-
mente en el Inyector, y asi, dentro de un volumen muy limi-
tado, después de lo cual la mezcla de reaccidn se transfie-
re a un separador donde los productos nitrogenados produci-
dos son separados del acido remanente. Con preferencia,
una parte del acido restante, si se requiere, después de
enfriar o calentar, es devuelto y circulado en el proceso
e introducido en el inyector con acido de nitracién nuevacien
te afadido.

En la practica, el método se lleva a cabo
preferentemente de tal modo que la reaccidén tenga lugar en
un inyector, que esta montado directamente sobre un separa-
dor, dentro del cual la mezcla de reacciéon fluye directa-
mente desde el inyector y donde los productos nitrogenados
formados se separan del acido remanente, después de lo cual
una parte de este acido, eventualmente después de regular
su temperatura, se introduce de nuevo en el proceso, mien-
tras que los productos nitrogenados separados se someten a
lavado en un sistema lavador, que comprende unidades lava-
doras consistente cada una en un inyectar y un separador

acoplados entre si.
De acuerdo con este método, el procedimiento

de fabricacidon avanza continuamente, con rapidez y comple-
tamente sin practicamente perturbacién alguna. La mezcla

de los componentes de reaccidén en el iInyector tiene lagar
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instantaneamente y por completo, 3espu.es de lo cual las
reacciones son instantaneas# La separacion de les produe-
tos de reaccidn tiene lugar analogamente de modo instanta-
neo y sin adicién de agentes separadores que aumentan la
velocidad de separacion, hecho sorprendente que hace posi-
ble una reduccién en el tamafio de aparato requerido para
la separacion. El lavado se realiza también en una forma
sencilla y efica%.

A los resultados ventajosos del método del
invento contribuye tambidén en gran medida la circunstancia
de que cada etapa o fase del proceso (contrariamente a lo
que ocurre en los métodos de nitracidén usados hasta ahora,
como antes se ha indicado) se lleva a cabo en una parte
especial del aparato, que estd construida solamente con re-
lacion a su funcién en la fase en cuestion, y de este modo
se obtiene una construccion del aparato mas eficaz en todos
sus detalles.

Al resumir las ventajas obtenidas con el mé-
todo de acuerdo con el invento en comparacién con los méto-
dos de nitracion hasta ahora empleados, debe prestarse es-
pecial atencidon a lo siguiente:

1) EI aparato es esencialmente mas simple
y menos complicado y al mismo tiempo requiere menos espa-
cio, con lo cual los gastos de instalacidén, asi como los
del aparato, se reducen considerablemente)

2) A aparato no contiene partes moviles;

3) A causa de la pequefia cantidad de carga

en el inyector y la duracién muy corta de la reaccibén, se
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se elimina casi por completo el peligro de formaeién de una
enulsidn, antes menoionado,raéi’como la Tormacidn da,?réipc-
tos intermedios inéstablés,:odn lo cual se obtiene\unézméxi-
me recuperacidn de nitroglicerina;

4) Pebido a la eficaz mezcla en el inyector
¥y a la peguefis cantidad de 1a carga, un mnoderadc gumento de
la temperatura por encima de lo que hasta shora se‘ha con-
giderado admisible, da cémo“resultado un elemento de peligro
apreciablemente MenOr‘que en el caso de emplear los grandes
reactores usados hasta ahora en los cuales la mezcla de los
componentes es a menudo insatisfactoria;

5) Debido a la pequefia cantidad de la carga
en el inyector y a la ripids realizacidn de la separacidn
de la mezcla de reaccidn, la cantidad de materia explosiva
& la vista al cabo de cierto tiempo en la fdbrica es rela-
tivamente pequefla, y por ello se eliminan en gran medida
los peligros de explosidng ‘

6) Bl aparato puede ser controlado fdcil-
mente por medio de instrumeﬁtos adecuados y regularse a dis-
tancia, lo cual reduee los peligros de dafio personal a un
ninimo. , _ )

Puede decirse as{ que al usar el mftodo de
scuerdo con el invento, el margen de seguridad en diversos
aspectos es considerablemente mayor gue en los nétodos de
nitracidn anteriormente conocidos. |

El nftodo del invento segin se lleva a cabo
en la prictica se describe con més detalle en lo.que sigue
en relzcidn con la produccién de nitroglicerina con referen-
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cia al dibujo anejo en el cual a modo de ejemplo la figura

1 muestra esquematicamente una instalacion para realizar
el método, mientras que la figura 2 es una seccién axil a
través del inyector de reaccion de la instalacion.

Al Inyector de reaccidon 1 se le suministra
glicerina a través del conducto 2. Acido de nitracién, con-
sistente, por ejemplo, en 40 — 65% de HNO™ y 60 - 35% de
HgSO”™, se suministra a través del conducto 3 a un inyector
mezclador 4 donde se mezcla con hasta 5 partes de acido re-
situal (&cido remanente) que se hace circular y se rein-
troduce en el proceso, dependiendo del contenido en HNO™ de
dicho &cido. Un el caso de cargar glicerina (o glicol) vy
acido de nitracion en la relaciéon de 1:3 - 6, la composicion
del a&cido reciamente serd generalmente como sigue: 8 - 25%
de HNO”N, 55 - 80% de HgSO™N, 5 - 25% de HgOy 1 - 9% de pro-
ductos organicos. El acido remanente es suministrado a tra-
vés del conducto 5 por medio de la bomba 6. A fin de ob-
tener la deseada temperatura de reaccion la mezcla de &cido
de nitracion recien afadido y &acido remanente znintroducido
se enfria en el enfriador 7 B una temperatura de entre +5* C
(al contenido maximo de acido remanente) y -20° C. (aa el ca-
so de un bajo contenido de acido remanente). Dicha mezcla
de acidos asi enfriada es enviada luego por medio de la bom-
ba 8 o forzada al Inyector de reaccidon 1, aspirando asi por
succioén la glicerina de su conducto de alimentacidén dentro
del inyector. Para regular la aportacién de glicerina, di-
cho conducto esta provisto también de una valvula (no re-

presentada) .

R
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El inyector de reaccidon 1 esta construido

como*se ha ilustrado en la figura 2, consiste en u&a 1

ra circular 20 de forma de venturi, en un extremo de la

cual penetra una tobera coénica o tobera inyectora 21 para
suministrar el acido de nitracién a presiéon. Entre el la-
do exterior de la tobera 21 y la pared de la camara 20 en
forma de venturl hay un espacio anular 20" en la extremi-
dad posterior del cual desemboca el conducto de alimenta-
cion de la glicerina. Debido a la succion y al movimiento
de remolino o turbulencia que tieneh lugar en la céamara 20
en forma de venturi, los componentes de reaccidn son intima-
mente mezclados entre si y la reaccién tiene lugar practica-
mente de modo instantaneo y sustancialmente por completo
dentro de la propia camara del venturi. “elante de la aber-
tura de descarga de la camara venturi 20 hay una chapa per-
forada 22 y delante de esta chapa perforada el inyector se
prolonga con una parte de descarga cilindrica 23.

La mezcla de reaccidén asi obtenida pasa lue-
go a través del conducto 9 al separador 10 que esta equipa-
do con un serpentin refrigerador 11. En el separador se
forman dos capas, la inferior de las cuales consiste en aci-
do remanente y la superior en nitroglicerina, que se descar-
ga del separador a través de un rebosadero 12 y pasa a la
instalacion de lavado, ”n el separador, el &acido remanente
es adecuadamente enfriado a una temperatura entre 0y 10* C.
después de lo cual es retirada a través de la parte inferior
del separador y devuelto en parte al proceso a través del

conducto 5 en la forma antes iIndicada.
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ElI lavado de la nitroglicerina
da, con el cual se la liberta de acido disuelto en ellay
es arrastrado desde el separador, se realiza en una insta-
laci6on de lavado consistente en tres unidades lavadoras acé
piadas entre si en serie, cada una de las cuales esta com-
puesta de un Inyector 13, dentro del cual es suministrado
liquido de lavado a través del conducto 14, y un separador
15, del cual el liquido de lavado residual sale por el con
ducto 16. EIl lavado puede realizarse con agua, o también
con agua que contenga una sustancia débilmente alcalina,
tal como amoniaco, sosa o bicarbonato sédico. Para aumen-
tar el efecto de lavado puede ser adecuado ademas permitir
que sea aspirado aire dentro del inyector. EIl producto aca
bado de lavar es retirado del ultimo separador de lavado a
través del conducto 17. HR el ejemplo representado, el la-
vado se realiza en tres unidades, pero puede usarse un nu-
mero mayor o maior de unidades de lavado, si es necesario*
con relacién al grado deseado de pureza del producto.

Aun cuando el procedimiento se ha descrito
en lo que antecede principalmente en relacidén con la pro-
duccién de nitroglicerina, el invento, como antes se ha di-
cho, no queda restringido a ella. Ejemplos de otros mate-
riales que pueden producirse en forma similar son entre
otros el diImtrodietilengllicol, dInitrodieviiendiglicol, mo
nonitrobenceno, mononitrotolueno, nitrato de etilo y simi-
lares.

Ademas debe mencionarse que el procedimiento

puede aplicarse también para la nitracion en varias fases,
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en cuyo caso el proeedimiento puede reallzarse en dog
inyectores y separadores: aoopladoa en serie. k‘ -
La presente sollcitud, que corresnonde a 1a
Presentada en Suecia con fecha 6 de Noviembre de ‘1. 951,
bajo el nfmero 9.330/51, se acoge a lgs beneiiclos del
artfeuilo 51 del vigente Eatatuto-Ley sobre Propiedad_Indus¥
trial. o | ;

- NOT A -

Los puntos de invencidn propia vy nueva gue
8¢ presenian para que sean objeto de la presente solicltua
de Fautente de I:venclen en Espafle, por VEINTE afios, son
los sigulentes:

18- ﬁh método para la fabricacidn de com-
puestos orgénicoé'niffogenados, »or ejemplo, nitroglicerins,
por nitracidn con dcido nitrante, caracterizado porque los.
componentes de le reaccidn se suministran con un contenido
térmico adecuado para la reaccidn de nitracidn en cuestidn
Y se rewunen en un inyector; dentro del cual el dcido de ni-~
tracidn es introducido a presidn aspirando por succidn el
otro componente de la reaceién desde un recipiente de re-~
serva dentro del inyeetor, en condtciones tales que lag mez-

- 10 -
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ola de los componentes de reaccion y la reaccién tengan lu-
gar instantaneamente y en esencia de modo completo e .

diato en el inyector y asi dentro de un volumen muy limita-
do, después de lo cual la mezcla de reaccion es transferida
a un separador donde los productos nitrados producidos son

separados del acido remanente.

2%.- EI método segun se reivindica en el
punto H, en el cual el &cido remanente, si es preciso des-
pués de enfriamiento o calentamiento, se introduce de nuevo
en el proceso.

38.— ElI método segun se reivindica en los
puntos 18 y 23, en el cual la reacciéon se lleva a cabo en
un inyector que estd montado directamente sobre un separa-
dor dentro del cual fluye la mezcla de reaccién directamen-
te desde el inyector y donde los productos nitrados forma-
dos son separados del &cido remanente después de 1o cual
una parte de este acido, si se precisa después de reguiar
su temperatura, es introducida de nuevo en el proceso,
mientras que los productos nitrados separados son sometidos
a lavado en un sistema lavador consistente en unidades de
lavado compuestas de un inyector y un separador acopladas
entre si.

48.- Un método para la fabricacion de com-
puestos organicos nitrogenados.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que
antecede, representado en los dibujos que se acompafian ¥
para los fines que se han -especificado

-11 ~



La mterior Memoria consta de once hojas y

la presente escritas a maquina por una sola de sus cara’.

_ -5NOV. 1952
Madrid,
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