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Solicitanteg : IMFPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMILTED,

entidad inglesa, residente en Imperial
Chemlcal House, Millbank, Londres,
Inglaterra.

Este invento se relaciona con un método para
reducir la tendencia del nitrato emdnico a endurecerse
y aglutinarse y para proporcionar nitrato eménico dotado
de una tendencia altamente reducida al endurecimiento y
a la aglutinecion durante el almacenaje. Se relaciona
también este invento con mezclas sdlidaes de nitrato amdnico
que presenten una tendencie muy reducide & le aglutinacidn
y al endurecimiento,

Bl nitrato amdnico es un compuesto intensamente

higroscdpico, y su tendencia a endurecerse y aglutinarse
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durante el almacenaje, -~que se cree ser debida a 13%

aparicién de puentes o enlaces cristalinos, en une
solucidén saturada que se forma entre partfculas adyacentes
de nitrato amonico por absorcidn de humedad, y que crista-
liza al ocurrir cambios en las condiciones atmosféricas,-
es un grave inconveniente en el manejo de este cuerpo
tanto a granel como en sacos 0 en su uso en explosivos,

Es sabido que cuando el nitrato amdénico se dota
de una delgada cape superficial de algunos tintes aromi-
ticos, por ejemplo por cristalizacidén en una solucidén
acuosa que contenga esos tintes disueltos, el nitrato
aménico resultante, por lo menos en la forms cristalins
IV, presenta una tendencia muy reducida & la eglutinacién
j al endurecimiento, y que el nitrato amdnico tratedo,
por ejemplo, con la sal aménica o cdlcica del anhidrido
tri-sulfonado de para-para-para-triamino-tritolil-—carbinol
(o sea, la sal amdnica o cdlcica de Nuevo Magenta tri-
sulfonado) se he empleado com éxito para impedir la
aglutinacidn y el endurecimiento del nitrato aménico
usedo para le preparacidn de composiclones explosivas.
Este tinte, como sa nombre indica, es de un color magenta.
Aunque solo se precisa una proporeién muy?eqneﬁa de este
tinte y de los demde tintee aromdticos sulfonados cuyo
empleo se ha propuesto, el nitrato aménico resultante

tiene un color intenso. Ademds, cuando el nitrato aménico

e g e

as{ tratado ha de almacenarse a temperaturas superiores

a 32,3¢C, por encima de la cual este cuerpo se encuentra
en la forme cristaline III, el tratamiento es cas#ﬁericaz,
aungue se obtiene una mejora cuando junto con el tinte

8eé usga un compuesto de superficie activa, soluble en

una solucidn saturade de nitrato amdénico y que tenga la
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propiedad de reducir la tensidn superficial de la m.ema
Ademds, entre otras en la Patente Britdnice
n® T743.602, se ha reivindicado el proporcionar un nitreto

eménico de tendencia reducide a la aglutinecidn y al

i
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endurecimiento en el almacenaje, constituido por particulas

sueltas de nitrato aménico que en su superficie tengan

un deposito formado por una sal, soluble en una solucidn
acuosa saturada de nitrato aménico a 202C., de por 1o menos
un compuesto definible como un producto'de condensacién
de 1 mol de formaldehido y 2 mols de un écido naftaleno-
monosulfdnico no-gubstituido, siendo la proporcidn de
este sel de 0,01% en adelante, con respecto al peso de
las particulas de nitrato amdnico seco.

Se ha comprobado que dotando & las superficies
de las part{cules de nitrato aménico de un depdsito que
contenga uns sal, soluble en una solucidn acuosa saturada
de nitrato amonico @& 202C,, de por 1o menos un compuesto
definible como un producto de condensacidn de 1 mol de
formaldehido y 2 mols de un acido monometilnaftalenomono-
sulfénico, es posible obtener un nitrato amonico de
agpecto blanco normal y que tiene una tendencia reducidas
a aglomerarse Yy & endurecerse a temperaturas de hasta 4590..
mas acusada que hasta ahora, y que es también posible A
obtener este tipo de nitrato que ademis es de baja densi-
dad volumétrica.

De acuerdo con este invento, el nitrato amdnico

_de tendencia reducide a la aglutinacién, y al endureci-

miento durante el slmacenaje, y de aspecto blanco pricti-
camente normal, esté constituido por particulas sueltas

de nitrato amdnico que, en sus superficies tiemen un
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depbsito formado por uma sal, soluble en una solucidn
acuosa saturada de nitrato aménico a 208C. de por lo
menos un compuesto definible como un prbducto de condensa-
cidn de 1 mol de formaldehido y 2 mols de &cido monometil-
naftalenomonosulfonico, siendo de 0,025% en adelante |

y con preferencia de 0,04% con respecto al peso de las
particulas msecas de nitrato amdnico, la proporcidn de
dicha sal.

Si se desea, ess nitrato amdnico tiene una
densidad volumétrica tan reducide como de 0,45 a 0,55
gramos por cent{metro cubico.

De acuerdo con este invento, el método para 1la
produccidn de nitrato aménico de reducida tendencia & la
glutinecidn y al endurecimiento en almacenaje y de
aspecto blanco précticamente normal, comprende el llevar
a cabo la criwtalizacion de uns solucion acuosa de nitrato
amdénico que contenga, calculado con respecto al peso en
seco de las partfculas de nitrato amdnico, de 0,025% en
adelante, y con preferencia por 1o menos 0,04% de una sal,
soluble en una solucidn acuosae saturada de nitrato
amonico a 2@20., de por lo menos un compuestos definible
como un producto de condensacidn de 1 mol de formaldehido
¥y 2 mols de un dcido monometilnaftalenomonosulfdnico.

Pare obiener un nitrato emonico de la indole
antes citada, con una densidad volumétrice de 0,45 a 0,55
g/cm3, la mencionada solucidn acuosa de nitrato aménico
preferentemente conteniendo no més de 73% de nitrato
aménico y de 0,1 a 0,4%, con preferencia 0,2%, de una sal
oomo se ha indicado, se deja cristalizar preferentemente

por enfriamiento a la temperatura ambiente mientras se
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somete & suave agltacidn, se separa con preferencia

la mayor cantidad posible de 1{quido madre de los oris-
tales resultantes, y los as{ obtenidos se secan, pre-
ferentemente a una baja temperatura, por ejemplo en el
aire a 40-502C,

Esa solucidn puede dejarse cristalizar por
enfriamiento lento sin agitacién, o por enfriamiento
répido sin agitacidn, o por enfriamiento répido con
agitacidén suave, 0 por enfriamiento rdpido y sacudimiento.

Es necesario retirar de los cristales formados
tanto 1{gquido madre como sea posible y secarlos a tempe~
ratura relativamente baja, para reducir la re-solucidn de
algunos de los cristales en el l{quido madre restante.

Si los cristales humedos se secan a temperatura demasiado
elevada, aumente la densided volumétrioca.

81 le mencionada solucidn acuosa de nitrato
eménico tiene una concentracion de este cuerpo superior
a1 75%, la forma de cristalizacidn del mismo serd distinta
de la obtenida a la concentracion del 73%, ¥y la densidad
volumétrica del nitrato aménico es probable gque sea supe-
rior & 0,6 g/om3.

Como variante, de acuerdo con este invento, el
método para la obtencidn dénitrato aménico de tendencia
reducida a la aglutinacién‘y al endurecimiento en
almacenaje y de aspecto blanco prédcticamente normal,
comprende el pulverizar une solucidn acuosa de une sal,
soluble en uma solucidén saturada de nitrato amdnico a
208C,, de por lo menos un compuesto definible como un
producto de condensacidn de 1?01 de formaldehido y 2 mols

de un doido monometilnaftalenomonosulfénico, sobre las

L A A
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superficies de partfculas de nitrato aménico previamente
formadas, para depositar sobre éstas uns proporeidn de
dicha sal no inferior a 0,025% con respecto al peso

en seco de las particulas de nitrato amdénico.

Los dcidos monometilnaftelenomonosulfdnicos
adecuados para condensacidn con formaidehido, pueden
obtenerse sulfonando monometilnaftalenos con dcido::
sulfirico por ejemplo a cualquier temperatura entre 409°C,
y 1659C, E1 monometilnaftalemo, puede ser el f-metil—
naftaleno o el 2-metilnaftaleno, o wms mezcla de ambos,

E1l producto de 1a sulfonecidn con deido sulférico a une
temperatura comprendida entre esos 1l{mites preferidos,
estd constituido por umo o més de distintos isomeros
del dcido monometilnaftalenomonosulfdnico, segin el
monometilnaftaleno empleado y la temperatura a que se
haya realizado la monosulfonacidn.

Entre los isomeros que se indiéan como de forma-
cidn posible en itales condiciones, figuran: los dcidos
1-metilnaftaleno-3-sulfiénico; i1-metilnaftaleno=-4-sulfénico
1-metilnaftaleno-5-gulfdénico; t1-metilnaftaleno=6-sulfdénico;
1-metilnaftaleno~T-gulfénico;. del 1-metilnaftaleno; y
2-metilnaftaleno~6-sulfdénico; 2-metilnaftaleno=T-sulfdnico
¥y 2-metilnaftaleno—8-sulfonico, del 2-metilnaftalenos

las proporciones de los isomeros, dependen, entre otros

factores, de la temperatura de sulfonacidn.

Para la condensecidén con formaldehido es innece—
sario aislar cualquier isdmero especial del dcido metil-
naftalenomonosulfdnico, dado que los productos brutos
de la reaccidon de monosulfonacidn, obtenidos monosulfonando

cualquiera de los metilnaftalenocs, o una mezcla de éstos,

f
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con dcido sulfurico a cualquier temperatura entre 402C
¥ 1658C proporcionardn un producto satisfactorio. Es
preferible emplear los productos de sulfonacidn dbrutos

o directos, ya que de este modo se evitan los gastos

de aislamiento de los i#dmeros quimicos separados. Los
productos brutos de le condensacion con formaldehido

de los productos monosulfonadosrdo los metilnaftalenos
con dcido sulfirico, gque son mas fdcilmente solubles en
soluciones acuosas de nitrato amdnico, yﬁne resultan
mis eficaces, son los obtenidos cuando la temperaturs

de sulfonacidn no es inferior a 1158C. Cuando la tempe-
ture de sulfonacidn se acerca a 1659C., se observe

algo de carbonizacién, pero a temperatura de hasta 135¢C,
se obtienen productos de buen color. As{ pues, las tempé-
ratura de sulfonacidén con dcido sulfirico es con prefe—
rencia, de 1152C. a 1352C,

"En 12 monosulfonacidn con deido sulfirico es

corriente emplear un exceso de éste con respecto a la

cantided tedrica. Los productos de disulfomacidn no se
presentan en modo alguno, ya que para la disulfonacion
se precisa &cido sulfirico fumante., El catalizador dcido
necesario para la reaccidn de condensacidén con el formal-
dehido, puede proporcionarse por la acidez del producto
de reaccion sulfonado, bruto.

La mezcla de reaccidn de la condensacién con

formaldehido, ventajosamente, se mezcla bien a una

. temperatura apreciablemente inferior a la en que se

realizae finalmente la reaccidn, que puede gser, convenien-
temente, de 852C a 95¢C. Durante el curso de la reaccidn,

aumenta apreciablemente la viscosidad de la solucidn,
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Cuando la reaccidn es completa, el demcenso en la concen-
tracién de formaldehido lo indica, la mezcla de reaccidn
se deja enfriar algo y se neutraliza con la base a
emplear para transformar el producto de reaccidn en su

sal, por ejemplo una solucidn de hidrdxido sddico,

R e w

hidréxido potdsico o amonface. Le solucidén bruta puede
evaporarse luego a sequedad, y el solido frdgil resul-
tante puede usarse como tal o re-disolverse, como se
precise.

Aunque el nitreto amonico en las formes cris-
talinas III y IV cristaliza normalmente, de la solucidn
saturade, en prismas o agujas{(110), la presencia de
pequefias concentraciones de las sales citadas en la
solucidn de cristalizacién, da por resultado le formacidn
de "bvarritas", placas o escamas de cristales capilares
muy'finos. Eétos cristales modificados tienen baja
resistencia mecdnica y por ello se supone que la resis—
tencie de los puentes o enlaces de material re-cristalizadoé
que ge forman entre particulas de nitrato aménico, en :
Presencie de dichas sales, disminuye. _ -

El efecto de dichas sales es completamente dis— f
tinto del de los agentes de espolvoreado convencionales, i
tenga o no propiedades hidrdfilas o hidrdfuges, no solo {
Porque las sales empleadas de acuerdo con este invento
modifican le tendencie cristalina del nitrato eménico,
gino también porque son'eficaoea en cantidades muy
inferiores, tanto sn las condiciones de almacenaje normal ;
como cuandoc se hallan expuestas a atmésferas anormalmente
himedas, y su efecto es mucho mas duradero. El trate-

nmiento es eficaz a temperaturas de hasta 452C. por 1o menos.
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Este invento puede aplicarse a le préctica
disolviendo le mencionada sal en la solucidn acuosa o en
la fusidn acuosa de Que el nitrato aménico se obtiene
en forms sélide, por ejemplo por graneddo con agitacidp
mecdnice, o por cristalizacidon mediante pulverizaciénro
atomizacién. En el procedimiento de graneado, la concen-
tracidn del nitrato aménmico y l2 temperatura de la
mencionads solucidn acuosa son suficientemente elevadas
pare permitir que los calores de cristalizacidn y tran-
sicidn evaporen el agua durante el graneado con agitacidn
mecénica.

Otro método de aplicacién de la mencionada sal
es disolverle en sgua y rociar le solucidn resultante
sobre la superficie de las particulas dénitrato aménico
Previamente formades, y provocar la evaporecion del
ague y, con preferencia, el ulterior enfriamiento a una
temperatura inferior a 32,38C. mientras se mantienen
en movimiento las partfcules de nitrato amdnico,

En la mayor{a de los procedimientos de obtencidn
de nitrato amdénico, al principio aparecen corrientemente
en abundaneia las particulas de este cuerpo en la solueiodn
o fusidn del mismo, & une temperatura superior a 32, 39C.
¥y, basta ahora, era corrientemente deseable que las particus
las de nitrato aménico se agitaren sin interrupcidn
durante su secado y enfriamiento, hasta que la temperatura

descendfa por debajo de 32,32C. No es necesario hacer

~ esto para las particulas de nitrato aménico que lleven

el depdsito de una sal de un compuesto definible como

" antes se indicd, aungue se prefiere aun agitar continua-

mente las particulas de nitrato amdnico as{ tratadas a



5e

10.

15.

20,

25.

30.

una temperatura inferior a 32,3%C, ya que el efecto
anti-aglomerscién, por encima de esta temperaturs es
inferior al de por debajo de ella.

Las tablas siguientes recogen los datos compa-
fativos obtenidos a las temperaturas de 392C, y 158C.
respectivamente, en ensayos de aglomeraeiéﬁ, expreéados
en valores de dureza para nitrato amonico sin tratar,

¥y tratado con una sal de un compuesto definido como

PSS

antes se dijo; para nitrato amdnico tratado con una sal
de un compuesto definible como un producto de condensa-
cidén de 1 mol de formaldehido y 2 mol de un decido
naftalenomonosulfénico no-substituido, y tratado con §
Magenta Acido y oleilparsanisidina-ortosulfonato sédico. ;
Los ensayos de aglomeracidn se realiza como

sigues

b

La muestra dada de nitrato amdnico tratado
o sin tratar, se envasa en un cartucho cilindrico de ?
papel poroso de 63,5 x 28,58 mm. Se realiza esto intro-
duciendo cantidades iguales de nitrato amdnico en dos

R

etapas y comprimiéndolo en el cartucho en cada una de
ellas, con una carge de 9,08 kg. durante 30 segundos.

El cartucho se pesa y luego se coloca sobre una soluciodn
acuosa que tenga la presidn de vepor deseada para dar

le lumedad relativa necesaria, y se deja que el cartucho
capte humedad. Al alcanzar un sumento deseado en el peso,
el cartucho himedo se pesa y seca sobre écido sulfirico,
Yy luego se pesa de nuevo. Se retira la envoltura de
papel y el cartucho se parte por la mitad, transversal-—
mente, y cada una de las mitades se coloca longitudinal- :
mente sobre unae superficie plana. Sobre cade medio cartucho

se apoya una verilla metdlice de 7,9 mm. de didmetro a
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la que se afiaden pesos cada 15 segundos. Se tomae nota

de la carga necesaria para romper cads medio cartucho,

¥y la carga media de rotura para el cartucho se representa

con respecto al porcentaje de humedad perdido por el

cartucho durante el secado,

En la tabla siguiente se indican los valores

interpolados de dureza para captacidn y pérdide de
0,2%, 0,3%, 0,54 y 1,0% de humedad a 392C,

Nitrato amdnico tratado
como luego se describe en
el ejemplo 1, con 0,05%

de una sal de sodio de un
compuesto definido como
antes ge indico preparado
como se detalla en dicho
ejemplo 1,

Nitrato amdnico + 0,05% de
ung sal de sodio de un com~
puesto definible como yn
produoto de condensacion de
1 mol de formaldehido y 2
mols de un acido A —nafta-
lenomonosulfdnico no-susti-
tuido.

Nitrato amonico ¢+ 0,045%
de Megenta Acida + O,005%
de oleil-para-anisidina-
ortosulfonato sddicoe.

Nitrato amdnico sin tratar

Captacidn srdida de humeded
0,2% 0, 3% 0,5% 1,06
51be T 1by 8 1lbd 14 1b.
9 1be| 12 1b. 15 1bv. »20 1b.

14 1b. | 18 1b.{>201b. [>20 1b.

>20 1b. |>20 1b.]>20 1 [>20 1b.

Los valores de dureza interpolados para captecidn

y pérdida de 0,2%, 0,4%, 0,6% y 0,8%, se indicen en la

tabla siguiente.
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0,4%

0,6%

_Jcaptacién y pérdida de humedad
0,26

0,86 |

Fitratoamdnico tratado
como luego se describe
en el ejemplo 1, con
0,05% de una sal de so-
dio de un compuesto defini-
do como antes se indicéd,
Preparado como se detalls
en dicho ejemplo 1.

Nitrato emdnico + 0,05%
de una sal de sodio de

un compuesto definible

como un producto de conden-
sacidn de 1 mol de formal-

dehido y 2 mols de un acido
A =naftalenomonosulfdnico
no-gubstituido.

Nitrato aménico + 0,045%

de Magenta Acida + O,005%
de oleil—para-anieidina-

ortosulfonato sddico

Nitrato emdnico sin tratar

2 1b.

3 1b.

1 1b.

10 1b.

4 1be.

5 1lbe

1 1lb.

16 1b.

5 1b.

T 1v.

1,5 1b.

>20 1b.

8 1b.

16 1lb.

2 lb.

>20 1b .

Los ejemplos siguientes aclaran de qué modo
Puede producirse nitrato amdnico de acuerdo con este invento.

EJEMPLO 1.

Se prepara un nitrato amonico practicamente

blanco, con une tendencia reducida a aglomerarse durante

el almacenaje a temperaturas comprendidas entre 108C. y

459C. empleando un agente modificador del hibito criste-

1iho, preparado como sigue:

200 partes de l=metilnaftaleno comertial, con

un contenido aproximado de 70% de l-metilnaftaleno, y
de 30% de 2-metilnaftaleno, se calientan a 1002C. con

agitacidn, y se introducen lentamente 200 partes de

dcido sulfirico de 1,84 de densidad, para que la tempe~

ratura de reaccion se mantenga entre 1002C, y 1202C. Ta
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mezcla se agita a 120-1252C, durante 6 horas y luego
se enfria a 602C, despues de lo cual se afiaden 60 partes
de agua. Después de enfriar a 508C. la mezcla diluida
de sulfonacién , se aflade lentamente una solucién acuosa ‘
de formaldehido (37% peso/volumen; 57 partes) y la ‘
mezcla de reaccidn se deja enfriar, con agitacidn, durante
2 horas, y luego se eleva & 98=1002C, en 30 minmutos y
se mantiene a esta temperatura, con agitaeién, durante
otras 3 horas. Al enfriarse, la solucion viscosa se neu-
traliza con hidrdxido sddico y el producto se evapora a
sequedad. ' )

Unsa solucidn del agente modificador del hibito
cristalino as{ obtenida (0,06 partes) en 0,3 parte de
agua, ge aflade gota & gota, a 100 partes de nitrato aménico
obtenido por el procedimiento de cristalizacidn por rociado;
las particulas de nitrato emdénico se sgitan de modo tal
que se humedezcan uniformemente con une solucidén del
mencionado producto. La humedad se elimins por evaporacién, 7
mientras la mezcla se agita todavia, | ;

El nitrato amdénico resultante puede conservarse

TSI P

en cajas de carton con tapas de ajuste suave, a tempera-

turas atmosféricas de 152C. a 202C. durante periodos de

P

3 meses por lo menos, con solamente una aglomeracidn
ligera.

Cuando el nitrato aménico tratado de acuerdo
con este invento se introduce en un saco y éste se almacena ;
durante 3 dies a la temperatura de 158C a 2090 y en un
armario caldeado de 3880 a 402C durante un periodo de 2

meses por lo menos, el nitrato amdnico permanece libre
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de la dur{simas aglomeracidn Que normalmente se presenta
en el nitrato amdnico sin tratar, sometido a estas condi-
c;onsa. Aunque se encuentran algunos terrones, éstos
pueden aplestarse fécilmante.
5e EJEMPLO 2, ' 7
' Empleando el agente modificador del hdbito
ceristalino preparado en el ejemplo 1, del modo a conti=-
nuacion descrito, puede prepararse un nitrato amdnico
practicamente blanco y con';bendencia reducide a la agluti-
10, nacidn y el endurecimiento, a temperaturas conprendidas
entre 102C, y 458C., como comprueban los ensayos de agluti-
nacidn adecuados.
En un incorporador o vasija de graneado, se :
dispone una polucidn acuosa de nitrato aménico que contenge %
15, el 9T% de este cuerpo, y se deja cristalizar con agita-
cién continua. Cuando le cristalizacion ha avanzado hasta
Proporcionar una magma de cristales humedecidos con
solucion de nitrato amdnico, se afinde gota a gote una
solucidn acuosa al 20% del mencionado agente modificador
20. del hédbito cristalino, sin interrumpir la agitacidn, en
cantidad tal que el producto trétado £inal contenga 0,1%
de su peso del agent;, concentrado sobre las superficles
de las part{culas de nitrato eamdnico resultantes. El
calor desprendido durante la éristelizacion y transicién
25, del nitrato amdnico, favorece la evaporacidn del agua
presente. |
EJEMPLO 3.
En un incorporador o vasija de graneado, se

dispone una solucidn acuosa de nitrato amdnico que contenga

30. el 97% de este cuerpo, ¥y se deja cristalizar con agitacion

[P
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continua, Cuando la cristalizacidn haawvanzado hasta pro-
porcionar una magma de cristales humedecidos con solucidn
de nitrato amdénico, se afiade en forms de pulverizacidn
fina, que se distribuye uniformemente sobre la sal
agitada y que se disuelve lentamente en el 1lfquido madre
restante, el agente modificador del habito cristalino
preparado dé acuerdo con el ejemplo 1, en proporcion
igusl al 0,14 del peso del nitrato amdnico. El calor
desprendido por la cristalizacidn y transicidn del nitrato

amonico, favorece la eliminacidn del agua por evaporacidn.

E1l producto seco tiene una tendencia reducida a aglutinarse

y a endurecerse, 8i se compara con el nitrato aménico
no-tratado, cuando se almacena a temperaturas comprendidas
entre 102C. y 458C.

EJEMELO 4. "

Un nitrato amdnico prdcticamente blanco, de ten-
dencie reducide a la aglutinacidén y al endurecimiento
almacenado a temperaturas comprendidas entre 108C. y 459C,
se prepara como se describe en el ejemplo 1, con la |
excepcidén de que el agente modificador del habito cris-
talino se obtiene empleando 22 partes de paraformaldehido
en lugar de una solucidn acuosa de formaldehido, como
se describe en la preparagién de dicho agente para el
ejemplo 1, y una cantidad correspondientemente mayor
de agua para diluir la mezcle de sulfonacidn.

El nitrato aménico resultante puede almacenarse
en cajas de cartdn con tapas de ajuste suelto, a tempera-
turas atmosféricas de 158C. a 452C. durante un periodo de
3 meses por lo menos, eon una ligera aglomeracidn sola-

mente,

oAty e



Cuando el nitrato eménico tratado de acuerdo
con este invento se ensaca y el saco se almacena en un
armario caliente, a 38-402C. durante verios dias, el
nitrato aménico permanece libre de le aglutinecidn durs

5, que normalmente experimenta el nitrato embénico sin tratar.
Cualquier terrdén que se forme durante estéalmacenaje, se
desmenuza fecilmente.

EJEMFPLO 5.

Un nitrato gménico prdcticamente blanco, de ten-

10. dencie reducida a la aglutinacidén y al endurecimiento,
almacenado a temperaturas comprendidas entre 102C y 458C.
como indican los ensayos de aglomerecidn antes citados
se prepars como se describe en el ejemplo 1, excepto que
el agente modificador del hébito cristalino que se emplea,

15, se prepara manteniendo a 1602C - 1652C. durante 6 horas,
la temperature de sulfonacidén del t-metilnaftaleno comercial.
BJEMPLO 6.

Un nitrato amdénico prdcticemente blanco, de
tendencia reducide a la aglutinacidn y al endurecimiento

20, almacenado & temperaturas comprendidas entre 102C y 459C,
como indican los ensayos de aglomeraciodn, antes citados,
se prepara como se describe en el ejemplo 2, excepto gue el
agente modificador del hébito cristalino que se emplea,
es el preparado eomo se describe en el ejemplo 5,

25, EJEMPLO 7. _

Un nitrato aménico prédcticamente blanco, de
tendencia reducide a la aglutimacidén y al endurecimiento,
almacenado a temperaturas comprendidas entre 102C y 45¢C
como indican los ensayos de aglomeracidn antes citadoa,

30. se prepara como se describe en el ejemplo 1, excepto que
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el agente modificador del hdbito cristalino que se emplea,
se obtiene del modo sigulente:

25 partes de 1-metilmmftaleno comercial, que
contengan aproximadamente 704 de 1-metilnaftaleno y 30%
de 2-metilnaftaleno, y 26 partes de &cido sulfarico
concentrado (densidad 1,84), se mezclan entre s{ a la
temperatura ambiente y se agitan a 40-452C durante 7
horas, después de las cuales se afiaden 26 partes de dcido
sulfurico de la densidad indicada y se contimia agitando
durante otras 7 horas, de 402C a 459C, lLa mezcla de sulfo-
pacion se diluye a continuacidn con 40 partes de agua y se
enfria a 359C despues de lo cual se afiaden 2,2 partes de
raraformaldehido. La mezcla rapidamente agitade se mantiene
durante 3 horas entre 358C y 458C,.; la temperatura interma
se eleva entonces lentamente a 95-10090 durante 1 hore y
se mantiene a esta temperatura durante otras 3 horas,
conservandose la enérgica agitacidén durante toda la conden=
sacidén con formaldehido, La mezcla de reaccidn se deja |
reposar durante 12 horas a la temperatura ambiente, se separa;
lae capa inferior de d0ido sulférico acuoso y el condensado
residual se disuelve en 250 partes de agua. La solucidn
caliente del condensado se trata con carbomato bdrico
suficiente (unas 14 partes) para elimimar el dcido sulfdrico
residual, y el sulfato bdrico precipitado se separa por
fittracidn a través de una capa de diatomita o agente
filtrante andlogo. El filtrado se neutraliza & un pH 7
con hidréxido sédioo, ¥y la solucidn se evapora a asequedad,
EJEMPLO 8

Un nitrato amdénico prédcticamente blanco, de

tendencia reducida a la aglutinacidn y al endurecimiento,
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almacenado a tempersturas comprendidas entre 10¢C, y
452G, como indican los ensayos de aglomeracidén, antes
cifados, se prepars como se describe en el ejemplo 1,
excepto gue el agente usado se obtiene partiendo del
1-metilnaftaleno puro, en lugar del 1-metilnaftaleno
comercial.
EJEMFLO 9

Un nitrato amdnico précticamente blanco, de ten-
dencia reducide a la aglutinscidn y al endurecimiento,
almacenado a temperaturas comprendidas entre 102C y 452C
como indican los ensayos de aglomeracidn antes citados,
8¢ prepara como se describe en el ejemplo 2, excepto
que el agente usado se obtiene como se describe en el
ejemplo 8,
EJEMFLO 10.

Un nitrato amdnico prdcticamente blanco, de
tendencia reducide a la aglutinacidén y al endurecimiento,
almecenado a tempesraturas comprendidas entre 102C y 452C

ocomo indican los ensayos de aglomeracidn antes éitados,

se prepara como se describe en el ejemplo 1, excepto que

el agente usado se obtiene como sigues

Se calientan a 402C 20 partes de 2-metilnafitaleno
Yy en poco mis de 10 mimutos se agregan 20 partes de dcido
sulfirico concentrado (densided 1,84). La mezcla de reacciém ;
se agita durante 8 horas a una temperatura interna de
4020, La suspensidén lechosa as{ formadas, se trata con 10
partes de agua y se agita durante 30 minutos, después de
lo cual se afinden 2,3 partes de paraformaldehido, y se
contimia durante 3 horas mds la agitacidn a 402C. A conti-

nuecidn se eleva la temperatura a 95-1008C. durante algo
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més de 30 mimutos, y se agregan otras 10 partes de egua

a la mezcls entonces viscosa, que se mantiene de 958C, a
10020, durante otras 3 horas con agitacién continua; La
mezcla de condensacidn se deja enfriar y se disuelve en
250 partes de agua; la solucidn se filtra a través de una
capa de diatomita, para eliminar las materias insolubles.
El filtrado caliente se trate con unas 12 partes de
carbonato de bario, para retirar el exceso de écido
sulfirico, y el precipitado de sulfato birico se mepara
por filtracidn e través de distomita o un agente filtrante
andlogo. E1l filtrado se neutraliza con hidréxido sddico,
¥y se evapora a sequedad,

EJEMPLO 11,

Un nitrato amdnico précticamente blanco, de
tendencia reducida & la aglutinacidén y al endurecimiento,
almacenado a temperaturas comprendidas entre 102C., y
452C, durante varias semanas, en cajas de cartén con tapas
de‘ajuste suelto, se prepara como se describe en el
ejemplo 1, excepto que el agente modificador del hédbito
cristalino se obtiene del modo sigulente:

Se calientan 100 partes de 2-metilmaftaleno a 902¢ ;
¥y se agitan mecénicamente., Se afiaden lentamente 100 partes :
de éoido sulfirico concentrado (densidad 1,84) a la
temperatura ambiente. La temperatura de la mezcla me eleva
& 10020, durante la adicién del dcido, y se mantiene a
952C durante 6 horas. Al enfriarse a la temperatura
ambiente, la mezcla de sulfonacidn se solidifice, y el
producto se disuelve en 60 partes de agua, con calefaccién,
La solucidn se enfria a 652C despues de lo cusl se afiaden

11 partes de formaldehido, con agitacién enérgica. La
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ratura descienda. Cuando la {temperaturs descliende por

debajo de unos 459C se separa un depdsito cristalino,
pero este precipitado no obstaculize la egitecion, La
temperatura se eleva luego lentamente a 95-1002C. durante
30 minutos y esta temperatura se conserva otras 3 horas,
agitdndose la mezcla continuamente durante toda la
condensacion. La solucidn viscosa se diluye con 500 partes
de sgua, y la solucidn caliente se trata con 60 partes

de carbomato barico para eliminar el exceso de dcido
sulfirico, separdndose el sulfato de bario por filtracién.
a través de diatomita. El filtrado se neutraliza con
hidréxido sédico y se evapora a sequedad.

EJEMPLO 12,

Un nitrato amdénico practicamente Blanco, de
tendencie reducida a la aglutinacién y el endurecimiento,
almacenado en cajas de carton con tepas de ajuste suelto
a temperaturas comprendidas entre 102C y 452C se prepara
como se describe en el ejemplo 2, excepto que el agente
modificado usado se obitiene oomo se explicea en el sjemplo
1.

EJEMPLO 13.

Un nitrato emdénico practicamente blanco, de
tendencia reducide a la aglutinacidn y al endurecimiento,
almacenado a temperaturas comprendides entre 108C y 459¢
como indican los eneayos de aglomeracion antes citados,
Be prepara CoOmo se describe en el ejemplo 1, excepto gque
el agente usado se obtiene como me explica en el ejemplo 11
Y que el 2-metilnaftaleno se sulfona a 160-1652C durante

6 horas.

pee i e e
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EJEMPLO 14.

Una solucidén acuosa de nitrato amdénico que
contenga el 85% en peso de este cuerpo, se deja enfrier
desde 802C, a unos 558C. en un cristalizador tubular
rotativo, y la sal oristalina se separa del l{quido madre;
100 partes de los cristales humedos de nitrato aménico
as{ obtenidos, depositados en un aparato adecuado, se
tratan, mientras se agitan, con 0,06 parte de una solucidn
de un agente modificador del habito eristalino, preparado
como se describe en el ejemplo 1, en 0,3 parte de agua,
de tal modo que sobre las superficies de los cristales
se distribuya uniformemente una solucidén del agente
citado., A continuacidn se elimina la humedad por evapora-
cidén, mientras se agitan los cristales tratados de nitrato
amndénico.

El nitrato amdnico resultante, tiene una tendencias
reducida a la aglutinacion y al endurecimiento cuando se
almacena a temperaturas comprendidas entre 102C., y 45%2C.
como indican los ensayos de aglomeracidn antes citados.
BJEMPLO 15.

Un nitrato aménico practicaemente blanco, de
tendencla reducida a la aglutinacion y al endurecimiento,
almacensdc a temperaturas comprendidas entre 102C y
4530 como indican los ensayos de aglomeracidn antes citados, .
Be prepars-como se describe en el ejemplo 1, excepto que
el agente modificador del habito cristalino empleado se
obtiene como sigue:

La sal de bario del dcido 2-metilnaftaleno—8-
sulfénico, se prepara sulfonando 2-metilnaftaleno con
doido sulfirico & 409C. y neutralizando la mezcle de
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reaccidén con carbonato bdrico, como se desdribe en las
publicaciones. El acido libre #e obtiene de la sal re=-
eristalizada, por precipitacidn cuidadosa del bario con
dcido sulfurico, de modo bien conocido. Una mezecls cons—
tituide por 10 partes del acido 2-metilnaftalenc-8-
sulfonico libre asi obtenido, 4 partes de agus, 0,8 parte
de paraformaldehido y 1,6 partes de &cido sulfirico con-
centrado, se agita durante 2 horas a la temperatura
ordinaria y luego de 80 a 902C durante otras 3 horas. Le
solucidn viscosa caliente se diluye con 10 partes de
agua fria, se neutraliza con solucion de hidréxido sddico
¥ el producto se aisgla por evaporacion a sequedad.
EJEMPLO 16.

Se enfria & unos 159C. con agitacidén susve,
une solucidn al 73 de nitrato amdnico que contenga 0, 2%
con respecto al peso de este cuerpo, del agenite modificador
del hébito oristalino preparado como se describe en el
ejemplo 1. Loe cristales modificados as{ formados se
separan, por centrifugacidn, de su l{quido madre., %1
producto himedo as{ olenido, se tamiza luego a través de
un temiz normal n? 8 escala britdnica y se sece en aire
caliente, 40 a 508C, El producto as{ obtenido es de un
movimiento muy suelto y tiene una tendencia muy reducide
a aglomerarse cuando se almacena a tempersturas comprendides
entre 10 y 45%C. &1 producto es tembién de baja densided
volumétrica, a saber, entre 0,45 y 0,55 g/on> bajo una
carga de 1,40 kg/cn?.

El nitrato amdénico resultante puede almacenarse,
ensacado, a temperaturas de 15 a 2082C, durante un periodo

de 3 meses por lo menos, sin aglomerarse y, & 40°C. con
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miy pocs églomeracién, durante 3 meses. En los enseyos
de aglomeracidén a 398C. como antes se describe, la cargs
media de roture es de 2,725 kg pare una captacidn o.absor-
cidén de humedad del 2%.
EJEMPLO 17, |

Se deja enfriar hagta unos 17ﬁ0 gin movimientos,
una solucidén preparada con 584 g. de nitrato amdmico y
216 g. de agua que contenga 1,2 g. de un agente preparado
como se describe en el ejemplo 5, Los cristales de nitrato
amdénico eltamente modificados se separan de su liquido
madre en une centrifugadors y spe pesan, himedos, a través
de un tamiz normal briténico n® 8 secdndoge luego a 40¢C,
El producto tiene una densidad volumétrice de 0,5 g/cm3
aproximedamente y se mueve libremente, siendo muy re—
sigtente & la aglutinecidn cuando se elmacens en sacos
de percel, a temperaturas de 102C a 452C,
BEJEMPLO 18.

Durante un periodo de unos 30 minutos y sometida
a agitacién lenta, se enfria a unos 208C una solucidn
preperada con 584 g. de nitrato amdnico y 216 g. de
agua que contenga 1,2 g. de un agente preparado como se
describe en el ejemplo 11. El nitrato amdnico cristalino
se separe del liquido madre en una centrifugadora, y se
pasa himedo, a través de un tamiz normal briténico ne 8,
secdndose luego & 402C. El producto tiene una densidad
volumétrice de 0,53 g/om> aproximademente, se maeve

libremente y es muy resistente & la aglutinacidn cuando

se almacena en sacos de percel, a temperaturas comprendidas

entre 1ODQ. Y 45¢cC,

£ AR <o e L S
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EJEMPLO 19.
Se humedecen completamente 100 partes de dia-

tomita con una solucidn acuose de 20 partes del modifice- :

dor de habito cristalino prepa?ado como se desoribe en
el ejemplo 1, y la mezcla se seca para formar un polvo
facilmente dispersable, del cual se afinden 3 partes a
100 partes de nitrato amdénico cristalizedo por pulveri-
zacidn, en un mezclador mecénico u otro aparato gdecuado,
¥ la mezocla se aglita hasta que la diatomita que contiene
el agente absorbido esté uniformemente distribuida por
la sal. ,

Sobre el nitra:gﬁigggado con diatomita
solamente, el de este ejemplo tiene le wentaja de que
resiste la aglutinacidn y el endurecimiento cuando se
almacena a temperaturas comprendidas entre 10¢C y
459C para una varieded mayor de captaciones y pérdidas
de humedad.

_ Hay que tener presente que aunque el nitrafo
aménico provisto por ejemplo de un revegtimiento de
Magenta Acide, tiene propiedades reducidas de aglutinse—
cién a temperaturas superiores & 32,39C, ademds de
sus propiedades reducidas de aglutinacidn a temperaturas
inferiores a 32,3%C,, si el revestimiento tiene, por
ejemplo, oleil-para-anisidina-ortosulfonato sédico,
por lo menos suficiente durante las pocas horas necesa-—
rias pare la fabricacidn, cuando este cuerpo se recoge
en sacos, para que la temperatura del nitrato amdénico

en ellos desocienda por debajo de 32,32C,, el grado de

o R~ g

aglutinacidn del nitrato aménico de este invento, observa-

do durante el prolongedo almacenazje entre 102C y 452C,
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es considerablemente inferior al del nitrato amdénico
no sometido a tratamiento.
N O T A

Descrita suficientemente la naturaleza del
invento, as{ como la manera de realizarlo en la prdctica,
debe hacerse constar que las disposiclones anteriormente
indicadas son susceptibles de modificaciones de detalle
en cuanto no alteren su prineipio fundamental, Tembién
ge hace constar que el invento corregponde a una patente
presentada en Inglaterra.con fecha 9 de septiembre
de 1955, n% 25,831 acogiendoge por lo tanto, a los
beneficios que conceden los Convenios Internacionales
en vigor, siendo 1o que congtituye la esencia del
referido invento y por lo que se solicite Patente de
Invencidén por 20 afios en Espafia: "Procedimiento de
obtencidén de nitrato emdénico de tendencia reducida
é}a aglutinacidn y al endurecimiento durante el almece-
namiento y de aspecto blanco practicamente normal®;
caracterizandose por lo siguiente:

12 .~ Procedimiento de obtencidn de nitrato
amdnico de tendencia reducida & la sglutinacidn y al
endurecimiento durante el almacenamiento y de aspecto
blanco practicamente normsl, caracterizado porque el
producto estd constituf{do por perticulas sueltas de
nitrato emonico dotadas, en sus superficies, de un
depdsito que contiene una sal, soluble en una solucidn
acuosa saturada de nitrato amdnico a 202C. de por lo menos
un compuesto definible como un producto de condensacion
de 1 mol de formaldehido y 2 mols de un &cido

monometilnafitalenamonosulfinico, siendo la cantidad de



dicha sal desde 0,025% en adelente con respecto al pesc
en seco de las part{culas de nitrato amdnico.

22 .- Procedimiento, segin lo especificado en la j
reivindicacién 14, caractefizado porque la cantidad de

5e dicha sal es de 0,04% por lo menos.

32,~ Procedimiento, segin lo especificado en
la reivindicacidon 18 o 28, caracterizado porque el
producto tiene una densidad volumétrica de 0,45 a 0,55
g/cm3,

10, 4%,~ Procedimiento, segin lo especificado en
| cualquiera de las reivindicacioneg anteriores, caracteri-
zado porque el compuesto se obtiene haciendo reaccionar
con formeldehido el producto bruto de la reaccion
de sulfonaciodn, conseguido haciendo reaccionar
15, 1-metilnaftaleno con dcido sulfirico a una temperatura
entre 402C, y 1658C, _ ‘

52 ,~ Procedimiento, segin lo especificado en
cualquiers de las reivindicaciones 12 a 38, céracteri-
zado porgue el compuesto citedo se consigue haciendo

20. reaccionar con fofmaldehido el producto bruto de
monosulfonacion obtenido haciendo reacciomar 2-metil-
naftaleno con acido sulfurico a una temperatura entre
402 y 1659C,

69 ,- Procedimiento, segin lo especificado en

25. la reivindicacidn 42 o 52, caracterizado porque dicha
temperatura estd comprendida entre 1152C y 1352C.

7% o~ Procedimiento, segin lo especificado en
cualquiera de las reivindicaciones 4% a 68, caracteri-
zado porque el compuesto citado se obtiene haciendo

30. reaccionar con formaldehido el producto bruto dela
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reaccidn de monosulfonascidn, a una temperatura comprendide
entre 852C; y 95%C,

82 ,~ Procedimiento, de obtencidén de nitrato
eménico de tendencia reducida a la aglutinacidn y al
endurecimiento durante el almacensmiento y de aspecto
blanco précticamente normal , caracterizado por comprender
el realizar la cristalizacidn de una solucidn acuosa
de nitrato amdnico que contenga, calculado con respecto
al peso en seco de las particulae de este cuerpo, de
0,025% en adelante de una sal soluble en uma solucion
acuosa saturada del mismo a 202C, de por 1o menos un
compuesto definible como un producto de condensacidn
de 1 mol de formaldehido y 2 mols de un scido
monometilnaftalenomonosulfdnico.

99 .~ Procedimiento, segin lo especificado en
la reivindicacidn 88, caracterizado por realizarse la
eristalizacidén de una solucidn acuosa de nitrato amdnico
que contiene, por lo menos, 0,04% de la sal citada. .

102 ,~ Procedimiento, segun lo especificado en
la reivindicacidn 8¢ o 98#, caracterizado porque la
solucion acuosa de nitrato aménico no contiene mis de
734 de este cuerpo y 0,1 & 0,4% de una sal como se ha
indicado.

112,- Procedimiento, segin lo especificado
en la reivindicacidén 108, caracterizado porque la
solucidn acuosa de nitrato aménloo tiene 0,2% de dicha
sal,

12§ .~ Procedimiento, megin lo especificado en
la reivindicacién 108 o 112 ceracterizado porgue la

solucidn acuosa de nitrato amonico se cristaliza por



enfriamiento a la temperatura ambiente, sometida a agite-
cidén suave, se separa de los cristales resultantes todo
el 1{quido medre posible, y los cristales asi obtenidos
ge secan a baja temperatura,
5 132 ,~ Procedimiento de obtencidén de nitrato
aménico de tendencia reducide a la aglutinacién y el
endurecimiento durante el almscenamiento y de aspecto
blanco precticamente normal, caracterizado por comprender
el pulverizaer uns solucidn acuosa de una sal, soluble
10. en una solucidn acuosa de nitrato amdnico a 202C., de por
lo menos un compuesto identificable como un prbducto
de condensacidn de ﬁmol de formaldehido y 2 mols de un
acido monometilnaftalenomonosulfénieo, sobre las
superficies de particulas de nitrato amdnico previe-
154 nente formadas, para depositar en ellas una ¢antidad
de dicha sal no inferior al 0,025% con respecto al peso
en seco de las particulas de nitrato aménico.
149 .~ Procedimiento, segun lo especificado en
cualquiera de las reivindicaciones 88 a.138, caracteriza-
20, do porque el compuesto se prepars por reaccidn con
formaldehido del- producto bruto de la reaccidn de sulfo-
nacidn obtenido reaccionando 1-metilmaftaleno con dcido
sulfurico & una temperatura comprendidae entre 402 y 1658C. -
152 .~ Procedimiento, segin 1o especificado en
25, cualquiera d%las reivindicaciones 82 a 138, caracterizado
porque el compuesto se prepara por reaccidn con formal-
dehido del producto bruto de la reaccidén de sulfonacidn
obtenido reaccionando 2-metilnaftaleno con dcido sulfiri-
co a una temperatura comprendida entre 402 y 165¢C,
30, 162 .~ Procedimiento, segin lo especifiéado en
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la reivindicacidén 148 o 158, caracterizado porque la
mencionada temperatura estd comprendida entre 115 y
1358C.

| 17%,~ Procedimiento, segun lo especificado en
cualquiera de laas reivindicaciones 142 a 168, caracteri-
zado porque el compuesto se obtiene por reaccidn del
formaldehido con el producto Bruto de la reaccidn de
sulfonacidn, entre 852 y 959C,

182 .~ Procedimiento de obtencidén de nitrato
aménico de tendencia reducida a la aglutineeidén y al
endurecimiento durante el almacenamiento y de aspecto
blanco précticamente normal; tal y como queds substancisl-
mente descrito en la presente memoria que consta de

veintinueve hojas escritas a mdquina por una sola cara.
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