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Memoria descriptiva

para solicitar PATENTE DE INVENCION por 20 afios

a nombre de INVENTA 4G FUR FORSCHUNG UND PATSHTVER.ZERTUNG

entidad / dexansionalided suiza

con domicilio en Stampfenbachtrasse 38, Zurich, Suiza

por: "UN PROCEDIMIENTO PARA LA PATLICACION DLis LONOALDO DE
NIPHOGENO Di ATMA CONCENTRACION O ALYO PORCENTAJE"
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El presente invento concierne a un procedimienQ

! 0 para la fabricacién de mondxido de nitrdgeno muy con-

centrado o de alto porcentaje.

H Le preparacion de mondxido de nitrégeno por oxi-
" dacidn de amonimco con eire o con oxigeno puro, en presencia
' de catalizadores de platino, es conocida desde hace mucho

" tiempo. Transcurre segin la siguiente ecuacidn:

4 NH, + 5 0, = 4 NO & 6 Hy0

- Tedricamente seria necesaria para esto una proporcién en

' volumen de amoniaco a oxigeno iguel & 1,0/1,25. Segin la

f opinidén generslizada de los téenicos en la materia es ne=

" cesaris, sin embargo, une proporeidn significetivemente

. mayor de oxigeno, indiferentemente de que se trabaje con

- ox{geno puro, con aire, o con ox{geno en presencia de vapor
; de agua oomo gas protectors en la bibliografia se propo-

" nen proporciones en volumen de NH3/O2 = 1,0/1,5 a 2,0,

: para obtener un porcentaje maximo de mondxido de nitro-

- geno. Al mismo tiempo resultan, en calidad de subproduc-

2 tos, proporciones relativamente grandes de Oxidos de ni-

§ trdgeno superiores, tales como NO, (6 N204), N203 y N205,

i los cuales -en parte en reacciones secundarias- formen con
éel agua separada dcido nitrico, asi como tembién oxide
énitroso y nitrdgeno. Le proporeidn relativamente alta de

? estos Oxidos de nitrdgeno junto con el mondxido de nitro-
Egeno no tenia ninguna imporitancia en tento que la fineli-
zdad principal de la oxidacidén de amonizco fuese la fabri-
Ecacién de écido nitrico. Sin embargo, en los Wltimos tiem-

' pos, tambidn el mdéndxido de nitrégeno propiemente dicho ha
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adquirido importancia técnioca, ye que sirvefomo material

- de partida para la preparacidn de la hidroxilamina, muy

~ importante en la industria de las poliamidas. En relacién
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con el deseo que he surgido zhora de desarrollar una oxi-
dacion de amoniaco con un contenido elevado de mondxido
de carbono en la mezcla obtenide de 6xidos de nitrdgeno
ha aparecido en los ltimos la D.A.S. 1.085.142. Esta pu~
blicacidn, pare la oxidacidn de 1 parte en volumen de
amoniaco, aconsejas 1,28 a 1,40 partes en volumen de oxi-
geno junto con vapor de agua como gas protector, en pre-
sencia de catalizadores de platino metalico. Segun esta
publicacién, con una proporcidén en volumen de NH3/02 =
1,0/1,33 se obtienen rendimientos de 82% de monoxido de
nitrégeno junto con 15% de dcido nitrico.

Ahore bien, el presente invento tiene como ob-
jeto el hecho sorprendente de que con un exceso de oxige-
no todavia mas pequefio, incluso con una proporeidn o car-
ga de oxigeno que se encuentra por debajo del valor ted-
rico, es decir con una proporcidn en volumen de NIB/O2 =
1,0/1,18 a 1,25 se logra un mayor rendimiento de mondxi-
do de nitrdgeno y un menor rendimiento centidad resultan-
te de doido nitrico. Se logran estos resultados, si se
mantiene dendro de limites muy determinedos la duracidn
del contacto de los gases de partida con el catalizador,
es decir la velocidad de paso de estos gases. lLag indicaw
das mejoras se obtienen en este caso sin ninguna otra des-
ventaja diferente; asi, se observa un rendimiento de com=-
bustidn easi cuantitativo y une duracidn del catalizador
varieble con relacion a los procedimientos usuales.

El presente invento concierme por 1o tanto a un
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procedimiento para la fabricacidén de mondxido de nitrége—-%

ino de elto porcentaje, que estd carmcterizedo porgque se so-
imete a una mezcla de 1 parte en volumen de amoniaco con

H
H
£

!1,10 a 1,27 partes en volumen de oxigeno, en presencia de

. vapor de agua, con una velocidad de paso de 0,06=-0,3 m/se
" gundo (reducido a 0°C y 760 Porr.), & oxidacidn en presen~
. cia de un catalizador de metal nobk, y se separen los sub-
productos.
i Los ssbproductos consisten especialmente en aci-
do nitrico.
: La proporcidn en volumen preferida de NH3/02 es
. de 1,0/1,17 a 1,263 se logran resultados especislmente
buenos con una proporeidén en volumen de 1,0/1,2 a 1,26.
iLa velocidad de paso de estos gases es convenientemente
de 0,08 a 0,20 m/segundos el valor Optimo se encuentra a
" aproximademente 0,12 m/segundo.
La temperatura de reaccidn en el catelizador es,
- eomo usualmente, de 800 a 9502C. En celidad de cataliza-
dores de metal noble se consideran especialmente para esta
reaccidn los catelizadores de rodio y platino conocidos,
cuya centidad y magnitud de la superficie se corresponden
con las experiencias obtenidas o efectuadas en la oxida-
cidn de amoniaco. La trensformacion de 12 mezcla gaseosa
obtenida se verifica segin métodos conocidos por lavado
con el vapor de agua que se ha separado por condensacion,
: ¥ eventualmente por lavado ulterior.
i ' Se obtienen de este meners, referido a la can-
tidad de amoniaco empleado, rendimientos de aproximada-
mente 80 & 92%. En compracidn con los procedimientos usua-

! les se obltiene de acuerdo con el invento, con una menor

i
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en concentiracliones apreciablemente superiores. La propor-
cion de éeido nitrico es menor que en los procedimientosi
anteriormente conocidos; es de sproximademente 108, re-
ferido 2l amoniaco que ha reaceionado.

Los siguientes ejemplos ilustran el invento,
pero sin limitarlo.

Ejemplo 1.~ 340 partes en volumen de amoniaco
425, partes en volumen de oxigeno (proporeidén en volumen
1/1,25) y 1685 partes en volumen de vapor de ague son
calentados en un precalentador hasta aproximademente 1602C
y subsiguientemente son conducidos & un reactor, en el que
tiene lugar, aproximademente a 9002C, la oxidacidén en pre-
sencia de redes de platino y rodio (90% de platino y 10%
de rodio). Lia velocidad de paso de los gases es de apro-
ximademente 0,12 m/segundo (referido a 02C y 760 Torr).
La mezcla gaseosa caeliente es enfriada répidamente a cone-
tinuacion en un refrigerador. Con ello se separa por con-
densacion una parte del vapor de agua y se absorbe la
parte predominante de los 6xidos de nitrdgeno superiores,
es decir el didxido de nitrégeno, resultando écido nitri-
co en una concentracidn 0,82N. Despuds de esto, le mez-
cla gaseose obienide consta de 96,9% del mondxido de ni-
trogeno deseado; el resto estd compuesto por nitrdgeno y
0xido nitroso en una proporeidn en volumen de aproxima-
damente 3,0/1,0.

Los rendimientos, referidos al amoniaco que se
he empleado, son de 85,2% de mondxido de nitrdgeno y 10,9%
de dcido nitrico.

Ejemplo 2.- 180 partes en volumen de amoniaco,
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220 partes en volumen de oxigeno (proporeidén en volumen

i 1/1,22) y 890 partes en volumen de vapor de agua son
" oxidados bajo las mismas condiciones que en el Ejemplo 1.
* La velocidad de paso de los gases es de aproximadamente
0,064 m/segundos (referido a 02C y 760 Torr.). la mezcle
gaseosa caliente es transformada o tratada tal como se
indice en el Ejemplo 1. El dcido nitrico resultente es
0,66N. Ia mezcle gaseosa resultante condta de 94,84 del
mondxido de nitrégeno deseado; el resto estd compueato
por nitrdgeno y 6xido nitroso en la proporcién en volu~-
" men de 2,25/1,0.
Los rendimientos, referidos al amoniaco gue se
ha empleado, son de 82,0% de monoxido de nitrégeno y 8,5%
de acido nitrico.
Esta solicitud que corresponde a la presenta-—
da en Suiza, el 29 de Diciembre de 1.966, bajo el ntm.
18758/66, se acoge a los beneficios del Articulo 51 del

vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial
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Los puntos de invencién propia y nueva que
se presentan para que sean objeto de esta solicitud de
Fatente de Invencién en Espafia, por VEIN-E afios, son

los siguientes:

1.= Un procedimiento para la fabricacién de
mondxido de nitrdgeno de alte concentracién o alto por—
centaje, caracterizado porque se somete a una mezela de
5 1 parte en volumen de amoniaco con 1,10 a 1,27 partes
en volumen de oxigeno, en presencia de vapor de sgua ¥y
con une velocidad de paso de 0,06 a 0,30 m/gegundo (re-
dueido & 09C y 760 mm Torr.), a oxidacidén en presencia
de un catalizador defietsl noble, y se separan 1os sube
10 productos.
2.~ Procedimiento segun le relvindicacidn 1,
caracterizado por que se utiliza una mezcla de 1 parte
en volumen de amonieco con 1,17 a 1,26 partes en volumen
de oxigeno.
15 3.- Procedimiento segin las reivindicaciones
1y 2, caracterizado porque se procede con una velocidad

de paso de 0,08 a 0,20 m/segundo.
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4.- Procedimiento segin las reivindicaciones
: 1 a 3, caracterizedo porque se utiliza un catalizador de -
é rodio y platino. '
5 : 5.~ Un procedimiento para la fabricacién de
: monéxido de nitwdgeno de alta concentracién o alto por-
centaje.
Tal y como se ha descrito en la lemoria que anw-
tecede, y para los fines que se han especificado
10 ' Esta Memoria consta de ocho hojas escritas a

mdquina por una sola cara,

Madrid, 2g0ic, it

P.A.
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