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"PROCEDIMIENTO PARA LA ELABORACION DE UNA SOLUCION
DE ACIDO NITRICO Y CLORURO DE NITROSILO"

Solbcitante: OSTERREICHISCHE STICKSTOFFWERKE AKTIENGESELLSCHAFT,
entidad austriecsa, residente en St. Peter 224, Linz,
Austria.

En la reaccidn de soluciones de cloruro écido
con tetréxido de nitrogeno o dcido nftrico, se obtiensn
conjuntamente soluciones de nitrato o bien de écido nf-
trico y cloruro de nitrosilo, manteniéndose en la mez~

Se ola de reaccidén resultante una cierta cantidad de clo-
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ruro de nitrosilo disuelto. Mientras que el iln nitri-
t0, que se formas por hidrdélisis del cloruro de nitro-
silo, solo produce dificultades en la obtencidén de abo
nos mixtos, ya.que en la neutralizacién con smoniaco
se forma nitrito aménico y éste, en la ulterior dese-
cacién, se descompone en nitrégeno y sgus y de esta ma
nera origina une considerable pérdida de nitrdgenc, el
contenido en iones cloro en cualgquier ulterior empleo
del dcido nitrico o de la solucidn de nitrato trae con
sigo, por razones de corrosidn, unas dificultades mu-
cho mayores. Como contra las soluciones de dcido ni -
trico y cloruro de nitrosilo solo el titanio muestra
una estabilidad satisfactoria, el precio de este mate-
riel y los costes de fabricacidén son sin embargoe muy
elevados, no se tiene otra solucién que eliminar total
mente los lones cloro de las soluclones de nitrato o
del écido nitrico.

Se ha demostrado que extrayendo por soplado
el cloruro de nitrosilo gaseoso de la solucidén median-
te un gas inerte, se puede retirar practicamente en su
totalidad el contenido en iones nitrito, pero que de
este manera el ion cloro no se puede retirsr totalmen-
te de le solucidn. No importa en que forma se realice
el soplado, un contenido residusl de hasta 0,4 % en
iones cloro se mantiene en la solucidn y que no se pue
de iliminar por mucho que dure el soplado.

Sorprendentemente se ha descubierto ahora
que el contenido residual en iones clorc se puede eliw
winar si, despuds de retirar la cantidad principal de
cloruro de nitrosilo, se agrega una pequefia cantidad
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de tetrdxido de nitrdgeno.

El objeto de la presente invencién es, por
lo tento, un procedimiento pera la elaborascidn de una
solucidn de deido nitrico y cloruro de nitrosilo, que
contiene, en caso dado, materiales sélidos, para ob-
tener dcido nitrico libre de inones cloro, mediante
extraccién por soplado del eloruro de nitrosilo con
un gas inerte, qus se caracterige porque, después de
retirar la centidad principal del cloruro de nitrosi-
lo por el proceso de extraccién por soplado, se agre-
ge tetrdxido de nitrdgeno en una cantidad que, con res
pecto al contenido de iones cloro residuel, represente
un exceso, después de lo cual se termina el proceso de
soplado.

El procedimiento segin ls presente invencidn
se efectua sgregendole a ls solucidn, despuds de reti-
rer la centided principal de cloruro de nitroeile, una
cierta cantided de tetrdxido de nitrdgeno que asciende
a 0,4 - 0,7 veces la cantided de cloruro de nitrosilo
contenido en el dcido nitrico empleado como producto
de partida. De este manera se logra reducir el conteni
do en iones cloro hasta wn 0,05 %.

Le extraccidén por soplado del cloruro de nie-
trosilo contenido en el écido nitrico, se efectua en
contracorriente y se puede reslizar en el sistems de
aparatos usual para tales operaciones, por ejemplo, en
una columna de fondo., Se procede introduciendo en la
cabeze de una columna el productoc de pertida, por el
oxtremo inferior la corriente de gas lnerte y apro-

ximedemente en el centro de le columma de extraccidn,
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por soplado, el tetradxido de nitrdgenc. .

Se favorece la extraccidn por soplado si ge
efectua bajo aumento simliténeo de la temperstura,con—
venientemente se efectus la extraccidn por soplado g
temperaturas entre 20 y 50?0. Igual de favorable de~
muestra ser el trebajar a una presién de 0,1 ~ 1 atm.
gbs. Como ges inerte se puede emplear oxigeno, aire
§ nitrdgeno.

Si el cloruro de nitrosilo extraido por

soplado se ha de eleborar a continuacidn por oxidacién,
entonces se extrae por soplado convenientemente con
la cantidad de ox{geno o aire mnecesario para la oxi-
dacidén del cloruro de nitrosilo y la mezcla gaseosa
conteniendo cloruro de nitrosilo, expulsads de esta
manera, se alimenta directamente & la oxidacidn.

Los ejemplos siguientes explican con més de-
talle el objeto de la presente invencidn:

EJEMPLO 1

En un recipiente de reaccidn se extraen por soplado
con nitrégeno 256 partes en peso de deido nftrico al
45 % que contiene 3,05 % en peso de iones cloro y
2,58 % en peso de iones nitrosilo, correspondientes
& 5,63 % en peso de NOCI, a una temperaturs de 258C
y wne presién de 1 atm. abs.

Despuds de introducir 25 partes en peso de
nitrégeno, la solucién contiens 0,29 % de iomes cloro.
Anors se sgregen 3,9 pertes en peso de N, 0, 1{quido
y se conducen, a través, otras 25 partes en peso de
nitrégeno. Terminado el proceso de extraccidn por SO

plado, la solucidn contiene 0,0 % de iomes nitrosilo
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y solo 0,05 %4 de iones cloro.

EJENMPLO 2

De une maceracién, compueste de 13,8 kg de KNO3, 26,9
kg de HNO, (ssturads con KNO, & 35°¢) ¥ 0,84 kg de
NOCI disuelto, se alimentan 41,54 kg/h en la cebeze
de una oodlumns de fondo con 8 platos perforados de
cada vez 500 mu de alture y 100 mm de didmetro.

En el fondo de la columne de soplado se
glimentan simultaneamente 1000 1/h de oxigeno y & une
temperatura de 35°C y una presién de 1 stm.sbs. se
extrae de la maceracidn el NOCI,

En el 42:plato de la columna se goten, a
través de una tubuladure dispuests laterslmente, 0,35
1/h de N, 04 1{quido. Por la cebeza de la columns
selen 0,82 kg/h de NOCI, 1,43 kg/h de 0, y 0,52 kg/h
de N, 0,. De la cola de la columa de extraccidn por
soplado se extrae una mezcla de 13,8 kg/h de KNO3,
26,9 kg/h de HNO; pero que ya no contiens ningin Not
y solamente 0,05 % de C1™. Para la obtencidn de la
maceracién empleada se hacen reaccionsr 15 kg/h de
KCI y 15 1/h de HNO3 al 60 % en una cascads de Teac-
cién compuesta de tres recipientes de 10 1 de ceapaci~
dad con N, 04 1{quido de manera que en el primer re-
cipiente se agregen 10 1/h de No 04, en el segundo
recipiente 2,5 1/h de N, 04. En el primero y segundo
recipiente asciende la temperaturs a 41090, en el
tercero se sumenta la temperatura e *35?0.

EJEMFLO 3
0,57 kg/h de une mezcla, compuesta de 7,80 % de NOCI,

0,37 % de N0y, esi como 36,5 % de HNO, ¥ 55,33 % de
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cristal con 10 perforados de ceda vez 40 mm de altu-
re y 55 mm didmetro, a una temperatura de 20°C y una
presidn de 1 atm. sbs. y se extrae soplando con 500
1/h de nitrégeno. Debajo del 62 plato de la columna
ge alimentan 0,015 1/h de N, 04 1{quido. Por la cabe-
za de la columna ssle uns mezcla gaseoss que contiene
0,0445 kg/h de NOCI, 0,625 kg/h de N, y 0,0245 kg/n
de N, 0,4 Por cola de la columna de extraceidén por
soplado se extraen 0,524 kg/h de una mezcla libre de
cloro compuesto de 40,0 % de HNO3 y 60,0 % de H2 0.
La mezcla a emplear ge obtiene en un recipiente de
agitacién que estd provisto de un agitador, un ter-
mémetro, un dispositivo de alimentacidén y una tuberis
de evacuacidén de gas, prepardndose 300 partes.en_peso
de HCI al 21 % y dejando gotear a 102 € 130 partes en
volumen de N, 0, 1fquido. '
<« NOTA-~

Degerita suficientemente la naturaleza del
invento, asi como le menera de realizarlo en la préc-
tica, debe hacerse constar que: las disposiciones anw
teriormente indicadas, son susceptibles de modifica=-
ciones de detalle en cuanto no alteren su prineipio
fundamentsl. Tembién se hace constar que el invento
corresponde a uns solicitud de patente presentada en
Austria, con feche 15 de Junio de 1967, bajo el ni~
mero A 5556/67, ascogiéndose, por lo tanto, a los bene-
ficios que conceden los Convenios Internacionsgles en
vigor, slendo lo que constituye la egencia del refe-

rido invento y por lo que se solicita Patente de In-
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veneidn, por 20 afios en Espafla: "PROCEDIMIENTOS PARA
LA ELABORACION DE UNA SOLUCION DE ACIDO NITRICO Y
CLORURO DE NITROSILO"; caracterizéndose por lo si-
guiente:

12,=Procedimiento pars ls elaboracidén de
una solucién de decido nitrico y clorurc de nitrosilo,
que contlene, en caso dado, materiales sdlidos, para
obtener dcido nfitrico libre de iones oloro mediante
extraceidn por sopledo con un gas inerte del cloruro
de nitrosilo, carscterizado porque, después de retie
rar la cantidad principal del e¢loruro de nitrosilo
por el proceso de extraccidén por sopledo, se agrega
tetrdxido de nitrdgeno en una cantidad que, con res-
pecto 2] contenido en iones cloro residusl, represen
ta un exceso, ¥y 8 continuacién se complete el proce-
80 de soplado,

28,-Procedimiento geglin la reivindicacién
1, caracterizado porque le cantided de tetrdxido de
nitrdgeno asciende a 0,4 - 0,7 veces la caentidad de
cloruro de nitrosilo contenido en el deido nitrico
empleado como producto de partida.

38 ,~Procedimiento segin las reivindicacio-
nes 1 y 2, caracterizado porque la extraccidén por
goplado se efectua en una columna introduciendo por
la cabegza la solucidén de deido nftrico y cloruro de
nitrosilo, por la cola le corriente de gas inerte y
el tetréxido de nitrdgeno en el centro de la columna
gproximadamente,

48 ,.Procedimiento segin las reivindicacio-

nes 1 - 3, caracterizado porque como gas inerte se
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emplee oxigeno, nitrégeno o aire.

58 ,~Procedimiento segin las reivindicaciones
1-4, caracterizado porque la extraceidn por soplado
se efectua a temperaturas entre 20 y 50° C.

68 ,~Procedimiento segin las reivindicaciow
nes 1 - 5, caracterizado,porque la extraccidn por
sopledo se efectus a una presidén de 0,1 - 1 atm,
ebsolutas.

750-“Procedimientos para la elsboracidn
de una solucidn de dcido nitrico y cloruro de ni-
trosilo"; tel y como queda substencialmente descri-
t0 en la presente Memoria.

Este Memoria conste de ocho hojas, escri-
tas s maquina por una sola cara.
| 30 40, 660
SCHE STICKSTOFFWERKE,
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