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la presentó solicitad de patente de Invención, con­
cierne como na enunciado indica a naos perfamlcaaaieatoa is- 
traducidas en un procedimiento para la fabricación da nitro- 
guanidina.

^  el año 1.919, M.D. He^ueyrol y F. loriette do 
Baria, patentaron en salan (latente n^ 37.334 del 38-12-19) 
an precedimicnto de fabricación de aitragaanidiaa por el que, 
a  diferencia da otras mátodos, que necesiten prlaer&sentc -pro- 
pamr una sal de guanidisu para luego transformarla en nitro- 
.gusnidina, obtiene esta última diroctasente en una sola opera­
ción a partir de la áieianRiaaMa. ,

Pleno procedimiento consiste en formar el sulfato 
de #mnidino por calentamiento con ácido ealfgricc para se­
guidamente pasar* a nitroguaaidinu por aitracida coas memela 
sulfonitrica, precipitando después cobra agan fría. Según la 
citada Patente utiliza, para sulfoBar* ácido sulfúrico de 5.1#, 
con el que reacciona la dicicndlamida empleaRdo un peso de - 
ácido de 488 veces por 189 de diciaadiaaida. Fura que la reac­
ción, en eo-tae condicionos,. ce carpíate, calienta el liquido 
en baso de aceite a 13$-14oa con la que evapora el agua sobran­
te; éespuá&- mitra can una sUlfonitriea formada por 130- partes 
de ácido sulfúrico Rol 92% y 7? partos de ácido nítrico de 40$ 
Bsamé referidos a 100 partes de dicinndiamida. En reamen pone 
en juego 530 partes de ácido sulfúrico (de distintas concentra­
ciones) y 77 partos do ácido nítrico para 190 de diclandieaida.

Sa 1.948 (Memorial dos Pendres, tono ,XXX, pág. 143) 
áubértein- en un "Estudie sobre la aiirogusRidiaa* M e e  un com­
pleto análisis do los condiciones precisas para desarrollar el 
citado proceáisieRto de la forma más favorable. Riega a conclu­
siones prácticas análogos a las seRala&qo en la fateate de



Marqueyrol y Loriette: indica que debe weplearee para 'la eulíc- 
nacida ácido eulíáricc poco concentrado (sata* 60 y 70%, aunque 
emplea dwpuáa ácido aclámente del 60%), calicata *1 liquido 
reaccionante (diciandiemida y eulídrico) haeta alcanear ISO*, 
deapuáe enfria a 25*5 y procede a nitrar coa acacia eulíonitri- 
ca (47,7% de eulíáricc, 4S,1% de nítrico y 7,2% de agaa), indi- 
caadc también la poeibilidad de nitrar con ácido nítrico ocio.

yinalaente precipita la nitroguanidina formada, y que 
ee encuentra diao&ta en el exceso de ácido, vertiendo el liqui­
do sobre agua helada, obteniendo un rendimiento del orden del 
90% en nitroguanldina.

B* objete de la preaente Patente de laweneldn, auotaa- 
eiaíee modiíieacionee introduoidae en el prccediaientc de Mar- 
queyrcl y Loriette que le hacen ancho más aaequible a un proee- 
eo industrial.

En primer lagar ee consigue que la reaccidn ee lleve 
a cabo ain ninguna dificultad, empleando, para la eulfenaoldn, 
un ácido aulfdrico mucho más concentradô  por enciau del 03% 
de contenido en ácido. Con ello se ceneigue una completa eslío- 
nacida, empleando voláaenee de liquido infericree: %3 partee de 
ealí&ricc por 100 de diciaadisnida.

Ba segunde lugar, la sulfonacidn ae realiea en un baSo 
de agua a ebullicidn, ee decir a 100*0, en lugar de tener que 
calentar coa badea de aceite a 140-130*0. Rila proporciona la 
indudable ventaba de no tener que emplear hado* empecíales, ala- 
píamente agua o vapor de agua a 100*0.

El empleo de ácido sulídrico más concentrado permite, 
trabajar a aclámente 100*0, evitándoos con ello la necesidad de 
evaporar- el agua sobrante, con el consiguiente ahorro de ener­
gía.
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Sor áltinm se nitra con ácido nítrico, en lugar de 
sulfonltrica, evitándose la previa preparación de ésta, 

y s& empleo inneccaario del sulfúrico que int^viene en su 
preparaciáa.

5 ia ̂ ecipitacián final de la aitragaaRMina da su
eoludón sulfúrica coa os exceso do ácido altaico* ao puedo 
reaMaar empleando agua Miada* aesolae de agua-hielo o -por 
$1 procedimiento indicado en la Patento española Na 427*812*

A continuación so expone para noca mejor comprensión,
Mü en ajeólo tipies del procedimiento seguidoí

. &  en vaso provisto de agitación mecánica y  teraáae- 
tro* introducido en na baso de agua* que pMde empleare tasto 
para refrigerar como para calentar, se introducen 3*633 gr* de 
ácido aulfáricc de 86-87% de riqueza: se aEadea poco a peeo eos 

1$ Mesa agitación, 738 gr* de diciomdiamida, santeaiende la tem­
peratura entre 45-48* para lo ocal ce refrigera coa agua co­
rnéate* Tersisada la adición de diciandiamida, se calienta el 
ba^o de agua llevándola a ebullición. Con ello la reacción peo* 
greca desprendiéndose atátldrido carbónico y elev^dose, la tea- 

20 peratum de la reacción, por el sola, hasta alcanzar anos 115*3 
para acopada bajar lentamente a la temperatura del baSo*

Ominada la ^ulfcnación, se enfria hasta chop 20*3, y 
acto ae^iidó, en el miaño vaso, ce procede a mitrar, copleando 
730 gr* de ácido nítrico finante de densidad 1,30, qpe ce a^ye- 

25 ga con citación lenta y poco a poco, sobre el liquido anterior­
mente obtenido, aantaaieado la temperatura por debajo de 25*3 
(entre 22&*243) por lo cual hay que refrigerar nuevamente con 
agua fria*

Be la forma descrita, la formación de nitroguanidina, 
38 qoe queda disuelta en el ácido en exceso, está resuelta-Saltando

4



5
f

eolsaente #1 proceso A* precipitación, que s$ puede realisar 
vwtiendo $1 liquide sobre una aeróla de 4 bg# 6* hielo y 3 
bg. 4# agua.

Peapude A# filtra y lava Mata neutralidad.
5 1̂ readiaiento que se obtiene operando según lo ex­

puesto, ea del 30% sobre el tedrieo.
Descrita sufioienteaente en lo que precede la natura- 

lesa de la Patente, asi cono el nodo de llevarla ventajosaaente 
a la práctica y, deaostrado que constituye un positivo adelanto 

10 tdoaieo en la fabricación de nitrogaanidina, cc per lo que ae 
eollcita registro de Patente de Invsnoidn, por veints saos en 
gspsdía y Provincias de Ultraaar, haciende conetar que laa dis- 
poeiclonee anteriowente indicadaa, con susceptibles de aodifi- 
oacionee de detalle, en cuanto no alteren, su principio iuadsKea* 

13 tal, alendo lo que conetituye la ecenóla del referido invento, 
lo que a ccntinuacidn ae eapeoifica en lac eiguientesí

ie+— ̂ rfeooionaaientoe introducldoe en un prccedlaieato 
para la fbbrloaoidn de nitrogusnidina, oaracterisado porque el 

20 ácido sulfúrico que ee eaplea ̂  la eulfoaacidn de la dieisa* 
diaalda es de una coMentracidn superior al 03%, preferent̂ sn- 
te entre 8$ y 68%, con lo que ee evita la evapomeidn del agua 
cobrante.

2*.- Berieccionaaientoa introducidos en un prooediaisnto 
23 para la febricaoidn de aitroguaaidlaa, eegda reivindioaeidn an­

terior, oaracteriaado porque la eulfsaacidn ce verifica en un 
bada calentado a 100*C, con agua a ebulllcidn o vapor de agua 
a 100*C+

3*.- Rerfecelonaaleato* introducidos en un proeediadento 
30 para la fabricacidn de nitroguanidina, según reivindicaciones
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anteriores, caracterizados porque el volumen de Acidos utili­
zados se reduce entre 340 y 363 partes de Acido sulfúrico por 
100 de díciaadiamida en lo referente a la aulfonación y en 130 
partes por cada 100 de diciandianida respecto a la fase de ni- 

5 trastón.
La presente solicitad de registro de Patente de In­

vención, debe recaer sobre:
4*.- PHtFECCIONAHIENTOS INTRODUCIDOS EN UN PROCBDDÍIENTO 

PAM LA FABRICACION DE NITROSUANIDISA.
10 &)do ello según queda gastancialmenta descrito en la

presente memoria y reivindicaciones para los fines especifica­
dos.
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