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la -jpteaanﬁé: solicitud de Fetente de Invencién, cone
clerne eomo gu enuneladn indics 2 iinos perfeccionnnienton in~
trodueldes e un procedimiente para la fabrieaeidn de nitro-
guanidina. _ \

En el aflo 1.919, #H.Dn. Hergueyrol y P, Ioriette de
Paris, patontaron en Suiza (Tatonte n# B87.354 del 30«12+19}
un procediniseto de fubricacidn de nitroguoniding por el que,
a difevencis do olwns métodos, quo ngoesiizn primevamente Trow
paray una sal do guanlding pera lucgo {rvansformarla on nitroe
guanldira, obtiene esta dliine divectosente en wmt soln aperaw
elfs a purtir de la diciendisnida,

bleko procwdimiento conciate en formar el sulfate
de guanidine por nalmmia#ta con deidy pulfdcico pora soe-
guidanente passr o nitroguanidina por nitrascién con mesols
sulfoniteion, precipitando despuds sobre agus fris. Sezin ia
citads Tatente utiliza, para sulfonar, Gcido sulfifrico de 61%,
oon ¢l gue reacciona la diclandfonmida empleando un peso de

#0340 de 400 vegea por 100 de dicimndianida. Fore que 1Ia recow

cifn, on eutus condiciones, ge complete, calimhta el 1igquido
es boflo de acelts a 135-1408 eon 1o oue evapors el sgas sobrane
%o} despude nifvs con uss seifenitrica formafo por 130 puries
de Acido sulffrico del 92% y T7 partes de deido nftrice Ge 408
Boumé referides a 100 partes de¢ diciandismida. Zn resumen pons
en Juega 530 partes de dcide éulfﬁriée {de distintas concontrae
eiones) y 17 partes de deldo nitrico para 100 de diciendionidae.
Zn 1.948 (Wevorisl des Youdres, tomo XXX, pig. 143)
iubertein en un "Estudio sobre la nitroguanidine® hsew un come
plets andlieis de las condiciones precisse para depavvollar el
eiiado procedimiento de la forma mis favorable. Ilega a concluw
giones practicas a‘:&lag:zas a lae sefialadgs exx_A 1n Zatente de
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rarqueyrol y Loziette: indica gue debe wmplearse pars la snlfo-
paceibn deido aulfiries poco concentrado (antm_ 60 y 70%, aungue
anplen dexpués £cido solumente del 60K), onlienta el liquide
resosionants (diciandismida y sulfirico) hasta sicanser 1502,
denpuds enfrin & 259C y procede a nilrsr con mesela salfonitrie
on (47,7% de sulfirico, 45,1% de nitrice ¥ 7,25 de sgua), indi-
osnde ambidn le posibilided de nitrar oon éoido nitrico solo.

Finslnente yprecipita ls nitrogusnidina formads, y gque
»s encuentra disvdts en ol excesc de &oida, vertiendo el liguie
4o sobre agua helada, obteniendo un rendimients del orden del
90% sn nitrogusnidine.

Es objeto &« la prasenis Patente de Invsncidn, sustun-
oixles nodificaciones introducidas en &l progedimisnts de Mar-
gueyrol y Yoristis gue le kacen mucho nis ssequidle & un proves
a0 Industirieal.

' Bn primex lugar se consigue que la rescelién se lleve
& cnbo ain ainguna 4iffoultad, empleando, pare la sulfonmoidn,
an foido sulfiirico mucho aés concentrado, por enciza del 85%
de gontenido en dcido. Con ello se consigue uns compleim enlfo.
nacidn saplesnds voldmenes de 1{quido inferiores: 363 partes de

salfdeieo por 100 de diciandismida.

B segunds lngar, 1a sullonacldn se rexlisa en un bafio
de agua & #dulllcibn, es decir 2 100%8, on lugar de tener que
oalentar oon afios de sceite & 140~150%C, Elle proporeiona la

| indudable vgatu.’m de no tener gquo emplesr bafios especinles, sin-

Plonente agus o vapor de agus a 10020,

Bl snpleo de foldo eulfdrico més concenteado persite
trabajar & uol&;mta 1002C, evitfndoss con ollo la necedidsd de
svaporar sl sgua sobrante, oon el consigulente shorra de snerw

gla.
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Por dltimo se nitra con 4eido nitrics, on luger de
wezelin aalfoﬂtﬁca,; oviténdose 1&’ previa preparacidn de éats,
7 &l smpleo innocesario del sulfirico gue intexviene on &u
prepavacidn.

in precipitacidn Linal de I nitroguanidina de su
goluelidn sulidrica con un excese de Acide nitrico, se pusde
realizar cnplesnde azun hilade, peselos de agua-bielo o por
el vrocediniento indlcado en la Patente eapmiiola HE 427.812.

& &mﬁimmiﬁn so expine pava ung mejor coupronsibn,
gn sjesple tipleo del praea&iuiaétn gagufdos

.En un vage provisis de szitacidn meednicn y termlvoe
troy Introducide en un vafio do agua, gue puede cmplearse lanto
pare refrigerar comp para calentay, se introducen 3,600 gx. de
doido sulfirico de 86-87% de rigueza; so afiaden poed a poco con
huens sgitacidn, 730 gr. e diclandianide, menteniends la tem=
peratupa entre 45-48%¢ para 10 sual ce refrigera ¢on agus co-
yriente, Forminada lo adicidn de dicisndismida, 2e ecalienta el
befic de mpua llevindola s ebullicidn. Con elle im remcoldn pro-
groese desprendidndons anhidrido carbinice y elevdndome, la temw
poratura de la remccldn, por sf gola, haasta aleanzar wnog 11540
para despude bajaxr lentamente s la temperatura del baflo.

Yemainsdo la wulfonacifn, se enfric hesta whop 2020, ¥y
Mﬁo poguido, en el miumo vaso, ve yrocede a mitrar, espleando |

‘730 gx. de deido nitrico fumante de deneidad 1,50, que 50 ag¥ee

ea con agitncién lenta y poeo & poco, sobre ol liquido anterior
mente obtenido, manteniends lz temporotura por debajo de 2500
(enfﬁre Fatw248) poz:: 1o cual hkey que refrigerar nuevamente con
agus Irian.

Pe 1n forsa descrits, la formacidn de nitroguunidine,
gue gueda disueltic en ol fcido en exceaw, estd resuelts faltando

G
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solamente ol proceso de precipitacifn, que se puede realisar
vertiendo «1 lfguido sohre una nezole de & kg, 4e hielo y 3
X&. 48 aguan.

Denpuds e filtra y lave hasts neutralidad,

%1 rendisiento que se obtiene oparsndo megdn 10 exe
pusato, es del 50% sohre el tedrico.

Desorita suficientenments en 1o que precede la natura-
lesa de¢ 1a Patente, axf cono ol modo de llevarla ventajosamente
a la prdctios y, desmostrado que constiiuye un positivo _nﬂalanto

- téonien en la fadricacidn de nitroguanidine, g por 10 que sw

solieita registro de Patente de Invencidn, por veinte &lfios en

Espalls y Frovipoiss de Ultrasar, hactendo consiax gque las 4ige

posiciones nnfqrmmah indicadns, non seeceptliblas de medifie

osciones dw detalle, en cuanto no alleren su prircipiso fundswene

*al, sienio lo que oconstituye la esencla del referido invento,

1o que & sontinuscicn se especifion en la#' siguienton:
YINDICACL

18~ Ferfeccionauientos introducidos en an procedisiento

pare la fabriospién de nitroguanidina, onractecissdo porque el

mde sulfirios que ss emplse en la sulfonaciln de ln dioianw
diamidn os de uns concentracidn superior al 858, preferentesen-
te entre 86 y 85%, con 1o gue se evita la evaporacidn del agua
sobrante.

28« Perfecolonanlentos introducidvs en un procediniento

“pars 1a fabrionoiSn de nitrogussidine, segin reivindtoscidn anw

terior, oaracterissdo porque Is sulfouncién se verifioa en un
Pafio :uhntnda‘n 100%C, con sgua s ebullicidén o vapor de agua
» J00RC,

58« Perfeccionamientos initroducidos an un procediziento
pars la fedricacidn de nitroguanidink, segin reivindicasiones

-
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enteriores, caracterizados porgne el volumen de dcidos ntilie
zados ge reduce entre 340 y 363 paites de dcido sulfiirieo por
100 de diciendtomida en o referents m la sulfonscién y en 130
paries por cada 100 de diciandiamida respecto a la fase de ni-
trasidén.

La presgente solleitud de registro de Patente de In-
veneidn, debe recaer sobres

4% .~ PERFECOIONAMINNTOS INTRODUGCIDOS EN UN PROCEDIMIENTO

PARA LA FABRICACION DE NITROGUANIDINA. '

Zodo ello sepin queda sustancialoente desoerito en la

yregente memoria y roivindicaclones para los finee cepecifica-
dos.
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