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ROCEDIMIENTO MEJORADO PARA LA SEFARACION DE PARTICULAS
DE AZIDAS BASICAS DE METALES ALCALINOS,

Foficitunde: GANADIAN INDUSTRIES LIMITED, entidad canadiense,
residente en Cil House, Montreal, Quebes, Canadé.

Esta invencién se relaciona con la produccién

de azidas de metales alcalinos y, en particular, con un
procedimiento para la recuperacidén de azida de metal al-

calino de un medio de reacoién'qué comprende una s0luw-

cién de amoniaco anhidro/hz;da.



10

15

20

25

30

-2—

En el proceso de produccién de azida de metal alce~
lino descrito por Kawakami et al. eﬁ la solicitud de Patlente
japonesa No, 38-25353 (1963) publicuda el 28 de noviembre de
1.973, se disuelve un metal alcalino, por ejemplo sodio, en
amoniaco anhidro liquido a 502C y 21 kg/émz relativos y se hace

‘reacclonar con el mismo pera former emide sédica. Lea eamide

sédieca se hace reacclonar entonces con 6xido nitroso para for-
mar una sal doble de azida sédica/hidréxido sédico. Estas reac-

ciones proceden segin les siguientes férmulas empiricas:

(1) Ny 4 Na 21 kg/on®, Nl + 1 Hp

5090 2

(2) NaNHp + Np0 ———> NalNy + Hy0
NeMHp + HpO ————> NaOH + NH,

oNaNHp + N,0 _602C . NeNy - NaOH + NH,
21 xg/em

El producto de la reaccién descrita por Kewskemi et -
al. y mostrado en la férmula (2) consiste en una solucién/sus—
pensién de una sal doble insoluble de azide sédica/hidréxido
sédico suspendida en la solucidény de amonisco liquido/azida.
Lz sal doble insoluble, suspendida, se reoupera solo con Qi-
ficultad por filtracién o centrifugedo y la solucién de emonia-
co liquido/azids sbédica se recicla 2l proceso en la etapa re-
presenfada por la férmula (1), Ia sal doble recuperads se di- -
guelve en agua Yy 8e procesa adiclonalmente para separar y 1e-—
cuperar azida sédica e hidréxido sédico. 4

La utilided y por lo tanto la aplicabilidad oomer-‘
cial del proceso continuo de Kawakemi et al. esté limitéda por
ls dificultad implicada en la recuperacién de la acida bésica
de metal alcalino (1a sal doble) de vehiculo de amoniaco liqui-
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do. Normalmente, los s6lidos suspendidos en liquidos se meden
recuperar por centrifugsdo continuo. Sin embargo, se descono-
cen las centrifuges cepsces de operar a presiones superiores
a 10,5 kg/om? aproximadamente. Se pueden usar los filtros de
hojas a presién pero los costos de instslacidén y operacidén son
elevados y dicho sistema no es con&inuo. Kawakemi et al obser-
varén que los métodos de filtracidn estén lejos de ser satis-
tactorios. La evaporacién del amoniaco para recuperar la sal
doble puede implicer probeblemente la subida del coste de
instalacién, siendo bastente costosa le oreracidn.

El objeto de la presente invencién es proporcionar
un método mejoraedo pera la separacién de particulas sélidas
e azida bésice de»metal alcalino del medio de reacoidén en un
proceso continmeo de produceién de azidas. Un objeto particular
e la invenocién consiste en proporcionar un método pars le
separacién continua y econémica de partioculas suspendidas de
azida bésica de metal alcalino s partir de una solucién vehioul
lo de smoniaco 1iquido/azida de metal alcalino.

Bl método mejorado de la invencién para la sepera-
¢ién de particulas sbélidas suspendidas de azida bésica de me-
tal alcelino a partir de una solucién de amoniaco iiquido/hzi—
da de metal alcalino, comprende las etapas de (1) poner en con
tacto la citada solucién que contiene particulas suspendidas
de azida basica con un aceite mineral inmescible ouya densi-
dad es superior a la densidad de dicha solueién, (2) permitir |
que gedimenten la citada fase de aceite mineral y dicha fase
de solucién para formar ung int;rfase, (3),pennitir'qﬁe las
particulas suspendides de azida bésica atraviesen dicha inter

fase y se introduzcan en suspensién en lg citada fase de acei-

te mineral y (4) separar la fese de solucién y la fase de acel
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ta mineral que contiene azida bésica y 5) recuperar de la fa-

se de aceite las citadas particulas de azids bAsica.

1 método mejorado de la invencidn comprende también

las etapas adiclonales de poner en contactd dichs fase de mcel

- te que contiene azida bAsica con una fase acuosa, pare formar

una interfase, y permitir que las particulas sélidas suspen—
¢idas de 4zida bAgica atraviesen la citada interfase; preferi-
hlemente pasands a través de un medio de tamizado en dicha in-
erfase, introdaciéndose en la fase écposa en donde ge disuel-
ven las particulas de azida bésica. .

De este modo, se puede proporcionar un sistema de
tires capas consistente en una fase superior de paftigula_sé-
iida de azida bédsica de metal alcalino suspendidas en una so-
Lueibn de amonisco liquido/azida de metal alca%ino, une caps |
riedia que comprende una fase de aceite mineral que tiene una
densidad superior arla denéidad de la capa superior, y una
capa inferior que comprende agua, estando interpuesto un tamiz
en la interfase fase de aceite/fase de agua. El tamafio de mall
del tamiz se elige para que corfespoﬁda al tamefio medio de par
4icula de la azida bésica de metal alealino y reducir al mis'=-
nimo el transporte de aceite con las particulas de azide bé-
sica a medids que las mismas sedimentan'en la fase acuosa.

) El método y aeparato de la invencidén pueden compren-
derse mejor observando los dibujos adjuntos, en donde:

Ia figura 1 muestra un sistems de separacién en dos
capas en- donde dos métodos de separacibén, en dos capas, sepa-—
rados, se operan en.tandem; y

La figura 2 muestra un sisteha de separacién en
‘Sres capas, .

Con referencia a la figura 1, se muestra un recipien.




10

15

20

25

30

- para la introduccién, en el recipiente 1, de un aceite mine-

' 1etal alcalino. En la linea 5 se muestra una vAlvula de des-

. carga 6. La interfase entre la fase de solucién de amoniaco

-5 -

te a presibén cerrado 1 que tiene una lines de entrads 2 pars
la introduecién de una solucién de amoniaco liquido/azida de
metal alca%;no que contiene particulas suspendidas de azida bé~

gica de metal alcalino. La linea de entrada 3 se proporciona

ral inmiscible, inerte, de una densidad superior a lsa densidad
de la golucién de amoniaco liquido/azidia de metal alcalino.

ILa linea de salida 4 se proporciona para la preparacién de

la azida de metal zlcalino disuelta en amoniaco liquido y la
lInea de salida 5 se proporciona para la separacién de aceite

n.ineral que contiene particulas suspendidas de azida bésica de

1iquido/azida y la fase de aceite se muestra en 7. También se
nuestra el recipiente atmosférico 8 que tiene una linea de
entrada 9 para la introduccién de agua. Dentro del recipiente
& se encuentra el recipiente 10 que tiene una abertura tamiz
ea el fondo 11. La linea de salida 12 se proporciona pars la
separacibn de uné solucién acuose de mzids de metel alcalino
¢ hidréxido de metal alcalino. La linea 13 proporcions una
nalide para el aceite minerasl desde el recipiente 10 el cual
se recicla por medio de la. bomba 14 al recipiente 1. Is in-
terfase entre la fase de aceite y la fase acuosa se muestra
en 15.

Con feferencia ) ia figura 2, .se muestra un recipien
te a presién cerrado 20 que tiene una linee de entrada 21 ?ar
»a la introduccién de una solucién de amoniaco ligquido/azide
Ge metal alcalino gque contiene particulas suspendidas de azi-

¢.a bAsica de metal alcglino. La seccién media 22 del recipien-

se 20 es de un ‘tamafio en seceidn transverssl reducido y con-
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tiene una fase Ge aceite mineral inerte 23 cuya denéidad es E.
superior a la densidad de la solucién de amoniaco liquido/azi-
da de metal glcalino. ILa seccién inferior 24, auﬁentada, del
récipiente 20, se muestra con una linea de entrada 25 para

la introduccién de agus, una linea de galida 26’para la sepa=-

xido de metal alcalino y medios de agitacién 27. Entre las
gsecciones 22 y 24 del recipiente estd acoplado un tamiz 28.
Las interfases liquidas se muestran en 29 y 30. -

En una operacién uwtilizando el aparato dé la figura
1, una solucién de amoniaco liquido/azida de metsl alcalino .
que contiene particulas suspendidas de azida bésica de metal |
alcalino producida, por ejemplo, por el proceso descritorpor
Kawakami et al, se suministra cbntinuamente al recipiente a:i:
presién 1 a través de la linea de entrada 2. Un aceite minersl
inerte que tiene una‘densidad superior @ ls densidad de la_
solucién de amoniaco iiquido/ézida de metal elcalino, se su-
rinistra también continuamente al interior del recipiente 1,
a través de la lines 30. Las dos soluciéneé, que.son inmisei-
tles, forman una interfase en 7 y las particulas suspendidas‘dq
gzida Bésica de metal alcalino sedimentan por grevedad en la
fase inferior del aceite. La solucién superior restante del
recipiente 1, que comprende una solucién practicemente libre
ée hidréxido de azida en amoniaco' 1{quido, se retirs contimia—
mente a través de la linea 4. La fase. de aceite infefior,‘
que contiene particulas de azida bsica de metal alcalino, se
retira continuamente en la linea 5 y pase a través de la védl-
vula de descarga 6 desde donde se suministra a los recipientes

etmosféricos 8 y 10 pare su ulterior seperacién. El recipiente

stmosférico 8 se suministra continuemente con ague a través
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.riz 11 y passn en solucién en la fase acuosa inferior. El

ge gepars continuamente del recipiente 8 a través de la linea
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de la lfnea 9. La fase de aceite del recipliente 1 que pasa a
través de la 1linea 5, se suministra al recipiente con fondo

de tamiz 10 en donde formae una interfase 15 con el agua den-
tro del recipiente 8., Las particulas suspendidas de azidafbér

sica de metal alcalino sedimentan por gravedad sobre el te-

aceite, liberado de sus particulas suspendidas de azida btésica,

flotan haecia arriva en ls fase de aceite y se devuelve conti- .

ruamente al recipiente 1 por via de la linea 13, bomba 14 y

linea 3. La solucién acuosa de azida bhsica de metal,alqalino,;

12 para su ulierior procesédo.

En una operacién que utiliza el aparéto{défigliigﬁ?f’ :
&y una solucién de\amoniaco liquido/azida de metal alcalinéﬂ;Alfi’
que contiene particulas suspendidas de azida bésioa'de‘matal |
alcalino, se suministra continuamente al interior del reéif
piente a presién 20 a través de la lipea deentrade 21, en don~|
¢® forme una interfase, en 29, con una fase de aceite inerte,
inmiscible, 23, en la seccibén 22 del recipiente, Las parfi—
culas suspendidas de azida bédsica de metal alcalino sedimentan
en la fase de acelte 23, Se suministra continuemente agus a la
peccién 24 del recipiente s través de la linea de entrada 25,
en donde forma una interfese en 30 con la fase de aceite 23.
Las particulas suspendidas de azids bésics de.métal alcalino
sedimentan a través de la fase de aceite 23 y se depositan so~
tre el tamiz 28 en donde se disuelven en la fase de agua in- -
ferior, Le disolucién de las particulas de azide bésica es
nyudade por los mediog agitadores 27. La solucidn acuosa de

tzide bisica de metal alcalino se retita continuemente a tra-

s de lg linea 26 para su ulterior procesado.



10

15

20

25

30

-8—

Los siguientes ejemplos intentan ilustrar, pero no
limitar, el proceso de geparacién mejorado ée le invencién.

EJEMPLO 1

A un vecipiente a presién se afiaden 351,2 g de
amoniaco liquido anhidro y 66 g de azida sédica pésica. La
nezcla se egita momentaneemente para suspender la azida sbédica
t4sica. Se afiaden entonces 250 ml de aceite mineral y la azi~
da bésica sedimenta en la fage de aceite. Se afladen luego
200 ml de ague sl fondo del recipiente y la azida bsica se=
dimenta en la feise de aguas en donde une, ligers agitacidn csu-
g£a la disolucidn. Se forman tres fases con interfases de clars
separacién.

EJEMPLO 2 ,

Se suministran 5 partes de azida sédica en bruto
H#uspendida en 100 pﬁrtes de aceite mineral, a una vélocidad -

ée 225 g/minuto, al inferior de un recipiente de agua. Se

"situe un tamiz de malla 20 justo por debajo de la posicién

ée la interfase 1iquida, Ls azida en bruto se disuelve en el
zgue ¥y las fases de amceite y agua no se mezclan no emulsificar

El acelte minersl adecuado para utili%arse como
redio de fase de aceite, debe ser inerte a cuslquier reaccién
¢ulmica con los componentes de la solucién de amoniaco ii-
enido/azida de metal alcalino y debe tener una densidad supe-
rior a la densidad de esta solucién. El aceite minersl alifé-
tico es un aceife preferido pero pueden emplearse también
otros aceites similares, tales como, por eJjemplo, aceite de
gilicona,

Los maferiales de construccién de los recipientes

¥ lineas de los aparatos se ajustardn a las necesidades de

Lo

un proceso de fabricacibn de agidas a elevada presién y de-
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{ berd evitarse el uso de metales reactivos. Ios recipientes

8 y 10 mostrados en la figura 1 pueden ser, si se desea, de

un meterisl pléstico inerte, tal como polietileno.

Puede observarse que el procesgo mejorado de la ine-
vencién proporciona un método econémico y eficaz para la gew
raracibn de la fase de azida y'la fase de hidréxido en un
tiroceso continuo de fabricacidén de azidas, cuyo proceso mejo-
rado evita todas las dificultades hagta ghore experimentadas

en el uso de los métodos de centrifugaedo o filtracién.

S e e s gy e i st g S

Desgerita suficientemente la naturalezs del invento,
asi como laz manera de realizarse en la bréctica, debe hacerse
constar que las dispbsiciones anteriormente indicadas son sus~
ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren
su principio fundamental. Tembién se hace consta? qﬁe el in-
vento corresponde a una solicitud de patente presentada en
Canadd con el n? 198.458 de 24 de abril de 1.974; acogiéndose
por lo tanto & los beneficios que conceden los Convenios In-
ternacionales en vigor, siendo lo que constituye la esencis
del referido invento por lo que ss solicita Patente de Inven-
¢ién por 20 sfios en Espafia, sobre: PROCEDIMIENTO MEJORADO PARA
LA SEPARACION DE PARTICULAS DE AZIDAS BASICAS DE. METALES AL~
CALINOS, caracterizéndose por lo siguiente:

Tem Prdcedimiento mejorado para la separacibén de
particulas'de azidag bdsicas de metales alcalinos, suspendidas
en una solucién de azida de metal alcalino/amoniaco 1liquido,
caracterizado poique comprende las etapas de: poner en contac
t0 dichs suspensién de particulas de gzida bdsics de metal’ -
alcalino con un aceite mineral inmiscible, no reactivo, de

densidad superior a la densidad de dicha solucién} permitir
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; marticulas de azida bdsica atraviesen la interfase y se intro-

. (duzean, en soluzibén, en el agua.

gue se separen el sceite mineral y la solucibn para formar
una interfase, por lo cual dichas partfculas suspendidas deﬂ
azida bésica de metal alcalino atraviesan dicha interfase y
se introducen en suspensién en el aceite mineral; separar
dicha solucién de amoniaco 1fquido/azide y dicho aceite minerdl
cue contiene azida bésica; y recuperar, de dicho aceite mi-
rieral, las particulas de agzida bdsica de metal alcmlino.

2.~ Pcocedimiento segin la reivindicacién 1, carac-—
terizado porque comprende también ;as etapas adicionales de
poner en contacto dicho aceite mineral que contiene azida bé-

i3ica con agua, vara formar una interfase, y permitir que las

3.~ Procedimiento segfin la reivindicacién 2, ca~
racterizado porque en la interfase aceite/agua se interpone
nn medio de tamizado que tiene aberturas correspondientes el
“amafio medio de particula de las citadas particulas susPen-’
¢idas de azida bésica de metal alcalino.

4.~ Procedimiento segﬁn lag reivindicaciones anfe-
riores, caracterizado porgque el proceso es continuo,

5.~ Procedimiento segiin las reivindicaciones 1 g
3, caracterizado porque dicho aceite miheral inmiscible sge
elige entre aceites minerales aliféticos y aceite de silicona.

6.~ Procedimiento mejorado para la separacién de
narticulas de azidas bAsicaes de metales alcalinos, tal y como
gueda sustancialmente descrito en la presente Memoria, e iluge
4rado en los dibujos adjuntos.

Egta Memoria consta de 10 hoaas escrltas a méquina

sor una sola cara. 1 ABk 1975

Madrid,

CANADIAN INDUSTRIES LIMIZED,
S reTEd Y ey

ot 1 Caats Frenfodion
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