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SI procadiaiento olfato da acta Patente aatá basado en 
lae Patenta# aapa&olaa Roa. 427.812 y 425.144 Ral almo autor y 
conaiata aa tranoforear aquello# proceeoa diacontinuoa aa conti­
nuo# y unifioarloe an aa proeaao único y continuo.

La reacción quíeica aa raaliaa aa trac faaca aucaaivaa
qua son:

la - aulfonaoión 
2a - nitración 
3* - prooipitncién 

aagán al saquea* quíeico:
la) CgN̂ Hg + 2 SÔ Hg 4 4 HgO --

dioiandianida 4 ácido aulíúriec 4 agua ——
—  (CF^)g . SĈ Hg + SÔ (NB̂ )g 4 2 COg
sulfato da guanidina 4 sulfato anónico 4 anhídrido earbónioo. 

2a) (CN^)g . SÔ Hg 4 2 NÔ H ——
sulfato da guanidina 4 ácido nítrico —
—  2 CH^ - KOg 4 SÔ Hg 4 2 BgO 
nitroguenidiaa diaualta 4 ácido sulfúrico 4 agua.

3a) CF^ - NOg 4 SÔ Hg 4 2 CĈ HSĤ  —
nitroguanidina dieualta 4 ácido oulfúrioo 4 bicarbonato aaoBdoe 
— - - SOg 4 SÔ  (HŜ )g 4 BgO 4 2 COg
nitroguanidina pcadpitade 4a3fM̂  OBánioo4agua4aádárMo carbónico. 

La aulf onación da la diciandianida aa realiza con ácido 
oulfúrioo dal 96-57% da riqueza calantando a una tanparatura da
115-1188 a lo largo da 120 alnutoa para qua la reacción saa coa­
plata.

Bota ácido, coa al sulfato da guanidina diaualto, aa 
liara a 20-21*0 para proceder a la nitración que aa realiza con 
ácido nítrico da densidad 1,50 a una temperatura da 24*-25*C a 
lo largo da 120 ainutoa con lo qua la nitrogaanidina fornada
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quid* diauelta wn $1 Acido en eacceao.
Le. tercera ÍCac, precipitación de le nitroguanidiaa mi- 

orocriatalina, a# rcaliaa ccguidamente por naatraliaeeión del cx- 
coco de Acido coa eolución aaturada do un carbonata eolublc, pro- 

$ ccdióndoac decpuóe o la reparación do lae ngana aadroa por centri­
fugación, para la pootorior recuperación del aulfatc dieaolto oa 
aquella#.

El proceeo continuo que ce patenta reaponda al eeqaeaa 
del dibujo adjunto.

10 XI recipiente SA e# un doaiíieador de Acido eolíórico
y el SB una tolva con diciandianida que alimenta un tornillo oia 
fin; el Acido eulíRriee y la diciandianida van cayendo continua­
mente a un peqaeHo reactor, SC, de pre-reacción, proviato da agi­
tación y eieteaa da refrigeración, donde la diciandianida oc di- 

13 aualve en el Acide anlfóriee aantcniendo la temperatura entre 
55*C y AÔ C.

XI reactor va proviato de una ealida inferior rogulablo 
do forma que el volumen de liquido que oalga aoa igual al que en­
tra para mantener aenelblemonte conctanto al nivel en el reactor.

20 El liquido roaooionento, que fluye per la calida inferior dol reac­
tor, paca a un recipiente de reacción que puede eer un eerpentin, 
8D, ocientedo n 113-llB̂ C donde a le largo do cu recorrido la naca 
liquida reacciona totalmente. En el interior dol recipiente ee oon- 
eigue una buena agitación por gae, aprovechando el anhídrido oarbó- 

23 nieo que ae produce en la reacción. La longitud y cocción del reci­
piente catón calculado# de tal forma que una aecoión teórica do la 
mean liquida inviarta 120 minuto# #u reoorrarlo totoleante.

For la ealida euperior del recipiente paca el Acido, con­
teniendo el eulfeto do guanidina diauolto, a un poqueHo recipiente 

30 abierto donde cate líquido a 113*0 piarde totalmente el anhídrido



carbónico que arrastra, y paca a as serpentín de refrigeración, 
SS, para bajar la temperatura a 20-21*6.

SI líquido que cale de cate serpentín, SE, ya frió a 
20*C, alimenta un pequeño reactor de pre-nitraeión, NB, provieto 

$ de agitación y refrigeración donde ae aeacla con el ácido nítrico 
que fluye desde el dosificador, HA. El reactor tu provisto de una 
salida inferior regulable por donde fluye la mésela al reactor de 
nitraeión, NC, refrigerado. El paao del líquido a este recipiente 
ee regula de farsa que el volumen de liquido que pasa sea señal- 

10 blsmsnte igual al del que entra en el reactor para san tener cons­
tante el nivel en este último, iodo este conjunto se mantiene a 
24-25*0.

La longitud y sección del serpentín o recipiente están 
enlodados de forma que una sección teórica del liquido reaceio- 

15 nante tarde en recorrerlo totalmente 120 minutos, para que la 
reacción sea completa.

Por la salida superior del recipiente de nitraeión, 80, 
fluy* continuamente un liquido ácido conteniendo disuelta la ni­
troguanidina obtenida. Este ácido pasa a un pequeño recipiente 

20 abierto, PB, donde pueden deeprenderee los vaporee nitrosos que 
en pequeñas santidades se forman. Esta recipiente, actúa como 
dosificador de ácido de reacción, en la face de precipitación. 
Esta ae verifica en el reactor de precipitación, ?A, previato 
de agitador y en cuyo interior concurren dos tubos alisentado- 

25 res: uno de alimentación de ácido de reacción procedente del da- 
cificador, 23, y otro de alimentación de solución acuosa de un 
carbonato soluble precedente del doeifieador, PC.

La neutralización y precipitación de la nitroguanidina 
son prácticamente inetantáneas y el liquido con la nitroguanidina 

50 en auspaneión va fluyendo continuamente por el rebosadero lateral



4*1 ******* y paaa * un* centrifuga continua, PD, 4**4* ** **p*̂  
** 1* nltrcgu**444n* 4* 1** agua* **4*** ******* que ** raccgan 
*a un recipiente, PB, provlate 4* un agitador 1**** y qu* v* re­
cibiendo ****** ****44*4*# 4* carbonato *4144*$ procedente* 4*1 
4**4f4**4*r, PP, *** objete 4* volver * saturar 1** agua* aadre* 
qu* a* ***4*l*a a travd* 4* 1* boato, PP, y p**aa 4* ***** *1 do- 
tificador, PC, qu* a!4****a *1 rtactor 4* prtoipitaoidn. O* ***a 
foro* ** ****4* ** t*4* ******* un volunta 14*4ta4o 4* *oluo44n 
******4* 4*1 earbonat* q** * tu vtt tt va concentrando an taifa** 
hat*a *1 11*4** qu* convenga par* t* ult*r4or r**up*r*c44n. Por 
tilo, y 4* atañera interáltente, ** rttiran 1** ***** coao*n*ra4at 
*n t*lf**o p*r 1* ll*v* 4nf*r4*r 4*1 recipiente, PS, y t* tutti- 
tuyta por Igual volMMn 4* agua par la llav* BH.

Siguiendo 1* *éen4** d*aer4*a anterlórnente, *1 4o*4fi- 
**4*r SI t* va *14n*n*an4o **u 4*44* *alf4r4** 4*1 84% 4* rique- 
** y 1* *alv* SB *** dldandlaalda. lobo* 4**4fi**4*r** ** regu- 
laa 4* íaraa qu* la r*l**44a *n*r* *1 4*44* tulfdrlcc qu* fluya 
al reactor y 1* 44*4aa44a*44a t*a 4* 2,423 a 1 *a voluaen/pec* - 
o.$ 1* qu* *a Igual, 4* 4,487 * 1 an paaa/paao.

8* ragula *1 pa** 4*1 raaotor SC al a*rptn*in SD para 
qu* *1 vola*** 4* 14qu44* *a *1 raaetar alean** eprorlnadenent* 
la *4t*4 4*1 alono.

Pecad** un** 120 *4au*o* ***4*na* a .fluir 4*44* 4* reac- 
*4da por *1 tubo 4* *al44a 4*1 earpentln SS qu* ** reelb* *a *1 
rtaottr 4* pre-nltraolda BB, en cuy* uonta** ** pon* *a carcha 
1* fu** 4* nltmcidn, â uatand* 1** dotiflcadort* 4*1 4*44* al- 
trio* 4* 4*u*44a4 1,50, 4* forua qu* la reincido 4* flutaoia en­
tra a*bo* **a 4* 3,734 * 1 *n voluutn/voluata.

trantoarrido *1 titupo 4* nltracldn, un** 120 ainutoa,



coaienza a caer liquido en al dosifioador, PB, poniendo entonces 
en marcha al sistema da precipitación, regulando tan lea dosifi- 
aaderaa P3 y PC, al yaca da ácido y da salación da bicarbonato 
amónico al reactor BA da forma que la suspensión que sala por al 
rebosadero PD sea sieayre neutra o ligeraueate Acida, Sa el reci­
piente P3 ee va repoaipado al bicarbcnatc amónico contorne aa va 
consumiendo, para le opal ac espíen al doaificador PS alimentade 
con bicarbonato amónico sólido. El gaste da bicarbonato es da 
anas 5,5 partea en peap por 1 da nitroguanidina obtenida.

La aitroguanidina que aa va separando da la centrifuga 
PD aa lava con agua para eliminar lea restes da sulfate amónico 
y ac caca.

Las aguas madras, sa retiran interaitentesente del re­
cipiente PE cuando alosasen una denaidad da 1,20 y sa pasan a 
concentrar per calentamiento para recuperar al sulfato amónico.

El rendimiento obtenido en nitreguanidina aa del 85% 
y en sulfato amónico dal 90% dol teórico.

Suficientemente descrito al procedimiento da obtención 
de aitroguanidina en marcha continua, que no ticas carácter limi­
tativo alguno respecto a las cantidades empleadas tanto en la 
eulfonaoión, como en la aitraeión y precipitación, asi como en 
las oonocntraoionea da los ácidos y en los tiempos y temperatu­
ras empleadas tanto en la eulfonaoión como en la aitrocida, que 
son aproximados, ni en el carbonato empleado en la precipitación, 
es por lo que sa solicita registro da Patenta da Invención, por 
veinte ages en Espada y Provincias da Ultramar, haciendo constar 
que las disposiciones anteriormente indicadas son susceptibles 
da modificaciones da detalla, an cuanto no alteran su principio 
fundamental, siendo lo que constituya la esencia del referido 
invento, lo que a continuación se especifica en las siguientes:
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1**- Ha pracadlaiento aaatiaao 4# obtaaaidn ¿a aitragaaaidiaa, 
caraotariaada parqaa la faca 4$ aalíeaaciéa aa raaliaa aa aa raao- 
tar aa foraa 4a earpantfa qaa aa aiaa4a raoorrido eaatiaaaaanta 

5 par laa pradaotoa reaoeienantea.
2̂ *- aa praaadiaiaata aaatiaao 4a obtaaoiéa 4a aitrogaaai- 

4iaa, aagda raitindioacién anterior# aa al que al liqaido raao- 
cionnata aa agitado par al gaa qaa aa pra4aoa *ia alta".

3*.- Ua procadiaiaato cantiaaa 4a obtanwléa da aitragaaai-
10 4iaa, aagda aatariora* raitiadiaaoioaaa, aa al qaa la faaa 4a 

aitraaiéa aa oaraatarlaa por raaliaaraa aa aa raaotor aa foraa 
4a aarpaatia qaa aa aiaado raoarrido eeatiaaaaeata por loa li- 
qaidoa raaaoionaataa.

4t.- Un prooadiaianto coatiaao 4a obtaaaidn 4o aitragaaai-
13 dina# aagda raitiadiaaoiana* anteriora*, aa al qaa la faaa 4a

prtcipitaci&s aa raaliaa aa aa raaotor 4oa4o fluyan oaatfaa****- 
to oolaolda 4oi4a aalfonltriaa 4a aitrogaraidiaa, y ralaoida 
aoaoaa 4a aa earbanato rolnbla# 4aaoarg4a4oaa oontiaaaaaata por 
aa raboaadaro.

20 3*- Un proordiaiaato contiaao 4a abtaaalda 4a aitroguani-
diaa, aagún raitiadiaarioae* aatarloraa, aa al qaa la aolnción 
aeaoaa 4al orrboaata eolnbl* qaa aa aaplaa aa la praaipltaoi&a 
aa raoicla aaatiaaaaaata aaa rao rapaaata al carbonato gaatado, 
para aatrar da aaato aa al cielo 4a praoipitaaiáa.

23 6*.- Un proeadiaiaata oaatiaao 4a abtaacldn 4a altrogaaal-
diaa, aagda ralriadieaaionaa aatarioroa, por al qaa# a traté* 4a 
aaa laatalaoiéa 4a aparatoa aaiaaado* aradaieaaaata# y aa aa ro­
lo prooaao, aa obtiene nltrogaaaidiaa a partir 4o áaido ralf&rieo, 
dioiaadlaaida y ácido aitrlco.

30 La praaaato aolioitad do ragiatro da Bataata da latan-
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ci&a, daba recaer cabra:
?*+- BE PROÜEDIMI^TO COET1BV8 BE OBTENCION BE BH&OBBABI-

BINA.
Tada alio según queda Bustaueialaente descrita en la 

$ presenta aeaaria y reiviadicacicRes y raprcaaatado par al adjun­
ta dibuja para laa finas especificadas.



INSTITUTO NACIONAL PC INDUSTRIA (I.M.I.) 
CENTRO DE ESTUDIOS TECNICOS DE MATERIALES 
ESPECIALES ÍC.E.T.M.E.) Hoja Unica

1


	Bibliographic data
	Description
	Claims
	Drawings



