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El procedimiento objeto de esia Fatente estd bassdo en
lus Fatentes empafolas nos. 427.812 y 429.144 del mismo sutor y
consiste en trancformar aquellos processcs discontinuos en conti-
nuos y unificarlos en un proceso inico y continuo.

Ia reaceidn quimica se realirs en tres fases suceslvas
que son:

18 - sulfonacidn
28 - nitracidn
3% « pracipitacién
segun el saquena quinico:
1) Gzﬁ‘nz .2 80‘H2 + 4 ﬂz ——
dioiandismida + doldo sulfirico + agua
= (CHyl )y « SO.Hy + 50,(H,), + 2 €0,
sulfato de guanidina + sulfato sménico + anhidrido carbénioco.
28)  (CNgHg), o SO.Hy 4 2 HOgH o~
. sulfato de guenidina + écido nitrico
—— D ex,n‘ - noz + 80‘32 + 2 Héﬁ
nitroguanidina disuelta + Scido sulfdirico + agus.
38) GB’R‘ - xoz + 50‘22 + 2 ¢63BIH‘ s—
pitroguaniding disuelta + &eido oulfdrico + bicarbonato amonico
— CHyll, = 80, + 50, (HH,), + H,0 + 2 €O,
nitroguaniding precipitade +allfate axdnieo +agua +ornbicrido carbénico.
. Ia sulfonacidn de la diclandiamida se realiza con dcido
sulfirice del 96-97% de rigquesa calentande a una teaperatura de
115-118¢ & Lo 1argo de 120 minutos para gue la reacoldn sea com~
Pleta, '

Eate doido, con el sulfato de guenidina disuelto, ae
1leva a 20-219C para procedsr & la nitracidn que se realiza con
gcido nitrico de dencidad 1,50 o una temperatura de 240-2540 a
lo largo de 120 minutos con 1o que la nitroguanidina formads
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gueda disuelin en el £0id0 en exceso.

ia tercera fass, precipitacidén de la nitroguanidinm mi-
crooristaline, se realisa seguidamente pOr nautralizsoién del ex-
csso de¢ koldo son solucifn satursds de un carkonato solubla, pro-
osdiéndoas despuids & la saparscion de las aguas madres por centri~
fugacién, para ls postsrior reouwperscisdn del sulfato disuelto en
aquellss.

El proceso continuo gue se patents responds al esguems
48l dibujo adjunto.

El reoipiente S es un dosificader de écido sulfirico
y &1 BB una tolva oon diciandiamida qus alimenta un tornilloe sia
fin; ol dcido sulfirico y la diciandiamida van cayende continua-
mente & un pequefio remotor, SC, de pre-resceldsn, provisto de agi-
tasién y sistesa de refrigeraclén, donde la dicisndfamida se di-
suslve en sl d8ido mulfirico mantenfendo la temperatura entre
55%C y 60%C,

El resctor wa provisto de una salida inferioy reguladle
de forma que ¢l volumen 4w liquido que salga sea igoal al gue on- |
tra para mantensr sensiblesents constarte el nivel en &l reactor. '
Bl liguido rescoionants, que fluye por la salide inferior del remo-
tor, yasa a un reciplente de reacolén gue pueds ser um serpeantin,
SD, oalentads & 115-118%C donde & 1o largo de su recorrido la mass
liguida rescoiona totslmente, En ol interiur dsl reoipieate se con-
sigue una buena agitasidn por gas, aprovechando el ankidrido carbde
nieo gue se produce en la reasceiln. ia longitud y seocidn del reoi~
plents estén caloulados d4¢ tal foraa que uns secoién tedrios de 1a '
rasa liquida invierta 120 minutos en rscorrerle totalmente. |

For la salida superior del reoipieste paws el dcide, con~
taniends o) sulfato de guanidina diswelto, a un pequefio resipiente
abierto donde este 1fquido a& 1132C pierde totalmente el anhiérido



10

15

20

25

30

carbdnico gue arrestra, y pasa a un serpentin de refrigeracién,
8B, para bajar la tamperatura a 20-219C,

21 1{quido que sals de este serpentin, SE, ya frio a
2049C, aliments un psquesio reactor de pre=nitracidén, ¥B, provisto
de agitasién y refrigeracidén donde se sescla con ¢l Acido nitrieco
que fiuye desde el dosificador, NA. El reactor wa éznvisto de una
anlide inferior regulable por donde fluye la nmezela al reactor de
nitragidén, HU, refrigerado. £l paso del liquido a este reciplente
se regule de forma que el volumen de liquido que pasa sea sensi-
blenente ilzuml al del que entra en el reactor para santener cons-
tante ¢l nivel on snte dltime. Todo este conjunto se mantiene a
24=252C,

Ia longitud y seccidén del serpentin o recipiente estén
caloulados de forrn que uma seceién teérica del liquido reaceio-
nante tarde en recorrerls tutalszents 120 zinutos, para que la
reaccién ses completa.

Por la salida superior del :oc&pioﬁte de nitracidn, ¥C,
fluye eontinuaiantc un liquido dcido conteaniendo disuelta la uni-
troguaniding obtenidan. Sste feldo pass a un pequeiio recipiente
ablerto, 2B, donde pueden d.-ygcndcrno log vapores nitrosos que
en pequefian cantidades se forman. Este recipiente, actia como
dosificador de &eido de reaceldén, en la fase do precipitacidn.
Eota se verifica en el reactor de precipltacién, PA, provisto
de agitador y en cuyo interior concarren dos tubos alimentado-
res: uno 4e alimentaciSn de dcido de resceibén procedente del do-
gificador, P3, y otro de alimentacidn de solucidn acuosa de an
garbonato soluble procedente del doairlaaﬁor, RC.

In neutralixacitn y precipitacibn de la nitroguanidina
son pricticasente instanténeas y el liguide con la nitroguanidine

en suspensidn va fluyendo oontinusmente por el rebogaderc lateral
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del remcter y pesa a usa cantrifugs continua, ?D, donde se sepa~
¥s la aitroguaniding de las aguas nadres neutras Qus se recogen
en un resiplente, FE, provisto de un agitador lsato y que va s~
oibiendo avevas cantidades de carboxato adlide, procadentes del
dositicador, PG, con objets de volver a saturar laus aguss madres
que ae revioclan a travis de la bomba, PP, y pasan d¢ nuevo al do~-
sificadoxr, PC, que alimanta el ramoator de precipitacidén. Te esia
forma se nanaja en todo momesmto un volumen limitado de soluoidén
ssturads del onrbonate que & sw ves & va conoanirando en sulfato
hasta ol 1l{mite que convenga para su ulterior recuperscidn. ror
¢llo, y de manera intersitente, se retirsn las sgums conoentradss
e sulfato por la llave inferior del recipisnte, FE, y se musti-
tuysa por igual volumen de agus por la llave Fi.

Eiewplo:

Siguiendo la téonica descrits anteriormente, ¢l dosifi-
calor Si se va alimentando con fcido sulfvrioo del 86% de rigque-
%2 y la tolva 8B oon diciandiamida. Andos dosificadores me regu~
lan de forss gque ls relacidn entre el deido sulfiirice que fluye
&l reactor y la diciandismida sen de 2,625 a 1 en volumen/peso
vy 10 que ea fgual, de 4,687 & 1 sn peso/peso.

Se¢ regula ¢l pasd del remotor SC al serpentin SO pars
que &l volumen de 1iguido en ¢l remctor alcance sproxinsdamente
1a nitad 2el mismo,

Pusados unos 120 sinutos comienza a flulr #oldo de reace
oién por el tukc de salida del serpentin SE qus se Xecide sn el
reanteor de pre-pitracidén ¥3, en ouyo momento ss poas en marcha
la fane de aitracidn, ajustando los dosifiocadores del doido ni-
trico de densidad 1,50, d¢ forma que la relacién de flmencia en~
tre anbon ses 3¢ 5,714 = 1 en volumen/volumen.

Sranscurtido el tiempo d¢ nitracidén, unos 120 minutos,
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conienzs a caer liquido en ¢l dosiffesdor, ¥3, poniendo entonees
en zarcha ¢l sintema de precipitacidn, regulandec con los dosifi-
gadores FB y 70, el peso de doldo y de wolucidén de bicarbonato
andénico al reagtor PA de forma que la suspensidén que sale por el
rebosadero PD sea slenpre newtro o ligeramente scids. En sl reci-
plents PR se wa rupoafindo el biocarbonato amdnico conforme se va
consusiendv, para lo c;al se emplea el dovificador PG alimentado
con bicarbonato nuénic; s6lido, E1 gasto de bicurbonato es de
unas 5,5 partes en png por 1 de nitroguanidina obtenlda.

Ila aitroguaaidinn que 8¢ va separande de la centrifugs
FD se lava con agus para eliminar los restos de sulfato aménico
¥ B¢ seca, .

Las agua® naﬁros. se retivan intermitentenents Zel re-
oipiente PE onando alocansan una densidad de 1,20 y se pasan a
concentrar por calentasiento para rescuperar el sulfato amdnico.

¥l rendiniento obtenido en nitroguanidina e del 85%
¥ en sulfato andnioo del 90% del tedrico.

suficisntesente descrito @)l progedimiento de obtencidn
de nitroguanidina en marcha continum, que no tienc cardeter limi-
tativo alguno respecto a las cantidades empleadas tanto en 1la
sulfonacidn, como en la nitracién y preoipitacidn, asl como en

" lue cencsniraciones de los écidos ¥y on low tiempos y temperatu-

rag espleadas tanio en la aultbaﬁnién eoss en la nitracidn, que
son aproximades, ni en el carbonato emplesdo on la precipitacidn,
ex por lo que se nolicita regimtro de Patente de Invencidn, por
v-}nte ajior en Zepafla y Provinclias de Uliramar, hacliendo consfar
que laz dispomsiciones anteriormonte indicadas son sugcepiibles
de modificaciones de detalle, en cuanto no altersn su principio
Lundswental, siendo 1o gue constituye la epencia Jel referide
invento, lo que a continuacidn ge eapecifica en las sigulenten:
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BEINIEDICACLIONES

18.~ Un procedimiento continuo de¢ obtencién de mitroguanidina,
carsoterisade pergue la fase d¢ sulfomaciin se realiss en ua reav-
tor sn forma de¢ serpentin que va siends recorride oontinmamente
por los productos rescoionantes.

28.~ Un procedimlente ocontimmo de obtencidn de nitroguani-
dina, segin refvindicacién saterior, #a el qus el liguido reme-
clonante s agitads por sl gas que se produce "in situ”.

She= Un procedismients contimue de obtensidén de nitregusani-
dina, segin anteriores reivindicaoiones, en el qus la fase de
nitracién se carseterisa por realizarse an un reactor sn forms
de serpentin que va siento recorrido contixusmente por los 1f-
quidos rexdefonmntes.

48,~ Un procedimiento continwo de obiencidn de nitroguani~
dine, segén reiviniicsciones anteriores, en ol qus la fave de
precipitacién ss realisa en un resctor donde fluysn continuamen-
te solucidée doide sulfonitriea de nitroguanidina, y solucién
acunss de un carbonato ssludle, descargindoss continusmente por
un redosadero.

S8.~ Un procedinmiento gontinuo de vdtenciérn de nitroguani-
dina, segin reivindicmsiocnes anteriores, en el gue la solucién
scucsa 4el oarbonate solubls que s enples en la precipitseidn
se recicla continvaments uns ves repusste el carbomato gastado,
para entrar de nuevo en el civlo de precipitacion.

6%,~ Un procediniento continuo de obtsncldn de nitroguani~
dina, segin reivindicsciones anteriores, por sl gque, a través de¢
una instalacién de aparatos enlassdos arsSnicaments, y en un so-
lo prooceso, se obtiene nitroguanidina s pertir de deide sulfirico,
dioiandianids y fcido nitxico.

Ia presente solicitud de regiatro de¢ Patente de Inven~



cién, debe rocasr cobre:
78, UK PROCEDIMIERTO COWTINUC DE OBTARCION DE RITROGUANI-
DINA.
Todo ello segin gqueda sustanclslmente dencrito s la
presente memorie y reivindicacionee y representado por el adjun~
to dibujo pars los fines especificados.
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