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Sricacidn dGe anhidrido acéticol,

., STTAT MR, AT T A . . R s PR
SOLICT Al P4, COTHTAULILS T.IMITHED, domiciliados en

16, St.ilkrtin's-le-Grand, LOWDRES,
Ingleaterra.

Este invento se refiere a 1w fabricacidn de anhidrido
acético por descomposicidn tdrmica del dcido wedtico.

Es conocida la nreparccidn dal ennidrido scdivico
celentundo vepor de dcido wcético & tempersturas elevedas,
corrientemente de 40C & 800¢ ¢., en pregencia de cataliza-
dores adecuados de deshidratwcidn. Ouendo la culefaccidn
se lleve & cabo en tubos de reaccidn construidos de reaccio-
nes resictentes &l calor y que contienen nfcuel, se presenta
un grave problema vor el depdsito de carbdn sobre les
paredes Gel tuvo de reaccidn. En algunos casos, este depd-
gito puede ser tan grande que el tubo ge obstruye. Por
esta rezdén, ha sido prdciica comercial emplear tubos cons-

truidos de zceros aleados exentos de nfyuel, pero estos
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&ceros son de trubajo dificil ¥ iiendsn & transformarse en

quevradizos por le exposicidn = elevadas tewperc.turas durante

_beriodos prolong.dos.

Le memoris de la solicitud de patente inglesa nt
305.147 Gescribe un procedimiento nara la preparscidn de
annicridos ce dcidos alifdticos haciendo wasar un £eido
alifdtico en vupor (especizleente decido w.cético en vaépor ) a
través dﬁuna zona de reaccion calentada ¥y construidsa o reves—
tida con uno o n¥fc metales “"reducibles! o aleaciones que
contengan dichos metales y, pars evitar difiemnltades
derivadas de la formacidén de nroductos cde descomposicidn
tales como el curbdn, hacer pasar une. corriente Ge hidrdégeno
u otro gus reductor & travds de la zona Ge retccidn durante
la operucidn ée culdeo y/0 durarnte el naso ael vapor
de dcldo wlifdtico.

Bl objeto de este invento es dronorcionsr un proce-—
diniento merfeccionido para obbterer cnhidrido acfiico en
vasijas de reaccidn congiruicas con wlew.ciones que contengan
niguel,

De acuerdo con este invensvo, en un procedimiento
para lu obtencidn de =rhidrido wcético, por la des:idrata~
cidn térmica de vapor de deido <cético, en presencia de
un catalizuador en una vesgijs d2 reuceidn construida con una
aleacidn que contenge nfguel , en el dcido scético lfguido
6 en v&por ge incluye -or lo nenos un compuesto que contenge
azufre y que ses lfquido o 2ieoso a Lemperaturas ordinariasg,
esto es, alrededor de 209 C. con objeto de rentensr en
grado despreciable el depdsito ce curbdn sobre las paredes
de l& vusija de reuccidn, durante lu desnidratacidn
térmica,

Bl compuesto sortador de azufre preforido, es el

bisulfuro de curbono; son ejemplos de otros compuestos



50,

\Ji
\J.
L]

60.

0.

-3 - !8 84 Eijidlfz

gue pueden uvtilizarse, el Hdeido . sulfhidrico, el
merceptdn etilico, el decido tioglicdlico y el isocianato
allflico; pero, ror razones econd:ricas Se prefiere
el bizulfuro ce carbono. Se wdmite cLue los comnuestos
portadorce cve azuire con ericaces por nroporcionur
vapor Ge azufre o dcido sulfnfdrico en las condiciones
en gue se produce la ceshidratacidn térmica del dcido
acdtico. 4

Ia centidad preforice de commuezto portador de
azufre gyue se emplea, ez lu gue nroworciona alrededor
de 0,01 a 0,1¥ de azufre, calculado con rezpecto al

reso cel dcido wcético.

K,

El bisulfuro de curbono u otro compuscto portador
de azufre, : . diouelve con nreferencia cn &l deido
wedtleo & temperaturas ordinsriag en la vasija de
alinentacidn desde la cus ¢l Zeido wedtico se hace
paser & lo vasija Ge dechidratacidn; pero si se deses
puede inyectarss en ¢l dcido wceético wientras este pasa
de lu vasija de suninistro a la ds deshidratacidn.

Bl procedimiento a gue este invento ge refiere

regulta ezpecialuente Util cuundo se emnlea en combinacidn

con el descrito en las memorias we lus solicitudes de natente

inglesas numeros 435.219 y 441,956, de =zcuerdo con lag cuge

les la de:zcomposicidn tdérmice wel deiéo acético en ceteno se

realiza en prasencia dz substancias voldtiles gue conten—
gan fdésforo, tules como fosiatos elgquilicos,y a los vapores
que abandonsn lc zonz Ge reaccidn s¢ les ailade una pequefia
cantidzd de un compuecto voldtil & base Ge nitrdgeno,y el
ceteno, despuds de la gevnaracidn wel apua v del dcido
inalterado, se absorbe en gcido wcltico glecial para

formar anhidrido zecético.
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En ¢l diovujo ad unto ge represenic esquemdiicauente

una formwa e wperdto wdecusdo ~ara lu eplicucidn prdetica del

procedinrientc & que ezte

ze vefiere, Kl dcido acdbico
en el gue, con wvrelerenciu, sc disuelve el compuesto portsador
de azufre, ce «lmucena en un depdsito (e =limentacidn 1

provisto ¢e un tuvo ce ventilacidn 2. Desce el depdsito 1, el

deido, o través de un contador de wolumen 3, se Lmce paser 2

un celettdor prévio 4, a la vez que se inyecta un cotalizador
adecuado, %al como un comruesto voldtil que contenga
fésforo, en ¢l “cido a sruvds Ge un tubo Y. ILa mezcla
&cido-cutalizador se rnace pasar luego & través de un serpen-
tfn Ge recceidn 6 con.truido con une &lescidn que conbenga
nfguel v resiszta sl culor, ctlentado en un uorno 7. Desde
el scrventin ce reuccidn,los vervores .estilidos o despren~—
dildos se nacen pasar a un condergudor 8 & li vez yue ze inyvec—
te en ellos, »or un tubo L, @woninco w 0Uro comruesto
voldtil gune cinteng: niftrdseno., ©l condersado puse a conti-
muacldn & vn sepurador 10 sl zue los  gases, gue contienen
el cetenc sz extraen nhor v Hubo 11, para la .bsorcidn en
deido zcético, y el coniersido 1fquido se retirs »or un
tubo 12.

2l procedimiciio & que este invento se refiere se
«clera por log ejemplos siguientes en los ¢ie los porecen-
tajes son en peso, in Gicuos ejemnlos se cmnled un aparato
orédcricamense isusl ol Gue acaow Ge desuzeribirse con

referencic al dibujo.

BTESPLO l.= Se construyd un tubo de vewcoidn , con un

secro inoxidable que contenla 239 de cromo,

16% ¢e nicuel, 0,64 de silicio, 0,8% de mansaneso, 0,69 de

titenio y 0,125 de carbomo. W1 tubo tenf: una lon.itud de

[ o

6,75 m., y un didwmetro interior de 19,05 mm. y se dispuso
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Bl serpentin Ge reaccidn 6 se culentd ¢ una tompe-

ARl 2 AT

ratura de 800¢ C. aproximadanente, y el calentador prévio
4, a 5002 C. Desde el depdsito 1 se hizo pasar vapor de
deido ucético que contenla 0,13 ds bisulfuro de carbono,
calculado con reupecto &l vpeso del deido .oético, mezcludo
con 0,293$‘de fogfato -triefilico introducido por el

tubo 5, y la mezcla se hizo asar prinero a travéds del
calentador prévio 4 y luepo a travsés del sernentin 6,

a razén de 5,63 kgs. de mezcla sor hora, Los vupores
abandonaban el scrpentin 6 a une temperaiurz de 737¢ G. ¥
en este »unto se inyectaba en dichoa vapores, por el tubo
9, 0,3% de «moniaco caleculacdo con reupecto al neso del
dcido alimentado, Los vaporvs ge haclon pasar juego a
travéds Gzl condensacor 8 y del sgenarador 10 para eliminar
el agua y el dcico acdético inalterado, extrayéndose el
ceteno por el tubo 1l y absorbidndoss en deido acético
glacial, como se describe en lu memoria de la solicitud

de natente inglesa n? 433,219 para formar anhidrido acdtico.
Despuds de trabajar 43 horas, se comnrobd vue en luas paredes
del tubo és recceidn se nubic denositado muy poco carbdn, y
el —orcentaje de dcido acdtico convertido en ceteno fué

el 63%.

Un enssyo andlogo realizado sin adicidn de bizulfuro
de carbono al dcido alimentado, hubo de interrumpirse al
cabo de 23 horas con objetc de limpiar el tubo de reaccidn -
del carbdn denositado, y cn este caso el wporceniaje de
dcido acdtico convertide en ceteno fué el 43%.

Se realizé un ensayo similer emnleando 0,01¢% de
bisulfuro de¢ carbono, en lugur del 0,1% usado en el Ejemplo
1, Tembien en este caso el dendsito de carbdn resultd

desprsciable,



140. EJEIPLO 2,—~ Se construyd un tubo de reaccidn andlogo al

» empleado en el Zjemnlo 1, con un acero inoxi =
deble que contenfa 17,36y de cromo, 8% de niguel, 0,64% de
silicio, 0,32% de manganeso, 0,68% de tungsteno, 0,56%
de titanio y 0,14 e carbono.

145, Bl serpentin de reaccidn 6 se calentd a unos 3000
C. ¥ el calentador prévio 4, & 500¢ C. Tl deido zcitico
en vapor, con un contenido de 0,1% de bisulfuro de
carbono calculado con resnpecto al weso del deido wedtico,
se mezcldé con 0,287#de fosfato trietflico y se hizo pasar

159. a través del ca1entador nrévio 4 y del serpentin 6 a
razén de 5,85 kgs. de mezcla por hora, como se ni deserito
en el Ejempnlo l. Los wvanores abandonaban el tubo a una
temperatura ds 7302 ¢, y en este punto se inyectaba en
Gichos vaporss —or el tubo Y, 0,3% de zmoniaco. Los

15>, vapores se'éondensaron‘y gepararon como se describe en

el sjemplo 1. Despuds de un trabajo de 34 horas se
comprobd gue en las vnuredes de los tubos se habila
devositado muy mpoco carbdn , y el poréentaje Ge dcido
acético transformado en ceteno, fuéd de T35,

160, Un ensayo andlogo realizudo sin adicidn 4=z sulfuro

de carbono al dcido alimentado, hubo de interrumpirse

al cabo de :1 noras con objeto de retirar el depdsito

de curbdn cel tubo y, en este caéo, el -orcentaje de

dcido ac’tlico trans=Tormado en ceteno fué de 494,

165, N O T A

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
as{ como 1z manera de realizarlo en la nrdctica, debe
hacerse constar gue lasg disnosiciones anteriormente indi-
cadag son suscentibles de modificaciones de detalle, en

170. cuanto no altere su orincipio fundasmental. Tswmbien se

hace constar gque el invento corresponde a una vatente



175.

180,

190,

152,

200.

MALA ¢ ZROTUCCION

[y |

POR DEFECTO DEL ORIGINALY = i 8 84 ¥ o4 ‘Nz };

presentada en Tnglaterra con fecha . de junio de 1@48,
bajo el ne 14.935, acogiéndose, por lo tanto, & los bene-
ficlos gue conceden los ﬁbnvenios Internacionules en vigor
¥y sienco lo yue constituye la esencia del referido invento,
¥y »or lo que ge soliicita patente de invencidn,rtor 20 aﬁoé
en Espafia: "Procedimiento de fabricacidn de anhidrido
acéticol; caractsriodndose nor lo siguiente:

12,.= Procedimiento de fabricacidn de snhidrido
acético, por deshidratacidn téruice de varoresfie deido
acético en presencia de un catalizsdor, en unas vasija
de rezcecidn construida con una wlezacidn gue contenga
nfguel, caracterizado porgue al dcido wucético, antes de
su deshidratacidn térmica, se le incorpora por 1o menos un
compuesto gue contengz amfre y gue sea fluido alrededor
de los 202 C., a fin de mantener a un grado dGesnreciable

el depdsito de carbdn sobre las paredes de la vasija

"de reacecidn durante la deshidratacidn térmica.

29,= Procedimiento de fabriczeidn ce anhicrido
acético, caracterizado Por connrender las fases de mezclar
el dcido acético con,por lo menos, un comruesto gue contenga
amfre y sea Tluido alrededor de =02 C,, y tambien con
un catalizador de desnidratacidn ue contengs un compuesfo
voldtil portador de fdsforo; de hacer nagar la uezcla
asf formade a travds de una vasija de reaccidn construida
de unz zlezcidn cue contenga nicuel, con objeto de deshi-
dratar el dcido aoético'para Tormar ceteno, a la vez que
se mentiene en un nivel despreciable el depdsito de carbdn
sobre lag naredes de lalvasija; de afladir un comnuesto
voldtil a base de nitrdgeno, &« los vapores gue abandonsn
la vagija; de separar el ceteno del agua y del deido
ac’itico inalterado, y Ge¢ absorber dicho ceteno en dcido

acético glacial =mara formar anhidrido acético.



39.= Procedimiento, segin lo eswnecificado en las
205. reivindicaciones 12 o 28, caracterizado porgque el compuesto
portador de azufre ez el bisulfuro de carbono.
42.= Procedimiento,segun lo esrecificadc en las
reivindicuciones 1%, 28 o 38, caracterizado porque
la cantidad emnleada de compuesto portador de azufre es la
=10, cue proorcions alrededor de 0,01 a 0,1% de azufre,
calculada con respecto al neso del dcido acdtico.
52.= Procedimiento, segun lo especificado en
cualculera de las reivindicaciones anteriores, caracteri-
zado porgue el compuesto portador de azuire se disuelve
215. en el dcido acético 1iguido.
62,.= Procediniento, segin lo especificado en
las reivindicacisn 18, caracterizado por aplicarse prdc-
ticament= tal como zae ha deserito en cualquiera de las
reivindicaciones anteriores.

220, . 72.= Procedimiento Ge fabricucidn de anhidrido
acético; tal y como gueda substancizlmente descrito en
la oresente memoria e ilustrado en los dibujos aue se
acomnafiian.

Bsta memoria consta de ocho hojas escritas
225, por una zolu cuara,
Medrid, 12 de Jjunio de 1Y49,

COURTAULDS LIVITE
Per Pader de J. GOMEZ ACEBG
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