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PATENTE DE INVENCION
por 20 gfios

Por "Un procedimisnto para la preparacién de nitrilos de los
501d°~agr8.303“——----——----——-_..., —————

‘& favor de la: SOCIETE D'ETUDES CHIMIQUES POUR L'®'INDUSTRIE

ET L'AGRICULTURE, de nacionalided francesa, domicilisds en:
11, Avenus Friedlend, PARIS (Francia). :

MEMORIA DESCRIPTIVA

Ia p.rasente invencién se refiere a un procedimiento pa-
re ls preparacidn de nitrilos de doidos gra.sosA.

El procedimiento habituslmente empleado pars ls prepe-
racidn de los nitrilos consiste en deshidratar uns mezclae de
dcildos grascs y de amonisoc por calentamiento ante un catali-

zador, generslmente el aluminio aotivado, & unas temperaturs

“gproximads de 350 a 400 grados centigrados, segﬁz} le reaccién:

R CO OH + NH, R CN « EH,0

En los diversos pmcedixhientos conocidos la mezols ga-
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Beoss reacclonunte atraviesa un catalizador fijo, calentado a
temperatura conveniente.

Ia invencidn consiste en aplicar pars ls preparacidm de
nitrilos de 4cidos grasos, segin ls reéccién indicgda, la
tdonica bien conocids ds los sélidos i’luidiﬁeadosr. Segin es-
ta técnios, el catalizador es pmesto, en formsa de wn polvo
muy £ino en suspensidén en uns corriente gaseosa.. le mezcls
gaseoss resacionente circula a gren veloclidad, y las finss
particnlas de catalizedor son mantenldas en suspensién en la
corriente geseoss y permanecen en agitacién continua, asegu-
rando de ests manera un perfecto contacto de los cusrpos en
reaccidn con el catalizador. ‘

8e sabe que las técnices de fluidificacién permiten obte-
ner de un modo general velocldades de reaccidn mds elsvadas,
une mayor uniformidad ds tempsratura en los apa;‘atos de resac-
oién y uns marchs continus de las instalaciones.

El procedimiento objleto de la patente pregents con re-
lacidn & los procedimientos anteriormente conocidos, las mis-
mas ventajas, y ademds ciertas venta jas espscisles, slgunas
de las cuales no eran de prever.

&) Velocidad de reaccidén y rendimiento de la catalisis
nds elevados. El tiempo ds contacto nscesario para obtenmer una
transformaoién cugntitativa es aproximsdsmente diez veces me-
nor que en los procedimientos conocidos. Este me joramiento

pusde atribuirse principalmente tanto a1 emplec de particulas

.muy fings de gran superficie reaccionsgl, diffciles de ponerse

en actividad en un catalizador f£ijo, como a ls agitacién muy
endrgica de los gases resccionantes y del catalizador.,
b) Uniformided de la tempersturs. Le uniformidad de la
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temperat s en lg zona ds reaccidén permite obtener unos reﬁul—
tados eépeciales cpn_el nus vo p:noediuﬁsnto; En efecto, las
reacoidnes parésitas, ¥ en particular los procesos ds oracking
debidos a rsoalaptamientos locales y que conducen, en los pro-
cedimientos corrientes, a una pérdids de dcidos gresos y por '
consiguienxe & une disminucién del rendimiento, no pueden exis-
tir; Por otrs parte, la hidroliaia Por el vapor de ague de los
nitrilos producidos, reeccién pardsits particularmente impor-
tante por debajo de 350 grados centigrados, no se pusde produ-
cif por el hacho, a la vez, de lo uniformidasd ds la temperetu-
ra en la zons ds reaccién y de la gran rapidez de circulacién
del aa.a'. ‘

o) Marchs continus de la inste lacién. Le merche continua
permite realizar wms regulacién sutomfticas y pexmsnente de la
ciroulaclién dsl catalizsdor y del funcionsmiento de los apera-
tos, ¥y obtener uns cetalisis uniforme en condiciones prdctica-
mante constentes, con regemsracién continus delraatalizsdor;

Vamos & describir, a titulo no limitstivo, un ejemplo
de ejecucidn del procedimiento, refiriéndonos al dibujo esque-
mﬁtico adjunto, que represents um: dispositivo con un solo le~
cho de fldido de un tipo andlogo a los ya conocidos.

En el dibujo, 1 represents la odmarg de reaccidén en la
cual ls mezcla gaseosa que Se ha de tratar se introduce por
un con&uct@ 2. El catalizador entrs a ls parte alta por mn |
conduoto 37. Ie mezcla gaseoss contemsdors del nitrilo forma-
do sale de lg cémara de reacoildn por un conducto 4. '

El doldo graso gus se ha de tratar es rscogido en es-
tado liguido en un depdsito 5, y pasa & un evsporizador 6;

Los vapores producidos son grrastrados por wms corriente de
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emonisco que llaga por 7, a través de un precslentador 8, ‘
en la cdmars de reaccién 1. Is homogeneldsd de ls distribu~
eién de la mezola _gaseéaa a través del lacho del oatalizador'
e.sté ‘a}aegurade.‘,por cualguier medio usual conocido.

Is mezola gaseose resultante de la reacclén y que Bale
POr 4 pass & un AEPOsitvo'® qus tiems por fimalidad detener
las finas particules de catalizsdor arrastradss y devolver-
les al lecho de ga,talisis. la mazcla gaseoss atrgviesa a con-—
tinuscién un condensador 10, lusgo un decantador 1l del cual
sale, por uns tuberis lateral 12, el nitrilo correspondisnte
al doido graso, y por s .u:8e en 13 el agua producids por la
reacoidén. B: .- ;z:le alts del decantador el amonizco no
combinado ge escapa por un conducto 14, y pusde sser devuelto
el ciclo mediente una bombs 15,

El cstalizedor agotado, previamente sorbido por una ddbil -
corriente de vepor de agua o de gas csliente introduoida por
16, e8 extrafdo por wn tubo 17 y enviado por wn conduoto ver-
ticel 18 a una cdmere de rsgensracidn 19‘. El arrastre es pro-
ducido por uns corriente gaseosa a temperatura sdecuads, con-
ducids por uns tuberis 20‘. , )

' El ogtalizador regenersdo en ls edmera 19 es extraido
por el conduato vertj.oal 3, ¥ descisnde por gravedad & ls
ocdmars de reaccidn 1.

Para qus el cstalizador sdélido ses mantenido en estado
completamsnte fluldificado en buenas condiciones de eficacis
es necesarioc que ses utilizedo bajo forma de finas perticu-
las con preferencis de didmetro inferior a 300.%, por ejemplo
bajo forms de polvo gus pase por los tamibea de entre 65 y

200 mallas (dimensiones de las particulas comprendidas entre
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208 y 744), slendo alin posible la utilizecidén ds particulas
todavie més finas, s8in inoonnnianfe importante.

Se pusde también disponer el catalizsdor segiun dog o
mgs lechos fluidifiosdos s alturas intemmedias en la odmara
de reaccidn.. | ‘

Ia sltura del leocho de catalizador en la cdmara de
regcclén depende de la velocided de la corriente gaseoss, y
ha de asegurar un tlempo de contacto éu.ficiente entre el ca-
tslizader y la mezcle gaseosa reaccionsnte (vapores de doi-
dos grasos, amonisco) pars reslizser una transformecidén com-
pleta del doido graso en nitrilo‘. Por e jemplo, pare limites
de velocidades lineales de 6 & 30 centimetros por segundo
ls elture del lecho del catalizador pusds variar de 0'30 me-
tros & 1'50 metros; siendo el tiempo de contacto mucho menor
gue en los procedimientos conocidos, ls alture del lscho del
ostelizador es considersblemente reducido.

Segin ls maturalezs de ls primers materis tratade, la
temperatura en la zona de reaccidn, que se mantiene constante
& pocos grados de diferencis, se escoga entre 300 y 550 g;m;.
dos centigraios, de modo qus Se obtenga una velocidad de
reaccidn elevada y una velocidsd my reducids del cracking
de los vapores orgdnicos.

Del mismo modo se escoge la temperstura de regeners-
cidn del catslizador entre 400 y 650 grados centigrados, se-
gin las condicionss.

le ocgntided de cataslizedor nacesaris pars una transf
formacidn cugntitative de los vapores de dcido graso en ni-
trilo puede ser del orden de 0'5 partes & 10 partes de cata-
llzador por una parte de dcido ‘grasa, segfin las condlcionss
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de la opersoclén, la sctividad del catalizador y otros faato-

o8
EJEXPLO 1

En un caso particular de puesta en prdctica, no limi-
tativo, se ha escogido pars la temperaturs de la zona de

reacoidn 370 gredos centigrados, y para le de la zona de Tre-

generacidén 540 grados centigi‘ados. Is velocidad linesl de

la corriente geseosa (referids a la cdmare vacia) es de 6 a
16 centimetros por segundo en el interior de la odmara de
reacocién. Le alturs del lecho de catalizador se escoge de

tal modo qus asegﬁre un tiempo de contacto de 5 a 20 segun-
dos entre los vapores de £cide greso y de amoniaco por uwns
parte, y el catslizador por otre yarte. El catelizador uti-
lizado ez de aliimins aotivada, bajo forms de polvo qus pase
por tam:l.ées de entre 65 v 200 maellas (dimensiones de las ‘
particulas de 208 & 74.4). Is cantidad de amonisco utili-
zado e8 superior en un lo por 100 & ls cantidad necesaria
pars efectuar la reaccidn. En estas condiciones, ls transfor-
macién de dcido graso en nitrilo es précticamsnte cuantita-
tiva, ¥ el rendimiente horario del catalizador se sitids en-
tre los valores de 0'5 y 1 kilogramo de dcido graso transfor-

mado por kilogramo de catalizador y por hora.
EJEMPLO 2

En otro caso particulaxr de pueste en prdctics del pro-
ecsdimlento, se opera cn presencia de bastante grande amceso

de amoniasco, por e jemplo en las condiciones siguientés, que
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no tienen el menor carscter limitativo; el catalizasdor utili-
zado es alimina activads, en forme de polvo que pase por ta-
mices de entre 100 y 300 mellas (dimensiones de las particu-
las de 50 a 1604 ). Sobre la alumina calentads & 365 grados
centigrandos y en estado fliido, se hacen pasar vapores de
dcido palmitico & razén de 1'2 moldculas de &cido graso/ho-
ra/litro de cataelizador; en mezcls con ds 2 & 3 veces la
cantidad tedérics de amonisco.

En estas condlciones, el rendimiento en nitrilo es de
97 por 100 con relacién a la cantidad de nitrilo que se po-
drie tdoricamente obtener a pertir de ls cantidad de dcido
greso utilizsds.

S1 se preparan los nitrilos, no ya en presencis de
alﬁﬁina fluidificads segin el procedimiento objeto de lg
invencidén, sino en pressncie del mismo catalizador en le-
cho fijo como se opera corrientemsnte segin los procedi-
mientos conocidos, la cantided de 4cido pslmEtico gue se tra-
te —en las mismes condiciones de temperatura y de exceso de
amoniaco que en el e jemplo de gplicacidn aquf desecrito— no
es més que 0'5 moldéculas ds docido graeso/hora/litro de cata-
ligador 81 se desea obtener el mismo rendimiento en nitri-

lo.
EJEMPLO 8

En otro caso particular de pussta en prgctica del pro-
cedimiento descrito, a titulo de ejemplo no limitativo, se
preparan 1los nitrilos & partir de estearina simple presidn

comeroisl.
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1s estearinag es evepordzads en un recipiente calsntado

-~ de 5903 420 gredos centigredos, y se hacen pasar los vapores

ds estearina mezclados con los de amonisco por ls alumina sc-
tiveda cuyas dimensionss dé granos estén comprendidas entre
50 y 1bo & (qus pasen por tamices de entre 100 y 300 mallas).
Le aldmine estd fluldificada y recalentada a 380 grados cen-
tigrados, Los oonénmoe de éc:.do grago y amonisco ptiliza.dos:

Consumo de 83140 graso ...ss 1'l moléculas de dcido/ho-
ra/litro de ocatalizsdor

Consumo de amoninco eeesees 2'75 moléculas ds NHjz/ho-
ra/litro de catalizador

aseguren mea fldiidez regular de ls aldmina. . ) A

El nitrilo obtenido se lava con agus calignte, ¥y lusgo
se secs bajo vacio a 80 - 90 grados cent:\’.gradoe':‘% & partir de
100 partes de estearina, se obtiensn 89 partes de niirile,
siendo el rendimiento en nitrilo del 96 por 100 calculado con
relacién a la cantidad de nitrilo que se podrias tedricamsnte

_obtener & partir de la cantidad de estesrins utilizads.

NOTa

Por la patente de invencidén a que se refiere la presente
memoris desoriptive se REIVINDICA ls propisdsd y la explota-
cién exclusivae de; o

le- Un procedimiento pars la preparacién de nitrilos de

dcidos grssos, caracterizado por el heocho de hsoer pasar una

mezcls de gas amoniaco y Veoores ds 40idos grasos pOr una ziia

de resccién que contenga un catelizador fiuidificado, & una
temperatura (. ';acoién escogilda entre 300 y 550 grados cen-
tisrados, mantenida prdcticamente constants, recogiéndose el ni-
trilo del dcido graso en estado de Vapor s le salida de ls zona
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de rescocidn.

2.- Un procedimiento para la preparacién de nitrilos de
dcidos grasos tal como se hs especificedo en 1, ca,ravcterizad.o‘
por el hecho de que el paso por la zoms de reacclén de la mez-—

‘ola de gas amonisco y vapores de £clido graso, por una parte,

y del catalizador fluldificado, por otra parte, se realizs de
unas mansre continus.

3.- Un procedimiento para la preéparscidn de nitrilos
de dcidos grasos tal como se ha especificadsc en 1, carascteri-
z&do por el hacho ds que el catalizador agotado y sorbido es
sometido, de uns maners continua, & unas regeneracidén por con-
tacto con el aire & uns temperatura escogids entre 400 y 650
grados centigrados, siendo devuelto el catalizador regenera-
do 7 pussto en estado fluldifics o a la zona de reaccidn.

4o Unrpmced-mianto 2'e le preparacién de nitrilos
de d0idos grascs tal como Se ha especificadc en 1, caracteri-
zado por el hecho ds regular la velocidad ds la corriente ga-
8e0sa en la zona ds reaccidn de manera que el catallizador se
mantengs en estado fludifioado. '

5.~ La propleded y la explotacidén exclusivae del objeto
de ls patente, sean cuales fueren las circwmstancies que con-
curran con su esencialidad definide en las gnteriores reivin-
dilcsciones, cusl objeto es;

"Un procedimiento para le prepsracidén de nitrilos de

los deidos grasos",

-

consta
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Consta ls presente memoris de diez hojas folladss, es-
critas por unas sols ocara.

Barcelona, 7 de Febrero de 1l952.

P. Do de la: SOCIEME D'ETUDES CHIMIQUES POUR L'INDUSTRIE
ET L'AGRICULTURE,

~
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