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para

una patente de IUTAC™UCSICH,

por diez aflos, en Hspaflsa,
a ./;1"()" c/e
Unidn ZBspafiola de Bxplosivos 3Sele,

- sociedad espaficla -

vesitdente en
fjadrid

ALvenida Generalisimo, 2C,
pov:

n 1idtodo Ae Tabricucidn de unitrilo acrflico o cianuro de
vinilo, por condensacsidn crtalftica en fase liquida de

ecetileno con doido cianhfdrico @,
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Le preceute pntente de intro”uceldu se refiere a
- R . '
un m€todo de fsbricacidu Ael vrocucto llamado nitrilo acrili-
. . . 2 - |
00 o cianuro de viailo (CHe= OH = Ci), DOr coniensacion cata

. PR .
1ftica ei Tuse 1fculde de decldo ciamhiArico con scetiienot

OH = CH 4 CEH ====- » Cliy = CH - CH

“e el affo 1.930 aparecid en alemania la primera

patente Ae obtencidn de uitrilo acrilico por coudeusacion
|

de ccetilenc y decido ciauhfarico (Baum y Herrmaan, patente
slemana 559.734, 20 layo 1.93C), pero hasta el aflo 1.937 no
empieza la svlicweidn iu7ustrial de este método de trabajo.

A contimuacid. de dsta son ya inunumerables las patentes ale-

manes, americeuss v uvritdalcas que se oublican modificaundo

las condlciones de travajo de los catalizadores, tratando

todas ellas de couseguir mejores reucimientos y produstos de
mayor pureza. uitre tode esta serie Je patentes citamos las
siguieqtes:?

De la .mericaun Cyanamid Coe ¢

UsS.Pot 2.409.124 (8-10-46); 2.417.635; 2.454.308 (©3-11-48);
Brit.P: 591.945 (3-8-47); 579.787 ;

De U.I. ™1 Pont de Nemurs & (0. !

UeS.Pet 2.413.496 (21-12-46); 2,413,622 (31-12-46): 2,417.068
2.423.318 ( 1- 7-47);
Brit. : 581.035; 584.662;

De FPhilips Petroleum Co. !

UeSePot 2.370.849 (106~ 3=45); 2.425.267 (5 B8ed?),

De Imperial Chemical Iudustries Ltd;

UeS.Pu: 2.442.040 (25- 5-48);
Brit. : 593.851 (28-1(=47):

Germ.P.; 730.727 (17-12-42);

i
|
|
De I. Ge F&I‘beﬂill"iuﬁtfie e G‘o; '
I
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La revisidun de lwus potentes auteriores ha permitidJ

asdoptar el siguleute mdtofo de Favricacidu, ada no ejercido E
en wspaila y tue nor su iuterés se introduce por la preseute l
petente.

Como qaterias primes se varte de deiqo ciamhifari-
g0 puro obtenldo gon gimnuro sbdico y deido sulfurico purifi -
oado posteriomente, v de acetileno lavado previamente. Se
utiliza une mezela de ambos gases Lue contiems de 4 & 10 par-
tes de acetileno por uua varte de dcido oiamhfArico. Fara
atenuver le rescaidu se diluyen los reagentes por wi g£as Luer-
te cue puede ser nitrdgeno, hidrdgenc o etarnc. |

Lz mezela Ae suces anteriormente citads se hace
circular a travds de unas Aicolucidn vue comtiene cloruro cu-
prosgo, c¢loruro amdénico, cloruro mercirico, cloruro de oine
o cualc¢uler ctra sal de cobre, mercurio o ciluc, &l mismo tiem;
no gue se ailaden vequeilas cautidades de cobre en »volvo para
evitar la fomacidn de sales caipricas. La temperatura de la
aisoluoidn catalitica serd de 6C & 9(8 y el pH estard com-
prendido eutre 1°0C y 4’C; para llegar a este valor y couaser-
varlo Aurante todo el 9roceso se adicionardn las cantidsdes
necesarias de dcido clorhfdrico coucentrado.

& producto geseoso resultante de la reacaoidn se

snvia a uns columna en ia gue¢ se snfris & temperaturas infee
riores a CR. De esta forma comdense un 1fcuido cue se envia I
a un separador en el cuel tieme lugar la separecidn de las

fqos Tases formades: la inferior, acuosa, vuelve de auevo &l
gonvertidor y la supsrior, cue contiene el nitrilo acriflieco,

es retirada. wa le capa inferior acuosa yueda un 2 5 de doi-

do clanhfArigo libre ~ue se recuvera, gracias & 1o cual los |

rendimientos de uitrilo aorflico, expresados sobre el feido
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cianhidrico gastado, alcanzan uu valor del 95 & del tedrico.

El catelizador permanece activo Aurante varias
semanas, pero pasadas dctas, es ueceserio camblarlo. Los ele- |
mentos de alto precio del catalizador se recuperan DOT com -
pleto.

Bl nitrilo acrflico ovteuido de esta manera resul-
ta muy impuro, la eliminecidn de estas impurezas se Logra
mediante una Adestilacidn azeotrdpica o mediante la extras -
eidn con uu Aisolvente mproviado.

Las coudiclones de trabajo como se ve, pueden Ve-
riar dentro de uu ampllio margen. A contiuvacidn se expous un
ejemnlo congreto de la marcha a segairf

La solucidn cutalftica t(ue ocupa el couvertidor
se Drepare nezglando?

560 partes en peso de wsua.

65¢  1ia. 14. cloruro cuproso {(CyCly)
BEC id. ia. cloruro smdnico.
20  ia. id. deide ciornidrico.

Al couvertiAarllegan por une parte una mezcla de '
acetilenc y nitrdgeno en proporeidn de 1 : 1 y por otra dei- |
do ociamnidrico gue contiene un 10 % de ague; en proporeién |
de 1C partes de agetileno nor une parte de decido oianhfdricoj
La temperatura de la reasccidn se mantiene a 852 y presidn,
la atmosférica. Pars mantener esta tempsrature se inyesta
vepor junto cou los sases reeccionantes. Al cavo de varias
semanas el asatglizador Gueda Lnactivo. Je recupers nuevamente
el cobre del catalizador medlante drecipitacidn cou cina,

lavado del cobre, y Alsolucidu de éste eu deido nftrico, pae-

sando & continuscidn cloro cara trausformar todo el cobre en

cloruro guproso.




Por enfriemiento de los guses a -1U% se oon-
densa el agua y el dcido cilanhfdrico siu reacciouar, asi
coro el uitrilo aevilico. il acetileno y nitrdgeno sin con-
densar vuelveun sl ciclo. EL lf:uido condensado se separa
en dos gapas. La superior coutiene el wuitriio acrilico im=
puro. La interior el asue y deido ciauhidrico. De la prime-
ra se separa 2l uitrilo acrflico puro mediiante un vroceso
de destilacidn gon vapor seguido de destilacidn fracclioane -

dae. La segunda se envia de nuevo al convertigor.

= Om Q0= 0=0wOw0w0=0w0=0w0=0=0=
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Hablendo ya descrito con suficleute detalles la
eseucia 7¢ este proeedimiento adu no ejereido en Hspaiia,
es{ como su zplicacldn en la prédctica, gue puede variar en
algunos detalles, sin ,ue bor ello se desvirtie la eseucia
del mismo, solicitsmos la pateute de introiuccidn hor diez

afios sobre las reiviudicaclones siguientes:

1. - 1idtodao de fabriczcidn Ae nitrilo acrflico o
clanuro de vinilo por condensacidn de acetileno coun deido
cianhidrico en precencia de unz disolucidn oatslftica ae
eloruro cuproso, cloruro aménieco, oloruro mercirico, cloruro
de eine o cualyuier otra ssal de cobre, mercurio o cinec.

2., - 1dtodo de fabricacidn segin la reivindica-
cién anterior, caracterizado norque Aicha condeusecidn se
realiza a temperaturs modersda de 6C - 90% y el grado poten-
ciométrico de 1 & 4.

3. - Hétodo de Cabricacidn segdnu las reivindica-
clones anteriores, caracterizasdo bor la recuperacidn peridai-
ca del zatalizador, mediaate precipitacidn del cobre con cine
metdlico. |

4. - hétoso de Tabricacibén segin las reivindica-
ciones anteriores cars:terizado por prcducirse diche conden-
secidn en atmdsfera inerte de nitrdgeno, hidrdgeno, metano,

w otros, con el fiu de atenuar la reaccidn y evitar las se=
cundarias.

5. - 1iftodo de fabricacidn segin las reivim iocsa-
aiones anteriores, care-terizado porgue el aitrile acrilico

obtenido, es recuperado por enfriamiento & temperatura ianfe-
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rior a C® de los gases Procedentes del convertidor teniendo
luger su cord ensacidn y sepavacidu en dos capes de 1&S aua-
les la superior de uitrilo acrflico se somete a diversas
puriticaciones y la lanferior vuelve de nueve al ciclo.
6%, « Iétodo e Tabricacidn de nitrilo acrfliaso
o clanuro de vinilo, por condensacidn ocatslftice en fase 1f-
c.ulda de acetileno ocon deido cianhldrico. -

Seadn se “escribe y reivindiea en esta memoria
descriptiva.

La cual coasta de sels hojas, foliajas y eseri -
tas a mdquina por uns sola de suS caras.

Nedrid, & 32706 Liayo de 1952.
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