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M E M O R I A  D E S C R I P T I V A  
so b re :

"Procedim iento  p a ra  l a  o b ten c ió n  de admas"

SOLICITANTES: BADISCHE ANIIIN-& SODA-EABRIK,AIrtiengesellschaft
e n tid a d  a l  enana, d o m ic iliad a  en Ludwigshafen 
a .R h e in , A lem ania.

Remos d e sc u b ie rto  que se  o b tien en  eximas con 
buenos re n d im ie n to s , s i  se  ponen en re a c c ió n  n itro -co m p u es to s 
p r im a rio s  o se c u n d a rio s , a l i f á t i c o s  o c i c l o a l i i á t i c o s ,  en forma 
de su s s a le s  o de l a s  a c i-fo rm a s  l i b r e s  y en  medio á c id o , con 

5 . ác id o  h ip o s u lfu ro so , re sp ec tiv am en te  con su s  s a le s . '
N itrocam puestos adecuados son esp ec ia lm en te  lo s  

n i t ro -h id ro c a r b u ro s ,p o r  e jem plo , n i t ro e ta n o ,n itro o ic lo h e x a n o  
n i t ro c io lo o c ta n o , n itro c ic lo h e x a n o s  m o tila d o s , l o s  n i t r o -  
p ro p an o s, bu tanos o hexanos isó m ero s. Se u t i l i z a n  adecúa­

lo. demente en form a de mis s a le s  a l c a l in a s ,  a lc a l in o - t é r r e a s  o
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am ónicas. E l ác id o  h ip o -su lfu ro so  se  emplea adecuadamente 
en form a de sus s a le s  a lc a l in a s  o am ónicas.

Se p ro ced e , p o r  ejemplo ,  en l a  form a de in t r o d u c i r  
y  rem over so lu c io n e s  acuosas de c a n tid a d e s  aproximadamente 
e q u iv a le n te s  de l a s  s a le s  de lo s  n itro co m p u esto s y d e l  ác id o  
h ip o s u lfu ro so , p ré v ia  m ezcla o b ie n  p o r  sep arad o , p e ro  sim ul­
tán eam en te , en  ác id o s  d i lu id o s .  Se p r e s ta n  en concepto de 
á c id o s ,p o r  ejem plo, ác id o  s u l f ú r ic o  o c lo r h íd r ic o .  S i  se  
d esea , se  puede em plear conjuntam ente tam bién  a g e n te s  d i s o l -  

2 0 . v en tee  o de d is p e rs ió n  o rg án ico s  in d i f e r e n te s .
En g e n e ra l , se  produce y a  l a  re a c c ió n  muy rá p id a ­

m ente , a  tem p e ra tu ra  norm al. P o r t a n to ,  se  puede muy f á c i l ­
m ente r e a l i z a r  e l  p roced im ien to  en form a c o n tin u a , efectuando  
l a  c o n flu e n c ia  de l a s  s a le s  de n itro co m p u esto s y del ác id o  

25 . h ip o s u lfu ro so , p o r  ejem plo, en  un tubo m ezc lad o r, con exceso 
de á c id o . Caso de s e r  p r e c is o ,  s e  podrá  tam bién  t r a b a j a r  con 
r e f r ig e r a c ió n  o a  tem p e ra tu ra  aum entada.

En todo caso  h a  de s e r  á c id a  l a  m ezcla de re a c c ió n  
y  en e s te  caso  e l  exacto  v a lo r  de pH no ju eg a  n ingún  p ap e l 

SO. im p o rta n te . P o r  e so , o b ie n  se  d ispone un exceso de á c id o , o 
se  t i e n e  cu idado , m ed ian te  a d ic ió n  o c a s io n a l o c o n tin u a , que 
l a  m ezcla de re a c c ió n  e s té  siem pre á c id a . En e l  s ig u ie n te  
ejem plo , l a s  p a r te s  c i ta d a s  se  r e f ie r e n  a  p a r te s  en p eso . 
EJEMPLO 1.

35. A una so lu c ió n  de 64*5 p a r t e s  de n itro c ic lo h e x a n o
en 235 p a r te s  de l e j í a  de so sa  c á u s t ic a  acuosa a l  9%,se  ag rega 
una so lu c ió n  de 105 p a r te s  de h ip o s u lü to  de so sa  en 300 p a r te s  
de agua . Se hace a f l u i r  l a  m ezcla , removiendo b ie n  a  20* C . ,  
en 900 p a r te s  de ác id o  s u lfú r ic o  2 v eces norm al. Desde a n te s  
de t e m i n a r  l a  a d ic ió n  empieza a  c r i s t a l i z a r  ciclohexanonoxlm a.40
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Se n e u t r a l i z a  con so lu c ió n  de carb o n ato  sód ico  l a  

m ezcla de re a c c ió n  p e n e tra d a  de c r i s t a l e s  y luego  se  a s p i r a  
l a  exim a. De l a s  l e j í a s  m adres se  o b tie n e , m edian te  e x tra c ­
c ió n , p o r ejemplo con é t e r ,  más oxim a. E l rend im ien to  g lo b a l 
a sc ien d e  a  34 p a r t e s ,  c o rre sp o n d ie n te s  a  unos 6Q% d e l re n ­
dim iento  t e ó r ic o .
EJEMPLO 3 .

A una so lu c ió n  de 71*5 p a r te s  de l - m e t i lo - 3 - n i t r o -  
c io lohexano  en 235 p a r te s  de l e j i a  de so sa  c á u s t ic a  a l  9%, 
se  a d ic io n a  una so lu c ió n  n e u tr a  de 105 p a r te s  de h ip o s u l f i to  
de so sa  en 300 p a r te s  de agua . La m ezcla s e  d e ja  a f l u i r ,  
ag itan d o  fu e r te m e n te , a  203 C. en 900 p a r t e s  de ác id o  s u lfú ­
r ic o  2 veces norm al. A co n tin u ac ió n  se  n e u t r a l i z a  l a  m ezcla 
de re a c c ió n  con carbonato  só d ico  y  se  e x tra e  con é te r ;  e l  
e x tra c to  e té r ic o  se  e x tra e  con ác id o  c lo r h íd r ic o  2 veces 
norm al, se  n e u t r a l i z a  e l  ác ido  y se  e x t ia e  nuevamente con 
é t e r .  H ed ían te  evaporación  d e l é t e r  s e  o b tie n e  l a  1 m e ti lo -  
ciclohexanonoxim a que h ie rv e  a  115s c. a  una p re s ió n  de 15 mm. 
EJEMPLO 3 .

A una so lu c ió n  de 57*5 p a r te s  de n itro c ic lo p e n ta n o  
en 235 p a r te s  de l e j i a  de so sa  c á u s t ic a  a l  9%, se  ag reg a  una 
so lu c ió n  n e u tra  de 105 p a r te a  de h ip o s u l f i to  de so sa  en 300 
p a r te s  de agua . A gitando  b ie n , sé  d e ja  a f l u i r  l a  m ezcla a  
unos 20a c .  en 900 p a r te s  de ác id o  s u l f ú r ic o  2 veces norm al.
A co n tin u ac ió n  s e  n e u t r a l i z a  l a  m ezcla  de re a c c ió n  con 
ca rb o n a to  sód ico  y  se  e x tra e  con é t e r .  E l e x tra c to  e té r ic o  
se  e x tra e  con ác id o  c lo r h íd r ic o  dos v eces norm al, s e  n e u tra ­
l i z a  e l  á c id o  y se  e x tra e  nuevamente con é b e r . M ediante eva­
p o rac ió n  d e l  é t e r  s e  o b tie n e  l a  ciclopentanonoxim a que 
funde a  56 -  57^ C.



2 0 9 8 9 4

75.

80.

85 .

90.

95.
a

N O T A
D e s c r i ta  su fic ie n te m e n te  l a  n a tu ra le z a  d e l  in v e n to , 

a s i  como l a  m anera de r e a l i z a r l o  en l a  p r á c t i c a ,  debe h ac e rse  
c o n s ta r  que l a s  d isp o s ic io n e s  a n te rio rm e n te  in d ic a d a s  son 
s u s c e p tib le s  de m o d ificac io n es  de d e t a l l e ,  en cuan to  no 
a l t e r e n  su  p r in c ip io  fundam enta l. También s e  hace  c o n s ta r  
que e l  in v en to  co rresponde a  una s o l i c i t u d  de p a te n te  p re se n ­
ta d a  en  A lem ania con fech a  2 de j u l i o  de 1952, n° B 21024 
IV c /l2  o , aco g ién d o se , p o r  lo  t a n to ,  a  lo s  b e n e f ic io s  que 
conceden lo s  Convenios In te r n a c io n a le s  en v ig o r ,  y  siendo  
lo  que c o n s ti tu y e  l a  e sen c ia  d e l r e f e r id o  in v en to  y  p o r  
lo  que se  s o l i c i t a  P a te n te  de In v e n c ió n ,p o r  20 años en 
España "Proced im ien to  p a ra  l a  o b ten c ió n  de ex im as"; c a ra c ­
te r iz á n d o s e  p o r lo  s ig u ie n te :

i s . -  P ro ced im ien to  p a ra  l a  o b ten c ió n  de exim as, 
c a ra c te r iz a d o  porque s e  ponen en re a c c ió n  n itro -co m p u es to s  
p rim a rio s  o se c u n d a rio s , a l i f  á t i c o s  o c i c l o a l i f á t i c o s ,  en 
forma de su s s a le s  o de l a s  a c i-fo rm as  l i b r e s  y  en medio 
á c id o , con ác id o  h ip o s u lfu ro so , re sp ec tiv am en te  con su s  
n a le s .

2 3 .-  P ro cedi mie n to ,  según  re iv in d ic a c ió n  1 * , c a ra c ­
te r iz a d o  porque se  emplean adecuadam ente en concepto  de n i t r o -  
compuestos lo s  n i t ro -h id ro c a r b u ro s  , en fbr üüa  de su s  s a le s  
a l c a l in a s ,  a l c a l in o - t é r r e a s  o am ónicas.

3 3 .- Procedimiento para la  obtención de eximas;
t a l  y como queda gubstancialmeayt^ d escr ito  en la  presente 
memoria, que consta de cuatro b o ja s\escr i? a s a máquina por 
una so la  cara.

Madrid, 2 0
BADISCHE ANISEN A k tie n g e se lls

P.P,de J. GOMEZ A¡

-FABRIK


	Bibliographic data
	Description
	Claims



