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MEMORIA DESCRIPIIVA
para solicitar ‘
PA®ENTE DE INVENGCION
en
Espaiasa

por 20 eifios.

a nombre de FARBVERKE HOECHST AKTIENGESELILSCHAFT, vormals Meis-
ter Lucius & sriUning, entidad alemanea, establecida en Frankfurt
(i) — Hoechst (Alemania) por: :

"PROCZDIMIENTO PARA LA REDUCCION %
DE NITROCOMPUESTOS AROMATICOS MLDIANTE AMALGAMA ALCALINAY.

;
!

La presente invencidn concierne un procedimiento péra
la reduccidn de nitrocompuestos aromaticos mediente smalgama al—g
caling. ?

Es conocido el procedimiento de reducir nitrocoumpues-~ %
tos aromaticos con amalgama de sodio, y/o amnalgame de potasio siﬁ
capleo de disolventes, en azoicos e hidrazoicos.Se conoce ademas |
el realizar la reduccidn con empleo de alcohol etilico y alcohol%
metilico como disolvente, Tambien se conoce ya la reduccidn de §

i
aibrocompuestos arosaticos eapleando disolventes dificilmente soé

lubles o insolubles en egua, como benzol, clorobenzol y nafta di%
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Loa procedimientos conocidos para la reduccidén de
nitrocompuestos aromaticos para la obtencién de los azoicos
e hidrazoicos correspondientes que utilizan amalgama de sodio
y/o0 amalgama de potasio tienen inconvenientes. La reduccion
sin empleo de disolventes hasta la fase de hidrazoico, bien
produce malos rendimientos o, para la obtencién de rendimien-
tos aceptables con procedimientos que emplean cinc y hierro,
requiere un procedimiento en dos fases, para lo cual, para
la subsiguiente reduccion ulterior de la fase azoica a la fa-
se hidrazoica, se trabaja con otro agente de reduccién. La
reduccién con empleo de alcohol etilico y alcohol metilico
u otros disolventes facilmente solubles en agua origina difi-
cultades técnicas y econbémicas en la preparacion, y especial-
mente en la destilacion. Los procedimientos conocidos, que em-
plean en la reduccidén disolventes dificilmente solubles en
agua, conducen bien a rendimientos técnicamente no utilizables,
bien a bases de difenilo intensamente coloreadas con grandes
perdidas de transposicién y a la formacién de una cantidad re-
lativamente grande de amina en comparacién con otros procedi-
mientos de reducciodn.

Ahora bien, se ha comprobado que pueden reducirse
con gran ventaja nitrocompuestos aromaticos con amalgama al-
calina, como por ejemplo amalgama de sodio y/o amalgama de po-
tasio si segun la invencion se emplea un disolvente dificil-
mente soluble o insoluble en agua en presencia de lejia alca-
lina trabajando con una concentracioéon de lejia adaptada al pro-
ducto y fase de reduccion.

En general, se puede emplear para ello, desde un

principio, una concentraciéon de la lejia alcalina de mas de
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un 25% aproximadeaiente., Adends, se compro@d Zw las especiales
dificultades tecnicas de procedimiento gue ge oponen g una
tal reduccidn a consecuencis de una formacidn de un precipitado y
de wie intenge emigraoi&n de mercurio en la fage inicial de la
reduccidn a través de los aparatos, pueden ser eliminados me—
diante el empleo de una velocidad de pasoc Ge la emulsidén sobre
la amalgama a la cual se alcanga con alguna aproximacidn, o
eventualuente se supera, el coeficiente critico de Reynolds pa-
ra la correspondiente concentracidén de la lejia alcalina.

Como disolventes son de considerar para la aplica-
cién del procedimiento segin la invencidén, ademds de la nafta
disolvente, por ejemplo tembien xilol puro, benzol, toluol,
clorobenzel y similares.

¢omo especiaslmente ventajosae se ha revelado una
forme de ejecucidn del procedimiento seguin le cual el disolven~
te existe ya gl empezar la reduccidn, Sin embargo, puecde tam-
bien convenir trabajar de forma gue la adicién del disolvente
tenga lugar solo despues de una parcial reduccidn.

Particularmente ventajosa se ha demostrado una for-
ma de ejecucidén del procedimiento por le cual se mantiene des-
de un principio una concentracidn de la lejis de sosa o de la
lejia de potasa de mds del 25j% aproximadamente. Sin embargo,
el campo de concentracidén optimo de la lejia puede tambien lle-~
gar, segun la clase del material inicizl. para la reduccién, a
concentraciones ain inferiores. Asi, dicho canpo, por ejemplo
en el caso del p-nitrotoluol, puede llegar hasta una concentra-
¢idn de alcali de aproximsdamente el 10%. E1 campo optimo de
concentracidén de le lejia alcalina es en general uno distinto
para cada aniitrocompuesto aromstico. Como limite superior es en

general de considerar una concentracidén de lejia del 59% eproxi-
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madamente,. En el transcureo de la reduccién, la concentracion
de la lejia alcalina puede mantenerse sobre un valor constante
superior al limite inferior del campo optimo de concentraciodn
0 puede oscilar subiendo y bajando dentro de este intervalo.
Asi por ejemplo en el caso del nitrobenzol, para evitar la ob-
tencidn de bencidina coloreada en la ulterior elaboraciéon de los
productos de reduccion, es de elegir convenientemente una con-
centracién inicial de la lejia de sosa o de potasa de mas del
25% aproximadamente. Como forma particularmente ventajosa de
ejecucion del procedimiento, en el caso del nitrobenzol se ha
revelado la de mantener una concentracidon de la lejia de sosa
0 de potasa de mas delL 40% aproximadamente para la obtencidn
de elevados rendimientos y de pequefias perdidas de transposi-
cion. Eara el o-nitrotoluol, el campo optimo de concentracioén
de la lejia alcalina empieza convenientemente por encima de
una concentracion de 35% aproximadamente y se ha revelado par-
ticularmente ventajoso el mantener una concentracidén de la lejia
de sosa o de potasa de mas del 40% aproximadamente. Otro caso
adn es por ejemplo el del o-nitroanisol, para el cual es parti-
cularmente ventajoso elegir desde un principio una concentra-
cion de la lejia de sosa o de potasa de mas del 25%. ~qui ha
dado buenos resultados especialmente un intervalo entre el 30%
y el 59% aproximadamente.

La concentraciéon de iones de alcali puede también
ser alcanzada mediante simultanea aportaciéon de iones de alcali,
como iones de sodio o iones de potasio, en combinacién con
otros aniones, eventualmente por simultaneo empleo o cloruro
de sodio o cloruro de potasio.

Ha resultado conveniente, al emplar lejia de so-

sa, mantener para la concentracién de la lejia un limite supe-



rior del 54% aproximada”™nente y, al emplear lejia de potasa, nho

superar un limite superior del 59% aproximadamente. El control

de la concentracién de la lejia de sosa o de potasa puede por

ejemplo realizarse mediante la adicidén, por porciones 0 con-
105. tinua, de agua.

La relacidon de mezcla entre el aisolvente y la le-
jia en la emulsién puede oscilar dentro de amplios limites. Con
bajas concentraciones de la lejia se emplea ventajosamente una
relacién de mezcla considerablemente superior a 1 : 1. Al

110 . emplearse una elevada concentracion inicial para la lejia alca-

al

lina se regula sin embargo convenientemente, en la fase Iinic
de la reduccion, primero una relacidéon de mezcla de aproximada-
mente 1 : 1 o aproximadamente 1 : 1 hasta aproximadamente 2 : 1
entre el disolvente y la lejia en la emulsién. Para obtener un

115. mas elevado paso de amalgama con un simultaneo elevado rendi-
miento de corriente, es decir sin una intensa autodescomposi-
cién de la amalgama, es ventajoso, desplazar la relacién de mez-
cla regulada entre el disolvente y la lejia - con presién es-
tatica menor, igual o también superior - hacia valores mas al-

120. tos, es decir eventualmente con intenso trasiego de liquido,
hasta que la concentracion del sodio o del potasio en la amal-
gama, al salir del reactor, sea reducida desde un 0,020 hasta
0,001 aproximadamente a un 0,001% aproximadamente o, especial-
mente en el ulterior transcurso de la reduccidén, a un valor

125. aun inferior. También puede ser aumentado la sola presidon es-
tatica conservando la relacion de mezcla. La relacidon de mez-
cla cada vez mas favorable depenae naturalmente también de la
concentracidon de nitrocompuestos aromaticos en el disolvente.
La capacidad del reactor aumenta ademas al aumentar la concen-

130. tracion de nitrocompuestos en el disolvente y al aumentar la
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turbulencia. También, mientras no se presenta aan corriente tur-
bulenta alguna, la capacidad del reactor aumenta al aumentar la
velocidad de paso de la emulsidon y la presidon estatica. Sin em-
bargo, la superacidén de unas condiciones Optimas en la carga del
reactor en la fase inicial de la reduccidén es menos ventajosa,
porque entonces, al aumentar la carga, se presenta una crecien-
te emigracion del mercurio y el mercurio en estado de finisima
distribucion que emigra vuelve a juntarse con mayor dificultad.
La concentracién del sodio o del potasio en la
amalgama puede moverse dentro de amplios limites, sin que se
produzcan notables alteraciones en la composicion de la soluciodn
reducida. También un contenido de por ejemplo 0,5% de sodio en
la amalgama no conduce a ningan aumento considerable de la for-
macién de amina. Contenidos mas bajos de sodio y de potasio en
la amalgama son, sin embargo, mas ventajosos, La ulterior reduc-
cion de un contenido residual del 3 - 4% aproximadamente del
azoico, referido al nitrocompuesto aromatico empleado, con un
contenido muy reducido de sodio o de potasio en la amalgama es
ventajosa, sin embargo, se ha comprobado que es conveniente,
con una elevada concentracioén inicial de la lejia en la fase
inicial de la reduccién, no bajar de momento en la salida del
reactor de un contenido de sodio y respectivamente de potasio
del 0,001% aproximadamente en el mercurio, ya que ademas de
por una demasiado baja velocidad de paso de la emulsién o por
una relacién de mezcla demasiado elevada entre el disolvente
y la lejia, también al bajarse de un limite inferior para la
concentracién del sodio o del potasio en la amalgama a la sa-
lida del reactor resulta fuertemente favorecida la formacién de
un precipitado en la fase inicial de la reduccidén. Para obtener

buenos rendimientos de corriente, se hace ventajosamente pasar
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por el reactor, durante la reduccidn, solo tanta amalgame -y res-
pectivamente con un paso de emalgamg regulado se gradua el trasie- |

go del liquido- o ambas cosas & la vez, que en la salida del resc-—

tor no se supera 0 se supera so0lo de poco una concentracidén del
sodio o del potesio en la amalgama del 0,001% aproximademente.

El procedimiento segin la invenoién es aplicado con-
venientemente a temperaturas superiores a 50¢ C, Como limite su-
perior es de considerar una temperatura de aproximadaménte 1008
C. Para la reduccidn, especialmente en nafta disolvente, se ha
revelado particularmente ventajoso el trabajar a una temperatu~
ra de aproximadamente 702 C - 802 C,

' Naturalmente, la reduccidn puedé realizarse tambien
con amalganas que contengan tanto sodio como tambien potasio.
Como lejias alcalinas pueden emplearse, ademds de lejia de sosa
y de potasa, tembien lejias alcalinas que contehgan simultanea-
mente hidroxido de sodlo o hidroxido de potasio,

La ejecucion de la reduccidn en contacto con la
cmelgama alcalina puede efectuarse por ejemplo bombeando la
emulsidén sobre la amalgama con simultanea reaccidén de la amal-
gama o0 bombeando la emulsidn a través de la azmalgama o segin
el principio de contracorriente.

En el procedimiento segin la invencidn, es venta-
joso mantener para el rezctor dimensiones tales que en el mismo
se slcance con slguna sproximacidén o supere el coeficiente cri-
tico de Reyﬁoldg tam.ien para la lejia empleada, y simultanea-
0 independientemente se realice el subsiguiente bombeo deila
enmulsidn a través de un cuerpo hueco que regule tales veloci-

dades de paso. La longitud mds conveniente del cuerpo hueco de-
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pende de la carge corregpondiente del remctor y aumenta al aumentar/

la carga. Ventajosa es tambien la produccidén de una corriente
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turbulenta antes de la entrada en el reactor, por ejemplo me-

diante empleo de una tuberia de seccidén transversal adecuada.
Especialmente ventajosa puede ser también la iIn-

troduccidén de otros cuerpos de paso con una velocidad de

195. corriente relativamente elevada en comparacion con el coeficien-
te critico de Reynolds de la lejia empleada, por ejemplo de una
tuberia arrollada en espiral.

Ademas, se ha demostrado que es particularmente
ventajoso, para impedir la emigracion de mercurio del reactor,

200. introducir un separador especial de mercurio en el cual la
emulsion entra ventajosamente por arriba. Tamoien el retorno de
la emulsidén procedente del separador hacia el dispositivo des-
mezclador para la emulsién, es decir hacia el recipiente para
la carga, puede efectuarse por arriba. Desde un tal separador

205. de mercurio puede comodamente devolverse al reactor mercurio
unido que antes habia emigrado en forma de fina distribucioén.
Convenientemente, el separador de mercurio estd dispuesto en una
parte del sistema en la cual el liquido ya no circula con velo-
cidad elevada.

210. Convenientemente, también el deposito para las dos fa-
ses fluidas de la carga puede estar provisto en su fondo de una
valvula de salida de mercurio. Ademas,el dispositivo desmezclador
es provisto ventajosamente de un conducto para gases Yy vapores que
se formen, en el cual estan montados un refliberador de reflujo y

215. un colector de agua para reducir las perdidas de disolvente y para
controlar la autodescomposicion de la amalgama.

Una presion estatica eventualmente algo mas elevada en
el aparato, a consecuencia de una elevada velocidad de paso de
la emulsion, y eventuales oscilaciones considerables de la pre-

220. sion estatica con ella relacionada, que pueden producirse espe-
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cialmente en la fase inicial de la reduccidén con una elevada con-
centracidn de la lejia, pueden ser suprimnidas mediante la adi-
cidén de emulgadores. Pare ello han resultado particularmente ven-

tajosos los sulfatos de alkilo y los sulfonatos de alkilo, nafta

disolvente sin destilar eventualmente debilmente sulfonada median-!

te depuracidn preliminar con acido sulfurico, los productos cono-
cidos bajo el nombre de "mMersolato", el alcohol estearilico sul-
fonado. En tal caso, la presidn estdtica 2lgo superior puede ser

eliminada mediante un 1/10 a lo sumo de las cantidades de emul-

gadores gque se necesitan p=ra la obtencidn de eumuisiones. FPara esg-i

te fin se puede emplear nafta disolvente sulfonada sin destilar,
digyores concentraciones de emulgadof conducen tambien facilmente
a la formecidn de capas intermedias en si poco deseables de emul-
siones consigtentes en el dispositivo desmezclador que se halls
erntre ambas fases.
Naturalmente, la reduccidén puede tambien ser in-

terrunpida en una fase intermedia, por ejemplo en 1ls fagse azoi-
cz2 o seguin el procedimiento puede efectumrse de manera indepen-—

diente la reduccidén de la fase azoica en la fase hiurmzoica. BEn

‘los casos en los cuales se puede renunciar a une reduccién com-

pleta nheste la fase hiorezoica, laz reduccidn no completa de la
fase azoica & la fase hidrazoica, con reduccidn de la formacidn
de amine referida al circuito del disolvente, conduce a un
aumentd de los rendimientos,

Segln el procedimiento propuesto segun lu ianvencidn
las ventajas obtenidas por el empleo de nefta disolvente y amal-
gamg de sodio o potasio tazmbien son de importancie especiel para
la reduccidén de nitrocompuestos aromaticos. En el tratamiento
ulterior de la soluecidn reducide no es necesaria separacidén al-

guna por destilacidn del disolvente, como es el cuso del conocido
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empleo de alcohol etilico y de alcohol metilico. Ademds no es ne-
cesaria separacion alguna por filtracion de los meaios de reduccién
usados y ninguna extraccion para la obtencion completa del compues-
to hidrazoico del agente de reduccidén usado. Ademas,el procedimien-
255. to puede ser ejecutado como proceso en una sola fase. En el proce-;
oimiento descrito es posible una reduccidon practicamente completa
hasta la fase hidrazoica. Con este procedimiento queda suprimida ;
una complicada recuperacién de mercurio que no se junta, en estado
de finisima distribucidon, por ejemplo mediante un lavado indepen-
260. diente una vez concluida la reducciodn.
El procedimiento segin la invencién puede de manera
especialmente ventajosa ser empleado para la produccidén de ba-
ses de difenilo y la ulterior elaboracién a materias coloran-
tes, ademas y especialmente para la produccion de agua oxigenada
*265. mediante oxidacidén de compuestos hidrazoicos. El procedimiento es
particularmente econémico y de sencilla ejecucidon técnica, espe-
cialmente porque puede ser ejecutado de manera continua.
Ejemplo 1:
Se disuelven en 6,6 litros de nafta disolvente so-
270. metida a depuracioéon preliminar y destilada 1.000 gr. de nitro-
benzol. Como electrolito se anaden ai empezar 4,6 litros de
lejia de sosa al 30%. Se realiza la reduccidn a una temperatura n
de 75 - 80S c manteniendo una relaciéon de mezcla de 2 : 1 entre
nafta disolvente y la lejia de sosa haciendo subir lentamente
275. la concentracién de la lejia de sosa a 40%. En el recorrido
entre la amalgama y el recipiente para la carga se dispone ver-
ticalmente un tubo de 30 milimetros de diametro y una altura
de 1000 mm. A este tubo sale bajando, un tubo arrollado en es-
piral de 1200 mm de longitud y 8 mm de diametro. Este ultimo

260. tubo desemboca en un separador de mercurio de una capacidad
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de 1,3 liaros. Desde alli, la emulsidn es devuelta al recipien-
te de la carga por un tubo que sale hacia arriba. El rendimien-
to de la bomba es de 1 litro de emulsidon en 8 segundos. La
reduccién es realizada con un contenido de sodio de la amalgama
de 0,3 - 0,4%. Con una reduccion asi realizada, ae obtiene un
rendimiento del 92% de hidrazobenzol en el circuito del disol-
vente y con un contenido residual de 2% de azobenzol se forma un
4% de anilina. Referido a la descomposicion de la amalgama, el
rendimiento ¢e corriente es del 88%. Despula de la transposicion
en bencidina, se obtiene un producto claro de punto de fu-
sioén 1283 0 con un rendimiento del 78,5%. En"el separador de
mercurio se encuentran después de lo reducciéon solo 2 cm3 be
mercurio en forma unida. Hacia el recipiente de carga no emi-
grs. mercurio.
Ejemplo 2

Con una duracion total de ensayo de 25 horas, se
reducen primero 840 gr. de ni*crobenzol durante 17 horas, sin
adicién ce nafta disolvente, en 3,5 litros de lejia de sosa
de la concentracion inicial del 41,5%. Una vez transcurridas
les primeras 10 horas se afaden 10C cm3 de agua, después de
12 horas en total otros 100 cm3 de agua y después de 16 horas
en total otros 100 cm3 de agua. Después de las primeras 17
horas, se le anfaden 5,5 litros de nafta disolvente sometida a ae-
puracién preliminar y destilada. Concluida la reduccion, la
concentracion de le lejia de sosa es del 52% aproximadamente.
La reduccidén es realizada s una temperatura de aproximadamente
803 C. Con una reduccidén asi realizada, se obtiene un rendi-
miento del 92% de hidrazobenzol en el circuito del disolvente
y con un contenido residual de 1% de azobenzol se ootiene un

4.5; de anilina. El rendimiento de corriente, referido a la

1
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descomposicidén de la amalgama, es del 92%, Después de la trang-
posicidn en bencidina, se obtiene un producto claroc de punto
de fusidn 12t ¢ con un rendimiento del &5, 3%,

djemplo 3 3

8¢ disuelven 1000 gr. de ﬁitrobenZOI en 6,6 litros
de nafta disolvente que se componen de 6,3 litros ge nafta di-
solvente dGestilada y sometide a depuracidn preliminar con le-
Jie de sosa diluide y acido sulfurico concentrado y ¢,3 litros
de nafta disolvente sin destilar sometido & depuracién preli-
minar con lejia de sosa y acido sulfu;ico. Tzmbien puedeh en-
plearse 6,6 litros de nefta disolvente degtilada sometida a
depuracidn preliminaer y 3-6 grs. de un producto (al 74%) co-
no0cido en el comercio con €l nombre de "ﬁersolato". Coho elec-
trolito se afladen al empezar 4,8 litros de lejia de sosa al
41,%%. Se realiza la reducciédn manteniehdo una relacidn de mez-
cla de 1 : 1 entre nafta disolvente y lejia de sosa en la emul-
s8idn a una temperatura de 75 - 802 C, con azmalgams de s0dio0.
Con una duracidn tdtél de la reaccidn de 24 hores, se =ailaden
despues de 10 horas 120 cm3 de agua,‘despues de un total de 12
hores otros 120 om3 de ague y despues de un totel de 16 horas
otros 120 cm3 de =gua, Lz reduccidén es reslizada con uns concen-
tracidn del sodio en la smelgama del 0,2 - 0,3%. Una vez conclui-
da la reduccidén, la concentracidén de la lejia de sosa es del

51 - 527%. Ln el recorrido eutre la smalgeme y el recipiente

para la carga se dispone verticalmente un tubo de 30 mm de

diagetro y de una altura de 1000 mm. De este tubo sale, bajan-
do, un tubo enrollado en espiral de 1200 mm de longitud y € mm
de diametro. Zste ultimo tubo desemboca en ung sepsrador de

mercurio de uns capacidad de 1,3 litros. Lesde alli, la emul-

sién para la carge es devuelta por uax tubo que sele por arriba,

- 12 -
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Con una reduccioén asi realizada, se obtiene un rendimiento del
97,5 - 96% de hidrazobenzol referido al nitrobenzol empleado
en el circuito del disolvente y, con un contenido residual de
0,5 - 1% de azobenzol se forma un 1-2% de anilina referido al
nitrobenzol empleado. 11 rendimiento de corriente referido a
la descomposicion de la amalgama es del 97%. Después de la
transposicion en bencidina, se obtiene un producto claro de
punto de fusién 128s C con un rendimiento del 91% referido
al nitrobenzol introducido. Una vez concluida la reduccién, se
encuentran en el separador de mercurio unos 10 cmj de mercurio
en forma unida. Hacia el recipiente para la carga no emigra
mercurio.
Ejemplo 4

La reduccion es realizada en las condiciones del
ejemplo 3 con amalgama de potasio al 0,3 - 0,4%. Al empezar,
se introduce lejia de potasa al 41,2%. Se deja aumentar la
concentracion de la lejia de potasa hasta un 54% aproximadamen-
te. Con una reduccién asi ejecutada, se obtiene un rendimiento
del 97% de hidrazobenzol referido al nitrooenzol introducido
en el circuito del disolvente y con un contenido de 0,5 - 1%
de azobenzol se forma un 1,75% de anilina referido al nitro-
benzol introducido, ul rendimiento de corriente referido a
la descomposiciéon de la amalgama es del 97%. Después de la
transposicion en bencidina, se ootiene un producto claro de
punto de Tfusidén 128% C con un rendimiento del 90,5% referido al
nitrobenzol introducido. Ln el separador de mercurio se encuen-
tran una vez concluida la reduccién unos 10 cm3 de mercurio en
forma unida. Hacia el recipiente de la carga no emigra mercu-
rio.

Ejemplo 5
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Se disuelven 1000 gr. de nitrobenzol en 7 litros
de nafta disolvente, compuestos por 6,7 litros de nafta disol-
vente destilada sometida a depuracién preliminar con lejia de
sosa diluida y acido sulfurico concentrado y 0,3 litros de
nafta disolvente sin destilar sometida a depuracidén previa
con lejia de sosa y acido sulfurico. Como electrolito se ana-
den al empezar 4,8 litros de lejia de sosa al 23,5% saturada
a 75a o con sal de cocina. El electrolito contiene luego 850
gr. de sal decocina en disolucién y esal 17,5% con respecto
a la lejia desosa. Con una duracioén total de la reaccion
de 24 horas, se realiza la reducciéon durante las primeras 22
horas manteniendo una relacién de mezcla de 1 : 1 hasta 3 : 1
entre la nafta disolvente y la lejia de sosa en la emulsién, y
luego, hasta el final de la reacci6on, con una relacion de mez-
cla de 6 : 1 con amalgama de sodio a una temperatura de 70 -
&0S C. Durante la reducciodon, se afiaden en pequefias porciones
2 litros.de agua para que no precipite cantidad alguna de sal

de cocina. Alfinal de la reduccién, el electrolito, con res-

pecto a la lejia de sosa, es al 28%. La reduccién es realiza-*—,

da con una concentracion del sodio en la amalgama de 0,36%
hasta 0,16%. El trasiego de la emulsion se realiza bajo las
condiciones del Ejemplo 1, con una capacidad de la bomba de 1
litro de emulsién en 7 segundos. Con una reduccidén asi realiza-
da, se obtiene un rendimiento del 84% de hidrazobenzol, referi-
do al nitrobenzol introducido, en el circuito del disolvente,

y con un contenido residual de 0,3 de azooenzol, se forma

un 3,5% de anilina referido al nitrobenzol introducido, des-
pués de la transposicidén en bencidina, se obtiene un produc-

to claro de punto de fusidén 128c o con un rendimiento de 78%

referido el nitrobenzol introducido. En el separador de mercu-
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rio se encuentran, una vez concluida la reduccién, unos 5 cm3
de mercurio en forma unida. Al recipiente de la carga no emigra
mercurio.

Ejemplo 6 :

Se disuelven 650 gr. de o-nitrotoluol en 6,6 litros
de nafta disolvente compuestos por 6,3 litros de nafta disol-
vente sometida a depuraciodn preliminar y destilada y por 0,3 li-
tros de nafta disolvente sin destilar sometida a depuracidn pre-
liminar con lejia de sosa y anido sulflurico. También pueden em-
plearse 6,6 litros de nafta disolvente destilada sometida a depu-
racion preliminar y 3 - 6 gr. de un producto (al 74%) conocido
bajo el nombre comercial de "Mersolato™. como electrolito se afa-
den al principio 4,6 litros de lejia de sosa al 38%. Se realiza
la reduccién manteniendo una relacién de mezcla de 2:1 entre
la nafta disolvente y la lejia de sosa en la emulsién, a una tem-
peratura 75 - SOS C con amalgama de soaio. Con una duracién total
de reaccion de 16 horas, se afiaden cada hora de 60 a 150 cm3 de
agua. La reduccién es realizada a una concentracién del sodio en
la amalgama de 0,2 - 0,3%. dea vez concluida la reduccién, la
concentracion de la lejia de sosa es del 42%. En el recorrido
entre la amalgama y el recipiente para la carga, se dispone ver-
ticalmente un tubo de 30 mm de diametro y de una altura de 1000
mm. De este tubo sale para abajo un tubo arrollado en espiral
de mia longitud de 1200 mm y de un niametro de 8 mm. este ultimo
tubo desemboca en un separador de mercurio de una capacidad ce
1,3 litros.Desde alli, la emulsion es devuelta al recipiente pa-
ra la carga por un tubo que sale hacia arriba. La potencia de la
bomba es de 1 litro de emulsién en 6 segundos. Con una reduc-
cion asi realizada, se obtiene un rendimiento del 75% de o0,0"-hi-

drazotoluol, referido al o-nitrotoluol empleado, en el circuito

- 15
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del disolvente, y con un contenido residual de 2,00 o,0"-azoto-
luol, se obtiene un 3% de o-toluidina, referido al o-nitroto-
luol empleado. 11 rendimiento de corriente, referido a la des-
composicién de la amalgama, es del 64%. Después de la transpo-
sicidn, se obtiene un 70,5% de o-tolodina, referido al o-nitro-
toluol empleado. En el separador de mercurio se encuentran, una
vez concluida la reduccién, unos 2 cm3 de mercurio en forma uni-
da. Hacia el recipiente de la carga no emigra mercurio.
Ejemplo 7 :

En lugar de la lejia de sosa al 36% segun el gjemplo
6, se emplea una solucidén de sosa al 41,5% al empezar la
reduccién de o-nitrotoluol. Se realiza la reduccidon manteniendo
una relaciéon de mezcla de 1 : 1 entre la nafta disolvente y la
lejia de sosa en la emulsidén, a una temperatura de 75 - 602 o,
con amalgama de sodio. Con una duracién total de ensayo de 19
horas, se afiaden cada hora 60 cm3 de agua. Una vez concluida la
reduccién, la concentracién de la lejifa de sosa es del 45,6%.
Con una reaccion asi realizada, se obtiene un rendimiento del
&4% de o,o0"-hidrazotoluol, referido al o-nitrotoluol empleado,
en el circuito del disolvente y, con un contenido residual del
3% de o,o"-azotoluol, se obtiene un 1,15% de o-toluidina, refe-
rido al o-hidrotoluol empleado. El rendimiento de corriente, re-
ferido a la descomposicién de la amalgama, es del 83%. En el se-
parador de mercurio se encuentran, una vez concluida la reaccion,
unos 10 cm3 de mercurio en forma unida. Hacia el recipiente de
la carga no emigra mercurio.
Ejemplo 8:

Se realiza la reducci6n de o-nitrotoluol segun el
ejemplo 7 con mayor paso de amalgama. Una vez concluida la re-

duccion después de 17 horas, Bla concentracidn de 3a lejia de
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sosa es del 46%. Con una reduccidn asi realizada, se obtiene un

(‘o

renalmlento del 65% de¢ o,0'-hidrazotoluol, referido sl o-nitro-
toluol empleado, en el oircuito del disolvente, y, con un conte-
nido residugl Gel 3% de o,0'-zazotoluol, se obtiene un 3 de
o-toluidina, referido al eo-unitrotoluol empléado. El rendimiento
de corriente, referido a la descomposicidén de la amalgama, es
del 71%. Una vez concluida la reduccidén, se encuentran en el se=-
perador de mercurio unos 10 cm3 de mercurio en forms unida, Ha-

cia el recipiente de la carga no emigra mercurio.

Ejemplo 9

Ia reduccidn es realizada esencialmente seguin el
ejemplo ¢ de forma guc¢ concluye despues de 1t horas. La concen-
tracién final de ls lejia de sosa es del 47%, con una adicién
horaria de 50 em3 de agua. o reduccidn ulterior a partir de un
contenido rusidual de sproximedemente 3-4% de 0,0'-azotoluol
se realiza con un contenldo de sodio en lz amaslgsama de aproxima-—
demente wn O, Ol%. Con una reduccidn agi realizada, se obtiene un
rendimiento del 83% de o,0'-hicrazotoluol, referido al o-nitro=-
toluol emplea@o, en ¢l circuito del disolvente, y, con un con-
tenido residusl de un 1% de 0,0'-mzotoluol, se obtiene un 3,75%
de o=-toluidina, referido al o-nitrotoluol empleado. El rencimien~
to de¢ oorriente, referido a le descoumpisicién de lz amalgama,
es del &1¥, Ea el separsdor de mercurio se cncuentran una vesz
concluida la reduccidén, unos 5 cm3 de mercurio en foria unida.
Hacia el recipiente de la caerga no emigra mercurio.

Ajemplo 10

rrimero, en la reduccidn de o-zitrotoluol, se afiaden
dgurante 8 horas 60 om3 de sgua cada hora, y luego 30 - 40 cm3
de .agua cada hora. Despuvs de uns duracién de reduccibn de 17 no-

ras, la concentraciban de la lejia de sosa es del 46,5%. La re-
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duccibén se realiza con une concenbtracidn del sodio en la amnal-
gama del C,2 - 0,3% hasta el final de le reducci&n. Con una re-
duccidén asi realizade, se obtiene un rendimiento del £3,5% de
o,o'hidrazotoluol, referido al o-nitrotoluol empleado en el
circuito del disolvente, y, coun un coittenico residual del 0,6%
de o0,0'-azotoluol, se obtiene un 6,4% de toluidina, referido
al o-aitrotoluol empleado. E1 rendimiento de¢ corriente, referi-
do a la descomposicidn de lz amalgama, es del &3%. vespucs de

la transposicidn, se obtiene un 77,5% de o-tolidina, referido

al o-nitrotoluol empleado. En el separador de mercurio se encuen-

tran, una vez concluida la reduccidén, unos 5 cm3 de mercurio

en forma unica. Hacia ei repiciente de la carsga a0 emigra mercu—
rio,

Ejemplo 11

La reduccién de o-nitrotoluol es realizada con amal-

gama de potasio al 0,3 - 0,4%. Al princio se agregan 4,8 litros
de lejia de'potasa al 52,5%., Alaaciendo agua en porciones, se ha-
ce gubir lentamente la concentracidn de la lejia de potasa hasta
el final del ensayo, despues de 20 horzs, a una concentracién
fingl del 59% . Con una reduccidn asi realizades, s¢ obtiene un
rendimiento del ©0% de o,0'-hidrazotoluol, referido al o-nitro-
toluol empleado, . en el circuito del disolvente, y; con un con-
tennido residual del # de 0,0'~azotoluol, se obtiene un 3,7%

de o-toluidina, referido sl o=-nitroluol empleado. Ll rendimiento
de corriente, referido a la degcomposicidn de amalgama, es del
E0d%. LEn el gseparsdor de mercurio se encuentran, una vez conclui-
da la reduccidén, unos 10 cm3 de mercurio en forma unida. Hacia
el recipiente de 1=z carga no emigra mercurio., Degpues de la
transposicidn, se obtiene un 72% de o-tolidina, referido al

o-nitrotoluol empleado,

- 18 -
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Se disuelven 980 gr. de o-nitroanisol en 6,6 litros
de nafta disolvente destilada y sometida a depuracién preliminar.
Como electrolito, se anaden al empezar 4,8 litros de lejia de
sosa al 30%. Se realiza la reduccidon manteniendo una relacion
de mezcla de 2 : 1 entre la nafta disolvente y la lejia de so-
sa en la emulsién, a una temperatura de 70- 752 U, con amal-
gama de sodio. Con una duracion total de reaccidon de 20 horas,
se hace subir lentamente con adicion continua de agua la concen-
tracion de la lejia de sosa al 36%. La reduccion es realizada
con una concentracion del sodio en la amalgama del 0,3 - O,2%.
En el recorrido entre la amalgama y el recipiente de la carga,
se dispone verticalmente un tubo de un diametro de 30 mm y de
una altura de 1000 mm. De este tubo sale hacia abajo un tubo
enrollado en espiral de una longitud de 1200 mmy de un diame-
tro de 8 mm. Este ultimo tubo desemooca en un separador de mer-
curio de una capacidad de 1,3 iioros. Desde alli, la emulsién es
devuelta al recipiente de la carga por ui tubo que sale hacia
arriba.

La capaciean de la oomoa es oe 1 litro de emulsiodn
en 8 segundos. Con ana reauccién asi realizada, se obtiene un
rendimiento del 74,5% de 0,0"-hidrazosniaol, referido ai o-ni-
troanisol empleado, en el circuito del cisoivente, y con un
contenido residual del 2% de o,o0"-azoanisol, se obtiene un 12 ,9%
de o-anisidina, referido al o-nin-oanisol empleado. El rendi-
miento de corriente, referido a la descomposicion de la amalga-
ma, es del 70%. Después de la transposicion, se obtiene un
67,5% de o-nianisidina, referido al o-nitroanisol empleado. Una
vez concluida la reouocidn, hay en el separador de mercurio unos

10 cm3 de mercurio en forma unila. hacia el recipiente de la

-19 -
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Ejemplo 13 :

Se disuelven 1000 gr. ae o-nitroanisol en 7,5 litros
de nafta disolvente destilada y sometida a depuracion preliminar:
Como electrolito se afaden al empezar 3,9 litros de lejia de so-
sa al 34%. Se realiza la reduccion a una temperatura de 70 - 803
C con amalgama de sodio. Con una duracién total de reaccién de
19& Aoras se hace subir lentamente a 37,5% la concentracién de
la lejia de sosa, con adicidén continua de agua. La reduccidn es
realizada con una concentracién ctel socio en la amalgama del
0,1 - 0,3%. Durante las primeras 15 horas se reduce manteniendo
una relacion de mezcla de 1 : 1 hasta aproximadamente 2 : 1 en-
tre Is nafta disolvente y la lejia de sosa en la emulsion, luego
se pasa a 6 : 1 aproximadamente. El trasiego de la emulsidon se
realiza en las condiciones del ejemplo 12. Con una redaccién asi
realizada, se ootiene un rendimiento del 75% de 0,0"-hidrazoani-
sol, referido al o-nitroanisol empleado, en el circuito del di-
solvente, y, con un contenido residual del 0,5 - 1% de o,0"-azoa-
nisol, se obtiene un 4 - 6% de o-anisidina, referido al o-nitroa-
nisol empleado. El rendimiento de corriente, referido a la des-
composicion de la amalgama, es del 70%. -“espues de la transposi-
cion, se obtiene un 67 - 68% de o-dianisidina, referido al o-ni-
troanisol empleado. En el separador de mercurio hay, una vez
concluina la reduccién, unos 10 cm3 de mercurio en forma unida.
Hacia el recipiente de la carga no emigra mercurio.

Ejemplo 14 :

Se oisuelven 400 gr. de o-nitroanisol en 6,6 litros
de nafta cisolvente destilada y sometida a depuracidén preliminar.
Como electrolito se afaden al principio 4,8 litros de lejia de

sosa al 35%. de realiza la reduccién manteniendo una relacion
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cde mezcla ée 1 3 1 hasta 2 1 cntre le naffa disolvente y la
lejia G= sosa en la cuulsidn, 8 uns teuaperatura de 70 - 75¢ ¢,
con smelsana de s80Glo. Con uua durascida tobsl de resccidn de 13
horas, se uantiene durante 12 hores la conceatracidn ce la lejia
de sosm «ntre 3% y 36,57, medim.te sdicidn continua de asua. Ues-
pués se sizue reduciendo en lejis de sosa zl 48%. La reduccidn -
€5 realizads con une concontrzcidn del sodio en la smalssas del
C,2 = C,1. &l trasicgo e lec emulsidn se¢ reslize i lis cole
diciones Gel Ljemplo 12. Con una reduccidn asi reallzada, se ob-
tiene un rendimiento del §2F de o,0'-hidrazossisol, roferido al
o-nitreoaaigol caplezdo, en el cirvceuito del disoivente y, con un
contbenido residual del 11% te 0,0'-mzouauisol, se obblene un

£,9% de o-smisiding, referido &l o-aitrocnisol eapleudo. ¥Yeapués
de 1l breasposicidn se outiene ud 74,5 de o-dianisidins, refiri-

il

¢o al o-aitromuisol euplesdo, ¢n ¢l circuito dei disolvente. in el
ssuarador d¢ mercurio hsy, uns Vez concluida la recucceidn, - unos

5 ea3 ae amercurio en foram unis&. decis ¢l recipicnie de lu car—
g&.ﬁo'emigra mercurio,

Ljenplo 15 ¢

Sz disuelven 1000 cre. e o-nitromuisol en 7,9 li-

y

tros de nzfts disolvente destiluda y s0astlaz @ dop
1

ittinar., oo slectrolito ze

¥ 1o lejia cu le cauleldn, a ung temperatura de 70 - €02 C, con

- i3

wnulrans e pobzsio. o el o Lscurso ae la reauceida se nace

lentaacnte sublr & 54% 1le Cdﬂﬁniu*“Cidn e iz lejia de posuse
con gficidn continum de asua, L& reduccidn cs resliszsds & una
concentrucida del sotasio en l& amalpame de 0,1 - 0,20, "1 tra-

pleco de 1o enmulsidn se efcctus en iag condiciones del .jemplo
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12. Uon ana redaccién asi realizada, se obtiene un rendimiento

del 66,5% de o,o0"-hidrazoanisol, referido al o-nitroanisol emplea-
do, en el circuito del disolvente, y con un contenido residual

del 0,5% de o,o"-azoanisol se obtiene un 5,25% de o-anisidina,re-
ierido al o-nitroanisol empleado, ”“espues de la transposicion,

se obtiene un 60% de o-dianisidina, referido al o-nitroanisol
empleado. En el separador ae mercurio hay, una vez concluida la
reduccién, unos 10 cmj de mercurio en forma unida, hacia el reci-
piente de la carga no emi¢ra mercurio.

ejemplo 16 :

Se disuelven 1000 gr. de p-nitrotoluol en 6,6 litros
de nafta disolvente, compuestos por 6,3 litros de nafta disolven-
te destilada.y sometida a depuracién preliminar y 0,3 litros de
nafta disolvente sin destilar y sometida a depuracién preliminar
con lejia de sosa y acido sulfurico. También pueden emplearse
6,6 litros de nafta disolvente y destilada y sometida a depura-
cion preliminar y 3 - 6 gr. de mersolato (al 74%). Como elec-
trolito se afaden al principio 4,8 litros de lejia de sosa al
41.,5%. Se realiza la reduccién manteniendo una relacién de mez-
ola de 1 : 1 entre la nafta disolvente y la lejia de sosa en la
emulsién, a una temperatura oe 75 - 802 0, con amalgama de so-
dio. Con una duracidén total de reaccidon de 2g fioras, se hace
subir lentamente la concentraciéon de la lejia de sosa al 46,5%,
con una adicién horaria de 60 - 90 cm3 de agua destilada. Se
realiza la reduccion con una concentracién del sodio en la amal-
gama del 0,35 - 0,15%. La reduccién ulterior a partir de un con-
tenido residual del 3-4% aproximadamente de p,p*-azotoluol se
realiza con un contenido de sodio fuertemente reducido en la
amalgama. En el recorrido entre la amalgama y el recipiente de

la carga se dispone verticelmente un tubo de un diametro de 30 mm
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¥y de una altura de 1000 mi. e este tubo sale wajando un tubo
arrollado en espiral de una lon:itud ce 1200 mm y de un aiametro
de 8 mm., iste ultimo tubo cGesemboca eu un separador de mercurio
de una cspacidad de 1,3 litros, Legde 8lli, la exulsibn es de-
vuelta 2l recipiente de la carga por un tubo que sale hacia arri-
ba., Lz capacidad de la bomba es de 1 litro de emulsidn en 7 se-
cucdos. Con una reduccidn a2si realizada, se obtiene un rendimien-
to del 64,7% de p,p'-hidrazotoluol, referido al p-unitrotoluol

ewpleado, en el circuito del disolvente, y con un contenido re-

sidual de 14 de p,p'-azotoluol, se obticue un 4,2% de p-toluidine,

referido al p-nitrotoluol empleado. Il rendimiento de corriente,

referido & la descoumpogicidn de la amalgame, es del T78%. tn el

separador de mercurio hnay, una ves concluidae la reduccidn, unos

1C cm3 de mercurio en forma unide., #ucig €l recipiente ce la
carse 10 camlgra mesrcurio.

Ljemplo 173

Se realiza la reduccidn segin el - jemplo 16. Con una
aurzcidn total de la reaccidn de 20 horas, se hzce subir lz con-
centrecién de le lejia de sosa, sin adicidén de zgua, del 324 al
44%. ILs reduccidn es realizada a2 una concentracidn ael sodio en
le amzlgama del 0,25 - 0,18%. A partir de un contenido residual
del 3 - 4% sproximadasente de p,p'-azotoluol, la reduccidn ulte-
rior se realiza cou un coatenido de sodio fuertemente reducido en
le amalgama, Con unu reduccidn asi realizada, se obtlene un ren-
Ggimiento del 86,5% p,p'-hidrazotoluol, referido al p-nitrotoluol
enpleado, en el circuito del disolvente y con un contenico resi-
dual del 1% de p,p'-azotoluol se¢ owvtiene un 3,7% Ge p-toluidina,
referido sl p-nitrotoluol, empleado. i1 rendimiento de corriente,
referido & la descomposicidn de la amslgema, es del 66, En.el

s eparador de mercurio hay, une vez concluida le reduccidén, unos
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10 cm3 de mercurio en forma unide. Hacia el recipiente de la car-
gB 110 emigra mercurio.

Ejemplo 18 :

Lz redauceidn es reelizada segdn ¢l Ejeﬁplo 16. Con
uns duracidn total ue reaccidn de 1Y horas, la concentracidn de la
lejia de sosa suments ¢esde una concentracidn iniciaml del 25%, sin
adicidn de agua, & uns concentracidn final del 41,45, La reduccion
es realizada con una concentracidn del sodio en la ausliams del
0,30 - 0,17%. A partir de un contenido residuzl del 3-4% aproxima-
denente de p,p'-2zotoluol, lza reduccidn ulterior se reglizs con un
contenido de sodio fuertemente reducido en la amulgams, (on una re-—
duccidn esi reslizada, se ootiene un rendimiento del 88,65 de
P,p'-hidrazotoluol, referido al p-nitrotoluol empleado,en el circui.
to del disolvente, y con un contenico rcsidusl de un 1% p,p'-8z0-
toluol se obtiene un 7,7% de p-toiuidina, referido al p-nitrotoluol
empleado. £l rendimiento de corriente, referido & 1la descomposicidn
de la smalgama, e¢s de un {7,8%, En el separador de mercurio hay,
une vez concluice lsu reduccidn, unos 20 cm3 de amercurio en forma
unida, dHaclz el recipiente de la czrga no emlgrs mercurio,

Ljemplo 19

La reduccidn es realizada sgegun el ijemplo 1¢ a una

teuperatura de 70 - ¢02 € y une relascidn de mezecla de 1 : 1 hasts

2 3+ 1 entre la naftas disolveate y 1ls lejia de sosa en la esul-
sidn, Con una uuracidn total de 1z reaccidn de 20 1/4 horas, la

concentrocidn de la lejis de sose aumenta desde unz concenbracidn

inicigl del 21%, sin adicidén de sgua, a une concentracidn final

3

del 39%. La reduccidn e¢s rcaslizade con uns concentracidén del so- ;

sidual Gel 3-4% aproviumsdaxente de p,p'-s=zotoluol, lu reduccidn

ulterior se realiza con un conteniao de souio fuerteuenie reduci-
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-rido al p-nitrotoluol empleazdo. Il renaimiento de corriente, re-

do en la susal.ema, Con une reduccidn asi reslizada, sSe¢ oobtiene un
rendimiento del 91¥ de p,p'-hidrazotoluol,'referido al p-aitro-
toluol eupleado, en el cireuito del cisolvente, y con un conteni-
4o residual del 1% de p,p'-azotoluol se ootiene ua 6,254 Ge
p-toluicina, referido &i p-nitrotoluol ewplesdo. .l rendimiento
de corriente, referido a is descomposicidn de 1ls zmalgome, es i
del ©2%. Ln el sepersdor de mercurio se eacuentran, une vep con- ;
ciuica la reduccidn, unos 20U em3 de mercurio en forwa unida. Ha-

cie el reciviente de la cerga nc eaigra mercurio,

jewplo 20 ¢

Se realiza la reduccidn, seguin el ijemplo lo, 2 una

o i e

teuperatura de 70 - ©02 C y con uns relscidn de mezecla de 3 : 1
entre ls nafta cisolvente y la lejia de sosa e la caulsidn. on
ung durecidn total de reaccidn de 21% horas, la concentracién de

la lejis de sosa auments degde una concentracidn inicisl ael

10%, sin adicidn de sgua, @ unz concentracidn final del 32,8%, ILa

5 . . . 4
reduccidn cs realizade con unzs concentracidn del sodio en la :
amalyoans del 0,35 - 0,10%. A partir de w. contenido resicual del é

3-4% aproxiimaedanente ¢e p,p'-azotoluol, la reduccidn ulterior se

B

realiza con un contenido de sodio fuertesente reducido en la amal-
gema, Con wnz reduccidn agi realizade, se ovbtiene un rendiuiento |

del &5,1% de p;p'—hidrazotoluol, referido al p-niirotoluol euplea-

ot

do, en ¢l circuito del disolvente, y con un contenido residual

ael 1% ce p,p'-azmotoluol se obtiene un &,7% de p-toluidina, refe-

ferido & la Gescomposicidn de la smalgsma, es .del 73,57% kn el

e 450

separador de mercurio hay, una vez concluide la reduccidn, unos

15 cm3 de mercurio en forma unica, Hacia el reciplente para la car%
;

&e 110 eimigra mcereurd,

Ejemplo 21 ¢ o
: i
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Se disuelven 1000 gr. de p-nitrotoluol en 6,6 litros
de nafta disolvente, compuestos por 6,3 litros de nafta disolven-
te destilada y sometida a depuracién preliminar y 0,3 litros de
nafta disolvente sin destilar sometida a depuracién preliminar
con lejia de sosa y acido sulfurico, como electrolito se anacen
al principio 4,c litros de lejia de potasa al 29%. Se realiza
la reduccidén manteniendo una relaciéon de mezcla ¢e 2 : 1 hasta
4 :1 entre la nafta disolvente y lo lejia en la emulsién, a una
temperatura ne 70 - 75" C, con aialgama de potasio, con una du-
racion total de reaccion de 24 horas se hace subir la concentra-
cion de la lejia de potasa, sin adicion de sgua , a 51%. La reduc-
cion es realizada -con una concentracién del potasio en la amal-
gama del 0,30 - 0,15%. X1 trasiego de la emulsidén se realiza en
las condiciones del Ejemplo 16. Con una reduccion asi realizada,
se obtiene un renuimiento del 56,5% de p,p"-hiarazotoluol, refe-
rido al p-nitrotoluol empleado, en el circuito del disolvente,

y con un contenido residual 6el 1,5% de p,p"-azotoluol se obtiene
un 5,6% de p-toluiuina, referido al p-nitrotOluol empleado.
El rendimiento de corriente, referido a la descomposicién de la
amalgama, es del 61%. En el separador de mercurio hay, una vez
concluida la redaccidén, mios 16 cm3 de mercurio en forma unida.
Hacia el recipiente de la carga no emigra mercurio.
REIVIHLICnCIOKES
13) .-procedimiento para la reduccidén de nitrocompuestos aromaticos
mediante amalgama alcalina, como amalgama de sodio y/o amalgama
de potasio, caracterizado por el hecho de emplearse un disolvente
dificilmente soluble o insoluole en agua en presencia de lejia
alcalina, trabajandose con una concentracién de lejia adaptada al
producto y a la fase de reduccion.

28) .-Procedimiento segdn la reivindicacién 13), caracterizado por
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elplecdo esta presente yu sl empezar ls reduccidn.
38),-Procedimiento segin le revindicacidn 18), caracterizado
por el hecho de realizarse lz reduccién de modo que el disol-
vente cimpleado estd pregente solo despues de una reduccidn par-
ciel, |
48),~rrocedimiento segin laos reivindicasciones 18 a 3%), carac-
teriéado por el hecho de gue en caso de reduccidén de nitfoben-
20l y de o-nitroanisol se mantiene desde el principio, para la
lejia alcalins, uns concentracidn entre un 254 y un 59% aproxi-
madamente, | |
58).-Procedimiento segin las reivindicaciones 1¢.a 32), carac-
terizado por el hecho de gue en caso de reduccidén de o-nitroto-
luol se menitiene paras la lejia alcalina una concentracidn entre
un 35% y un 59% sproximadamente.,

€8),-Frocedimiento segun lus reivincicsciones 18 a 38), carac-
terizado por el hecho de gue en caso de reduccidn de p-niiroto-
Juol se mantiene para ia lejia slcalina uns concentracidn entre
un 10% y un 5Y9% aproximadaacnte,

78).-Procedimiento gesUn les reivindiceciones 1% a 628), carac-
terizedo por ¢l hecho de que la councentracidn de iones de sodio y
respéctivamente de potasio es msntenida con siwultanea egporta-
cién de iones de sodio y respectivamente de potasio en comvina-
cidn con otros aniones.

88).-Procedimiento scgUn las reivindicaciones 1% a 78), carac-
terizado por el hecho de emplearse parz la emulsidén velocidades
de peso en les gue se alcsnza con zlgsuns gproximaéidn, 0 se su-
pera, €l indice critico de Reynolds pars la lejia slcalins em-
pleada,

98).~krocedimiento segun las reivindicaciones 18 a £8), carac-

- 27 -

g cncen e e



™y ¥

"'1

800.

€05,

22195

terizado por el hecho de preverse separadores de mercurio.
108).-Procedimiento seguu lus reivindicaciones 18 a Y#), carac-
terizado por estar presentes curaute la reduccidén emulgadores,
como sultfatos alnilicbs o sulfonatos alkilicos.
118),-Frocedimiento segln lus reivinuicaciones 18 e 102), ca-
racterizado por el hecho de gue con une elevada concentracidn
inicial para la lejie alcalina se mantiene en la emulsidén en co-
tacto con la amalgama alcalina, en la fase inicial de la reduc-
cidén, unz relacidn de mezcla de aproximadamente 1 : 1 hasta apro-
ximzdamente 2 3 1 entre el disolvente y la lejia.
128),~PROCEDIMIENTC rARA LA REDUCCION DE /M ITROCOMPULSTOS ARONA-
TICOS MEDIANTE AMAILGAMA ALCALINA.

| ksta memoria consta de veintiocho hojas foliadas y
mecanografiadas por una sola de sus caras.

Wadrid, 27 de agosto de 1,955
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