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PATENTE
DE
INVENCION
por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION CONTINUA DE BENZONI-
TRILO", a favor de la razdn social suiza CIBA, Société Ano-
nyme, residente en BASILEA (Suiza).
- / -
MEMORIA DESCRIPTIVA
Objeto de la presente invencidén es un procedimiento
para la preparacidn continua de begzonitrilo gue se caracte-
riza porque se oxida catali{ticamente con aire y en la fase ga-
seosa hidrocarburos arométicos que dan anhfdrido ftédlico al
5. ser oxidados, de preferencia naftalina, segin métodos en si

conocidos, y porque luego se transforma catalitioamente, con
amoniaco y en la fase gaseosa los productos de oxidacién obte-
nidos, sin enfriamiento ni aislamiento en benzonitrilo,

El procedimiento segin la invencidn, presents la ven-

10. taja de que el benzonitrilo puede ser obtenido en un procedi-
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miento continuo, con buenos rendimientos, a base de la nafta-
lina fécilmente accesible., Este resultado es logrado segin la
invencidén transponiendo en la fase gaseosa y en catalizadores
aproplados los productos de oxidacidn de la naftalina, obte-
nibles en la primera fase de procedimiento, con amoniaco. En
lugar de naftalina pueden utilizarse, asimismo, o-xileno, o
hidrocarburos aromaticos andlogos que con la oxidacién dan an-
hidrido ftélico.

Como catalizador de oxidacidn resulta notablemente
apropiado el pentdxido de vanadio en una substancia vehiculo
apropiada, como gel de sfilice, o alumira. Pero tambidn pueden
emplearse otros éxidos de metales pesados, como son usuales
para la oxidacidn de la naftalina. El catalizador de oxidacidn
puede modificarse,vasimismo, con materias edicionales gue dis-
minuyen la violencia de la reaccién y el riesgo de la combus-
tién total, como P05, KHSO, o K,S0,.

Como catalizadores para la transformacidn de los pro-
ductos de oxidacidn en benzonitrilo son aproplados los catali-
zadores usuales para tales reacciones de deshidratacién, como
éxido de aluminio. El gel de silice da, por regla general, ren-
dimientos, con mucho, mejores que el éxido de aluminio, debien-
do por consiguiente ser preferido.

La puesta en prédctica del procedimiento tiene lugar,
calentando previamente a temperaturas de hasta 350°C una mez-
cla gaseosa de aire y naftalina en la proporcidn en peso de
20:1 - 50:1, preferentemente 24:1, y cdnduciéﬁdola con veloci-
dades volumétricas de 500 - 4000, preferentemente de 1000 vo-
ldmenes por volumen de catalizador y hora, sobre un cataliza-
dor de oxidacién apropiado, calentado a 300 - 500°C, preferen-

temente a 350°C, Despuds de terminada la oxidacién, se intro-
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duce en los productos reaccionales calientes y gaseosos, a lo
menos 1 mol, preferentemente 2 - 3 moles, de amonfaco por mol
de naftalina. Fsta mezcla gaseosa entonces es conducida con
velocidades volﬁmétricae de 100 - 1000, preferentemente de
500 volimenes por volumen de catalizador y hora, sobre un ca-
tallzador calentado a temperaturas comprendidas entre 3600 y
50000, preferentemente a 390 - 420°c, apto para disociar H20

y 002, preferentemente gel de s{lice. lLos productos reacciona-
les obtenidos son enfriados. De la rdpida corriente de aire, el
benzonitrilo es segregado segin métodos apropiados y entonces
purificado. E1l rendi_miento en benzonitrilo es de 65 - 75% del

tedrico, referido a la naftalina empleada.

EJEMPLO 1,

Una corriente de alre cargada con 50 mg de naftalins
por litro, con una velocidad de 200 litros por hora, es previa-
mente calentada a 250°C y soplada encima de 200 cc de un cata-
lizador que consiste en 10% de V205, 25% de K550, ¥ gs% de gel
de sf{lice como substancia vehfculo, 1 tubo reaccional que con-
tiene el catalizador es mantenido en un bafio salino a una tempe-
ratura de 350°G, Después de su salida de la primera zona de
catalizador se introduce en la corriente gaseosa 5,2 litros
de amoniaco por hora, correspondientes a>3 moles de NH3 por
mol de naftalina. Esta mezcla gaseosa calliente es conducida
sobre 400 cc de gel de sf{lice de poros anchos con un peso a
granel de aproximadamente O.4, calentando a 390 - 420°C, Le
mezcla gaseosa gue va saliendo es conducidea a través de un
refrigerante eficaz, en el cual son condensados la mayor par-
te del benzonitrilo formado, asi como el agua formada duragte
la reaccidn y reducidas cantidades de carbonato emdénico, Es-

tos productos reaccionales son reunidos en un recipiente co-
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lector., Para segregar sin restos el benzonitrilo de la rédpida
corriente geaseosa, ésta es conducida, después de éu salida del
refrigerante, a una torre de absorcidén que esta cargada con

gel de sflice, El benzonitrilo que en la misma se va segregando
puede ser obtenido medla_nte destilacién con vapor de agum. El
rendimiento en benzonitrilo es el 70% de tedrico, referido a
la cantidad de naftalina empleada.

El empleo de naftalina pure no es necesarioj se obtiene
los mismos buenos resultados, si se parte de la naftalina téc-
nica, En estos casos estd indicado incorporar en el tubo reac-
cional, inmediatamente después de la fase de oxidacién, una
substancia que adsorbe los 6xidos del azﬁfre, como carbonato
sédico en piedra pémesz,

EJEMPLO 2.

La oxidacién de la naftalina tiene lugar como en el
ejemplo 1, En la corriente gaseosa que sale de la primersa zona
de catalizador, se introduce 8,1 litros de amonfaco en forma
de gas por hora, correspondientes a aproximadamente 4,é moles
de NH3rpor mol de naftalina, Esta mezcla gaseosa es conducida
sobre 600 cc @e alimine activa calentada a 390-420°C. La ob-
tencidn y purificacidn del benzonitrilo es llevada a cabo del
modo indicado en el ejemplo l. El rendimiento es de aproxima-
damente 25% del tedrico, referido a la naftalina empleada,
EJEMPLO 3.

En una corriente de aire con una velocidad de 240 1li-
tros por hora, se gasifica cada hora 4 g de o-xilenoc, Esta
mezcla gaseosa'es calentada a 450°C y conducida sobre 60 cc
de un catalizador de oxidacidn que consiste en pentdxido de
vanadio sobre piedra pdmez que contiene aproximadamente 12%

de V205. El tubo reaccional que contiene el catalizador es
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mantenido mediente una masa salina fundida que lo rodea, a
ung temperatura de 47000, En la corriente gaseosa caliente
que sale de la primera zona de catalizador son introducidos
cada hora 6,4 litros de amonfaco gaseoso, es decir, 6,25 mo-
les de NH3 por mol de xileno evaporado. Esta mezcla gaseosa
caliente, entonces es conducide sobre 480 cc de gel de gilice
con un peso a granel de alrededor de 0.5, calentando a 410°G,
La mezcla gaseosa saliente es conducida a través de un refri-
gerante eflicaz en el gue la mayor parte del benzonitrilo for-
mado as{ como agua, formada durante la reaccidn, y reducidas
cantidades de carbonato amdnico, son condensadas. ia elabora-
cién ulterior tiene lugar del modo descrito en el ejemplo 1.
El rendimiento en benzonitrilo es el 35% del tedrico, referi-
do a o-xileno gasificado,

La invencidén en su esencialidad, puede ser desarrolla-
da en otras formas que difieran en detalle de la indicada a
t{tulo de ejemplo, a las cuales alcanzara igualmente la protec-
cidn que se recaba. Podrd, pues, desarrollarse con los medios
y aparatos méds convenientes en cada caso, por quedar todo ello

comprendido dentro del espiritu de las reivindicaciones.
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Descrito el objeto de la invencibén, se declara nuevas
las siguientes reivindicaciones, con prioridades suigas niume-
ros 20,713 y 33.263, del 9 de Junio de 1955 y del 15 de Mayo
de 1956 respectivamente. ‘

1. Procedimiento para la preparacidn continua de
benzonitrilo, caracterizado porque se oxida catal{ticamente
con aire, y en la fase gaseosa, hidrocarburos aromidticos que
dan anhfdrido ftdlico al oxidarse, segin métodos en s{ conoci-
dos, y porque los productos de oxidacidn obtenidos son trans-
formados catalf{ticamente con amoniaco y en la fase gaseosa a
continuacibn, sin enfriamiento ni aislamiento en benzonitrilo,
| 2, Procedimiento segiin la reivindicacidn 1, caracteri
zado porgue se conduce los productos de oxidacidn con emonfaco,
a temperaturas comprendidas entre 360 y 50000, sobfe gel de s{-
lice.

3. Procedimiento segin las reivindicaciones 1 y 2,
caracterizado porque la naftalina es oxidada catalfticamente
con aire y en la fase gaseosa, segin métodos en sf{ conocidos
¥y porque a continuacidn a ello, los productos de oxidacidn
son conducidos sin enfriamiento ni aislamiente con amonfaco,
en la fase gaseosa y a temperaturas comprendidas entre 360 y
500°C, preferentemente a 390 - 420°c, sobre gel de s{lice.

4. Procedimiento seglin las reivindicaciones 1 a 3,
caracterizado porque se conduce los productos de oxidacidn
con amonfaco sobre el as{ llamado gel de sf{lice de poros an-

chos con un peso & granel de debajo de 0.5.
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5. Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 4,
caracterizado porque particularmente cuando se emplea nafta-
lina técnica como material de partida, se encuentra en el tubo
reacclonal 1nmed1atamenté después de la fase de oxidacién
una substancia que adsorbe los éxidos del azufre, como carbo-

nato sédico sobre piedra pdmez,

6., ©Procedimiento para la preparacidn continua de ben-
zonitrilo,.

Seglin se describe y reivindica en la presente memoria
descriptiva, que consta de siete hojas, foliadas y escritas a
mdquina por una sola de sus caras.

Barcelona para Madrid, a 8 de Junio de 1956

CIBA, Socié/é Anonyme /
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