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"Procedimiento para la obtencidn de hidrato de

hidracina”.
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@Sgﬁ%”b”ﬁ” FARBENFABRIKEN BAYER AKTIENGESELLSCHAFT, entidad
alemana, residentes en Leverkusen-Bayerwerk,

Alemania,

Segdn procedimiento conocidos es posible
obtener hidracina, libre de agua, del sulfato hidra-
cinico seco por reaccidén con amoniaco puro.

El objeto de la presente invencidn es un

5. procedimiento vara la obtencidn de hidrato de hidracina



10.

15.

20.

25,

30.

.. 2920799

de sulfato mono & dihidracinico en presencia de agua y
que consiste en que la solucidn del sulfato hidracinico
se mezela con hidrdxido u oxido de alcali o alcali
terroso, 1z solubilidad del sulfato alcalino o alealino
terroso se rebvaja mediante la adicidn de un compuesto
orgénico soluble en agua, se separa el sulfato corres—

mediante
pondiente y la solucidn restante se elabora/destilacidn
a hidrato hidracinico. De acuerdo con el presente
procedimiento se reacciona la correspondiente solucidn
salina con hidrdxido de aleali o alcali terroso y un
disolvente orgénico de fdcil volatizacién. Al
mentenerse determinadas condiciones de concentracidn y
tempergtura es aqui sorprendentemenie posible separar
el sulfato alcaline o alcalino terroso de dificil
solubilidad, bajo estas condiciones, en forma de una
precipitacidén libre de agua de cristal; granulosa, de
muy fécil filtracidn casi en cantidad cuantitativa que,
adends, se puede lavar bien.

En el caso de la precipitacidn del sulfato
sddico se encotrd sorprendentemente que el punto de
transforugcidn del sulfato sddico en el hepta o
decahidrato de dificil filtracidn se reduce durante la
separacién bajo las condiciones de la presente iuvencidn
de 32 § 249C a menos de 1592, De esta forma se evita el
peligro de la inclusidn de lejia madre hidrscinica en
el agua de crisial de la precipitacidn.

Como bases para la precipitacidn del deido
sulfurico son adecuados, por ejemplo todos los
hidrdéxidos alcalinos, especialmente el hidrédxido sddico

¥y potdeico, en forma de sus lejizs concentradas, ademds
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tcdog los dxidos e hidrdxidos de alcali terroso, espe-

-
-3 -

cialmente hidrdxido cdlecico y Sxido calecico. I=
cantidad de la base en cuestidn se dimensiona preferen—
temente de manera que exista un exzceso de O hasta 50%
de la cantidad estoquiométrica, referido al dcido
sulfirico a ligar.

Como compuestos orgénicos para la precipi-
tacidn del sulfato correspondiente emtran en conside-
racion todos los disolventes orgdnicos solubles en agua,
egpecialmente alcoholes alifdticos, preferentemente
alcohol metilico, etflico y propilico asi como Ai0xano.
La cantidad en disolvente orgdnico serd, segin el
procedimiento de la presente invencidn de 20 - 500%,
preferentemente 50 - 200% referido a le cantidad de
agua existente., La temperatura durante la reaccidn
con la base correspondiente asi como coﬁ el agente de
precipitacidn puede encontrarse entre 15 y 1002C.,

Se recomienda mantener la temperaturs, antes de
geparar el correspondiente sulfato, para reducir la
solubilidad, a 20-302, aunque aqui, sin embargo, son
posible temperaturas més elevadas.,

La separacidn del hidrato hidracinico después
de la separacidn del sulfato del disolvente orginico
es posible por via de destilacidn, de maners que la
ulterior elaboracidn no ofrece dificultad alguna.
EJEMPLO:

Bl recipiente de agitacidn se mezclan 162 kg.
de solucidn de sulfato hidracinico 21 50% con 84 kg.de
NaOH al 50%. A continuacidn se mezcla esta mezcla en

otro recipiente mezclador con 200 kg. de metanol; la
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suspensidn obtenida se enfria a 209C y se filtra. De
esta manera se separan 71 kg. de sulfato sddico que se
lavan con el metanol determinado para su empleo. El
filtrado, compuesto de 20C kg. de metanol, 50 kg. de
hidrato de hidracina, algo de NaOH y 123 kg. de agus,
se evapora casi totalmente en un evaporador, introdu-
ciendo el vapor en el centro de una columna provista
de evaporador y condensador de retorno. En la cabeza
de la columna se extrae el metanol y en el centro el
agus, mientras que del fondo se obtiene hidrato de hidra-
cins puro. .
§ o T A

Descrite suficientemente la naturaleza del
invento, asi como la manera de realizarlo em la
préctica, debe hacerse constar que las‘disposiciones
anteriormente indicadas son susceptibles de modifi-
caciones de detalle, en cuanto no alteren su principio
fundamental., Tembién se hace constar que el invento
corresponde a una solicitud de patente presentada
en Alemania con fecha 13 de Octubre de 1958 n®
F 26 797 IVa/12i acogiéndose por lo tanto, a los
beneficios que conceden los Convenios Internacionales
en vigor y siendo lo que constituye la esencia del
referido invento y por lo que se solicita Pateﬁte de
Invencidn por 20 afios en Espafia: "Procedimiento para
la obtencidén de hidrato de hidracina"; caracterizén-
dose por lo siguiente:

12,~ Procedimiento para la obiencidn de
hidrato de hidracina de sulfato mono o dihidracinico

en presencia de agua, caracterizado, porque la solucidn
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de sulfato hidracinico se mezola con un hidrdxido u
dxido de aleali o alcali terroso, la solubilidad del
sulfato alcalino o alcalino terroso formado se reduce
mediante le adicidn de un compuesto orgénico soluble
en agua, Se separa el sulfato correspondiente y la
solucidn restante se elaborz al hidrato de hidracina
mediante destilacidn.

22,~ Procedimiento segun la relvindicacién 18,
caracterizado porque como base para iigar el dcido
sulfirico se emplea preferentemente sosa caustica cono.

32,~ Procedimiento, segin la reivindicacidn 18,
caracterizado porque la base correspondiente se emplea
en un reducido exceso de 0 - 50% referido al dcido
sulfirico a ligar.

42,.~ Procedimiento, segin las reivindicaciones
18 -~ 38, caracterizado porque como agenie de precipiQ
tacidn orgdnico se emplea preferentemente alcohol
met{lico, et{lico o propilico.

52, = Procedimiento'segdn las reivindicaciones
12 - 38, caracterizado porque como agenie de precipi-
tacidn orgdnico se emplea dioxano.

62, = Procedimiqnto, gsegin las reivindicaciones
l2 - 58, caracterizado p&?que antes %g la filtracidn
del sulfato correspondienﬁe las suspénsiones se enfrian

/

pargsla obtencidén de hidrato

a 20-=3092C,
78 ,.,~ Procedimiento)

de hidracina; tal y como q ialmente descrito

en la presente memoria.

Esta memoria const? dea cinco hojas escritasa

a maquina por una sola ¢ a/ .
Médrid,

FARBENFABRIKEN BAYER TIENGESELLSCHAFT,
J. BOMEZ ACEBO Y MODEY
op ,
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