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Por vía de destilación  fraccionada la s  soluciones 

acuosas diluidas sólo se pueden conoentrar basta un conte­

nido de un 68 % aproximadamente de hidracina, ya que una 

mezcla de agua-hidracina de esta composición, a l  continuar 

la  destilación , se transforma aceotrópioamente. Se conocen
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una serie  de procedimientos con lo s  cuales de hidrato de 

hidracina se obtiene por deshidratación con ayuda de bases 

fuertes, por ejemplo hidróxido sódico, la  hidracina libre  

de agua. La carac te rística  común y típ ica  de estos proce­

dimientos es que a la s  soluciones de hidracina acuosas 

se le s  agrega tanta sosa cáustica que por lo  menos está 

presente una molécula de base por cada molécula de agua a 

l ig a r .  La separación de la  hidracina de la  l e j í a  concen­

trada se efectúa fundamentalmente por u lterior destilación . 

En lo s  nuevos procedimientos se agregan durante esta des­

tilac ió n  aún hidrocarburos in ertes para ev itar e l peligro 

de la  descomposición explosiva durante la  destilación .

Estos procedimientos tienen la  gran desventaja, 

de que la  elimlnacióntotal del agua de la s  soluciones 

aouosas de hidracina solo se efectúa bajo la  formación 

simultánea de monohidrato alca lin o , por ejemplo monohidra- 

to de hidróxido sódico NaOH.HgO, ya que sino, durante la  

u lterio r  destilación  no sería  posible una ligazón to ta l 

del agua. Esto tiene por consecuencia que todas la s  partes 

de lo s  aparatos, todas la s  tuberías, f i t t in g s , e tc .,  se 

han de encontrar durante e l proceso, por lo  menos, a la  

temperatura del punto de fusión del monohidrato del 

hidróxido sódico, por ejemplo del NaOH.H20 que son 64*C. 

Esto implica ungran perjuicio en la  aplicación del proce­

dimiento ya que basta una breve interrupción del proceso 

para que ex ista  e l  peligro de atascos en la s  tuberías y 

en lo s  f i t t in g s  y con e llo  operaciones de limpieza bastante 

laboriosas. Además, e l manejo de ta le s  l e j í a s  de elevada 

concentración está ligado, debido a su agresividad, a 

considerables d ificu ltades.
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Otra consecuencia de la  elevada concentración 

de hidróxido de á lc a l i  necesaria es la  circunstancia de 

que e l á lc a l i  cáustico empleado se ha de deshidratar an­

te s de volverle a emplear y esto , en la  mayoría de lo s  

casos, hasta lograr á lc a l i s  cáusticos prácticamente 

lib re s  de agua para no tener que circu lar grandes can­

tidades de l e j í a  concentrada en e l circu ito .

E l objeto de la  presente invención es un proce­

dimiento para la  obtención de hidracina prácticamente 

3-ibre de agua de la  solución de hidracínica acuosa y 

que consiste en que a la  solución de hidracina acuosa 

se le  agrega hidróxido de á lc a l i ,  de esta mezcla se 

extrae la  hidracina con una amina aromática, ta l  como 

an ilin a, preferentemente a temperatura más elevada, t a l  

como 60-80S, e l extracto se separa de la  solución acuosa 

y del extraoto de la  hidracina se separa preferentemente 

por destilación . Bajo estas circunstancias es posible 

efectuar la  separación de la  hidracina del agua con 

concentraciones de dióxido de á lc a l i  considerablemente 

más reducidas que con e l  procedimiento conocido. Mien­

tra s  que según lo s  procedimientos descritos por cada 

molécula de agua a lig a r  siempre se había de emplear 

por lo  menos 1 molécula de NaOH, según e l  presente 

procedimiento, sorprendentemente, son su ficientes can­

tidades de NaOH considerablemente más pequeñas para la  

misma finalidad .

Se ha descubierto que seleccionando adecuada­

mente e l medio de extracción y la s  condiciones de extrac­

ción, ya 0,1 moláculas de NaOH y menos, por molécula de 

agua, a lig a r  son su ficien tes, s i  bien aquí, debido a la
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proporción de repartición reducida se precisan voluminosas 

instalaciones de extracción. En forma cómoda y económica se 

puede extraer la  hidracina s i  durante la  extracoión por 

cada molécula de agua a lig a r  se encuentran presentes de 

0,2 -  0,5 moléculas de hidróxido de á lc a l i .  E l empleo de 

una concentración de hidróxido de á lc a li  tan considerable­

mente in ferio r tiene por consecuencia que todo e l procedi­

miento, inclusive e l de la  concentración de hidróxido de 

á lc a l i ,  se pueda efectuar oon una le j ía  líquida a tempera­

tura de ambiente.

Como agentes de extracoión entran en considera­

ción según e l presente procedimiento la s  aminas aromáticas, 

en primer lugar la  an ilina, pero también la s  to lid in as y 

x ilid in a s . Las aminas a r í l ic a s  poseen aquí además la  venta­

ja  de que son casi insoluble en la  le j ía  aloálina concen­

trada y no se han de separar de esta mediante procedi­
mientos incómodos.

S i lo s  aparatos de extracción disponibles no 

poseen e l número de escalones de separación para e l 

procedimiento descrito con objeto de rebajar e l contenido 

de hidracina de la  fase acuosa a un valor pequeño despre­

ciab le, entonces se obtiene esta parte de hidracina según 

e l presente procedimiento agregando una cantidad equiva­

lente en aoetona. De esta manera se separa toda la  hidra­

cina en forma de hidracina acética insoluble en á lc a l is ,  

que se puede elaborar a l  su lfato  dihidracínico.

La e x tr a c o ió n  se  puede e fe o tu a r  a  c u a lq u ie r  

tem peratu ra an  l a  que l a s  f a s e s  p a r t ic ip a n t e s  e s té n  l í q u i ­

d a s , s i  b ie n  l o s  m e jo re s  r e s u l t a d o s  se  lo g r a n  a  una tempe­

r a tu r a  más e le v a d a  de 60-803 .
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S i la  fase  orgánica, después de la  extracción, 

aún oontiene huellas de agua que oondújeran a una hidra- 

ciña con contenido de agua, entonces e sta s huellas se 

pueden re t ira r  según e l  presente procedimiento en forma 

muy sen cilla  introduciendoy agitando una pequeña cantidad 

de á lc a li  cáustico pulverizado y a continuación separando 

por f iltra c ió n . Esta cantidad de á lc a li  cáustico se 

puede emplear para compensar determinadas pérdidas por 

fugas entre otros en circu ito  de á lc a li  cáustico. A con­

tinuación, esta le j í a  que ahora no contiene componentes 

d estilab le s valio sos, se concentra en un evaporador de 

paso de 40 % a 50 % y nuevamente se emplea para la  a lca­

lización  de la  hidracina.

N O T A
Descrita suficientemente la naturaleza del 

invento, a s í  como la  manera de rea lizarlo  en la  práctica, 

debe hacerse constar que la s  disposiciones anteriormente 

indicadas son susceptibles de modificaciones dedetalle 

en cuanto no alteren  su principio fundamental. También 

se hace constar que e l invento corresponde a una patente 

presentada en Alemania con fecha 16 de diciembre de 1958, 

na F 27272 IV a/l2 i, acogiéndose por lo  tanto a lo s  bene­

f ic io s  que conceden lo s  convenios internacionales en 

vigor, siendo lo  que constituye la  esencia del referido 

invento y por lo  que se so lic ita  Patente de Invención 

por 20 años en España: "Procedimiento para la  obtención 

de hidracina lib re  de agua"; caracterizándose por lo  

siguiente:

19.- Procedimiento para la  obtención de hidracina 

lib re  de agua de una solución de hidracina acuosa, oarac-
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terizado porque a la  solución de hidracina acuosa se 

le  agrega hidróxido de á lc a l i ,  de esta mezcla se 

extrae la  hidracina con una amina aromática, t a l  como 

an ilin a, preferentemente a temperatura más elevada, 

t a l  como 60-808, e l  extracto se separa de la  solución 

acuosa y del extracto se separa la  hidracina, preferen­

temente por destilación .

28.- Procedimiento, según la  reivindicación 

18, caracterizado porque la  concentración de á lc a li  

cáustico se dimensiona durante la  extracción, de manera 

que por cada molácula de agua a l ig a r  sea in ferio r a 

1 molácula, preferentemente 0,2 hasta 0,5 mol. de hidró­

xido de á lc a l i .

3a .-  Procedimiento según la  reivindicación 

1 y 2 , caracterizado porque un contenido residual en 

agua, eventualmente existente en e l  extracto, se 

re tira  mediante la  introducción y agitación de á lc a li  

cáustico sólido y u lterior filtrac ió n .

48.- Procedimiento según la  reivindicación 

18 hasta 38, caracterizado porque después de la  extrac­

ción ¿i la  parte de hidracina eventualmente aún existente 

en la  le j ía  a lca lin a  se re tira  separando la  hidracina 

acética que se separa aquí después de agregar la  cantidad
\ ' Nequivalente de acetopa, y elaborando &̂n forma conocida.

58. -  Procedimiento para obtención de hidracina
^  S ¡ ' . y'

lib re  de agua; t a l  y comó\queda^sustancialmente descrito 

en la  presente memoria < ^ g ^ ^ s t a  de se is  hojas e sc r ita s  

a máquina por una sola caraj

Madrid,
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