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Por via de destilacidn fracciomada las soluciones
acuosas dilufdas sdlo se pueden concentrar hasta un conte-
nido de un 68 % aproximadamente de hidracina, ya que una
mezcla de agus-hidracina de esta composicidn, al contimuar

5e la destilacidn, se transforma aceotrdpilcamente. Se conocen
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une serie de procedimientos con los cuales de hidrato de
hidracina se obtliene por deshigratacién con ayuda de bases
fuertes, por ejemplo hidréxido sédico, la hidracina libre
de agua. Ia caracter{stica comin y t{pica de estos proce-
dimientos es que a las soluciones de hidracina acuosas
se les agrega tanta gosa cdustica que por 1o menos esté
presente una molécula de base por cada molécula de agua &
ligar. Ia separacién de la hidracina de la lejfa concen-
trada se efectia fundamentalmente por ulterior destilacidn.
En los nuevos procedimientos se agregan durante esta des-
tilacién adn bidrocarburos inertes para evitar el peligro
de la descomposicidén explosiva durante la destilacién.
Estos procedimientos tienen la gran desventaja,
de que 1a eliminacidntotal del agua de las soluciomes
acuosas de hidracina solo se efectia bajo la formacidn
simultdnea de momohidrato alcalino, por ejemplo monohidra-
to de hidrdéxido sédico FaOH.E,0, ya que sind, durante la
ulterior destilacién no serfa posible una ligazén total
del agua. Esto tieme por comnsecuencia que todas las partes
de los aparatos, todas las tuberfas, fittings, etc., se
han de encontrar durante el proceso, por lo menos, & la
temporatura del punto de fusidn del monohidrato del
hidréxido sbédico, por ejemplo del NaOH.H,0 que son 642C.
Esto implica ungran perjuicio en la aplicacidén del proce—
dimiento ya que basta uma breve interrupoidn del proceso
para que exista el peligro de atascos en las tuberfas y
en los fittings y con ello operaciones de limpleza bastante
laboriosas. Adends, el manejo de tales lejfas de elevada
concentracidén estd ligado, debido a su agresividad, a
congiderables dificultades.
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Otra consecuencia de la elevada concentraciodn

de Eidréxido de dlcali necesaria es la circunstancia de
que el 4lcali cdustico empleado se ha de deshidratar an-
tes de volverle a emplear y esto, en la mayoria de los
casos, hasta lograr aslecalis cdusticos prdcticamente
libres de agua para no tener que circular grandes can-
tidades de lejia concentrada en el circuito.

El objeto de la mresente invencidn es un proce-
dimiento para la obtencidén de hidracina préoticamente
libre de sgua de la solucidén de hidracinica acuosa vy
que consiste en que a la solucidén de hidracina acuosa
se le agrege hidréxido de dlcali, de esta mezcla se
extrae la hidracina con una amina aromitica, tal como
anilina, preferentemente a temperatura mds elevads, tal
como 60-802, el extracto se separa de la solucidn acuosa
y del extraoto de la hidracina se separa preferentemente
por destilacién. Bajo estas circunstancias es posible
efectuar la separacidén de la hidracina del agus con
concentraciones de diéxido de dlcali considerablemente
més reducidas que con el procedimiento conocido. Mien~
tras que segin los procedimientos descritos por cada
moldcula de agua a liger siempre se habfa de emplear
por lo menos 1 molécula de NaOH, segin el presente
procedimiento, sorprendentemente, son suflicientes can=-
tidades de NaOH considerablemente mdés pequefias para la
nisma finalidad. |

Se ha descubierto que seleccionando adecuada-
mente el medio de extraccidn y las condiciones de extrac-
eidén, ya 0,1 moléculas de NaOH y menos, por molécula de
agua, & ligar son suficientes, si bien aqui, debido a la
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proporcién de reparticién :educida se precisan voluminosas
instalaciones de extraccién. En forma cémoda y econémica se
puede extraer lea hidracina si durante 1la extraccidn por
cada moldcula de agua a ligar se encuentran presentes de
0,2 - 0,5 moléculas de hidréxido de dlcali. El empleo de
una concentracién de hidrdéxido de dlcali tan considerable-
mente inferior tiene por consecusncia que todo el procedi-
miento, inclusive el de la concentracidn de hidrdxido de
dlcali, se pueda efectuar oon una lejfa lfquida a tempera-
tura de ambiente.

Como agentes de extracoidn entran en considera-
cién segin el presente procedimiento las aminas aromdticas,
en primer lugar la anilina, pero también las tolidinas y
xilidinas. Las aninas arflicas poseen agqul ademds la venta=
ja de que son casi insoluble en la lejia alecalina concen-
trada y no se han de separar de esta mediante procedi-
mientos incémodos,

Si los aparatos de extraccidn disponibles no
pogeen 6l mimeroc de escalones de separacidn para el
procedimiento descrito con objeto de rebajar el contenido
de hidracina de la fase acuosa & un valor pequefio despre-
ciable, entonces go obtierne esta parte de hidracina segin
el presente procedimlento agregando una cantidad equivaw-
lente en acetona. De esta manera se separa toda la hidra-
cina en forma de hidracina acética insoluble en 4lecalis,
que se puede elaborar al sulfato dihidracinico.

La extraccidn se puede efeotuar a cualguier
temperatura an la que las fases participantes estén l{qui-
das, si bien los mejores resultados se logran a una tempe-

ratura mds elevada de 60-802,



Si la fagse orgdnica, despuds de la extraccidn,
atn oontiene huellas de agua Que condujeran & una hidre-
cina con contenido de agua, entonces estas huellas se
pueden retirar segin el presente procedimiento en forma

5e muy gencilla introduciendoy agitando una peauefia cantidad .
de dlcali cdustico pulverizado y a continuacidn separando
por filtracién. Esta cantidad de €lcali cdustico se
puede emplear para compensar determinadas pérdidas por
fugas entre otros en circuito de dlcali cdustico. A con-

10. tinuacidn, esta lejfa que ahora no contiene componentes
destilables valiosos, se concentra en un evaporador de
paso de 40 % a 50 % y nuevamente se emplea para la alca~
lizacidn de la hidracina.
N O T A
15, Descrita suficientemente la naturaleza del

invento, as{ como la maneré de reallzarlo en la prdctica,

debe hacerse constar que las disposiciones anteriormente

indicadas son susceptibles de modificaciones dedetalle

en cuanto no alteren su principio fundamental. También
20, ge hace constar que el invento corresponde a una patente

Presentada en Alemania con fecha 16 de diciembre de 1958;

ne F 27272 IVa/12i, acogiendose por 1o tanto a los bene-

ficios que conceden los convenlos internacionales en

vigor, siendo lo que constituye la esencia del referido
25 invento y por 1o Que se solicita Patente de Invencidn

por 20 afios en Bspafia: "Procedimiento para la obtencidn

de hidracina libre de agua"; caracterizdndose por lo

giguiente:

12,~ Procedimiento para la obtencién de ndracima

30. libre de agua de uma solucién de hidracina acuosa, ocarac—
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terizado porque 8 la solucidn de hidracina acuosa se

le agrega hidréxido de dlcali, de esta mezcla se
extrae la hidracina con una amina aromitica, tal como
anilina, preferentemente a temperatura mds elevada,
tal como 60-802, el extracto se separa de la solucidn
acuosa y del extracto se separa la hidracina, preferen—
temente por destilacidn.

2¢2,~ Procedimiento, segin la reivindicacidn
18, caracterizado porque la concentracidn de dlcall
cdustico se dimensiona durante la extraccién,'de manera
que por cada molécula de agua a ligar sea inferior a
1 molécula, preferentemente 0,2 hasta 0,5 mol. de hidré-
xido de 4lcali,

32,.~ Procedimiento segin la reivipdioaoién
1y 2, caracterizado porque un contenido residual en
agua, eventualmente exisgtente en el extracto, se
retira mediante la introduccidén y agitacién de dleali
cdustico sblido y ulterior filtracidn.

42,- Procedimiento segin la reivindicacién
1% hasta 38, caracterizado porque despudse de la extrac-

cibn 3 1a parte de hidracime eventualmente afin existente

en 1la lejfa alca iﬁa ge retira separando 1la hidracina
acética que se separa aqui derués de agregar 1la cantidad

equivalente de acetdna, v ela orando gn forma conocida.

52 = Procedimiento para obtenciodn de hidracina

libre de agua; tal y oomdxg?eda stancialmente descrito

en la presente memoria "sta de sels hojas escritas

a miquina por una sola carad|
waarsh) “mcma
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