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Procedlmiento y anarato para la obtenclén de” :5 j¥i“; 

21 2'-dip1r1d110."

g o g s v
————————

Solicitante: ~ THPERIAL CHEMTCAT INDUSTRIEo OF AUSTPALIA AND NEW
ZEALAHD LInITED,de naclonalidad australlana, r991dente
en Imperial Chemlcal Industries House, 1, Nlcholson ?

~;utreet, Melbourne. C. 2 Australla.

'3:;" Este invento 86 reflere ala produccidn de
4] 2'~a1p1rid110, por tratamiento de la pirldina con un o

,'cataliaador de n;quel RaneY-'

En el método conocido. de aplicaelén de esta

“~4’;rea0016n, la plrldina y el Catalizador se colocan aen—~
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3clllamente en coniacto v le plridlna se. somete a re-

'.f.fluao. Sin, embdrgo, Se comprueba que en este método, el}

h _cata11aador pierde rapldamente su acthldad con. el pa-"

S BO del “tiempo y,'como resultddo, da lugar a rendlmien-

1 ;*°5 muy reducidos. Ademas, resulta caro dado que el

‘y:;Catallzador ha de cambiarse con frecuencia con lo cual
':’se produce retardos e inconvenientes en 1a aplicacién‘ ,5'

del prooedlmlanto.Af”

Constituye un obgeto de este invento el pro— i

'1fporclonar un método pare. la obtencién de 2: 2'-dip1ridilo,
5partiendo de plrldlna, en el ‘que la v1da 0 dura016n
i:eflcaz del catalizador se prolonga en comparacmén con
17Lf;el método conocido, antes 1ndlcado.>Const1tuye otro

ﬂ‘obgeto de este invento el proporciondr un método ae ob-_"

tencibn de 2:2'~dip1ridilo partlendO'de piridina, por,

medio del cual se obtenga ung, periodo de tiempo aumen=

~tado de produccién del producto._ﬂ'-f

Los solicitantes han descublerto que la 1nac-

thaoidn del catallaador puede retardarse acusadamente

si los productOS de reaccién, que comprenden €l 2:2'-

—dlplrldilo se ellminqn del catallzador deSpués de la

.iformacién, y que por este medio, pueden obtenerse une
'7:mayor dur3016n del catallzador un periodo superlor de

,tlempo de produccién del ¢.2'—d1p1ridilo, ¥y pr0p0r010~A

nes nas elevadas de.produccién. Han descublerto ademas

'que es convenlente mantener el catalizador a temperaturas

superiores a 80ecC., con preferenc1a entre 100 y 120eC.

Se'ha descubierto a31mlsmo que es convenlente mantenerv

'la velooidad espacial, 0 sea la relacién de musa de

'plridina liqulda que 01rcula mes alle del cataliaador,




ﬁ-( por hora, a la masa de éste, superlor a 3 a8 l,.coh'pfe;-

f=ferencia entre 5 a 1 y 12 l.”

‘Jde obtencién de 2 2'-d1p1ridllo, en el que el catallzador
A‘3ﬁfde nlquel Paney se mantienen en contacto ‘con, la. piridi-‘g
. na,. caracterlﬁado porque los productos de reaccién que
-”=f;comprenden en 2 2'-dipir1dllo se separan del contacto |
'ffcon el catelizador de modo contlnuo 0 intermitente, por,"';

fdesplazamiento medlante 1a piridina.

kf;de 2 2'—dip1r;dllo caracter¢aado porque en el procedl- f
1:temperatura superlor a 809C. con preferencla de 100

= 12000. Ademas, en el procedlmlento de este invento, la -
‘vtemperatura de reaceién en el catalizador de niquel
- de plrldlna condensada, realizdndose dicho cambio tér~
'cambio de masas entre la fase liquida y 1a de.vapor, o -

" por medio de un cambisdir de calor. Adémés, ge propor-

~'ciona un procedimiento en el que la relaoién de le mase

;'talizador se mantlene superior a 3 3, con preferencia

. entre 5:1y 12 1.

éenerdl en el que la pirldina no reaccionada se separa

' de los productos de reaccién y se purlflca, por eaemplo

Oonsigulentemente, se proporc1ona un metodo

Se proporciona tambien un método de obtenci6nl“

miento antes 01tado el cataliaador ge mantiene a una

Raney, puede mantenerse, por camblo térmlco, entre ung,

corrlenue de plrldlna callente, en Vepor, y ung corriente 2

mico- blen dircctamente ¥y simultaneamente con. un 1ntur-F

de lg piridina liqulda que circula, por hora, més alld

del catalizador ¥ en contacte con él, a la masa de’ ca~}

‘Se pr0porc10na también un procedimiento para

la fabricaclén de 2: 2'-d1p1r1d110 antes definldo en
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E por destllaclén, con pfeferencia ﬁor fectificaelén.en
'i;un.alamblque del que se retira la plrldlna purificada,_f
'f  como Vapor de cabeza y =8 sOmete nuevamente al proceso
, cata1it1co qntes descrlto. Ll alamblque, con preferencla
*q,tlene, en las eondlciones de trabaao, una eflciencla |

*ﬂffde plaCa equlvalente a mas de 8 placas t85ri°a3-fi,f

Aunque es p031ble llevar & cabo este procedl-f;“

imlento por encima de la presién atmosférica y por tanto

, }a temperaturas superlores a. 12090. ¥ aunque este 1n-'"”
» vento no se limita al punto de ebullicién de 1a plrldlna
"{”L a la presién atmosférioa, la ulterior ganancia de ren~

i’dimlento al proceder de este modo, se anula por el 1n~ ff“

7conven1ente de un procedlmiento a presién, y por la

3

Ak‘mayor pr0p0r016n de alqultrdn 0 brea que se- forma. Lsta
'fTamblen dentro del campo de este invento, el realizar

A'el procedlmiento a velocidades espa01ales superlores a

12, pero a ve1001dades muy elevadas, por ejemplo supe-

: »riores a 20, el aumento de rendlmiento espaclo tiempo '
- es menor y se ahula por el aumenio de coste en la recu-

‘peracién del producto de la pirldina sin reacclondr. En

el funclonamlenxo de la instala016n, lg velocidad es—»

’jpa01al mas econémice dependera del volumen de produccién ’ﬂ“f

deseado y del equlllbrlo de los- demas factores dal cos—

‘< te, por ejemplo el tamaﬁo del convertldor(zona del cata—

‘llzador), equipo de destllaclén para la recuperac;én

de la piridina sin reaccionar, ¥ coste del vapor, pero

en cualquler%de los, casos, se. obtienen mejoras eprecia=

bles en los rendimlenbos, con velocidades espaciales

-"yuperlores a 3.

Sin preJngar la Valldez de este invento por
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aéiohétheérlcas, ge

.;Tﬁi:ﬁla correoclén © no de las eﬁp;\/
Wt~y” f<  ’,ﬂconsider4 que el meoanismo bésico de este descubrimlento,\i»
QAi vftl i__/}»lfF .8 la 1nactiva016n del catalizador no solo por subpro- ‘
IR | _"‘ductos de reaccién o por impurezas en la pirldina, 51n0
 75, ;i‘fh;fktamblén por. el 2 2‘-diplridilo mlqmo.?f'

R . En un tipo especifico el método - que éste -

'71nvento se reflere, se caraoteri&a poroue la plrldina{f;

;'f/fJ _;,.__iw:£}:  ?cerca de su punto de ebulllclén se flltra 8 través de“:j”
i | :, F_7~ un 1eCh° Poroso de “ataliaador de nlquel Raney, seéo,“‘
. f”:ﬁ;:u~j?1§;fi3:é;vay ademés, porque el 23 2'-dip1r1dllo se ellmina con— ;“'7»

5;t1nuamente, después de la formaei6n, del eatalizador L

'f;u-g%i:por deSplazamlento medlante plridina.'
. o Ln otro tlpo de este invento, la piridina

”ﬂ”fliqulda cerca de su punto de ebulllcién se hace pasar:“

ia través de ung capa de catallzador, en direcciGn ae- .

"‘*f;cendente,'en este oaso, el Catallzador se dispone en fi&

'f.iun receptéculo cerrado, por eaemplo un deda [} manguito, 
ﬁ"~;abierto solamente en la parte suberlor, y los productosjv
'.*pfde reacclén que comprenden el 2: 2'-dipir1dilo y la pi—.f
:éo;? 'E' » r1d1na 81n reacclonar rebosan del tope o parte superlor;:
. Vﬁdel receptaculo, al interlor de la caldera. La plrldina'v"
"'-580metida a reflugo del condensador, se recoge por eaem-'
plo en un embudo 0 por otro dispositivo colector de
refluao, conocido, ¥ se introduce en el fondo de la
25..,M-“ Mcapa de catallzador, por medio de tuberlas. Te preaién}:
‘ | precisa pary, producir la circulacién a través del ca—>uf-”'
;tallzador amontonsdo en forma de lecho, ‘ge obtiene ,
;.convenientemente por la carga de piridipa 1{quide del-

_tubo. Bste tipo tiene la ventaja de una corriente mas

30, uniforme y mis répida de piridina a lo largo de la ca-




: éi;la produccién de 2 2'-d1pir1dilo, que comprenden uﬁa

»Ef?caldera, tuberias que conectan dicha caldera con un -
v_fr?condensador de reflujo, catalizador de niquel Raney |
'";contenldo en un receptaculo ¥ sumergldo on piridina 11_

) quida, el receptaculo cltado se colooa en el paso de

;ila caldera- Af:; “ *L4?f:° ?Q?Wg'f,"?--r

"**ratos para la produccién de 2: 2'-d1pir¢dil, que comr.
”l"prenden una caldere, tuberia para conectarla 2 un con~ :
' densador de reflugo catallzador de n1quel Raney sumer-

L~fg1do en plrldlna liqulda contenlda en un receptaculo gi-

j'tuado en ‘la trayectorla de una parte o de toda la plri— )
'dina 1iqu1da que retorna del condensador & la caldera,
¥y tienen une abertura pars permitir ol rebosado del li—»
 qu1do en el receptaculo, ¥y medios colectores del reflujo

que dlrigen_el refluap;recpgldo.g.lg pa?te 1nierior der}

pa de catalizador.; ﬁ

Un mét0do conveniente para oontroiar la tem~

‘peratura del’ catallzador cerca del punto de ebulliciGn k
; de la” plrldlna, consiste en pasar vapor de plridina des—b
:>de la caldera a lo largo del receptdeulo que conilene

V‘el catalizador, y la plrldina sometida a refluao o ses . -
f:pr0porclonar camblo ,térmlco & traves de las paredes:f. fx
mrdel receptaculo o, como varlante, permltlr el camblo'-;”
':par01al de nases. ehtre el. vapor de pirldina y la plrl-

f7iLfd1na sometida a refluao. f‘j’,{;, ,l"“ﬁ}__;;giqff’”

Este 1nvento proporciona ademas aparatos pamafj

o una parte 0 de toda la piridina liquida que retorna del ;- 5
ﬁf;fcondensador a la oaldera, v se prolonga un. tubo de sa—'__:

'f?llda desde el fondo del’ receptaculo para desembocar en,ﬂ-‘f:

Como Varlante, este 1nvento prOporoiona apaw o




“

la oapa de catalizador.'"'

Dado que el catallzador ge inflama esponta-

- ;} D A neamente uns, vez seco, es necesario con@egulr que en
| : - todo momento esté cubierto por piridins liqulda.
;5. :f7_;‘1” ”'_, ' Para la produccidn en la escala de- labora- ”
) » torlo, del compuesto a que este invento se reflere,“el
'anarato puede ser, convenientemente, un aparato Soxhlet

T modlflcado._. » . : o

»\,,lﬂl,”';; ;f: - A continuaclén se descrlben tlpos practicos

20 de aparato de acuerdo con este 1nvento, ha01endo refe-'

=S rencia al dibu;jo adaumo, enel que-

La figura 1 es. un corte lonéltudlnal de un

-7

aparato, y ;’17"'%j;f L '“]_V'QQT;.;

v

) flgura 2 es un corte longltudinal de un

‘Ji_segundo aparato.

Con referencia a la figurall del dibu;o,'el
aparato representado comprende una caldera 3 que a

través de una tuberia 4 se abre en un reeipiente als—f?

1ado 5. que, a8 su vez, se abre enxun condensador de- e~

:flugo 6 vltuado axlalmente por encima del reciplente»‘

. 5 Ll condensador 6 esta abierto a la atmosfera.;,ﬁw(nd

‘ s oo el interior del recipiente 5 y coaxil—': -
“g;ﬁfaiﬁf mente con él, se, diSpone una vasmaa tubular de reacoiénu
(4” _  :   7 Un disco 8 de vidrlo s1nterlaado, permeable para el
"53 é5;ff;Q; liquldo, se, prolonga é través del tubo 7, junto al ex—Ef*
R ” tremo 1nferior cerrado del mibmo, y un tubo lateral 9
ilse abre al interlor del espa01o comprendido entre el

dlsco 8 v el extremo del tubo Ty para prolongarse al
exterlor y ha01a arriba, e lo largo de parte de la 2

:fjb;ji  lonﬁltud del tubo 7. Dentro del tubo 7 'y para apOyarse» |




zi

‘r:f:" Q%;ﬁ} ' i:; en el disco 8,Ase coloca catallzador de nlquel Haney,;i;

“9
9;&3

‘;f€ ) seco, 10 cublerto por una cantldad 11 de’ plrldlna.“f
S Tfn iuncionamiento se hlerve otra cantidad 12
de plrldina en 1a caldera 3, a une temperatura de 11590-
"Js-”' 7';4‘ prOXImadamenie, dependlente ‘de la pres16n atmosférlca¢"
' bl vapor asciende a través del reclplentevr al - exterlor‘"3
del tubo 7 dl condensddor 6, donde se condensg y cae  '
”li en el tubo 7. Dado que la carga hidrostatlca de p1r1-"
dlna 11 aumenta, parte de la pirialna 11 se vé obliga— &
100 daa atravesa.r el oa’talizador 10. Ta parte de. la pi-
“ ! rldIUA que atraviesa el catalizador, reacciona para
formar 2: 2'-d1p1ridilo, y los productos de 1a reacc16n,}f

Junto con la plridina sin reaccionar se 1mpulsan ha01a :"

arrlba a través del tubo lateral 9. desde el extremo,w“li

ablerto del cual los productoc de reacoidn y la piridina

caen al 1nterior de la caldera 3._La plrldlna sin reao~]ﬂ

'5**cionar Vuelve 8 tratarse a: través del‘aparato. De‘:"

‘iwcuando en cuando, la plrldina y los productos de reac-fi

';jfwf;lf;J:'fff,f_j}' cién pueden renovarse en 1a caldera 3, P anadirse pl—

rldina nueva hasta que el catalizador se 1nact1ve. **,jf
= Utilizando este aparato el catalizador se 7
mantiene en todo momento cubierto con plridina, evi— N

;Ztando asl el pellgro de fue o.rAdemas, los productoa

*de reaocién ee'separan continuamente del eontacto con

‘ ','fel catalizador, pooo después de la formacidn._¢;

L T ﬁl[f'gﬁ' ‘ En ol aparato represeniado en la flbura 2, laf

I w{t caldera 3, el tubo 4 el re 1piente 5 y el oondensador E

de reflu;o 5’ son ‘de la’ mlsma construccidn descrita conff:”

'7f;f(i$.;:£f.;"" referen01a a la fléura 1. Dl puﬂbto en ‘el interlor del

re01plente 5 ¥ coaxilmente con el,'ex1ste un tubo sepa—] !




'_ mente 1leno con Oatallzador de niquel Raney, seco 143
el resto del tubo 13 esta ocupado por plridina 15." Un
ST Vfﬁfembudo 16 8e inserta axilmente dentro del catallzador "
g 5°tﬁ"*“ 

"~g1.'en 1a reglon 1nfer10r del tubo 13.

‘7;otra cantldad 12 de plridina, el Vapor ‘de plridlna as-

' suf1ciente para impulsar narte de la girldina ha01a

\

“-a_bo 13 al interlor de 1a caldera 35 Al pasar g través del
{ecatallzador 14, narte de la Uirldina reaceiona en 00n~=f'
"ftacto con él, ¥ los. productos de reac016n se’ lleVan al

"‘1nterlor de la caldera 3._La pirldlna sin reaccionar,

rfllos oroduetos de reacc16n pueden retirarse de la oal—'?*

' dera 3 y‘sustltulrse por)nuev” giridlna.

'rado 13, cerrado en el extremo inferlor, y par01al-

"lﬂ en dlre0016n axil, de tal ‘wodo que la booa de dioho

;del embudo 16, donde constituye ung, carga hidvostatica

‘arriba des&e el extremo 1nfer10r del vastago del ems?i;“f

vbudo, a travéa del catallzador 14, oara rcbosar del tu-

.:vuelve a circular'; través del aparato. La nlrldlna ¥

2@4 M’?

embudo esta por . encima del extremo abierto del tubo 13,

y el extremo 1nferlor del Vastauo del embudo se abre‘

En funcion¢miento, on 1a caldera 3 se hlerve .

ciunde entrﬁ el tubo 13 ¥ el reclpiente 5, al conden-

sador 6. El Vapor. condensado cae al interlor de 1a boca




‘10,

‘partlendo de una alea016n de niquel (100 g.) én un frasoo
_evacuado y por el método oonvenelonal descrlto por Badger
 y oasee(J Chem.&oc. 1956, 616) En el catallzador de ni—

“quel Raney, se 1ntrodugeron 300 o8 de plrldlna comeccial

.j UaStd de Catalizador én plrldina ‘se traslado al tubo 7
:deel aparato representado en la flgura l, 0 sea, un apa-f“

F»frato tlno uoxhlet modlflcado, eaer01endo gran CuldddO

 -ya que debe tenerse en cuenta la naturaleza p1r0f6rica
’1' _conoc1da del catallzador, ¥ de;ando que. el exceso de_

 'piridina de la oarte superlor de la capacidad del tubo

”_rObOSara al inmerior de la oaldera 3 a. través del tubo 9._

.Ln el tubo, sl catallszor formé una cana ds un eSpesor

Wf‘corriente de Dlrldina liquida sometlda a refluJO,
"ﬁitravés del cata11Zador, fuera del orden de 10 ml /mlnutom
‘?j{aproximadamente. De cuando en cuando,

f:j‘ 1nterrumpia, ¥y la mezcla de la caldera'se sustituia por

' 91r1d1na anVa.‘El producto s@ alSlO por destllaclén con

| 1o 8 s

-;10 - '_,._._. 37 . e

264 "4?

de un punto de ebulllclon de 290. aprox1madamente‘ la

- para impedlr la exp081c16n del cataliZador seco al alre,;'F 4

de 5 cm. aproximadamente, con’ una carga de 20 cm. de pi—

La caldera 3 ge. calenté de tal modo que 1a

la reaccién se'

.....




? isbmeros indeseados. Sin embargo se coloreaba en marrén

?1_0;

s

: f aparato Soxhlet modlflcado, se obtuv1eron los resultados_‘

~ s1gu1entes. o 1'5V ' wﬂ""f_f = ',E.a,'“

DlDlrldllo total a1 léd53

L 256 Hora.s B M7 &
346 n 400 wo

La extrapola01on de la curva de rendlmlento

pr0p0r01ond un rendlmiento final de alrededor de 500 g.;“
o Bl 2t 2'-din1rid110 hervia a 490. en una zona :
de\4 C.,vo sea, de 146 150°C., aproximadamente a. 20 T,

de pr6916n de mercurio, ¥ estaba Dracticamente llbre de - ;’

-después de conservarlo durante unas pooas semanas.'La;_._ ”
plrldina recuperada, g6 examlno nor oromatografia ga~
‘seosa, ¥ revuld ser de calidad equivalente al material
de partlda. Se produao algun res1duo de destllaclén,f‘”
pero en. cantldad 1nferlor al 54 en neso del producto.ﬁ
EJLMPLO 2. - Para comparacién, se reallzo un eXperlmen:_
to en el que se utlllzo el mismo catalizador y una pi— »
rldlna igual, en las mlsmas cantidades, pero con el oa—
taliZador permanentemente sumergldo en 1a cantidad total

de pirldlna hirv1endo en la caldera, sin emplear el

Tiempo, horas




. forma ligeramente modiflcada. .- anlllo formado entre el '

10' -

- ra aprox1madamente 10 ml. /hmnuto, v la re°t1f1°a°i°n

2 ;:por mlnuto aprox1madamente., Despues de mantener la reac—'

~usandoy sin embargo el aparato de 1a figura 1, en una

',;reclpiente externo 5 y el tubo 7 se 1leno de hellces de
_'vidrlo para propor01onar una. oolumna de rectlficaclon

‘ atestada.- Durente el experimento, parte de 1a pirldi- 575
ana sometida a refluao se destrubuyo sobreAla empaque- |
1tadura por medlos oon001dos, no representados en 1a .
fflgura 1, ¥ el resto del rsfluao se dlriglo al inte-ﬂafEYV’il
 r1or del tubo 70 La pr0porc1on total de éhﬂllelon 86 \
':7conservo a un’ nlvel tal que la pr0porclon de clrcu-

~‘_laclon de la pirldlna 1£qu1da 8 traves del tubo 7, fue-_~

'ffalcanzada en el anillo fud la equlvalente a 8 placas

jfteoricas aproximadamente. Ia reaccion se ‘conservs du-

”L114 horas, fue de 343 g. Gomparado con el egemplo 1,

o esto Supone una meaora del 37% en: el rendimlento.f,ﬁ-

‘;Cinterp05101on de una columna fracelonadora, rellena, o
ﬂ;entre la. caldera 3 J el reciplente exterlor 5 de la fk—;
lgma e e
" BIEIBIO  ¥- se repi'bio e ejemplo 1y
fi;embargo uné proporelon de 01rculaclon deﬁpiridina li-r

.;j?qulda a traves de la capa de catallzador,

!17010n durante 55 mlnutos se:obtuvo'un rendlmlento total

EIEMPLO.3 - Se repitlo el experlmento del egemplo 1,

rante 114 horas vy el producto ge aislo por dastilacion_

como en el egemplo 1. El rendlmmento total desPues devv

";Una dlSpOBlcion modlfxcada habria 51do la

hutillzando smn “

‘de 6 8 lltros




el eaemplo 1, demostré el ventajoso efecto de la mayor

v31001dad espa01al del egemplo 1 en el rendlmlento espaﬁ{

' 1a pr9916n en el 31stema reducida por medio de una bomr,
t :?¢"f; ba de vaclo nara pr0porcionar un punto de ebu111c16n de'
R 1OOQC. anrox1madamente,4en la caldera._La pr0por016n de
czrculac;én de la plrldina mas alla del catallzador en
B -10g3;;1£\1 estas condlclones era también de lO nl. /ﬁlnuto anrox1ma-ff4

| damente. nl rendimlento total obtenldo deupués -de 60 l
horas fué de “108 g. o gea, si los resultados del ejemplo.
L se representan graflcamente vy el rendlmlento e las 60

horas 8e - estlma por 1nterpolacién, el rendlmiento del

1By ‘eaemplo 5 fué aproxlmadamente el 60m del obtenldo en el

egemplo l a 11590., demostrandose asi el efecto de 1a :f'

temperatura.;ﬁiglf?f;»Q;;f]i:

EJ MPLO 6._- Se repitlo el ejemplo 1 utillzando una pro~.r

gorclén de circulaclon de plridina liquida a través de 1aj 

caoa de catdlizador, de 8,4 ml /mlnuto aproximadamente.' R

“515fJ" P Al cabo de una, hora, se obtuvo . rendlmiento de ll 5 g.
B de 23 2'-d1p1r1dllo°;y_”'f ', ' 7 , L :
EJEHPLO’ T. =.8e reoitio el ejemplo 1, utillzando el apa-l, .

rato de la fivura 2 ‘en lugar del representado en la fl— a




579 acogléndose_por lo tan

to a los beneficios que conceden los Convenios Interna_

Y Ammm PARA La OBTmNCION :DE 2 2'—DIPIRIDILO" carac- |

terlzandose por lo siguiente.;,

e ﬁ;, oo 18- Procedimlento para la obtencién de 2 2'

,}ﬁ-d 1r1d110, caracterlzado por’ mantenerse nn catallza-if
» dor de nlquel Raney en contacto con la pirldin&, y por~‘
- "'i;"f o '»;, que los productos de rea0016n que contlenen 2 2'-dip1-:f
‘~:~ ‘15;. v,7 rldllo, se retlran del contacto con el eatalizador, con—{

- | tlnua 0 1ntermitentemente, por separ&clén medlante pl—

. rldxna.A

29.- Lrocedlmlento,‘segﬁn reivindicacién 15

ﬁﬁ!}t:f R caracterlzado porque los produetos de’ rea0016n que con—

tlenen>2 2'~d101r1d110 se separan de la pirldzna sin

B reacclonar y ésta vuelve a tratarse con’ el catalizador.;f

- ‘»; o wf) 5 . L 3§.- Procedlmiento, segﬁn reivxndicac16n 26

caractevlzado porque el proceso de- separar los productos:‘

de reacclén que conxlenen 23 2'—d1piridilo, de la piridlwh

T 25,54_1 ~W e lleva a cabo por deatilac16n, y 1a plrldlna dea-

tilada se condensa v trata de nuevo. e o

48.— Procedlmlenxo, segun reivindloaclén 35

'Ef%wgﬁ oaracterlzado porque 1a destllac16n se 1leva 2 cabo

SN - TR

en un alambique cuya eflclenciawde sus placas en las




) re¢v1ndicaclones anterlores, caracterizado porque la

N temperatura de reaoclén en el catalizador de niquel Ra-.

ney se mantiene por. camblo térmico entre una corrlente
de vapor de pirldlna callente y una corrlente de plrldi-
156 “ne, condendea, este intercamblo térmico se reallza di—

4fwwﬁi, fﬂ;_;x}f; . recta y simultaneamente con el 1nteroambio de‘masas ennf'

$re las fasea liquida v de vapor, o por medio de uﬁmcamr
piador de- calor. B
8.~ Procedlmiento, segﬁn cualqulera de las
. i{,—':20; o re1v1ndica01ones anteriores, caracterizado porque la

S T plrldlna se mantlenen cerca de su punto de ebulllciénf:j“

';fo_en él{*s-"

b b S
relvindicuciones anterlore-, caracterizado porque la
relacién de la masa de plrldina liqulda que elrcula 06r

R ;_f:::;fﬁ: hora mas alld del catalizador y en contaoto con él, a la

‘masa de catallzador,'es superlor a 33 1. 3
*”'-i "i,_775.5'_w”»;‘,,’ lOé.- Procedlmiento, segun r61V1ndlcacién 99

- ;‘f“;:‘J:;T - caracterlzado porque la relacién de plridina liqulda 'f;h,

que - circula por hora mas alla del catallzador y en con-ﬂ




.} retornd del oondenSador a la caldera, y con una abertura"

de la capa de Catalizador.'

';caldera al oondensador de refluao constituye una columna

cdldera, tuberla de oonexlon de ésta con un condensador
de refluao, catallzador de niquel Raney sumargldo en

rldlna liqulda contenlda en un, receptaculo situado en la(.l

trayectorla de parte o de toda la piridina liquida que?

para permltir el rebosado del 1fquido del receptaculo,

'y medlos de recogida del reflujo para dirlgirlo al fondo

-f:vf 143._ Aparato,‘segﬁn relvindlcacldn 12§ 6

1395 caracterlzado porque 1a tuberla de eonex16n de la

rectlflcadora que contiene el medlo para consegulr la 5
. - R o
eflclencla de rectlflcacl6n. R AL'; »?VT,.TTA’ g

o L
A

e 198--v°roced1miento y aparato para la obtenci6n B

de 2 2'~d1p1r1d110,»tal y como queda bustanolalmente
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