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"Procedimiento pars le obtencidn de hidrato de hidrecina®., -
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FARBENFADRTFEN BAYER AXTIENGESELLICHANT, entidsd
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Sobbcitante:

alemana, residente en Leverkusen-Bayerwerk,

Alemanis.,
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Gon le fabricseidn de hidracing sestn le
sintesis de Haschig se obtienen?fcomo es sabido, solo
soluciories con un contenido de hidracina de 1 haéta
2 %, Ademds, el rendimiento se encuentra solo en 40

5. hasta 6C %. Iguslmente, es conocido que, al reaccio-
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nar lejfa de blsnqueo con esmenieco y cetonas senci-

lles, se logran rendimientos de mds del 90 % y, sin
el empleo de elevadas presiones y temperaturas, so-
lucicnees acuosas de cetacina que, en parte, por
ejemplo en el cazso de la cetacina dimetilica, tie-
nen un punto de ebullicién imfer&or gl del agua ¥y
con ello perniten une concentrscidn extracrdinaris-
mente econémica de ls hidracina en esta forma liga-
da. Medisnte hidrdlisis dcida se pueden disocier,
como eg sabido, estas cetscinas en la sal hidraci-
nica y cetona. Leta sal hidracinica se puede seguir
elaborando s hidrato de hidracine segin los wés dis-
tintivos métodos. Tamtién se han dado 2 conocer pro-
cedinientos gque gquieren evitar este costoso y mo-
lestc rodeov a trevés de la sal y que permiten la
cbtencién del hidrato directamente de les solucio-
nes de cetacina. Todas egtes proposiciones tienen
sin embargc, consideravles defectos que eviten su
realizacidén téenica,

il objeto de la presente invencidn es un
procedimiento pars la obtencidn de hidrato de hidra-
c¢ina de scluciones ecuosas de cetscina, resp. de
hidrazons, y que consiste en que las soluciones se
freccionan bajo presidn.ii estes socluciones acuo-
sas de cetacina resp. de hidrazona se rectifican a
precidu eleveda y temperaturs més alta,lentonces
se presenta hidroli{ticamente Mha disociscidn en ce-
tona e hiidracina, que permite retirar precticamen-

te toda la cetona en la parte superior de la colum-

na., 31 por el contrario se destila, bajo condicio-
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nes por lo demde iguales, pero a presidn normel, en-
tonces pare la eliminacidn totel de la cetons se ne~
cesite un exceso de agus tan elevado en el sentido
de un degplazaniento del equilibrio hidrolitico,
que el procedimiento resulte totalmente antiecond—
mico. Pricticunente adecuzdas han'demostrado ser las
presicnes de 1,0 hasta 50 atm., especialmente las
bresiones entre 5 y 20 atm. ZIEn forma ventasjosa se
trabaja con temperaturas del fondo de 100-250¢ (.
EJENMPLO 1

En une columne de cuerpos de relleno,
que estd bajo una presidén de 8 atm. se introducen
continvanente 100 litros/hora de solucidn scuosa de
cetacing dimetilicae con 24,5 % de acetona y 1C,5 %
de hicdratc de hicracina. En la parte superior de la
celumna se retiran por hora 25 litros de solucidn
con un 94 % de amcetona y 2,0 i de hidrato de hidrae-
cina. La composicidn del fondo extraido continua-
mente se encontrzba en un 0,2 % de acetona y 13,0 %
de hidrato de hidracina. Al concentrar a un hidra-
to de hidracina de elevado porcentaje se obtuvo un
producto likre de acetona. La temperatura del fondo
fué de 150¢ C,
BIEMPLC 2

Una solucidén de sintesis scuosa de ceta~-
cina dimet{lice con 9 % de hidrato de hidracina y
21,3 4 de acetona ae fracciond .en una coi;mna de
cuerpos de relleno continuadamente a 4 atm. Le cen-
tided slimentads era de 80 litros por horu. En la

parte superior de la columna se extrajeron 18 litros
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por hora de ung solucidn que contenia 91 % de acetona
¥ 243 % de hidrato de hidrecina. La temperatura del

fondo fué de 1452 C. El sndlisis de la salida del fon-

‘do 4i¢ 10,8 % de hidrato de hidracina y 0,8 % de sce~

tona,
EJEMPLC 3

En uns columna de cuerpos de relleno se in-
trodujeron eentinuadamente 100 litros por hora de so-
lucidn de sintésis acuosa de cetucina dimetilica con
24,5 4% de acetona y 10,5 % de hidrato de hidracina,
La presidn en le cclumnae era de 9 atm. En la parte
superior de la colunns ge extrsjeron continusdamente
25 litros de una solucidn con 94 % de acetons y 2 %
de hidrato de hidracine. La composicidn del fondo ex-
traido continuaedemente ers de 0,2 % de acetona y 13 %
de hidrato de hidracina. Ls temperatura del fondo era
de 178¢ C. Al concentrsr a un hidrato de hidrsecina
de alto porcentaje se obtuvo un producto libre de
acetons.
EJEMPLO 4

Una solucidn de sintésis acuose de cetaci-
na dimetilica con 24,5 % de acetona y 10,5 % de hi-
drato de hidracina se fracciond continuadamente en

une columne de cuerpos de relleno a 20 gtm. y uns

temperaturs del fondo de 2162 C, ILa alimentacidn

fué de 125 litros por hora. En la parte %Pperior

de la columna ge extrajeron powhora 30 litros de
solucidn con un 96 % de acetons y 1,5 % de hidrato
de hidracina. La composicién del fondo extraido con-

tinuadamente era de 0,1 % de acetona y 12 % de hidra-
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tc de hidrecina. i

EJEMPLO 5

Una solucidén scuvose de acetonhidrazona

con 10,4 % de acetona y 11,1 % de hidrato de hidra-
cins se fraccione continuadamente en una colusna de
cuerpos de relleno a 4 atm. La alimentacidn fué de
100 litroé por hora., Como producto en la parte su-
perior se extrajeron 10,8 litros por hora con 93,0
% de acetons y 1,8 % de hidrato-de hidracina. La
composicidn del fondo se encontrabe en 0,3 % de ace~
tone, y 12,1 % de hidrato de hidracina. La tempera-
ture del fondo fué de 1469 C,
EJEMPLO 6

Una solucidn acuoss de acetonahidrazona
con 21,0 % de ascetona y 12,3 % de hidrato de hidra-
cins se frscciond en una columna de cuerpos de re-
lleno & 20 atm. Con una entrada de 125 litros por
hora se retiraron de la parte superior 26 litros
por hora de una solucidén que contenia 96,2 % de ace-
tona y 1,3 % de hidrato de hidracina. E1 fondo to=-
mado centinugdhmente tenia uns compogicidn de 0,1 %
de ecetons, y-14,3 % de hidrato de hidracina. Iz
temperstura del fondo fué de 2162 C.,

N O T A

Descrita suficientemente la ngturaleza
del invento, asi como la maners de realizarlo en la
prictica, debe hacerse constar sue las d{;posiciones
enteriormente indicadas son susceptibles de modifi-
caciones de detalle en cuanto no alteren su princi-

pio fundasmental. También se hace constar que este
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invento se refiere a une solicitud de patente presen-
tada en Aiemania con fecha 8 de febrero de 1.961, nti~
mero F 33 165 IVe/12i, acogiéndose, por lo tanto, a
los beneficios que conceden los Convenics Internacio-
ngles en vigor y siendo lo que constituye la esencia
del referido invento y por lo que‘se solicita Paten-
te de Invencidn por 20 afios en Espefia: " PROCEDIMIENTO
PARA LA OBTENCION DE HIDRATO DE HIDRACINA ", caracte-
rizdndose por lo siguiente:

1¢,- Procedimiento pera la obtencidn de
hidrato de hidracina, de soluciones acuosas de ceta-
cina o se hidrezons mediante disociacidn catalitica,
caracterizado, porque la solucidn acuosa de detaoina
o hidraszone se rectifica bajo presidén a temperatu-
ras del fondo de 100 - 2502 C.

28,~ Procedimiento, segun lo especificado
en la reivindicacidén 18, caracterizado, porque la
presidén se encuentra entre 1 - 50 atm. gradudndose
las presiones especialmente entre 5 y 20 atm.

38,- "Procedimiento para la obtencidn de
hidrato de hidracippe&N; tal y como queda substancisl-

mente descrito en 1% egente memoria.

Egta MemoxNia Qonsta sels hojas escri-

tas a mdquina por una 8

Madrid ’ wt
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WABRIKEN BAYER AKTIENGE-
SELLSCHAFT.
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