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MEMORTIA DESCRIPITIVA

que se acompafia a una solicitud de patente de invencidn,
por veinte allos, pera Uspafia y sus Posesiones, por UN PRO-
CLDIMIENTO PARA La PRODUCCION DE BICARBONATO POLASICO, a
favor de la razdém social FMC CORPORATION, da nacionalidad
estadounidense, residente en Wueva York, 161 East 42nd.

Street (EE.UU.)

T e e e e m e oma

La ptesente invencibn se refiere a un procedimien=
to para la produccidn de bicarhonato potdsico.

E1 bicarbonato sédico se ha obtenido en la forma hat
bitual, mediante la rocaccidn del cloruxo sédico en solu-
¢idn acuosa, con bicarbonato sménico. Bete método no es
apliceble a la produceidn de bicarbqnaﬁo potésgco v pbr
ello se ha ideado métodos para coavertir el cloruro potd-
sico en bicarbonato potidsico,

8e sabe que cl bicarbonato potdsico se puede hacer

medisnte la reaccidn del cloruro potdsico con el bidéxido
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de carbono y trimetilamina. S1 bien este procedimiento pa=-

rece efiga®m, ntnca se utilizd comercialimente debido en apay
riencia a las producciones escasas obtenidas mediante el
nismo. I& reaccidn fundamental puede producirse para obie-
ner resultados clevades si las aminas primeria vy secunda=
ria se substituyen por la amina terciaria, trimetilamina.

1
Ia reaccidn tiene lugar en la forma siguientes:

HOL + NHR + 00, + Hy0 —a MHCO + NH,R.HOL
HOL + NHR, + CO, + HyO —3% IMHCO5 + NHR,.HOL

Debido al ¢éxito obtenido con las aminas primaria y
secundaria, se han llevadc a cabo posteriores estudios pa-
ra encontrar mda aminas convenientes, en particular entre
las aninas de estas clases. Por ejemplo,se sabe que las
amniés de alquile primaria y secundaria que tienen radica=-
les alquilos conteniendo de 3 4 4 dtomos de carbono, re-
sultan, segin se ha comprobado, particularmente dtiles en
g8l procedimien to. Lstas aminas tienen la veniaja, cuando
ge trata de la preparacidn de bicarbonate poidsico, de que
el bidxido de carbono tiene una presidn feducida de equim
librio sobre sus bicarbonatos de amina, para que la reac=-
cién.pueda reglizarse a presionsg tan bajas como Ia atmoé~
férica.

Bn condiciones adecuadas, la reaccidn pawm producir
bicarbonato potésico del cloruro potdsico, puede realizar-
ge de manerg eficamp util_zando estas.aminas primaria y se-
cundaria preferidas. Sin embargo‘su utilizzeidn produce
resultados escasos, inecluso a témpe?éturas moderadamente
elevadas, por ejemplo, de unos 400(¢ cuya temperatura se enp
cuentra con frecuencia en el funcionamiento normal.

Una finalidad de la presente invencidn consiste en
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proporcionar w método pare prcducir bicarbonato potidsico

meéisnte la resccién de clorurc potdsico y bibxido de car-
bono, en presenciag de un reacﬁivo egtuando cono elemento
intermedio, efectuindose la reaccidn de manera eficaz a
tenperaturas clevadas, %anto como la del medio ambiente, J
a presiones del prden de la atmosférifa.

Gonforme a la presente inveneodn, el bicarbonato
potdsico se produce mediante la reaccidn de eloruro potd-
gico y bidmido de carbono, en un gistema acuoso gue contern
ga imina heterociclioa -piperidina- incorporando gas bidxi-
do de carbone dentro de un sistema acuosc agiliado, que coy
tenga cloruro potdsico y piperidina, para proporcionar el
correspondiente bLicarbonaro potdsico e hidrocloruro de pi-
peridina, y separando el producio de bicarbonatoe del sis-
tema de reaceidn en forma de producto sdlido. Ia piperidi-
na puede regenerarse de su hidrocloruro mediante la reac-
¢ifn con un material aléalino, conc por ejemplo el hidréxﬂ
do sédico o el potdsico, un carbonzto alcalino ¢ cal, ¥ re
curcparss ssieillamente y con eficacia, €00 un aszeotropo
con agua, en una concentracidén de un 65% de piperidina,
en cuya condicidn puede reciclarse respecto al sistema de
reaccidn,

Las producciones de bicarbondto poitdsico sz consi~
guen por esie procedimiento, siendo por lo mencs iguales
(

el momento presente, teniendo la ventaja significativa de

en nuchog casos supsriores) a las que se lograron hasig

]

su elevada eficucia, u temperaturag algo alevadas.

Bl métode conforme la presente invencidn, comprenw
de la reaccidn de la piperidina con bidxido de carbono en
un sistema gcuoso gue contenga cloruro potdsico. La pipe-
ridina se transforma, mediante el bidxido de carbono y

agla, en bicarbonato de piperidina soluble ar agua, y esig
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rroducto inbermedic reacciona con 2sico pa-

ra formar bicarbonato potdsico. La reaccidn se efectia

segin la sigulente ecuacidn desarrollada:

H, 1,
c C
L 4 VRN /N
7 + 4 - 7 )
CH HC
i) i
H H

Bl bicarbonzto potdsico precipita como un sdlido
gue puede separarse ficilmente de las aglas madres por fil
tracidn, centrifugado o cualquier otro medic adecuado.

En la realizacidn de la versién preferente de este
procediniento, ¢l gas bidxido de carbono se¢ pasa a un giss
‘toma geuoso conteniendo cloruro potdsico y piperidona.isl
bidxzido de carbono se pasa dentro de la solueidn a una prg

gidn tan reduéida como lo es una ztmésfera, si bien, si s¢

desea, pueden utilizarse presiones mds elevadas. Al comien:
zo de la reaccidn tiene lugar unu fase sdlida de cloruro

potdsico, en contacto con lu piperidina soluble en el agWy.

Se agita la mezcla de la reuccidn abgorbiefAdose el gas bii
6xido de carbonoc.

Ta nezela de reaccidn pusde tener al mismo tiempo
tres fases, es decir, cloruro potdsico sélido, bicarbona-
t0 potdsico y hicarbonato de pipari@ina gélido. Conforme
a lo generalmente establecido, lag condiciones con las
que se obtendrin producciones mds i}evadas d¢ bicaribonato
potésico 86lide, con un minimo de contaminucidn de otros
g6lidos, son aqudllas para las que la abgsorciba fedrica
de 002 eg nds elevada, donde la solubmlidad del bicarbo-

nato potdsico se ve detenidu por la concentracidn en ex-
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ceso de iones de bicarbonato, y donde se encULnuranprebenu

tes en la mezcla de reaccidn cloruro potdsico gélido y bi-
carbonato dc piperidina sdlido, en cantidudes btan minimas
como ses posible,

Si bien la presencig del cloruro potdsico sdlido en
la mezcla de reacecidn no efacte perjudic’alnente u la pro-
duceidn del producto, lleva a la conbéminacidn del produc-
to deseado de bicarbonato potdsico, y, bhor censiguiente
debe evitarse. La contaminzeidn tiens lugar debido al clo=-
ruro fetdsico sélido, al separarse, Juntamsnte con el bi-
carbonato potdsico sélido, de las aguas madres.

Ie reaccidn se realiza con preferencia.a una tempe-
ratura de unos 108C¢ & 502C. Se obtienen producciones exce
lentes a esgtus temperaturas en gistemass en los que la es-
cala de la concentracidn de piperidona oscila entre 6,0 &
11,5 noldculas gramc por cada 1.000 gr. de agua, y los 1i-
nites de lag preporciones . CL‘xres del sloruro poidsico
de piperiddnz sean de 1:1 d 1'4: 1. Temperaturas por bajo
de unos 10¢C¢ pusden ulilizarse; sin embargo debido a que
la temperaturs disminuye por bajo we este punto, tiene o
gar la precipitacidn de la sal de piperidina y el produc-
to se contanins. Ademds, enfriando hasta estas temperatu-
ras reducidas, resulta dificil de conscguixr con ests re-
aceidn oxotdrmica. Temperaturus mis elevadas, cs decir,
sohre unos 50°C pueden utilizarse, si se desea, pero dis-
nminuye la produccidn, incluso con el reactivo de piperidi-
e . -

Respeeto a las ecantidades de«ﬁn gredientes, los sis-
tenas de reaceidn gue tengan proporciones moleculares de
piperidina respecto al clornro potdsico, de 1l:1 producen
contaminacidn del producio por el X(l, no siendo recomen-

dables en cuantc a eficiencia o pureza. Utilizando mds de
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1,4 moldeulas de piperidina por moldcula de cloruro pota~
sico se tione, por otlra parte, un cunsune considerable de
piperidina, sin gue en realidad se presvente ninguns venta-
ja adiciqn&l.
Tel misao modo, utilizando menos de unas 6 molécu-—

las gramo de piperidina por cada 1000, gr. d e agua en el si

a
&

tema, su reduce la produceidn de bicarbonato, mientras gue
wtiligando nds de wnas 11,5 moldculas grmmo de piperidina
por 100C gr. de agua en el sistema, se reduwee la produccidn
de bicarbonato, mientras que uliilizande mds delnas 11,5
moléculas gramo de piperidina por 1000 gr. de agua, no se
obtienen ventaazs notables en el procedimiento, origindn-
dose un cunsume considerable de piperidina.

Z1 procedimiento a que hacemcs referencia es de ung|
gran eficacia para la produccidén de bicarbvonato potdsico
proporcionando elevadas producciones del mismo, bajo con-
diciomes de fubcionamiento extrzordinariamente asnecillas.
Por ejemplo, teniendo en cusnta que las aminas previemenie
preferentes, primaria y seccundaria, por ejemplo la amina
de isopropilo, actla eficaémenﬁe a temperatiuras reducidas,
cuando la temperatura se eleva hasta 402C o cerca de eata
cantidad con los reactivos anteriores, las producciones
descienden considerablemente., Por otra parte, cuando se
utilizae la piperiding en eata reaccidn, rzsulis posible act
tuaar con el procedimiento a temperaturas gue oscilan entre
los 10 y los 50°C con gran eficacia, resultando gue hace po-
sible el funcionamiento bajo condlcianes frecuentemente
aparecidas en la prédctica comercial, sin nece31dad de te-
ner un equipo excesivo do enfriamiento. Este procedimiento
resulta también de utilidad porque el hidrolroruro de pipe

* vy

riain vesente en la reaccidén, después de la extruccién
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%4 el bicarbonato potdsico; el precipitado contuvo 90 gr.

‘dad estequiomdirica de hidréxzido sddico, para transformar

del producto de bicarbonato potdsico, puede regenerarse a
pipeiidina Lécilmente mediante el tratamiento con maneria-
les alecalinos, y despuds de la destinacién proporciona una
golucidn azeotrdpica de unos 655 de piperiding en agua,
en cuya concentracidn, la piperidina acuosa puede, 3in mo=-
dificacién, reciclaorse en la reaccidn:

' )

Tos siguientes ejemplos seden s8lo como ilustracidén
del wrocedimiento gque tratamos, pero en modo elguno debe

considerarse gue limiten el dmbito de la invencidn:

Se pﬁsieron en contacto 70 gr. de cloruro potdsico
oon una sclucidn acuosa de 112 gr. de piperidina en 120 gr
de ogus. Lo mezela se wagltd y se hizo pasar por ella una
corriente Ge bidxido de curbone = una temperatur: manteni-

cipi-~

(614

de, de unca 20¢C husta que no esituvo disuelta . Se pr

de bicarbomato potdsico con una produccidn del 906&.

El resfduo de la mezcla de reaccidn, después de la
gerparacidn del bicarbonato, fud wna fase acuosa que conte-
nia hidrocloruro d&e piperidina. Esta solucidn se ﬁraté pa-

ra extraer la riperidina medisnte la adicldn dec una cahti-

el hidrocloruro en piperidina y cloruro sédico. Después
de la solucidn usi obtenida, ésta se destild para proporcip-
nar wna parte azeolrébpica que contenia grroxipadamente un
. . s ~ '
65¢% de piperidinz.
SIBIFIC IT
o s L. . 4 '3
L1 procedimiento del e jemplo I se siguio a excepcldp

de que la tenperatura utilizada‘debidamehtg fué de 402¢,
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E1 bicarbonate potisico sc obiuve on cantidad de unos 86

gr., lonque significé una produccidn de un 90%.

A maners de comparacidn con los c¢jemplos anberiores
se ubilizd amina de isopropilo en lu reaccidn, en canti--
dad de 59 gr. juntomente con 52 gr. de cloruro poldsico,
en 10C gr. de agua. Lsia cantidad de ?nﬁna proporclona ung
produceidn elevada para el sistema de uninm de isorrgilo,
Cuando la reazceidn estuvo por bajo de 209C se obtuvo el
95% de bicarbvonatc potdsico, mientras que cuando dicha re-
aceidn estuve = 408C sb6lo se obbtuve un 80% de produccidn
de bicarbonato potdsico.

Observundc esios ejemslos puede spreciurse que el
gigtema de piperidina es altamente eficas, propcrcionan-
do unas producciones comercialmente geceplables de bicarboJ
nato potdsico a elevadas Jemperaturas o a temperaturas de
202C mientras ¢ure el sistema de amina de isopropilo utili-4
zado sntericrmente, tan sélo resulta eficaz a lemperaturad
inferiores a 20¢C

Pinaluente sdlo rests manifestar gque en la presente
invencidn cubrdn cuantas variantes sean posibles dentro

del auadro general de lz misma, sin que éste se altere.

NOTA. - Descrito suficientemente lo que untecede sdlo res
ta consignar que lo gue se declara propio y nucvo del so=-

licitante es lo contenido en las sigunimtes: <
<

REIVINDICAC IONES

1 - Un procedimiento para la produccidén de bicarbonato

votdsico, caracterizado porque se hace reaccionar el gas
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bidxido de carbono, con un sislewa 5CU0&0 gue contiene
cloruro potdeico y piperidina, para obtener como resulta-
do bicarbonato poidsico e hidrocloruro de piperidina, se-

parindose el bicuzrbonzto poidsice de la mezela de rezccidni

2 -~ Un ptocedimiento, segin reivindicscidn 12 carac

terizado porque la piperidina se regerera de su hidroc;o-
ruro de piperidina, y se separa una solucidn ezeoirépica
de piperidina, medisnte destiiacidn, de la mezcla de reac-
cidn residual.

3 — U PROGEDIMILNTO PARA La YRODUCCION D BICARBO-

NATO POPASICO.

Todo segln va descrito en la presente memoric, gue
consita de nueve hojas foliadas y mecanografiadas por una
séla cara con un total de doscientas cuarents lineas nu-

mexradas al margen.

Madrid 17 febrero 1962
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