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&5 U.S.Ser.Ne 308353

MEMORTA DESCRIPTIVA
para solicitar
PATENRTE DE INVENCION
o w
 EsPAFA
por VEINTE afios
e nombre de OLIN MATHIESON CHEMICAL CORPORATION, enti
dad norteamericena, establecida en 460 Park Avenue,
Nueva York, N.Y., Betados Unidos de América, por:

"PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR COMPUESTOS
"DE DIAMINA AROMATICA"™: -

-

La presente invencidén se refiere a la produc
cidn de diaminas eromdticas por reduccidén de compues-
tos dinitro aromdticos. Mds en partioular, la presente
invencidn se refiere a un procedimiento mejorado para

5 produoir toluén diamina por hidrogenacidcn discontinua
de dinifrotolueno,- en presencia de catalizador de ni-
quel Raney.

BEs bien comocida le produccidén de aminas arp

métices por hidrogenacidén de los compuestos nitro aro-
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mdticos correspondientes, en presencia de un catali-
zador. Géneralmente, el procedimiento se efectda en
base continus en escala comercial, puesto que lous -
procedimientos discontinuos anteriormente conocidos
necesitan largos tiempos de retencidn y consiguen ve
locidades de reaccidn bajas, teniendo asi como resul
tado una produccidén eficaz por unidad de inversién -
que no es satisfactoria. En estos procedimientos usua
les se han tomado en consideracidn los factores que
se sabe que tienen influencia em la velocidad de hi-
drogenacién, tel como activadores o venenos del cats
lizador gque pueda haber presentes, soporte del cate~-
lizador si se usa, temperatura, presidn, disolvente,
agitacidn, y otras condiciones especificas para el -
procedimiento concreto de que se trate, y sé han se~
leccionado las condiciones dptimas. Sin embargo, un
factor que se ha descuidado en la hidrbgenacién en -
fase 1iquida de diaminas aromdéticas mediante nfquel
Raney es la concentracidn de catalizador baBada en el
peso de los reaccionantes. As{, en los procedimientos
usuales se han venido ﬁsando concentraciones de cate~
lizador de niquel Raney de solamente hasta aproximada
mente 104 en peso de los compuestos dinitro arométi—
cos cargados. Sin embargo, esta técnica necesita lar-
gos tlempos de retencidn incluso cuando funcionan a
presiones tan elevadas como 50 atm o més,

Es un objeto primordial de la presente in-
vencidn superar las desventajas de los procedimientos
discontinuos usuales para reducir compuestos dinitro
aromdticos a las diaminas aromdticms correspondientes

303781
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en presencia de catalizador de niquel Raney.

Otro objeto de la presente invencidn es pro-
porcionar un procedimiento discontinuo mejorado para
preparar diaminas aromdticas. )

Adn otro objeto de la presente invencidn es
proporcionar un procedimiento discoritinuo mejorado pa
ra reducir dinitrotolueno a toluén diamina, en presen
cia de catelizador de niquel Raney.

Es todavia otro objeto de la presente inven
eidn proporcionar wn procedimiento para preparer dia-
mines arométicas, en el cual las condiciones de segu—
ridad est4n notablemente mejoradas,

BEstos y otros objetos de la presente inven-
cidn serdn evidentes por la siguiente descripcidn de-
talleda de la misma.

Se ha descubierto actualmente un prodedimieg
to discontinuo mejorado para preparar una diamina aro-
mética, el cusl comprende hidrogenar un compuesto dini
tro aromdtico disuelto en un disoclvente adecuado, en
presencia de catalizador de niquel Raney, empleando -
uns concentracidén de catalizador de a2l menos aproximg
damente 15% en peso de compueato dihitro aromdtico in
troducido - originariamente al reactor. Cuendo se em~
ples una concentracidn de catalizador de niquel Raney
de esta proporoidn, se puede obtener una conversidn me
jorada del compuesto dinitro s la diamina correspondien

te, a presiones sustancialmente menores y con tiempo -

de reaccidn sustencialmente reducido, en comparacién -

con las técnicas discontinuas anteriormente conocidas,

El témmino "discontinuo¥, tal como se usa pa

303781
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ra definir el procedimiento de la presente invencidn
en toda la descripcidn y reivindicaciones, estd deg
tinado e incluir la edicidn al reactor de la totali
dad de una cantidad dada del compuesto dinitro aro
mdtico que se ha de hidrogenar, con la totalidad -
del catalizador y la totalidad del disolvente., Des-
pués de que se han dispuesto todos estos ingredien~
tesen el reactor, se introduce hidrdgeno por riego
u otra técnica de borboteo en el medio dereaccidn,
hasta que se obtiene la hidrogenacidn sustancialmen-~
te complete del compuesto dinitro aromdtico al com-
puesto correspondiente de diamina aromética. o

El reactor empleado pare efectuar el pro-
cedimiento de la presente invencidn estd provisto, -
preferiblemente, de un dispositivo de agitacidén para
mantener el catalizador en suspensidén en la solucidn
de compuesto dinitro aromético. Ademds, el reactor -
estd preferibvlemente provisto de un dispositivo para
sacar hidrdgeno sin reaccionar y devolverlo al ciclo
por el sistema de riego.

Si as{ se deses, ol reactor estd provisto
de una camise exterior de control de temperatura, o
serpentines interiores para ajustar la temperatura
de reaccidn dentro del intervalo deseado.

Cualquier compuesto dinitro aromdtico ca-
paz de ser hidrogenado para formar la diamina aromde
tica correspondiente se puede tratar segiin el proce-
dimiento de la presente invencidn. Los ejemplos tipi
cos de compuestos dinitro aromdticos adecuados que -
se pueden hidrogenar o reducir segin la técnica de la

303784
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presente invencidén incluyen dinitrotolueno, trinitrg
tolueno, dinitrobenceno, nitroxilenos, compuestos po
linitro hidroxi-sustituides, di-, tri- y tetranitro-
naftalenos, compuestos de polinitrobifenilo, mezclas
de los mismos, y similares, Con objeto de obtener los
resultados mejorados inherentes al procedimiento de
la presente invencidn, es importante disolver el com
puesto dinitro aromético en un disolvente adecuado,
antes de la etapa de hidrogenacidn. Se prefiere em-
plear como disolvente un alcanol inferior, tal como
metanol, etanocl o isopropanocl, perc otros disolventes
adecundos incluyen dioxano, benceno, tolueno, xileno,
monoclorobencenc, qiclorobencenoa, acetato de etilo,
acetato de n-butilo, as{ como el producto diamino aro
ndtico correspondiente, La relacidn en peso de disol
vente a compuesto dinitro aromdtico, antes de la eta
pe de hidrogenacidén, estd comprendide generalmente en
tre aproximademente 2,5:1 y aproximadamente 20:1, y
preferiblemente entre sproximsdamente 4:1 y aproxima-
demente 8:1, ,

Al reactor se afiade el catalizador de niquel
Raney suficiente para proﬁorcionar uns concentracidn
de catalizador de al menos aproximadamente 15%, y pre
feriblemente de aproximedemente 1'; hasta aproximada-
mente 50% en peso del compuesto dinitro aromdtico dis
puesto en el reactor amtes de la hidrogeracién. El tg
mafio de partfcula del catalizador de niguel Raney es
tal que sustancislmente todss las particulas tienen un
didmetro medio comprendido entre aproximsdamente 5 y

aproximadamente 150 micras, Sin embargg @e 3»\?3 in_x
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LS
plear particulas ligeramentemds grandes o ligeramen-
te mds pequefias, si asi se desea.

Después que el reaotor se hae cargado con un
compuesto dinitro aromdtico disuelto en un disolven~
te adecuado, y el catalizador de niquel Raney sufi=e
ciente para proporcionar unavconcentracién que esté
dentro del intervalo énteriormente descrito, se cie=
rra herméticamente el reactor, se pone en funciona-
miento el agitador, se pone en funcionemiento sl sgis~
tems de devolucidn al ciclo de hidrdgeno, en el caso
de que lo haya, y luego se hace borbotear hidrdégenoc
por el sistema de riego de hidrdgeno, en cantidad su-
ficiente pare mantener en el reactor una presidn com=-
prendide entre aproximedemente 3,5 y sproximadamente
14 kg/cn?. Tos reaccionantes ss agitan con fuerza su-
ficiente para mentener una suspensidén sustancialmente
uniforme del catalizador de nfquel Raney enla fase 11
quida, Tal egitacidn sirve también para dispersar me-
jor las burbujas de hidrdgeno por todo el medio de res¢
cidn, y para inhibir 1a formacidn de cenales por las
burbujas de hidrdgeno. Se hace pasar hidrégeno a tra~
vés del medio de remcoidn agitado haste que sustancial
mente todo el compuesto dinitro aromdtico se ha redu-
cido al comﬁueato correspondiente de diamina aromdti-
ca. Besta etapa de la reaccidén se puede determinar fé-
cilmente por andlisis de una parte del contenido del
reactor, asf como por la disminucidn rdpida hasia cero
del consumo del hidrdégeno que se introduce en el resc-
tor., ‘

Generalmente, la temperatura de la resccidn

;," /\>\ 4-_::‘«, 1’ Q {\1
T N7 R .
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se mantiene entre aproximadamente 65 y 1202C, y prefe-
riblemente entre asproximedamente 85 y aproximadamente
1002C, El tiempo necesario para obtener la reduccién
sustencialmente total del compuesto dinitro aromdtico
dependerd de varios factores, que incluyen la relacién
entre compuesto dinitro y catalizador, el tamafio del
reactor y la presidn. Sin embargo, por lo general se
puede ‘obtener una resccién sustancialmente completa -
en un periodo de tiempo comprendido entre aproximeda-
nente 0,2 y aproximadamente 2 horas.

Después que la reaccidn ha progresado hasta
el grado deseado se interrumpen le devolucidn de hidrd
geno al ciclo y la alimentacién de hidrdgeno, y la sus
pensién résultantg de catalizador de niquel Raney en
la solucidn del producto de diamina aromftica y agua
se gepara del remctor y se filtre o trate de otra ma-
nera, pera separar el catalizador sélido de la fase
1{quida., El catalizador sdlido se puede volver a car-
gar, sin o con la reposicidn adecuada (por ejemplo de
sproximadamente 5 hasta aproximadamente 100% en peso
de catalizador nuevo), a otra tanda de solucidn de com
puesto dinitro :;romético en ol reactor.

| La solucidn clarificads de compuesto de dia-
mina aromstica se puede seguir itratando s continuacidn,
para recuperar un preducto purificadoe. Por ejemplo, la
solucidn de diemina aromdtica se puede destilar para

separar ¢l ague formeds durante la reaccidn y todo el

disolvente, el cual se devuelve al ciclo para disolver

otra tanda de compuesto dinitro aromdtico. E1 compues-

to diaminae aromdtica purificada as{ obtenido se puede
-7 -
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almacenar despuéds, para Su uso en la preparacidn del

diisociansato correspondiente, u otro uso.

Una ventaja importantes del procedimiento -
nuevo de la presente invencidn es que las presiones
reducidas y temperaturas reducidas de la reaccién de
la presente invencidn reducen sustancialmente el ries
go de explosidén que estd relacionado normalmente con
compuestos tan sensibles como dinitrotolueno y trini-
trotolueno. Ademds, la formacién de cantidades sustan
ciales dé productos secundarios, tal como toluidina y
productos de desaminacidén de elevado punto de ebulli-
c¢ién, queda sustancialmente reducida en el procedi-

miento de la presente invencidn,

Los siguienﬁes ejemplos se presentan sin nin
gune intencidén de quedar limitados por ellos. Todas —-
las partes y tantos por cientos son en peso, a no ser

que se especifique otra cosa.
EJEMPIO I

Una solucidn de 45,5 g de 2,4~dinitrotoluenc
y 165 ml de metanol se dispuso en un agitador Parr nojg
malizado de 500 ml, que se modificé para permitir la
medida de la temperatura de la solucidn, y el oual es-
taba provisto de una camisa de calentamiento. A eata
solucidn se affadié nfquel Raney (;,8 g O 1'}% sobre el
peso de dinitrotolueno). Después de purgar el sistema
3 veces con hidrdgeno, se introdujo hidrégeno a pre—
8ién en el recipiente, haste 3,5 kg/c:m2 manom., y se
inicid la agitacidn. Siempre que la presidn descendia

303780
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haste 2,1 kg/on® manom., se volvia a cargar el apara-
to con hidrééeno pare aumentar la presidn hasta 3,5
kg/bm?vmanom., y se continuaba la agitacidn., Este mé-
todo se repitid hasia que cesé el consumo de hidrdge-
no, después de 115 minutos. Durante la etapa de hidro
genacidn la femperatura del contenido del recipientg
de. reaccién se mantuvo entre aproximadamente 86 y 942C,
Al final de este periodo se quitd la presidn, se purgd
el agitador con nitrdégeno, se filtrd la solucidn de
reaccidn para separar el catalizador, y la solucidn -
clarificada resultante se destild & presidn atmosféri
ca para separar el disolvente metanol, y luego se des
t116 & presién reducide para separar el agua formada
durante la reaccidén, Se obbtuvc un rendimiento de 29,6
g de toluén diamina, equivalente a 9%% del rendimiento
tedrico, _ _

Con fines de comparacién, se repitid el mé-
todo del Ejemplo I con la excepcién de que la solucién
cargade &l agitador consistid en 250 ml de metanol que
contenfan 36,4 g de 2 4—dinitrotolueno, ¥y se afiadieron
al aglitador 2,5 g de niguel Raney (7% del dinitrotolue
no). El consumo de hidrégenmo cesdé después de 195 minu-
tos. Solo se obtuvieron 1;,3 g de 2,4-toluén diamina,
después de destilacidn segin el método del Ejemplo I,
equivalente a 71% del rendimiento tedrico.

As{ después puede verse que cuando ls concen
tracién de catalizador fué del 15%, segin la técnica
de la presente invencidén, la velocidad de hidrogenacidn
fué equivalente a 1,86 g de dinitrotolueno por litro por
minuxo, con una recuperacidén del 97% de 12 téorica., El

303781

-9 -



10

15

20

25

30

gD T

contraste, cusndo la concentracidén de catalizador fuéd
8olo del %%, segin lms ensefianzas de los métodos an-~
teriormente conocidos, la velocidad de hidrogenacidn
fué solo 0,65 g de dinitrotolueno por litro por minuto,
y el rendimiento fué solo el ;7% del tedrico.

ETEMPTO 11

Una soluoidn de 45,5 g de 2,4~dinitrotolueno
y 165 ml de metancl se afiadid al agitador del Ejemplo I,
junto con 12,2 g de nfquel Raney, 1o que equivale al 2&?
del dinitrotolueno cargado. Se repitid el método del
Ejemplo I, scabando el consumo de hidrdgeno después de
109 minutos. Despuéds de destilacidn, el producto pesd
29,9 g, 0 sea el 98% del rendimiento tedrico de 2,4-to
luén diamins,

EJEMPLO 111

_ Se repitié el método del Ejemplo II con la
excepcién de que se sfiadieron 20,8 é de nfquel Raney
al agitador, lo que equivale al 46% basado en el peso
de dinitrotolueno. El consumo de hidrdgeno cesé des-
pués de 100 minutos. El producto 2,4-toluén dismina
obtenido después de destilar pesd 28,; g, 1o que equi-
vale a 94% del rendimiento téorico.

Un sutoolave de 4 litros, de acero inoxideble,

3037810
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provisto gie un agitador de tipo propulsor y un siste-
ma, de riego de hidrdgeno se cargd con una solucidn de
182 g de dinitrotolueno en 1250 ml de metanol. El and
1isis quimico del dinitrotolueno mostrdé que contenis
';8% del isdémero 2,4-, 18% del isdmero 2,6- , ¥y un to-
tal de 4% de los isdmeros 2,3~-, 2,5~ y 3,4-. Se cargs
ron en el autoclave 40 g de catalizador de niguel Ra~
ney, equivalente a 22% en peso del dinitrotolueno. El
autoclave estaba provisto de serpentines interiores -
de enfriemiento y un elemento de cslentamiento eléetri
co, Se dispuso un rotémetro en la tuberfa de alimenta~
cién de hidrégeno, para medir la velocidad de flujo de
hidrdgeno a preéisSn constante,

Después de purger 3 veces el autoclave con
hidrégeno, se introdujo en el mismo hidrdgeno hasta
una presidn de 14 kg/cm® manom,, se agité el contenido
& una velooidad del agitador de 600 rpm, y el conteni
do se calentd & de 95 & 100¢C, El control de la tempe-
ratura dentro de este intervalo se mantuvoe por control
manual del serpentin de enfriamiento y elemento de ca-
lentamiento eléctrico.

El consumo de hidrégeno cesd después de 32
minutos de reaccidn. En este estado se dejé enfrier el;r
autoclave, y luego se £iltrd la mezcla de reaccidn pa-
ra separar el catalizador., El filtrado clarificado se
destild primeramente a presidén atmosférica, para seps
rar el metanol, y luego a temperaturas elevadas para
separar el agua, Se obtuvo un residuo seco de toluén

diamina cruda que pesd 122 g, equivalentes sl 100% del

rendimiento.tedrico. o
33781

- 11 =



10

15

20

25 .

30

EJEMPIO V

Se usd un sutoclave similar al del Ejemplo
IV, salvo en que el sistema de riego de hidr6gen6 se
sustituyé por un sistema de riego que tenfa un drea
de dispersidn més grande, y el agitador de tipo pro-
pulsor se sustituyé por un sgitador que tenfa un 4r-
bol hueco con dispositivo para transportar hidrégeno
a través del impulsor hasta la fase liquida.

El dinitrotolueno del Ejemplo IV y metanol
se efiadieron al sutoclave en le misma proporcidn del
Ejemplo IV, Se afindié catalizador de niquel Raney —
(31,2 g) a la solucidn de dinitrotoluens, en cantidad
equivalente al 1;,2% basado en el peso del dinitroto-
lueno. Se hizo pasar a través del agitador el hidrd-
geno suficiente para producir una presidn de hidrége
no de 7 kg/cm? menom, El consumo de hidrégeno cesé -
despuds de 21 minutos. Después de filtrar y destilar
el filtrado, como en al'Ejemplo IV, se obtuvieron 116
8 de toluén diamine, lo que fué equivalente a 96,1%
del rendimiento tedrico,

EIEMPIO VI

Se repitié el método del Ejemplo V, con la
excepcidn de que se cargaron en el sutoclave del Ejem
plo V 306 g del dinitrotoluenc del Ejemplo IV, 1124 ml
de metanol ¥ 86,; g de catalizador de niquel Raney; la
concentracidn de catalizador de niquel Raney fué 28, 3%

303781
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dsl dinitrotolueno. El consumo de hidrdégeno cess des-—
pués de 11 minutos. ‘Después de destilar el producto se
obtuvieron 240,2 g dqé toluén diamina, equivalente a
98,6% del rendimiento tedrico,

EJEMPIO VII

En el sutoclave de 4 litros descrito en el
Ejemplo IV se cargaron 182 g de dinitrotolueno de la
misme celidad descrita en el Ejemplo IV, 1250 ml de me
tanol y 32 g de nfquel Raney (1;,5% bé,sado en el peso
de dinitrotolueno 'cérgado). Ta hidrogenscién se realizé
a una presién de 3,5 kg/om® menom. de hidrdgeno. La ab-
sorcidn de hidrdgeno transcurrié lentamente entre ‘34 y
632C, Se observd una aceleracidn del consumo de hidrd-
geﬁo entre 64 y 902C, La hidrogenacidn se hizo muy len
te al aproximarse a una temperstura de 1002C, y se de-
tuve completamente a 1202C, Luego se elevé la presidn
en intervalos de 4,2, 5,3 y 6 kg/om?, al tiempo que la
temperatura se aumentsba lentamente hasta :11990. Cada
sumento de presidn tuvo como resultado un corto periodo
de absorcidn de hidrdgeno, pero tan pmnto' como se al-
cangaba uns temperatura determinada cesa.baf el consumo de
hidrégeno, As{, a una presidn de 4,2 kg/om2 la reaccidn
se detuvo a.'10';90, y & una presién de 6 kg/cn® el consu

~ mo de hidrégeno cesdé a 1209C. Luego se sument$ la pre-

sidén hasta 14 kg/cm® de hidrégeno, 1o que tuvo como re-

sultado una absorcidn rdpida de hidrégeno. La reaccién

. exotérmica 1levé la temperatura hasta 1472C, temperatura

a la que transcurrid la raaoelon hasta q_ue se cogumd

-13 -
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El Ejemplo VII ilustra que cuando la hidro-
genacidn catalitica se efectia segin la presente in-
vencidn, la etapa de hidrogenacidn, conocida‘g"como re-
accidn exotérmica, se puede controlar fdcilmente con~
trolendo la presidn de hidrdgemno y, asi, minimiza el
riesgo de explosidén., Este peligro se hace especielmen
te critico cuando ls hidrogenacidn de compuestos dini
tro sromdticos ée_echttia a témperaturas mayores de '"
1508C, Sin embargo, segin la presente invencidn, la -
probelidad de que la reaccidn exotérmica hage gue ls

.temperatura de la mezcle de reaccidn sobrepase los 1500C

es muy pequefia, puesto que Se ha observado que la reac '

¢ién exotérmica cesa tan pronto come se alcanze el pun

to de ebullicidn del metanol, que & una presidn de 14
kg/on® es de 1509C. La temperatura de ebullicién es
coi'reapondienteménte néds baja e medida que disminuye

lg presidén de funcionamiento.
EJEMPLO VIII

Se repifid el método del Ejemplo IV, emplean
do el aparato del Ejemplo IV, con la excepcidn de que
le concentracidén de catalizador fué 25,; partes de ca-
telizador de niquel Raney por cada parte de dinitroto
lueno. Ia reaccidn se completd en 15 minutos, produ-
ciendo 118,5 g de toluén diaminé.. Ia velocidad de hi=-
drogenacidn fué 12,1 g de dinitrotolueno por minuto,

A fines de comparacidn, se repitié el método
empleando sélo 11,8 partes de catalizador por cads par

. 303781
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te de dinitrotolueno. La reaegidn necqsité 55 minutos,
produciendo 121 g de la amina., BEsto equivale a une
velocided de hidrogenacidn de solamente 3,30 g de di
nitrotolueno por minuto. En esta comparscién, mien-
tras que la proporcién de catalizador se aumentdé por
un factor de aproximadeamente 2, la velocidad de hidro
genacidn aumenté por un factor de aproximadaméhte 4.

Se pueden emplear varias modificaciones de
la presente invencidn, algunes de las cuales se han
mencionado anteriormente, sin salir del espiritu de la
presente invencidn,

La presente solicitud, que corresponde a la
presentada en Estedos Unidos de América, el 12 de Sep-
tiembre de 1963, bajo el mimero 308,353, se acoge a
los beneficios del articulo 51 del vigente Estatuto
gobre Propledad Industrial.

N O T &

Los puntos de invencidn propia y nueva, que
se presentan para Que sean objeto de esta solicitud
de Patente de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son
los siguientes: '

1.~ Procedimiento para preparar compuestos
de diamina aromdtica por hidrogenacidn catalitica del
compuesto dinitro sromdtico correspondiente, en presen

cla de un disolvente de dicho compuesto polinitro aroc-

303781
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ndtico y en presencia de catalizador de nigquel Raney,
caracterizado por hidrogenar el compuesto dinitro aro-
mético en presencia del catalizador de niguel Reney su-
ficiente para proporcionar una concentracidén de catali-
zador de niquel Raney de al menos aproximadamente 15%
en peso del compuesto dinitro aromdtico que se ha de
hidrogenar. ,
. ’ 2,= Procedimiento seguin el punio 1, caracteri
zado por el hecho de que la concentracidn de cataliza-
dor de nfquel Raney estd comprendida entre sproximads-
mente 1'} ¥y eproximadamente 50% en peso del compuesto
dinitro aromédtico que se ha de hidrogenar.

3.= Procedimiento segin el punto 1, caracte-
rizado por el hecho de que dicho disolvente es metanol.

4.~ Procedimiento segun el punto 1, caracte-
rizado por el hecho de que dicho compuesto dinitro aro
mdtico es dinitrotolueno, y dicha diamina aromética es
toluén diamina. )

5.~ Procedimiento segin el punto 1, caracte-
rizado por el hecho de gque la hidrogenacidn se efectia
a une presidén comprendida entre aproximadamente 3,5 y
aproximadamente 14 kg/cm2 manom,

6.~ Procedimiento segin el punto 1, carscte-

rizedo por el hecho de que la hidrogenacidn se efectia

a una temperatura comprendida entre aproximadamente 85
¥ aproximadamente 1002C,

:{ .~ Procedimiento segun los puntos 1 a 3, ca-
racterizado por hidrogenar dinitrotolueno 2 uns presién
comprendida entre aproximadamente 3,5 y aproximadamente
14 kg/cm® manom., a una temperatura comprendida entre
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Y

aproximadamente 85 y aproximademente 100¢C, en presen-
cia de catalizador de niquel Raney en caﬁtidad poxr lo
menos igual al 15% en peso del dinitrotolueno que se
ha de hidrogenar,

8.~ Procedimiento para preparar compuestos
de diamina aromdtica, |

Tal como se ha deserito en la Memoria que an
tecede y para los fines que se hq.n eSpécificado.

Esta Memordia consta de diecisiete hojas es'cri
tas a mdquina por uns sola cara.

Medrid, = § Skr. i
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