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El invento concierne a un procedimiento para 
la preparación de dinitrilo de ácido malónico a partir 
de acetonitrilo y cloruro de cianógeno en fase gaseosa.

La patente principal número concier-
5 ne a la preparación de dinitrilo de ácido malónico a par 

tir de acetonitrilo y cloruro de cianógeno en fase gaseo 
sa, y enseña a realizar lá reacción de acetonitrilo y 
cloruro de cianógeno en el margen de temperaturas de 740 
a 780ac y especialmente en el margen de 750 a 76090.

10 Según el estado del conocimiento en el momen
to de la solicitud de la patente principal, no parecía 
adecuado trabajar a temperaturas que se encontraban por 
encima de 78090, dado que temperaturas más elevadas con­
ducen a descomposiciones, causan impurezas, y entonces 

15 los rendimientos se hacen más bajos. En el procedimiento 
de la patente principal se alcanzan rendimientos de dini­
trilo de ácido malónico hasta de 70%, siendo los cauda­
les a través de un reactor de 200 g de mezcla de partida 
de los reaccionantes por hora y por litro de volumen del 

20 reactor, es decir, se obtienen aproximadamente 40 g de
dinitrilo de ácido malónico por hora y por litro de volu­
men del reactor. La proporción molar de cloruro de cianó­
geno a.acetonitrilo se encuentra en este modo de trabajo 
entre 1:1 y 1:5; y especialmente entre 1:3 y 1:4. El tiem 
po de permanencia de los reaccionantes gaseosos en el
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reactor se encuentra entre 1 y 15) y preferiblemente en­
tre 8 y 11, segundos.

En este modo de trabajo, los reaccionantes 
atraviesan los reactores en circulación laminar. En cali­
dad de reactores se pueden utilizar recipientes tubula­
res, tales como tubos de cuarzo, tubos metálicos y simi­
lares.

Se ha encontrado ahora que se pueden alcanzar 
altos rendimientos, que pueden pasar del 80% de la teoría, 
con altos caudales, si se lleva a cabo la reacción de ace- 
tonitrilo y cloruro de cianógeno a temperaturas de 780 a 
120020 y se conducen los reaccionantes a través del reac­
tor con una velocidad tan alta que atraviesan el reactor 
en el margen entre circulación laminar y circulación tur­
bulenta o en el margen de la circulación turbulenta.

Los tiempos de permanencia pueden ser manteni­
dos más bajos al elevar la temperatura. Por encima de 850SC, 
este tiempo se encuentra convenientemente por debajo de 5 
segundos. Entre aproximadamente 900 y 11002C se utilizan 
tiempos de permanencia de 4 a 0,01 segundos.

Con el fin de obtener los rendimientos más 
altos que sean posibles, se emplean preferiblemente pro­
porciones molares de cloruro de cianógeno a acetonitrilo 
desde 1 hasta por encima de 4. Como especialmente favora­
bles se han mostrado proporciones molares dentro del mar-
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gen de 1:6 hasta 1:9. Mayores proporciones molares, ta­
les como 1:10, no aportan ninguna ventaja adicional.

Los productos que resultan de la reacción son 
enfriados inmediatamente después a temperaturas de 20 a 
5030, preferiblemente de 2$ a 309C.

Con el fin de evitar una destrucción del di- 
nitrilo de ácido malónico resultante, es conveniente eli 
minar de modo continuo, desde la mezcla de reacción lí­
quida el acetonitrilo que no ha reaccionado y el cloruro 
de hidrógeno disuelto, por ejemplo por evacuación en va-

la proporción molar, con la temperatura y con el tiempo 
de permanencia medio, se puede decir de modo general lo 
siguiente: Cuanto más alta es la temperatura se deben em­
plear tiempos de permanencia tanto más cortos. La propor­
ción molar también desempeña aquí un papel. Así, por 
ejemplo, para un rendimiento medio de aproximadamente 70% 
resultan los siguientes valores*

cío.
Sobre la dependencia de los rendimientos con

11.9.69.
-  4 -



11.9.69.

! vn )

Pr
op

or
ci

ón
 m

ol
ar

 
de

 c
lo

ru
ro

 d
e 

ci
a-

 
nó

ge
no

: 
ac
 et

on
it

ri
 

lo

Te
mp

er
at

ur
a 

má
xi

ma
, 
se

.
Ti

em
po

 d
e 

pe
rm

a­
ne

nc
ia

 m
ed

io
, 

se
 

gu
nd

os
Gr

am
os

 d
e 

di
ni

tr
i-

 
lo

 d
e 

ác
id

o 
ma

ló
ni

 
co

 p
or

 h
or

a 
y 

po
r"

 
li

tr
o 

de
 v

ol
um

en
 

de
l 

re
ac

to
r.

d 
: 
4

86
0 

- 
89

0
3,

5
. 9
9

1 
: 

5
8

9
0 

- 
9

10
1,

5
18

9
1 

: 
6

8
90

 -
 9

20
1,

0
24

2
1 

: 
7

9
00

 -
 9

30
0,

8
26

2
1 

: 
8

89
0 

- 
93

0
0,

8
23

3
1 

: 
9

86
0 

- 
92

0
1,

0
17

0



En comparación con el procedimiento de la 
patente principal, resulta el importante progreso de 
que, a causa del modo de la circulación con el que los 
reaccionantes atraviesan el reactor, se pueden lograr can 

5 dales muy esencialmente elevados y con ello rendimien­
tos aumentados.

Se pudo comprobar de modo extraordinariamen­
te sorprendente que es posible poder trabajar a las tem 
peraturas...dentro del margen desde por encima de 78050 

10 hasta de 12003C sin que aparezcan descomposiciones. En 
contra de las descomposiciones esperadas, que no apare­
cen al trabajar de acuerdo con el procedimiento del in­
vento, ahora es incluso posible elevar los rendimientos 
llevando a cabo el procedimiento del invento.

1$ EJEMPLOS
En un tubo de cuarzo calentado hasta una tem 

peratura máxima de 900BC, con un diámetro interno de 90 
mm, en el cual a lo largo de una longitud de 2,03 m se 
mantuvo la temperatura de reacción, se introdujeron cloru 

20 ro de cianógeno y acetonitrilo en la proporción molar de 
1:4,69) siendo hechos reaccionar en el espacio de una 
hora 7;5 kg de acetonitrilo y 2,4 kg de cloruro de cianó­
geno, con un caudal de 770 g de mezcla de partida por 
hora y por litro de volumen del reactor. El tiempo de per 

25 manencia fue de 2,13 segundos. Los productos de la reac-
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ción fueron enfriados de modo continuo y fueron libera­
dos de cloruro de hidrógeno y de acetonitrilo que no ha­
bía reaccionado. La mezcla de reacción contenía 1,83 kg 
de dinitrilo de ácido malónico, lo cual corresponde a un 

3 rendimiento de 71,2% de la teoría, referido al cloruro
de cianógeno empleado.

En la siguiente tabla están especificados al 
gunos ejemplos con diversas condiciones de ensayo.
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Los ejemplos 7 y 10 muestran que, al reducirse 
la proporción molar, disminuyen fuertemente los rendi­
mientos.
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Esta solicitud que corresponde a la presen- 
' tada en Suiza el 20 de Junio de 1.969) bajo el número - 
9442/69, se acoge a los beneficios del artículo 51 del 
vigente Estatuto sobre la Propiedad Industrial.

se presentan para que sean objeto de esta solicitud de 
Certificado de Adición en España, son los siguientes:

la patente principal n& 366.851 solicitada el 6 de mayo 
de 1.969 por: "Procedimiento para la preparación de dini- 
trilo de ácido malónico puro" a partir de acetonitrilo y 
cloruro de cianógeno en fase gaseosa, caracterizadas por­
que la reacción de acetonitrilo y cloruro de cianógeno se 
lleva a cabo a temperaturas de 780 a 1200SC y se conducen 
los reaccionantes a través del reactor con una velocidad 
tal alta que éstos atraviesan el reactor dentro del mar­
gen entre circulación laminar y circulación turbulenta o 
:en el margen de la circulación turbulenta.

REIVINDICACIONES

Los puntos de invención propia y nueva que

1.- Mejoras introducidas en el objeto de

2.- Mejoras según la reivindicación 1, ca-

18.9.69 - 10 -
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r^cterr.zadas perqué se trabaja con una proporción molar 
de cloruro de cianógeno a acetonitrilo desde 1 hasta por 
encima de 4.

3. - Mejoras según la reivindicación 1, carac 
terizadas porque desde la mezcla de reacción se eliminan 
inmediatamente el acetonitrilo que no ha reaccionado y - 
el cloruro de hidrógeno disuelto.

4. - "MEJORAS INTRODUCIDAS EN EL OBJETO DE LA 
PATENTE PRINCIPAL Ns 366.851", solicitada el 6 de Mayo 
de 1.969, por: "Procedimiento para la preparación de di- 
nitrilo de ácido malónico puro".

Tal y como se ha descrito en la Memoria que 
antecede y con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de once hojas escritas 
a máquina por una sola cara.

Madrid,
P.A.
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