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PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE UNA AMIDA -DE METAL
ALCALINO,

f
]
it

Sotbsitants: CANADIAN INDUSTRIES LIMITED, entided cenadiense, residen~
te en Montreal 101, Province of Quebec, Canadé.

Este invencién se relazciona con un procedimiento

para la preparacién de amidas de metales alcalinos y, més
particularmente, & un procedimiento para preparar dichas
amidas de metsles alcalinos mediante el cual puede conse~

5. guirse una eficacia y un rendimiento mejorados.
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Tradicionalmente, el proceso empleado p*a ie pro-

(5 ETALS - )'

duceién de una amide de metal alcalino implica la fusién de un
metal alcalinoe el cual se hace rea&cionar entonces con gas
amoniaco anhidro a una temperaturs elevada de aproximadsmente
4009C. El1 proceso para la preparacién de sodamida, por ejem-

plo, puede ilustrarse por la siguiente reaccién:

2Ne + 2NH3 (40020) yoNa NHp (sodemida) + Hy

Otro proceso mejorado que evits las elevadas teme

peraturas requeridas al emplear gas amoniaco, comprende la
reaccién de un metal alcslino particular con amoniaco liquido
anhidro, Dicha reaccidén se describe, por ejemplo, por Acken
et al. en la Patente USA No. 2.373.800, concedida el 17 de
abril de 1.945, Generalmente, la reaccién es catalizada por
medio de compuestos de hierro ya que las reacciones no cate-
lizadas proceden de formg muy lente y comercialmente no son
practicables. Acken et 21. utilizen nitrato férrico como ca-
talizador. J.A. Nieuwland, en la Patente USA No. 2.202.99%4,
concedida el 4 de junio de 1.940, propone el empleo de una sal
hidratada de hierro, cobalto o niquel como catalizedor, mien-
tras que otros investigadores han sugerido el empleo de hierro
metédlico en forma de polvo. E1l empleo de estos catalizadores
de hierro o de sales metélicas, y a pesar de que incrementan
la velocidad de reaceién, no estén libres de desventajas sus-
tanciales g causa de la gran dificultad encontrada g la hora
de filtrar el catalizador sgotado. Generalmente, el cataliza-
dor agotado se deja en el producto de reaccidén en forma de un
naterial viscoso similar a un lodo o en forma de un precipi-
tado floculante fino que tapona rapidamente los filtros, vél~-
vulas, tuberias y bombas. La presencia de este materiel de di-~
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ficil filtracién es particularmente desventajosa en'es;ﬁ:ial

en aquellos casos en donde se realizan procesos de fabrica-

¢ién continuos.
Constituye el objeto de esta invencién el proporcio-

nar un proceso mejorado para la produccién de amides de meta-
les alcalinos. En particular, el objeto de esta invencién con-
siste en proporcionar una reacecidén catalizada mejorada entre
un metal elcalino y smoniaco liquido anhidro, a temperaturas
ordinariag, por medio de la cual se evitan las desventajas de
las reacciones catelizadas con sal metédlica o hierro de la
técnica anterior,

De acuerdo con esta invencién, se proporcions una
mejora en la produccidén de una amide de metal alcalino, a par-
tir de amoniaco liquido y un metal alcelino, que comprende
reaccioner amoniaco liguido y un metal alcalino, bajo presién
moderada, en presencia de una azida de metal alcalino como

catalizador.
Sorprendentemente, se ha descublierto que la reac-

c¢ién entre un metal alcalino y amoniaco liquido anhidro puede
catalizarse por la adicién de 1 a 35 % aproximadamente, basado
en el peso de smonisco liquido empleado, de ung azida de metal
elcalino, para proporcionar un incremento sustancial de la ve-
locidad de reaccidén y un incremento Wtil en el rendimiento de
producto.

Ls amida de metal aleglino producida puede emplearse,
por ejemplo, como materis prima pare la preparacién de la co-
rregpondiente azida de metal alcalino o puede emplearse conve=-
nientemente como un fuerte agente deshidratente pars la sinte-

sis de indigo o en la preparacién de hidrazina pura. Constitu-

ye también un intermedisrio para la preparacibén de cignuro sé-
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dico y encuentra ayiicacién como agente de aminseidn.

Una importante caracteristica del proceso de esta
invencién es gue pueden disolverse completamente hasta 52 par-
tes en peso de una azida de metel alcalino en 100 partes en
peso de amoniaco liquido.

De este modo, puede observarse que cuando la amids

 de metal alealino producida se ha de convertir ulteriormente

a la correspondiente azida, por el método ya conocido de reac-~
cién con 6xido nitroso, no es necesario eliminar el residuo
catalitico de azida del producto de reaccién de amida. Sin em-
bargo, cuando es necesario que el producto de reaccién de
amida se utilice en forma pura, el residuo catalitico de azi-
da puede eliminarse y recuperarse simplemente por filtracién

o centrifugacién, o por otras operaciones convencionales de
ingenieria quimica, y reciclarsge para su ulterior empleo ca-
talitico. Adicionalmente, y puesto que la presencia de una
azida de metal glcalino en amoniaco liquido incrementa la so-
lubilidad de una amida de metal alcalino en el amoniaco liqui-
do en 20 - 30 veces, se incrementa también sustancizlmente la
posterior velocidad de conversién de la smida a la azida por
el método convencional de adicién de 6xido nitroso.

En la préctica del proceso de la invencidn, una can-
tidad fija de metal alcelino met&lico, por ejemplo, sodio, se
extruye en formas de cinta, se corta en longitudes de aproxi-
medamente 12,7 mm y se coloca en un recipiente reactor. En
el reactor, se coloca, con el sodio metdlico una centided de
azidg sédica pura, basado en la cantided de amoniaco liquido
a emplear. El smoniaco liguido anhidro se introduce lentamen=-
te en el reactor bajo presién, tras lo cual se agita el conte-

nido del reactor. La temperstura del resctor se mantiene cons-
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tente mediante una camisa adecuada de refrigeracién/caleﬁ%ar
miento, por un bafio o por un serpentin igualmente adecuasdos.
Lo presién se mantiene constante en el.reactor mediante una
ventilacién controlada del gas hidrégeno formado. El gas hi-
drégeno se recoge en un recipiente, utilizéndose la velocidad
¥y cantidad de gas producido como una medida de la velocided y
eficacia de la reaccién. Por cada mol de gas hidrégeno produci-
do, se convierten 2 moles de sodio metdlico a sodemida. E1
vepor amonieco que se ventila junto con el gas hidrégeno, pue-
de absorberse en 4cido sulfirico diluido. Una vez completa la
reaccibén, la temperatura del reactor comienza a descender y
la presién deja ya de incrementar. El reactor se ventila en-
tonces y el producto de reaccién se recoge para su ulterior
procesado o utilizscién.

A pesar de que el proceso ha gido descrito con re-
ferencia al sodio como metal alcalino y a la azida sédica como
azida de metal slcalino, debe entenderse que pueden emplearse
también potasio, litio, rubidio y cesio, como metales, y
azidas metdlicas, como reactantes y catalizadores en la pric-
tica de esta invencién.

La invencién ge ilugtra con referencia a los siguien-
tes ejemplos,

EJEMPIO 1
Empleo de azida sédica como catalizador en la reaccién de la

amidsa

En un recipiente a presién, de acero suave, de 300
em3, equipado con un agitador magnético, se introducen 8,02 g
de sodio metélico puro, 120 g de amoniamco liquido anhidro puro
¥ 36 g de azida sédica, Ia reaceién de la smida se efectia a

3000, cuys temperatura se mantiene constante mediante un bafio
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de agua. la presién se mantiene constante en 21 kg/cm? des-
prendiendo continuamente el gas hidrégeno formado durante la
regccién, 2l interior de un recipiente, junto con =zlgo de vapo:
amoniaco que fué lavado inmediatamente con Acido sulfiirico di-
Juido., La reaccién se complets en 23 minutos., El volémen total
de gas hidrégeno recogldo es de 3,881 cm3, en condiciones nor-
males, A pertir de este vollimen gaseoso recogido, el rendimien-
to en amida se estima en 99,3 %.

Con fines comparativos en cuanto al rendimiento y
velocidad de lg reaceién de la amids, los siguientes ejemplos
ilustran la preparacién de amida sédica utilizando polvo de
hierro reducido como catalizador en presencia de azida sédics
¥ en ausencisa de esta dltima.

EJEMPLO 2

Enpleo de polvo de hierro reducido como catalizador en la

regecién de la amida, en presencia de azida sédica

En el mismo recipiente, resistente a la presién,
de 300 cm3, se introducen 8 g de sodio metélico puro, 120 g
de amoniaco liquido puro, 36 g de azida sbédica y 0,08 g de
cataligador de polvo de hierro reducido, la temperatura y pre-
8ién del reactor se mantienen constantes en 302C y 21 kg/dma
relativos, respectivamente., E1l tiempo total de reacecién es de
17 minutos y el volémen de gas hidrégeno recogido es de
3,600 en> en condiciones normales. El rendimiento en amida se
estima en 91,4 %.

Puede observarse que a pesar de que se mejora el
tiempo de reaccién por la presencia de catalizador de hierro,
el rendimiento en amida se reduce en comparacién al obtenido

en el ejemplo 1.
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EJEMPLO 3

Empleo de polvo de hierro reducido como catalizador en la

reaccién de la amida, en ausencia de gzida sédica

En el mismo reactor de 300 cm3, se colocan 8,03 g
de sodio metédlico puro, 120,5 g de amoniaco liquido puro y
0,241 g de catalizador de polvo de hierro reducido. la tempe-
raturs y presibén del reactor se mantienen en los mismos valo-
res que en los ejemplos anteriores. La reaccidn total se com-~
pleta en el espacio de 155 minutos y el voldmen de gas hidré-
geno recogido es de 3.713 em3 en condiciones normales, El
rendimiento en la formacién de amida se estima en 94,9 %.

Puede observerse que el tiempo de resccién se pro-
longd sustancislmente en ausencias del catalizedor de azida y
que los rendimientos no mejoraron.

EJEMPIO 4

Augencia de catellzador de polvo de hierro producido y ausen-

clg de azids sbédicg

En el mismo reactor de 300 cm3, se introducen 8,06
g de sodio metédlico puro y 120 g de amoniaco liquido puro.

Las condiciones experimentales, tales como tempera-
turg y presidén, son idénticas a las empleadas en los ejemplos
anteriores, Después de 7 horas de reaccién, solamente se re—
cogen 2.054 em3 de’ gas hidrégeno. Tras exsminar el contenido
del resctor, después de la evaporacién del amoniaco, se en-
contré que una pequefia cantidad del sodio metélico egteba sin
convertir, Basado en el volumen del gas hidrégeno recogido,
se estimo que solamente se hsbia convertido un 52,4 % de so-
dio, pero la reaceién no se habia completado. La velocidad
de reaccién con respecto a la dessparicién del sodio, fué muy

lenta en comparacidén al ejemplo anterior.
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Descrita suficientemente la naturaleza del invento,

asl como la maners de realizarse en la prictica, debe hacerse

~ constar que las disposiciones anteriormente indicadas son sus-

ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren
su principio fundemental. También se hace constar que el in-
vento corresponde a una solicitud de Patente presentads en
Inglaterra con el n? 7990/73 de 19 de febrero de 1.973, aco- |
giéndose por lo tanto a los beneficios que conceden los Conve—i
nios Internacionalesg en vigor, siendo lo que constituye la
egencia del referido invento por lo que se solicite Patente de
Invencién por 20 afios en Espafia, sobre: FROCEDIMIENTO PARA LA
OBTENCION DE UNA AMIDA DE METAL ALCALINO; caracterizéndose por

lo siguiente:
1.~ Procedimiento para la obtencién de una amida de

metal alcalino, mediante reaccién de amonisco liquido con un

' metél alealino, caracterizado porque comprende reglizar dicha

reaccién en presencia de una azida de metal slecalino como ca-
talizsdor.
2.- Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-~

terizado porque se emplea de 1 a 35 % aproximadamente, basado

en el peso de amoniaco liguido empleado, de un catalizador

de azida de metal alealino.

3.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, carae-
terizado porque el catalizador de azida de metal alecalino se
elige del grupo consistente en azida de potasio, azida de so-
dio, azida de litio, azida de rubidio y azida de cesio.

4.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-
terizado porque la reaccidén se efectéia =z presién superstmos-

férica.
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5.— Procedimiento para la obtencién de une amida de

metal alcalino, tal y como queds sustancialmente descrito en

la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 9 hojas escritas a méquina

por una sola cara.

searsa} 9 FEB. 1974

CANADIAN INDUSTRIES LIMITED.

. GOMEZ ACEBS Y MOINT
. po Firmado: L. Gaeta Fe
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