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La p r e s e n t e  i n v e n c ió n  t i e n e  por o b j e t o  un 

p r o c e d im ie n to  de p r e p a r a c ió n  de N - i s o p r o p i l a n i l i n a  a

p a r t i r  de a n i l i n a  y  de a c e to n a  p or h id r o g e n a c ió n  c a t a ­

l í t i c a  en a tm ó s fe r a  h id r o g e n a n t e  en p r e s e n c i a  de p rod M  

$ t o s  de a d i c i ó n  a b a se  de a l c o h o l  y / o  de é t e r .

La N - i s o p r o p i l a n i l i n a  e s  un p ro d u c to  i n t e r ­

medio im p o r ta n te  u t i l i z a d o  con v e n t a j a  p ara  l a  p ro d u cc ió n  

de a g e n t e s  de c o n s e r v a c i ó n  de l a s  p l a n t a s .  La N - is o p r o  

p i l a n i l i n a ,  como a l c o h i l a r i l a m i n a  s e c u n d a r i a ,  c o n t ie n e  

10  un átomo de h id r ó g e n o  s u s c e p t i b l e  de r e a c c i o n a r ,  unido

a l  átomo de n i t r ó g e n o ,  y  p r e s e n t a  un c a r á c t e r  b á s i c o  acu  

sa d o , p r o p ie d a d e s  que l a  hacen u t i l i z a b l e  como m a te r ia  

de p a r t i d a  de un g ra n  número de com puestos i n t e r e s a n t e s .  

E s t e  com puesto e s ,  además, un buen d i s o l v e n t e  y ,  en com 

1$ p a r a c i ó n  con o t r a s  atainas s e c u n d a r i a s ,  e s  muy poco se n ­

s i b l e  a l a  t e m p e r a tu r a .  A p e s a r  de su  punto de e b u l l i ­

c i ó n  r e l a t i v a m e n t e  e le v a d o  ( 2 0 4  a 2 o 8 a c )  a l a  p r e s i ó n  a t  

m o s f é r i c a ,  l a  N - i s o p r o p i l a n i l i n a  e s  f á c i l m e n t e  d e s t i l a -  

b l e ,  l o  que p e rm ite  s e p a r a r l a  de l a  m ezcla  de r e a c c i ó n  

20 en l a  que se  ha u t i l i z a d o  como d i s o l v e n t e  o como r e a c t i  

v o  en e x c e s o ,  y  p u r i f i c a r l a  con v i s t a s  a s u  r e u t i l i z a ­

c i ó n .

La N - i s o p r o p i l a n i l i n a  se puede o b te n e r  con 

ayuda de d i f e r e n t e s  m étodos, t o d o s  e l l o s  a p a r t i r  de a n i  

2 $ l i n a .  Según un p r o c e d im ie n to  c o n o c id o ,  l a  a n i l i n a  se s o -
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Mete a a l c o h i l a c i ó n  en N con ayuda de bromuro de i s o — 

p r o p i l o ,  métodos que, por e l  h echo d e l  c o s t e  e le v a d o  de 

l o s  a g e n t e s  de a l c o h i l a c i ó n ,  no pueden a d a p t a r s e  a una 

p ro d u c c ió n  en e s c a l a  i n d u s t r i a l  (J. H ick in b o tto m ; J.  

Chem. S o c .  1 9 3 6 , 993  a 9 9 4 ) .

En l o s  p r o c e d im ie n to s  c o n o c id o s  se  procede 

en g e n e r a l  por a d i c i ó n  de p r o p i le n o  a l a  a n i l i n a  (R. 

S t o r c h ;  Angew. Chemie 6 9 , 1 2 4 , - 1 9 5 7  ) .  La r e a c c i ó n  es  

c a t a l i z a d a  por una a n i l i d a  a l c a l i n a  p a ra  l a  o b te n c ió n  

de l a  c u a l  se hace r e a c c i o n a r  l a  a n i l i n a  con un m eta l a l  

c a l i n o  t a l  como, por e je m p lo ,  s o d i o .  Un i n c o n v e n ie n t e  

de e s t e  p r o c e d im ie n to  e s  que conduce a r e n d im ie n to s  b a ­

j o s  (4 0  a 60 %). O tro  i n c o n v e n i e n t e  e s  que r e q u i e r e  un 

tiem po de r e a c c i ó n  im p o r ta n te ,  de una d u r a c ió n  de v a r i a s  

h o r a s ,  y  que no ha p e r m it id o  r e s o l v e r  de modo s a t i s f a c t o  

r i o  e l  problema de l a  r e c u p e r a c i ó n  d e l  c a t a l i z a d o r  con 

v i s t a s  a su r e u t i l i z a c i ó n .  C on vien e  ig u a lm e n te  h a c e r  no 

t a r  que l a s  p r o p o r c io n e s  im p o r ta n t e s  de propano que se 

form an en e l  c u r s o  de l a  r e a c c i ó n  como s u b p r o d u c to s  y  

que, por c o n s i g u i e n t e ,  re d u ce n  l a  c o n v e r s ió n  d e l  p r o p i l e  

no y  aumentan e l  c o s t e  de l a  s í n t e s i s ,  son Ig u a lm en te  i n  

c o n v e n i e n t e s .

Es ig u a lm e n te  p o s i b l e  p r o c e d e r  por a l c o h i l a ­

c i ó n  de l a  a n i l i n a  con ayuda de a c e t o n a .  E s t a  r e a c c i ó n  

se produce p or r e g l a  g e n e r a l  en a tm ó s fe r a  h id r o g e n a n t e ,



a p r e s i ó n  e le v a d a  y  en p r e s e n c i a  de un c a t a l i z a d o r .  Aun 

cuando e s t a s  c o n d i c i o n e s  de r e a c c i ó n  conducen a un m ejor 

g rad o  de c o n v e r s i ó n ,  l a  s e l e c t i v i d a d  y  e l  r e n d im ie n to  ob 

t e n i d o s  son t o d a v í a  e s c a s o s .  P ara  o b te n e r  l a  a l c o h i l a -  

5 c i ó n  con ayuda de a c e t o n a ,  e s  n e c e s a r i o  d is p o n e r  de ma­

s a s  de c o n t a c t o  t a l e s  como c r o m ito  de co b re  o p l a t i n o .

S in  embargo, e l  c r o m ito  de c o b r e  no p erm ite  o b te n e r  un 

r e n d im ie n to  s a t i s f a c t o r i o  más que d esp u és  de un p e r io d o  

de tiem p o extrem adam ente l a r g o ,  d e l  orden de 5 h o ra s  

1 0  ( F . S .  D o v e l ,  I  & EC P ro d . R e s .  D e v . ,  1 , 1 7 9  a l 8 l ,  ( 1 9 6 2 ) .

No o b s t a n t e ,  en e s t e  c a s o ,  l a  c a n t i d a d  de a c e to n a  U t i l i  

zad a en e x c e s o  se h id r o g e n a  a i s o p r o p a n o l  y ,  por t a n t o ,  

se p i e r d e .  Asim ism o, cuando se u t i l i z a  l a  masa de con­

t a c t o  form ada por p l a t i n o ,  e l  p r o c e d im ie n to  no e s  tampo- 

15  co  s a t i s f a c t o r i o .  Las r e a c c i o n e s  p a r á s i t a s  no d e s e a d a s

pueden r e d u c i r s e ,  por e je m p lo ,  p o r  e l  hecho d e l  envenena 

m ie n to  de l o s  c a t a l i z a d o r e s  por s u l f u r o s  (K . T u r n e r :

Chem. P r o c .  mayo 1 9 6 8 , 79 - 8 0 ) .  Un enven en am ien to  d e l  ca 

t a l i z a d o r  p ro v o ca  ig u a lm e n te  una r e d u c c ió n  im p o r ta n te  d e l  

20 p od er  de a l c o h i l a c i ó n ,  a s í  como un a la r g a m ie n t o  de l a  du­

r a c i ó n  de l a  r e a c c i ó n .  E s t a  s u l f u r a c i ó n  e s  en s i  misma 

una r e a c c i ó n  r e l a t i v a m e n t e  c o m p lic a d a  y  que e n tr a ñ a  nume 

r o s o s  i n c o n v e n i e n t e s ,  l a  c u a l ,  p or  o t r a  p a r t e ,  debe p r o ­

d u c i r s e  d e sp u é s  de ca d a  r e g e n e r a c i ó n  de l a  masa de co n ta c  

25  t o .
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E l  p ro c e d im ie n to  de p r e p a r a c ió n  de N - is o p r o  

p i l a n i l i n a  conforme a l a  p r e s e n t e  in v e n c ió n  e v i t a  l o s  

i n c o n v e n i e n t e s  de l o s  p r o c e d im ie n to s  c o n o c id o s  y  permi 

t e  p r e p a r a r  l a  N - i s o p r o p i l a n i l i n a  de manera f á c i l ,  y  de 

5 l a  c a l i d a d  d e s e a d a ,  a l  mismo t iem p o que con un buen r e n

d im ie n t o .

Ha s i d o  p o s i b l e  com probar que l a  a l c o h i l a c i ó n  

de l a  a n i l i n a  por l a  a c e to n a  en a tm ó s fe r a  h id r o g e n a n te  

en p r e s e n c i a  de una masa de c o n t a c t o  form ada por p l a t i -  

10  no co n d u c e ,  de modo s o r p r e n d e n t e ,  a una buena s e l e c t i v i  

dad y  a un buen r e n d im ie n to  y  e s  f á c i l m e n t e  r e a l i z a b l e  

en e s c a l a  i n d u s t r i a l  s i  se añade a l a  m ezcla  de r e a c c i ó n  

un p r o d u c to  de a d i c i ó n  formado p or uno o v a r i o s  a lc o h o ­

l e s  y / o  uno o v a r i o s  é t e r e s  a r a z ó n  de 0 ,0 1  a 10% en pe 

15  s o ,  y  de modo p r e f e r i b l e  de 0,02 a 5^ en p e s o  e x p r e s a d o s  

con r e l a c i ó n  a l  peno de l a  m ezcla  de r e a c c i ó n .

La p r e s e n t e  in v e n c ió n  t i e n e  ig u a lm e n te  por ob 

j e t o  un p r o c e d im ie n to  de p r e p a r a c i ó n  de N - i s o p r o p i l a n i l i ,  

na p or a l c o h i l a c i ó n  de a n i l i n a  con  ayuda de a c e t o n a ,  en 

20 a tm ó s fe r a  h id r o g e n a n te  y  en p r e s e n c i a  de masas de c o n ta c  

t o  form a d a s  por p l a t i n o ,  c a r a c t e r i z á n d o s e  e s t e  p r o c e d i ­

m iento p or e l  hecho de que l a  a l c o h i l a c i ó n  se  produce en 

p r e s e n c ia  de 0 ,0 1  a 10% en p e s o ,  y  con p r e f e r e n c i a  de 

0,02 a 5% en p e s o ,  e x p r e s a d o s  con r e l a c i ó n  a l  p eso  de l a  

25  m ezcla  de r e a c c i ó n ,  de un p r o d u c to  de a d i c i ó n  formado
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por uno o v a r i o s  a l c o h o l e s  y / o  uno o v a r i o s  é t e r e s .

E l  p r o d u c to  de a d i c i ó n  no re d u ce  l a  a c t i v i d a d  

de a l c o h i l a c i ó n  de l a  masa de c o n t a c t o ,  s i n o  que red u ce  

p or  e l  c o n t r a r i o  en g ran  p a r t e  l a s  p o s i b i l i d a d e s  in c o n ­

v e n i e n t e s  de h id r o g e n a c ió n  de l a  a c e t o n a .

Conforme a l  p r o c e d im ie n to  de a c u e r d o  con l a  

p r e s e n t e  i n v e n c ió n ,  e s  p o s i b l e  em p lear  como p ro d u c to  de 

a d i c i ó n  c u a l q u i e r  a l c o h o l  o c u a l q u i e r  m ezcla  de a lc o h o ­

l e s ,  aun cuando se empleen de modo p r e f e r e n t e  a q u é l l o s  

que c o n t ie n e n  de 3 a 20 átomos de ca rb o n o  o s u s  m e z c la s .  

Los a l c o h o l e s  pueden s e r  l i n e a l e s  o r a m i f i c a d o s ,  prim a­

r i o s ,  s e c u n d a r i o s  o t e r c i a r i o s ,  a l i f á t i c o s ,  a r o m á t ic o s  o 

c í c l i c o s .  Por l o  que se r e f i e r e  a l o s  é t e r e s ,  e s  p o s i b l e  

e m p lea r  en p a r t i c u l a r  c u a l q u i e r  é t e r  que se h aya  o b t e n i ­

do a p a r t i r  de un r a d i c a l  d i a l c o h i l o  l i n e a l  o r a m i f i c a d o ,  

de un r a d i c a l  a l e o h i l a r i l o  o de un r a d i c a l  a l c o h i l - a l c o  

h i l a r i l o  l i n e a l  o r a m i f i c a d o ,  de un r a d i c a l  c i c l o a l c o h i l  

a r i l o  o de un r a d i c a l  c í c l i c o .  Se han o b te n id o  igualasen 

t e  r e s u l t a d o s  e x c e l e n t e s  u t i l i z a n d o ,  de a c u e r d o  con l a  

p r e s e n t e  in v e n c ió n ,  m e z c la s  de a l c o h o l e s  y / o  de é t e r e s .

De a c u e r d o  con un modo de r e a l i z a c i ó n  p r e f e ­

r i d o  de l a  p r e s e n t e  i n v e n c ió n ,  e s  p r e f e r i b l e  em plear c o ­

mo p r o d u c t o  de a d i c i ó n  una s u s t a n c i a  cuya  te m p e ra tu ra  de 

e b u l l i c i ó n  d i f i e r e  de modo im p o r ta n te  de l a  te m p e ra tu ra  

de e b u l l i c i ó n  e le v a d a  de l a  N - i s o p r o p i l a n i l i n a ,  de t a l
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modo que su  s e p a r a c i ó n  y  su r c u t i l i z a c i ó n  puedan produ­

c i r s e  con f a c i l i d a d .  Conforme a e s t e  modo de r e a l i z a c i ó n  

p r e f e r i d o ,  se  emplean v e n ta jo s a m e n te  p r o d u c to s  de a d i c i ó n  

t a l e s  como é t e r  d i e t í l i c o ,  a l c o h o l  b u t i l i c o  t e r c i a r i o  o 

t e t r a h i d r o f u r a n o .

La c o n v e r s i ó n  se  p rod uce  en p r e s e n c i a  de una 

masa de c o n t a c t o  c o n s t i t u i d a  por p l a t i n o  que, como e s  u s u a l  

en c a t á l i s i s ,  puede s e r  in c o r p o r a d a  a c u a l q u i e r  s o p o r t e .

De a c u e r d o  con l a  p r e s e n t e  i n v e n c i ó n ,  se  puede em plear 

c u a l q u i e r  masa de c o n t a c t o  form ada p or p l a t i n o  o a base  

de p l a t i n o  d i s p o n i b l e  en e l  c o m e r c io  ( t a l e s  como carb ó n  

a c t i v o ,  ó x id o  de a lu m in io  en l a s  form as y  y  g e l  de

s í l i c e ,  s u l f a t o  de b a r i o ,  e t c . ) .

La a l c o h i l a c i ó n  so produce en una gama de tem 

p e r a t u r a  com prendida e n tr e  ICO y  2509C, con p r e f e r e n c i a  

e n t r e  1 4 0  y  2 2 0 3 C, en una gama de p r e s i o n e s  comprendida 

e n t r e  10  y  150 b a r e s  a b s o l u t o s ,  y  con p r e f e r e n c i a  e n t r e  

20  y  100  b a r e s  a b s o l u t o s ,  La r e l a c i ó n  m olar a c e t o n a / a n i  

l i n a  debe e s t a r  com prendida e n t r e  0 ,8 / 1  y  1 0 / 1 ,  y  con pre  

f e r e n e i a  e n t r e  0 ,2 / 1  y  3 / 1 ,  en t a n t o  que l a  c a n t i d a d  de 

p ro d u c to  de a d i c i ó n  n e c e s a r i a ,  e x p r e s a d a  con r e l a c i ó n  a l  

peso t o t a l  de l a  masa de r e a c c i ó n ,  debe e s t a r  com prendi­

da e n t r e  0 ,0 1  y  10?% en p eso , y  con p r e f e r e n c i a  e n t r e  

0,02 y  55% en p e s o .

E l  p r o c e d im ie n to  de a c u e r d o  con l a  p r e s e n t e
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i n v e n c i ó n  puede l l e v a r s e  a cabo t a n t o  de modo c o n t in u o  

como de modo d i s c o n t i n u o .  S i  se  p ro ce d e  p o r  c a r g a s  su  

c e s i v a s  (método denominado en " b a t c h " ) ,  l o s  r e a c t i v o s )  

e l  c a t a l i z a d o r  y  e l  p ro d u c to  de a d i c i ó n  se  in t r o d u c e n  

5 en un r e a c t o r  a p r o p ia d o  en e l  que se  i n s t a u r a  l a  p r e s i ó n

ad ecuad a de h id r ó g e n o ;  e l  r e a c t o r  se  c a l i e n t a  a c o n t in u a  

c i ó n  a l a  t e m p e r a tu ra  p e s c r i t a .  E l  h id r ó g e n o  consumido 

en e l  c u r s o  Ue l a  r e a c c i ó n  se  r e e m p la z a  p e r ió d ic a m e n t e .

E l  d e s a r r o l l o  de l a  r e a c c i ó n  s e  d e te rm in a  a i n t e r v a l o s  

1 0  r e g u l a r e s  p o r  medio de toma de m u e s tr a s .  Una v e z  que se 

ha a lc a n z a d o  e l  g rad o  de c o n v e r s i ó n  d e se a d o  ( e s  d e c i r ,  

p or  e je m p lo ,  una v e z  que se  ha d e t e n id o  e l  consumo de Ri 

t r ó g e n o ) ,  se in te rru m p e  e l  c a l e n t a m i e n t o  y  se d e j a  lu e g o  

que se e n f r í e  e l  r e a c t o r ,  r e c u p e rá n d o s e  por ú l t im o  e l  pro  

15  d u c to  de a cu e rd o  con l o s  métodos c o n o c id o s .

En l o s  p r o c e d im ie n to s  c o n t in u o s ,  e l  r e a c t o r ,  

p re v ia m e n te  p u r i f i c a d o  de to d a  t r a z a  de herrum bre y  l l e ­

no de una masa de c o n t a c t o  g r a n u l a r ,  se a l im e n t a  con h i ­

d ró g en o  h a s t a  l a  o b te n c ió n  de l a  p r e s i ó n  d e s e a d a ,  y  l u e -  

2 0  go se  i n i c i a  e l  c a le n t a m i e n t o .  Una v e z  que se ha a l c a n ­

zad o l a  te m p e r a tu ra  a l a  que debe p r o d u c i r s e  l a  r e a c c i ó n ,  

s e  i n t r o d u c e  en é l  r e a c t o r  l a  m e z c la  de r e a c c i ó n  l i q u i d a ,  

e l  p r o d u c to  de a d i c i ó n  y  una c i e r t a  c a n t id a d  su p lem en ta ­

r i a  de h id r ó g e n o .  Los p r o d u c to s  de l a  r e a c c i ó n  van a pa 

25  r a r  a un r e c i p i e n t e  en e l  que se  pueden l l e v a r  a cabo l o s
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t r a t a m i e n t o s  u l t e r i o r e s  de a c u e r d o  con l o s  métodos cono 

c i d o s .

E l  p ro d u c to  de a d i c i ó n  se  puede i n t r o d u c i r  en 

l a  masa de c o n t a c t o  en l a  form a de una m é se la  con l o s  

5 p r o d u c to s  de p a r t i d a  o en una form a i n d e p e n d ie n t e .  En

e s t o  ó l t i a o  c a s o ,  l a  masa de c o n t a c t o  debe b a r r e r s e  p e ­

r ió d ic a m e n t e  con ayuda d e l  p ro d u c to  de a d i c i ó n ,  m ie n tr a s  

que según l a  prim era  v a r i a n t e  e l  p r o c e d im ie n to  se  puede 

e f e c t u a r  de un modo t o t a lm e n t e  c o n t in u o .  En e l  c a s o  de t a l  

10  fu n c io n a m ie n to  c o n t in u o ,  l a  v e l o c i d a d  de i n t r o d u c c i ó n  pue

de s e r  d e l  orden de 2 v o l / v o l .  1 ./ h o r a ,  l o  que conduce a 

un r e n d im ie n to  que s o b re p a s a  e l  y  a l a  h id r o g e n a c ió n

d e l  10H como máximo de l a  a c e to n a  en e x c e s o .

E l  p ro d u c to  de a d i c i ó n  de a cu e rd o  con l a  p r e -  

1$ s e n te  i n v e n c ió n  debe em p learse  con p r e f e r e n c i a  en l o s  pro

c e d im ie n t o s  c o n t i n u o s .  E l  p ro d u c t o  de a d i c i ó n  red u ce  de 

manera a p r e c i a b l e  l a  e v e n t u a l  h id r o g e n a c ió n  de l a  a c e t o ­

na, l o  que no conduce más que a una p é r d id a  de a c e to n a  

d e l  orden  de a lg u n a s  u n id a d e s  p o r  c i e n t o ,  y  p o r  t a n t o  a 

2 0  un consumo de m a te r ia  prima más i n t e r e s a n t e .  E l  d e s a r r o

l i o  t é r m ic o  de l a  r e a c c i ó n  e s  menos e x o t é r m ic o  que en e l  

c a s o  de l a  a l c o h i l a c i ó n  s i n  p ro d u c to  de a d i c i ó n .  La a c ­

t i v i d a d  do l a  masa de c o n t a c t o  permanece e s t a b l e  d u ra n te  

un g ran  p e r ío d o  de tiem po no h a c ié n d o s e  s e n t i r  una reduc^

25 e ió n  de e s t a  a c t i v i d a d  más que d e sp u é s  de un p e r ío d o  de
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f u n c io n a m ie n to  d e l  orden de 5C0 h o r a s  aproxim adam ente.

O tra  v e n t a j a  de l a  p r e s e n t e  i n v e n c ió n  e s  l a  

que l a  c a n t id a d  de h id ró g e n o  n e c e s a r i a  p ara  l a  a l c o h i -  

l a c i ó n  se ha r e d u c i d o  n o ta b le m e n t e .

5 O tro s  o b j e t i v o s  y  v e n t a j a s  de l a  p r e s e n t e  ii!

v e n c ió n  a p a r e c e r á n  d u r a n te  l a  l e c t u r a  de l a  d e s c r i p c i ó n  

y  de l o s  e je m p lo s  que s i g u e n ,  l o s  c u a l e s  se dan con una f i  

n a l i d a d  no l i m i t a t i v a .

EJEMPLO_.l

3*0 En un r e a c t o r  de a c e r o  i n o x i d a b l e  c o n s t i t u i ­

do por un tubo que t i e n e  un volum en de 1000 mi y  un d iá  

m etro de 45 mm, p r o v i s t o  de una ca m isa  de c a le n t a m ie n t o  

e l é c t r i c o ,  se  in t r o d u c e n  500 tal de una masa c a t a l í t i c a  

form ada por un s o p o r t e  de ó x id o  de a lu m in io  y  que eontije 

15  ne 1 % de p l a t i n o .  Se in t r o d u c e  en e s t e  r e a c t o r  una mez­

c l a  form ada p or a n i l i n a  y  a c e to n a  segón  una r e l a c i ó n  mo­

l a r  1/4  y  que c o n t i e n e  además 5% de a l c o h o l  b u t i l i c o  t e r  

c i a r i o ,  con un c a u d a l  de 1 l i t r o / l i t r o  x  h o r a .  La tem­

p e r a t u r a  de r e a c c i ó n  se  m antiene a ÍÓOSC, en t a n t o  que l a  

20 p r e s i ó n  de h id r ó g e n o  se l l e v a  en e l  r e a c t o r  a 50 b a r e s  

a b s o l u t o s .  Se r e c o g e n  5 0 0 0  g de p r o d u c to ,  e l  c u a l ,  d e s ­

pués de s e c a d o ,  se  t r a t a  en una columna con v i s t a s  a l a  

o b t e n c ió n  de dos f r a c c i o n e s ,  r e s p e c t i v a m e n t e  denominadas 

a y  b , c u y o s  p u n to s  de e b u l l i c i ó n  son i n f e r i o r  a 1 0 0 QC y  

25  s u p e r i o r  a 1 0 0 &C.
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E s t a s  f r a c c i o n e s  t i e n e n  l a s  c o m p o s ic io n e s  s i

5

10

15

20

g u i e n t e s :

f r a c c i ó n  cuyo p unto de e b u l l i c i ó n e s i n ­

f e r i o r  a 1 C0&C:

a c e to n a 8 9 , 3% en p eso

is o p r o p a n o l 3 , 7% en p eso

a l c o h o l  b u t i l i c o  t e r c i a r i o  7,0% en p e s o .

f r a c c i ó n  cuyo punto de e b u l l i c i ó n e s s u -

p o r i o r  a 1000C:

N - i s o p r o p i l a n i l i n a 96,0% en p eso

a n i l i n a 3 , 1% en p eso

d i v e r s o s 0 , 9% en p e s o .

EJEMPL0__2

Con ayuda d e l  mismo a p a r a t o  u t i l i z a d o  en e l  

e je m p lo  1 ,  y  en l a s  mismas c o n d i c i o n e s ,  se  t r a t a  l a  mi¡g 

ma m e z c la  a n i l i n a / a c e t o n a ,  c o n t e n ie n d o  e l  r e a c t o r  s i n  em 

b a rg o  como p ro d u cto  de a d i c i ó n  2% en p eso  de t e t r a h i d r o -  

f u r a n o .

Después de l a  s e p a r a c i ó n  de l o s  p r o d u c to s  de 

r e a c c i ó n  en dos f r a c c i o n e s ,  se comprueba que é s t a s  t i e ­

nen l a s  c o m p o s ic io n e s  s i g u i e n t e s :

a

25

: f r a c c i ó n  cuyo p unto 

f e r i o r  a 100&C: 

a c e to n a  

i s o p r o p a n o l  

t e t r a h i d r o f u r a n o

e b u l l i c i ó n  e s  i n -

93.3% en p eso  

4 , 1 % en p eso  

2,6% en peso
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b : f r a c c i ó n  cuyo p unto de e b u l l i c i ó n  e s  su 

p e r i o r  a lOOac:

N - i s o p r o p i l a n i l i n a 96,7% en p eso

a n i l i n a 2,7% en peso

5 d i v e r s o s  

EJEHPLO 3

0,6% en peso

Se o p era  como en e l  método d e l  e je m p lo  1 , con 

l a  d i f e r e n c i a ,  s i n  embargo, de que l a  m ezcla  de r e a c c i ó n  

que se  i n t r o d u c e  en e l  r e a c t o r  c o n t i e n e  un p ro d u cto  de 

1 0  a d i c i ó n  c o n s t i t u i d o  p or 6% en p e s o ,  con r e l a c i ó n  a l a  mez 

c í a  de r e a c c i ó n ,  de c i c l o h e x a n o l .  Se o b t ie n e n  dos f r a c ­

c i o n e s  que t i e n e n  l a  c o m p o s ic ió n  s i g u i e n t e :

a : f r a c c i ó n  cuyo p unto de e b u l l i c i ó n  e s  i n ­

f e r i o r  a lOOac:

15  a c e to n a 85,5% en p eso

i s o p r o p a n o l 6,6% en peso

c i c l o h e x a n o l 7,9% en p eso

b : f r a c c i ó n  cu yo p unto  de e b u l l i c i ó n  e s  s u ­

p e r i o r  a 1 0 0 SC:

20 N - i s o p r o p i l a n i l i n a 98,1% en peso

a n i l i n a 1 ,5 %  en p eso

d i v e r s o s

EJEHPLO 4

0 , 4% en p eso

Se op era  como en e l  método d e l  e je m p lo  1 , con 

35  l a  d i f e r e n c i a ,  s i n  embargo, de que l a  m ezcla  de r e a c c i ó n
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5

10

15

20

25

i n t r o d u c i d a  en e l  r e a c t o r  c o n t ie n e  5% en p eso  de é t e r  

i s o p r o p i l i c o  que forma e l  p ro d u c to  de a d i c i ó n .  Se ob­

t ie n e n  dos f r a c c i o n e s  que t i e n e n  l a  c o m p o s ic ió n  s i g u i e n  

t e :

a : f r a c c i ó n  cuyo punto de e b u l l i c i ó n  e s  i n ­

f e r i o r  a IcOoC:

a c e to n a  87(7% en p eso

i s o p r o p a n o l  6,0% en peso

é t e r  i s o p r o p i l i c o  6,3% en p e s o ,

b : f r a c c i ó n  cuyo p unto de e b u l l i c i ó n  e s  s u ­

p e r i o r  a HOQC:

N - i s o p r o p i l a n ! l i n a  9 8 , 5% en p eso

a n i l i n a  1 ,0 %  en p eso

d i v e r s o s  8,5% en p e s o .

EJEMPLO__5

E s t e  e je m p lo  se da a t i t u l o  de e je m p lo  t e s t i ­

go y ,  aun cuando se l l e v a  a cabo  de a cu erd o  con e l  méto­

do d e l  e je m p lo  1 ,  no se i n t r o d u c e  p ro d u c to  de a d i c i ó n  a l  

guno en e l  r e a c t o r ,  ge o b t ie n e n  dos f r a c c i o n e s  que t i e ­

nen l a  co m p o sic ió n  s i g u i e n t e :

a : f r a c c i ó n  cu yo  punto de e b u l l i c i ó n  e s  i n f e  

r i o r  a ÍCOSC:

a c e to n a  51*2% en p eso

i s o p r o p a n o l  4 8 , 8% en peso

b : f r a c c i ó n  cuyo p unto  de e b u l l i c i ó n  e s  supe
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r i o r  a 1 COOC:

N - i s o p r o p i l a n i l i n a  9 7 , 1% en p eso

a n i l i n a  1 ,5 %  en p eso

d i v e r s o s  1 , 4% en p eso

Bien e n te n d id o ,  l a  i n v e n c ió n  no se  l i m i t a  a

l o s  modos de r e a l i z a c i ó n  r e p r e s e n t a d o s ,  s in o  que l a  mis 

ma e s  s u s c e p t i b l e  de o t r a s  num erosas v a r i a n t e s  a c c e s i ­

b l e s  a l  e x p e r t o  en l a  t é c n i c a ,  de a cu e rd o  con l a s  a p l i  

c a c i o n e s  de que se t r a t e ,  s i n  a p a r t a r s e  d e l  e s p í r i t u  de 

l a  i n v e n c i ó n .

REIVINDICACIONES

Los p u n to s  de i n v e n c ió n  p r o p ia ,  no nueva, pe 

r o  no e s t a b l e c i d a ,  p r a c t i c a d a  n i  d iv u lg a d a  en España, 

que se  p r e s e n t a n  p ara  que sean o b j e t o  de e s t a  s o l i c i t u d  

de P a te n t e  de I n t r o d u c c i ó n ,  por DIEZ a ñ o s ,  son l o s  que 

se r e c o g e n  en l a s  r e i v i n d i c a c i o n e s  s i g u i e n t e s :

l a . -  P r o c e d im ie n to  de p r e p a r a c ió n  de N - i s o -  

p r o p i l a n i l i n a  p or a l c o h i l a c i ó n  de a n i l i n a  con  ayuda de



a c e t o n a ,  en a tm ó s fe r a  h id r o g e n a n t e  y  en p r e s e n c i a  de nm 

s a s  de c o n t a c t o  form ad as por p l a t i n o ,  c a r a c t e r i z a d o  por 

e l  hecho de que l a  a l c o h i l a c i 6 n  se  produce en p r e s e n c ia  

de 0 ,0 1  a 10% en p e s o ,  y  con p r e f e r e n c i a  de 0,02 a 5%

5 en p e s o ,  e x p r e s a d o  con r e l a c i ó n  a l  peso  de l a  m ezcla  de 

r e a c c i ó n ,  de un p ro d u cto  de a d i c i ó n  formado por uno o vâ  

r i o s  a l c o h o l e s  y/o  uno o v a r i o s  é t e r e s .

2 a . -  Un p r o c e d im ie n to  de a cu erd o  con l a  r e i  

v i n d i c a c i ó n  1^ , c a r a c t e r i z a d o  p or  e l  hecho de que e l  a l  

1 0  c o h o l  e s  l i n e a l  o r a m i f i c a d o ,  p r i m a r i o ,  s e c u n d a r io  o t e r  

e i a r i o ,  a l i f á t i c o ,  a r o m á t ic o  o c í c l i c o .

3 & .-  Un p r o c e d im ie n to  de a c u e r d o  con l a  r e i ­

v i n d i c a c i ó n  2.¿, c a r a c t e r i z a d o  por e l  hecho de que e l  a l ­

c o h o l  e s t á  formado por uno o v a r i o s  a l c o h o l e s  que c o n t i e  

15 nen de 3 a 20 átomos de c a r b o n o .

4 a . -  Un p r o c e d im ie n to  de a cu e rd o  con una c u a l  

q u ie r a  de l a s  r e i v i n d i c a c i o n e s  l a  a 3^t c a r a c t e r i z a d o  p or 

e l  h echo de que e l  é t e r  e s  uno o v a r i o s  de l o s  é t e r e s  ob­

t e n i d o s  a p a r t i r  de un r a d i c a l  d i a l c o h i l o  l i n e a l  o r a m i-  

20 f i c a d o ,  de un r a d i c a l  a l c o h i l a r ü o  l i n e a l  o r a m i f i c a d o ,  de 

un r a d i c a l  c i c l o a l c o h i l a r i l o  o de un r a d i c a l  c í c l i c o .

5 a . -  Un p r o c e d im ie n to  de a cu e rd o  con una c u a l  

q u ie r a  de l a s  r e i v i n d i c a c i o n e s  l a  a 4 a, c a r a c t e r i z a d o  por 

e l  h ech o  de que l a  a l c o h i l a c i ó n  se  e f e c t ú a  a una tem p e ra -  

Z5 t u r a  com prendida e n t r e  100 y  2 5 0 3 C y  con p r e f e r e n c i a  e n t r e
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1 4 0  y  2 2 0 QC

6 a . -  Un p r o c e d im ie n to  de a cu erd o  con una c u a l  

q u ie r a  de l a s  r e i v i n d i c a c i o n e s  l a  a 5 a ,  c a r a c t e r i z a d o  por 

e l  hecho de que l a  p r e s i ó n  e s t á  com prendida e n t r e  10 y  

5 15 0  b a r e s  a b s o l u t o s ,  y  con p r e f e r e n c i a  e n t r e  20 y  100 b a ­

r e s  a b s o l u t o s .

7 a . -  Un p r o c e d im ie n to  de a cu erd o  con una c u a l  

q u ie r a  de l a s  r e i v i n d i c a c i o n e s  l a  a 6 a, c a r a c t e r i z a d o  por 

e l  hecho de que l a  r e l a c i ó n  m olar a c e t o n a / a n i l i n a  e s t á  

10  com prendida e n t r e  0 ,8 / 1  y  1 0 / 1 ,  y  con p r e f e r e n c i a  e n tr e  

0 ,2 / 1  y  3 / 1 .

8 a . -  "PROCEDIMIENTO DE PREPARACION DE N-ISO-

PROPILANILINA".

T a l  y  como se ha d e s c r i t o  en l a  Memoria que an 

13 t e c e d e ,  y  para  l o s  f i n e s  que se  han e s p e c i f i c a d o .

E s t a  Memoria c o n s t a  de d i e z  y  s e i s  h o j a s  e s ­

c r i t a s  a máquina por una s o l a  c a r a .

M adrid, 3 0  NQV. 1974

P. A, /"A
Oscuy de ¡Eízoburu
P<0!* twdMo?*/ i i
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