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MEMORIA DESCRIPTIVA
El presente invento se re fie re  a un procedimiento 

para in h ib ir la  polimerización del ácido acrílioo*
Actualmente es bien conocida una amplia gama de 

compuestos para inh ib ir la  polimerización del ácido acrílico , 
en particu lar durante las operaciones de recuperación y puri­

ficación del ácido bruto obtenido mediante oxidación de acro- 
leina o pro pilono Estos oompuestos oomo la  hidroquinona,
la  fenotiacina, las arilaminas, las a rilfo sfin as , oto*, 
utilizados solos, tienen una actividad relativamente baja 
fren te  a l rad ical ao rilioo . Sin embargo, su actividad 
aumenta considerablemente cuando se u tiliz an  en combinación 
con oxigeno o a ire  en proporciones aprooiables que osoilan 
dol 3% a l 10% en volumen de 0^ con respooto a l ácido ac ri-  
lico  en fase vaporosa.

El empleo do a ire  o gas incondensable en los pro- 
oesos de destilación genera diversos inconvenientes entre -  ¿ 
los que se encuentra una considerable pérdida do producto 
con e l dragado y la  necesidad do sobrodimensionar e l equipo.

El objeto del invento es e l de proporcionar un in­
hibidor que desarrolle una pronunciada actividad inhibidora 
de la  polimerización del ácido acrílico  en ausencia de oxí­
geno o de aire*

Asi pues, el presento invento consiste en un proce­
dimiento para inh ib ir la  polimerización del ácido acrilico , 
que se caracteriza porque se adiciona a l  monómero un inhibi­
dor de la  clase de los compuestos nitroso-aromáticos y-on 
particu lar do las N-nitrosodiarilaminas,



Según este invento pueden u tiliza rse  N -nitrosoari- 
1 aninas estables, o sea: N-nitrosodifonilanina, N-nitrosofe- 
n ilnaftilan ina , N -nitrosodinaftilanina, e tc .,  o conpuestos 
nitrosos estables con e l grupo NO enlazado dixootanente a l 
núcleo arondtico, ta l  cono: nitrosobenzol, alfa-n itroso-beta- 
-nafto l, p-nitros o-difenilanina, l-nitroso-4-naftilam ina.

Una de las ventajas del procediniento según este 
invento radica en e l hecho de que los conpuestos utilizados 
según este invento desarrollan una reactividad considerable 
frente a l rad ical nonómero aún en presencia de discretas can­
tidades de un iniciador do polimerización y además, siendo 
nuy estables, pueden u tiliza rse  tanbión para destilaciones de 
ácido aorílico  a una temperatura superior (150SC).

En consideración a la  baja volatilidad  de los con­
puestos nitrosos antes indicados, nodiante sinplo destilación 
puede obtenerse fácilmente ácido acrílico  exento de inhibidor 
a p a r tir  del propio ácido adicionado con inhibidor.

La actividad extraordinariamente elevada de los com­
puestos según este invento permite que puedan u tiliz a rse  en 
casos prácticos de estabilización del ácido acrílico , en con­
centraciones nuy bajas comprendidas entre 1 y 200 ppn, más 
particularmente en concentraciones comprendidas entre 10 y 50 
ppn.

Los ejemplos que se exponen a continuación se ofre­
cen tan solo para i lu s tra r  las carac terís ticas de los inhibi­
dores de este invento, sin  que en nodo alguno lim iten sus po­
sibilidades de aplicación.
EJEMPLO 1.

So onvasó en v iales do vidrio ácido acrílico  puro, 
destilado, adicionado con 200 ppn de N -nitroso-difenilanina



on calidad de inhibidor de Polimerización* Los viales^ des­
pués do llenados, se vaoiaron del a ire  y lavaron tres vo- 
oes con nitrógeno muy puro; luego so oerraron y se sumer­
gieron en un baño tornostáticamente oontrolado y es tab ili­
zado a 1003 +0,13 0*

Do modo análogo se prepararon viales conteniendo 
ácido acrilico  sin  inhibidor.

Las muestras sin  inhibidor polimerizaron por  ̂
completo a l  cabo do solo 5 minutos.

Las que oontenian N-nitroso-dífonilamiha resul" 
taron perfectamente límpidas a l cabo do 18 horas.
EJEMPLO 2

So cargaron via les oomo en el ejemplo 1, y des­
pués de lavados, so introdujo a ire  en éstos en una cantidad 
ta l  que so obtuviera un contonido on oxigeno igual a , . 
0,0574.10^ m olos/litro do ácido ac rilico .

Después de tratamiento a 10030 durante 15 horas 
el contenido do los víalos apareció perfectamente límpido. 
Operando bajo las mismas condiciones, pero en ausencia do 
N-nitrosodifenilamina, a l  cabo de 12 minutos resultó- to ta l-  
monto polimerizado e l contonido do los v ia les.
EJEMPLO 3

En esto caso so siguieron los mismos procedi­
mientos que on el ojemplo 1} a l  ácido acrilico  puro so adi­
cionaron los inhibidores siguientes: N-nitroso-difenilamina, 
nitrosoboncono, 1-nitroso-naftol, hidroquinona y dif^üacána.

Los rosultados obtenidos so exponen en la  Tabla 1.



TABLA 1

Inhibidor: 200 ppn. Temperatura = 10030

Prueba N8 Inhibidor Tiempo de in ic io  de la  polimerización (enturbiamiento)
1 N-nitros o-difenilamina /-18 horas
la N-nitros o-difenilamina !>18 horas
2 Nitrosobenceno 4 horas
3 Alfa-nitros o-beta-naftol 2 horas
4 Hidroquinona 4 minutos
5 Difenilamina 3 minutos

EJEMPLO 4.
So siguieron los mismos procedimientos del ejemplo 

1} a l  deido acrílico  puro se adicionaron cantidades variables 
de N-nitroso-difenilamina y un iniciador do polimerización, 
por ejemplo azo-b is-isobutiron itrilo , Los víalos asi prepa­
rados se mantuvieron ta l  como se ha indicado anteriormente 
a 1003C. Los resultados que de este nodo se obtienen se 
exponen en la  Tabla 2..



TABLA 2

Temperatura = lOOac AZBN = az o-b is-is obutiron itrilo
N-NDFA = N -nitr os o-difenilanina

Prueba Na N-NDFA
ppn.

AZBN
PPm.-

Tiempo de in ic io  de la  p o linerizaci ón (entnrbianicnt o)
1 200 1 >18 horas
la 200 1 >18 M

2 100 1 >18 ! t

2a 100 1 >18 M

3 50 1 >18 «
3a 50 1 >18 !<
4 25 1 >L8 !!
4a 25 1 >18 M

5 25 2 >18 ! t

5a 25 ' 2 >18 tt

6 25 4 >18 !)
6a 25 4 >18 t t

7 25 10 >L8 tt

7a 25 10 >18 t t

EJEMPLO 5.
Se adicionaron 25 ppn, de N -nitroso-difenilanina 

(viales 1 y 2) a una nuestra de deido acríllco  puro contenien­
do 2 ppn. de azo-b is-isobutiron itrilo  (AZBN).

A otra nuestra, conteniendo tanbián 2 ppn. de ABN, 
se adicionaron 100 ppn. de fenotiacina (viales 3 y 4). Los 
viales así preparados so nantuvioron, ta l  cono se ha descrito 
anteriormente, a lOOec. El contenido de los viales 1 y 2 re -



sa ltó  perfectamente límpido al cabo de 18 horas de tratamien­
to . El contenido de los viales 3y 4 so polimerizó por comple­
to a l cabo de 7 minutos.

Una nuestra do ácido acrílico  conteniendo 200 ppn. 
de fenotiacina, en ausencia de AZBN, resultó  perfectamente 
límpida a l cabo do 16 horas a 1002C.

=3 ,  =

N O T A
Descrito e l objeto del presente invento; se decla­

ran nuevas y de propia invención la s  siguientes reivindica­
ciones con prioridad de la  demanda ita lian a  ns 23091 -A/75 
de fecha 7 de mayo de 1.975.

1. Método para inh ib ir la  polimerización de ácido 
ac rílico  caracterizado porque en su realización comprende cons­
t i t u i r  una combinación del citado ácido acrílico  con una can­
tidad igual a, por lo  menos, 1 ppn. de un compuesto nitroso 
aromático elegido de la  clase de las N-nitroso-arilaminas y
de los compuestos que contienen e l grupo NO enlazado directas- 
monte a un átomo de carbono del ntioleo aromático.

2. Método, de conformidad con la  reivindicación 1, 
caracterizado porque en calidad de inhibidor se prefiere pa­
ra  su realización N -nitroso-difenilanina.

3. Método, de conformidad con la  reivindicación 1, 
caracterizado porque asi mismo se prefiere nitroso-bencono,

4. Método, de conformidad con la  reivindicación 1, 
caracterizado porque también es preferente e l a lfa-n itroso- 
-beta-nafto l.

5. Método para inh ib ir la  polimerización de ácido
acrílico



!

Según so describe y reivindica en la  presente me­
moria descriptiva que consta de 8 hojas foliadas y escritas 
a máquina por una sola cara.

Eadrid a,
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