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REF: 266.0./ESPAGHE/FF/AG

Esta invencibén se refiere g un nuevo procedimiento
para la preperacidén de azodicarbonamida. Este producto’ se
conoce y se utiliza como agente de hinchado para las mezclas
a base de caucho o de materias plésticas.

Se sabe que las caracteristicas esenciales corriente~
mente exigidas para los agentes hinchantes son la finura y
la regularidad dimensional de las particulas elementales que
los constituyen. '

Por otra parte, es conocido que la azodicarbonamida
se obtenga por oxidacidn de la hidrazodicarbonamida, producté

resultante de la reaccidén en solucidn acuosa diluida de la

" urea sobre hidrazina. Los oxidantes gereralmente utilizados

son las gales de cromo, el &cido nitrico, el bromo, el hipo-
clorito de sodio, el perdxido de nitrégeno, el perdxido de

hidrégeno, Ia granulometria del producto acabado es mayorita=
riamente funcidn de factores tan diferentes como la tempera-—

tura, la concentracidén inicial en hidrazodicarbonamida, la .

‘concentracién y el caudal del oxidante, la dilucidn Gel oxi-

dante en un gas inerte cuando’ se utiliza cloro como oxidante.
PTambién esta oxidacidn resulta de una realizacidn delicada
y solo una eleccidn precisa de los valores de los factores
enumerados permite aproximarse én cierta medida a la granulo-
metria desesda, El producto bruto de oxidacibén, filtrado y
secado, tiene por lo general una finura insuficiente y posee
un espectro granulométriéo extendido, La obtencibn de un pro-
ducto completamente satisfactorio en aplicacidn necesita, de
hecho recurrir a operaciones suplemenbarias costosas tales
como triturados, tamizados y clasificaciones.

Ahora bien, se ha encontrado, conforme a la invencion

realizada en las deﬁenaencias de la Firma solicitante, que se
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puede obtener, con un rendimiento superior al 90% con rela~
cién a la hidrazina, azodicarbonamida de una gren finura y

un espectro granulométrico muy apretado, sometiendo a un tra-
tamiento oxidante el producto bruto que resulta de ia reaccién
en estado fundido de una sal de hidrazina con urea.

Este producto contiene urea, cuando se utiliza en
exceso, ¥ los productos de la reaccidn, en particular la sal
de amonio que corresponde al anidén de la sal de hidrazina de
partida, por ejemplo, el sulfato de amonio en el caso en que
la sal de hidrazina de partida sea el sulfato &cido de hidra-
zina, '

En vista de la reaccidén en estado fundido’la~sal de
hidfézina ¥ Ya urea se toman en cantidades tales que la rela-
cidén molsr urea/hidrazina sea por lo menos igual a 2 y prefe-
rentemente comprendida entre 2 y 2,6. '

Estos productos se mezclan intimamente y la mezcla
se' lleva @ una temperatura superior'a 110°C, prefereniemente
entre 150 y]ﬁO?C; la combinacidén es instanténea. De este modo
se aprovecha la propiedad de la urea de proporcionar fransi-
toriamente cianato de amonio por un lado, y la reactividad
de los cianatos y del 8cido ciéunico respecto a la hidrazina
y de sus sales, por otro lado.

Ia reaccién es exotérmica. La bemperatura méxima &
resﬁetar se define lnicamente por la estabilidad del producto
final, Por comodidad, éé prefiere no sobrepagar la temperatura
de 200°C, Con este fin, es interessnte limitar la exotermici-
dad de la reaccién, por cualguier medio conocido y especiale
mente mediante aporte de una pequeia cantidad de agua a la
mezcla de la sal de hidrazina y urea durante la reaccién de

fusidn.
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También se puede, previamentes esta, aportar a la
mezela inicial de los constituyenbes una cantidad de agua
tal que la fusidén de la masa rezccional ge produzea & una
temperatura inferior a 200°C,

El agua asf{ aportada facilite, de un lado, la ob-
tencién de una mezcla omogénea en estado fundido y permite,

de otro lado, limitar la evolucidén de la temperatura durante

la reaccidn. La cantidad de agus asi aportada es inferior al

20% de la cantidad de la sal de hidrazina utilizada,

Debido a la rapidez de la reasccién es posible reali~
zarla en conbtinuo; sin embargo no existe inconveniente algu-~
no en, operar de forma discontinua. S T

- El producto sélido obtenido se dispersa en agua,
Se utiliza por ejemplo, de 2 a 5 partes de agua por una parte
de producto sélido. Se presenta bajo la forma de una suspen=
sién de granulometria regular. Se trata por un oxidante, Este
puede ser uno de los oxidentes habitualmente utilizados en
los procedimientos anteriores, Preferentemente se selecciona
cloro. \

La oxidacién se realiza a una temperatura inferior a
los 100°C por lo general cerca de la temperatura ambiente;
en el caso en que el oxidante sea cloro, se opera ventajosa-
mente en presencia de una cantidad catalitica de bromuro}
esta disposicidn sin embargo.no es esencial bara la realiza-

1
cibn del procedimiento, |

El producto de oxidacidn se separa y se lava., La ago-
dicarbonamida asi formada se obtiene con un rendimiento su-
perior &l S0% de la teoria con reilacidn a la hidrazina uti-
lizada., La misma estd constituida por particulas de una gran

regularidad y con una dimensién inferior a 10 p,
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8i la 6xidaci6n se realiza por Qn gés oxidante que
contiene perdxido de nitrégepo, segin el procedimiento des-
crito en la patente francesa No., 1.561.374 del 17 de Febrero
de 1969, se realiza directamente sobre el producto seco y &
una temperatura de 80 a 100°cC. '

Los ejemplos siguientes ilustran la invencién sin

limitarla,

Ejemplo 1
Se mezclan intimamente 130 partes de sulfato &cido de

hidrazina, 145 partes de urea, 20 partes de agua y se calien—

ta la masa progresivamente hasta la temperatura de 120°¢,
La reaccidén es exotérmica. En algunos minubtos la temperabtura
subé de 160-170°C con solidificacidén de la masa.

Después de enfriamiento, el producto obbtenido se dis-
persa en 270 paptés de sgua conteniendo uné parte de bromuro
de sodio, Se hace barbotear cloro gaseoso a temperatura de
30°C, hasta que una toma de ensayo ﬁo proporcione insoluble
alguno en una solucidn de hidrdxido de dosio 2N. Se filtra,
se lava y se seca. Se obtienen 105 partes de azodicarbonami-
da. El rendimiento con relacién a la hidrazina es del 90%.,
Granulometria (determinada don ayuda de wn contador COULTER):
10057 .

Ejemplo 2

Se mezclan intimamente 619 partes de sulfato &cido de
hidrazina obtenido a 1atSalida de una centri fugadora y conte-
niendo un 16% de humedad, con 580 partes de urea a la tempe-
ratura de 10000, duarante 10 a 15 minutos, lia mezcla cbtenida
se cuela eu capa fina sobre uns placa llevada a 145-15000.

La reaccidn, exotérmica, se termina en 2 a B'minutos. La tem-

peratura se eleva a 160°C. Se obtiene una masa de producto
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. ‘el cusl después de enfriamiento se pone en suspensién en 1100

partes de agua. Se afiaden 3 partes de bromuro de sodio y se
hace barbotear cloro gaseoso a temperatura de 30°C hasta que
una toma de ensayo no proporcione insoluble alguno en una
solucidn de hidrdxido de'sodio 2 N, Se filtra, se lava con
agva y se seca, Se obbienen 427 partes de azodicarbonamida,
El rendimiento es del 92%. Granulometria (determinada con

ayuda de un contador COULTER): 100% <10 p.

-Ejemglo /]

Se mezclan 260 partes de sulfato &cido de hidrazina
cSn 290 partes de urea en un mezclador del tipo WERNER y se
lleva a la teﬁperatura de 10000, temperatura esta que se man-
tiene duranbe 10 minutos, A continuacién se eleva la tempera-~
tura a 110-120°C, La reaccidn, de la cual se limita la exo-
termicidad sfiadiendo 50 partes de agua, se termina en algunos
minutos..La temperatura maxima alcanzada es de 160°¢,

Después de enfriamiento, la masa de reaccidén se sus-
pende en 540 partes de agua que cqntiene 2 partes de bromuro
de sodio. Se oxida en las condiciones de los ejemplos 1l y 2.
Se obtienen 210 partes de azodicarbonamida., O séa'un rendi-
miento del 90% con relacidn a la hidrazina involucrada. Granu-
lonetria (detegminada con ayuda de un contador COULTER):100%
<:iojp. ' |

. En resumen, la Patente de Invencidén que se solicita

deberéd recaer sobre las siguientes:

1
)

REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para la preparacién de azodicarbona~
mida caracterizado porque se somete & un btratamiento oxidsunte
el producto resultante de la reaccidn, en estado fundido, de

una sgal de hidragzina con ures,



10

15

20

25

- -

2, Proediniento segln la reivindicacidnl, caracte-
rizado porque el producto sometido al tratamiento oxidante es
el producto resultante de la.fusién del sulfato de hid:azina
con la urea,

‘ 3. Procedimiento segfin la reivindicacién 1, caracte-
rizado porque el producto resulbante de la fusién se trata
mediante un oxidante en dispersidén acuosa.

4, Procedimiento segln la reivindicacién 1, caracte=-
rizado porque la oxidacién se realiza sobre el producto seco a
una temperatura de 80 a 100°¢ por medio de pgréxido de nitrd-
geno.

5. Se reivindica por Qltimo como objeto sobre el
que\ha de recaer la Patente dé Invencidn que se solicita:
PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACICON DE AZODICARBONAMIDA.

Todo conforme queda descrito y reivindicado en la
presente Memoria descriptiva que consta de siete péginas

mecanografiadas.

Madrid, %0 de #9lio de 1976
- BERY RTA
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