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REMORIA DESCRIPTIVA
La Pabricavién da p~(dimetilaminc)=propionitrilo sa
realiza, por lo goneral, por el adicionamiento de dimetilamina
a nitrilo acrflico, de acucrdo con ol esquama de reaceidn a can
tinuaciéns
€H

cH
Ny 4+ CHy = CH = CN ——emmd Ny - CH, = CH
Ciy” CHy”

Conforme a la solicitud de patente japonesa nimero -
72/03 809, la dimetilamina de forme gaoasecea @ affadide al ni——
trilo acr{lico a una temporatura de U hasta $2C., y la mozcla
do la reaccién as deja a continuacidn todavis durante una hora
on reposo. €1 Pe=(dimetilemino)propionitrilo es cbtenido on o=
te caso con un rendimionto do 997

Como inconvaeniente do &sto procodimiento es de conaf
derar sl mantenimionto do temperaturas entre 0 y 58C,, el cual
oxige una gran invereidn tfonica y que, por lo tanto, pons en
duda la rontabilidad de fste procedimiento.-

A través do la memoria de patente n? DL-PS 58 306 ya
@8 conocido transformar dimotilamina y nitrilo acrflico, ontre
otras formaa mis, tambien dentro de un aparato de ciclo a co~
rrionte contfnua con una tomperatura do G hasta 608C, on quo =
el producto de reaccidn os ampleado como modio disolvente y =
diluente pera le reaccidn. Sin embargo, el p«(dimetilamino-prg
planitrilo se obtieno segln 8sata forma do trabajo tan sdlo con
un rendimionto del 947.=

ss imponfe, por lo tanto, la tarea do desarrollar -

un procedimiente que pormitisse la faobricacién de p=(dimstila=
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mina)=propionitrilo por la adicidn de dimetilamine el nitrilo =
acrflico bsjo candiclonas menos savaras para la resccidn, on un
aparato sencillo y con rendimisnto slavado.~-

Do una manera sorprendente se concigue obteoner gl B~
(dimatilemino)=propionitrile, con un rendimiento préoticamente
ousntitativo, si el nitrilo acrflico y )la dimetilamina se llovan
als ré;ociﬁn a tomporaturas de 25 hasta 808C., con preferencia
ds 40 hesta 608C.,siendo efectuada lo transformscién da forme =
contfnua dentro de un recctor da columnas de burbujas y conduci
doo 10s componentes de la reaccidn en contracorriente.~

8o se he podide prever gquae los componcntes de la reag
cidn sa transformasen casi de una forma cuantitativa con la for
nacidn dal requeride producto da la reaccidn. Gueds avitado por
complete un prolongado tratamiento postorior tal como ss nesce—
sario en el caso de la sclicitud de la patente jJaponesa. Asimig
mo no as necasario tampoco praparar grandas voldmonas de reste-
cidn, qua dificulten una produceién de tipo industrisl. El nue-
vo proocsdimiento parmits finalmente trabajsr a tomperaturas fé-
cilmente ajustables.~

La columna de burbujas que conforme a le prossnte in-
venciln se ha empleado como resctor, ya es conocida en la téeni
ca. Una doscripeién de ésts tipo de reactor se encusntra, por
ejomplo, en la Enciclopodia de Ullmann do la tufmica Tenics, ~
Tomo 3, Pégina 369 (1973). Segdn la Porme do trabajo de la pre-
sente invencidn, se smplean resnctores de columnas de burbujas -
en los que la ralacidn entre ol didmotro y la longitud es do =
1t Shasta l & 20 o=

La realizocidn del nusvo procaso tisne lugsr de una -
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manera ssncills. En ol reactor calentado s 23 hasta 802 L., con
praferoncia a 40 hasta 609C., sa introduce dosdo arriba nitrilo
acrflico, introduciféndoan dosde abajo a través do un fundo de -
chogue, que ha sido reslizado en la forma de un 4rgant de dige
tribucién como, por ejemplo, una Pritea la dimstilamina, on tal
cantidad que consigusn unon tiompos da permanencia do 20 hasta
120 minutos, con preferencia do 30 hasta 60 minutos. La rala~ -
cién molar do dimetilamina con respecto a nitrilc acrilico es -
de 1 haota 1,5 3 1, pero con preferencia da 1 hasta 1,05 ¢ 1, -
La emina gaseiforme es absorbida por compleoto casi al instante
y ligada quimicamente para sor transformada de inmediato en ol
requerido P=(dimatilamino)=propionitrilo. €1 1{quido de la raag
cidn que salo despufe del reacter de la columna de burbujas, un
poco por encima del Srgano de distribucidn, os un 1f{quido tan =
claro como el agua, que represanta un P=(dimatilamino)=propiony
trilo casi puro y que, ain saer efoctuads ninguna purificacidn -
adicional, pusde ser afladido a otras transformaclonos quimicas
como, por ejemplo, a la hidrogonacidn sl corraspondiontoc amina.
£l p=(dimetilaminc)-propionitrilo encusntra su aplicg
cibén como estabilizador y como catalizador do la polimerizacidn.
€1 mismo reprasenta, ademis, una valiosa sustancie ds partida -
para la fabricacién do biozidas y doterguntes. La B-(dimetilami
no)~propilamina, que so produce por hidrogenacién, ha alcanzado
una gran importencia como producto intermedio por la fabrica~ =
cién de biozidas, da aditamiontos a combustibles, de sustancias
ignffuges, de materias antistéticae, antioxidantea y de medios

anticorroalvos =
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£1 procedimisnto conformo a la presante invencidn se
sxplica con més detalles por medio dsl siguiente ejemplot
Ejemplo =
85 La transformacidn es raslizada dentro do un tubo de
reaccibn que tisne un didmetro interior de 3G mma. y un largo
de 70cms., teniendo por su extremo inferior una frita de vidrio
G4 coa& $rgana do distribucibn. E1 tubo tieno un voldmen total
de 700 mitra, mientras que ol voldman afectivo do la reacecidn,
90 es decir, ol sspacio qus ee utiliza durante la raaccién, es de
400 mltrs.~
A uns temperatura de S00C, sa introducen a la hora «
226 grs, de dimetilamina gaseiforme, a través de la frits de -
vidrio, an el reactor. Por el extramo suporior se realiza la ~
98  edicidn de 261 grs. de nitrilo acrflico por hors. Ys deapufis -
de 4 cms. por sncimes dol fondo de le frita tiens lugar una cop
pleta sbsorcidn de la amina. Por encima de la Prita de vidrio,
ol producto do le resccidn es cacada, con voldmen conatanto de
reaccidn, en una cantided de 574 mltrs. por hora, de acuerdo ~
100 con un tiempo de permanancia de 42 minutos., La velocided de tign
po espacio es de 1,435, El1 andlisio cromatogréfica de pae del
producto en bruto refleja un contenido de 99,13 de P~(dimetily
mina)=propionitrilo, aparte de 0,97 de dimetilemina. Con una -
transformacisn completa de nitrilo acrflico ss consigus, por =
108 1o tanto, una sslectividad da mis de 99,57~
£) praducto de la reaccidn puode ser hidrogenado da

una forma direscta y de la manera ya conocidae=
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Descrita suficientemente la naturaleza y aleance da
‘la preosenta inveneiln se hacs constor quo on ls misma podrén =
110 sor verigbles los materiales y dimensiones y an gonoral aquess
llos otroe dotallos acceasorios o secundarios que no alteren, =
canbion o modifiquen le osenclialidad propuosta.=
Los términes on que queda redactada Sste memoria son
ciortos y fisl roflojo del objoto descrito, dobidndose intorpre

115 tar on un sentido mds amplio y nunca an forma limitativa,=
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BEIVINDICACIONES

18,« Procedimisnto para la fabricacidn de p~{dimstilemino)=pro=
pionitrilojde nitrilo aerf{lico y do dimetilamina a una tempera—
tura de 25 haste 80%C, con preferencia do 40 hasta 608C,, carag
terizado porque la trensformacidn ee reaslizada dentro da un regc
tor dg columnas de burbujas, siondo conducidos los componsntes
do la reaccién on contra-gorriente,-

20,~ Procedimisnto; segdn reivindicacién 1, carscterizado por—-
gque el tiempo de permenoncia de loa componentes de la reaccidn
on ol reactor sa do 20 hasta 120 minutos, con preferencia da =~
30 hasta 60 minutos .=

38,~ Procédimiontoj conforme a las reivindicaciones 1 y 2, ca-
raocterizado porque ls dimetilamina y el nitrile acrflico son ==
ompleadas on una ralacién molar de 1 hasta 1,5 1 1, con prefo=e=

rencia de ) hasta 1,05 3 l.=

48,~ "PROCEDIMIENTO PARA LA FRARICACION O EO!Q]ME!ZLRNJNQ )=PROe
BIONITRILO" o=

Consta la presentes memoria deacriptiva

do siate hojas numeradas y mecanografiadss por una sola Cara,.w

Madrid, 7% ?Ej;}%!ﬂ
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