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ron a caoo la hidrogenacidn a escala de laboratorlo en qc-

- con- écido acétlco 1nmedlatamente desnués del- térmlno de la

' oxidaci6h del hidrazobenceno ejercido nor el dlcali. Des-

| zobenceno con un rendlmlento de. 80¢ de. lg- ueoria.:

nuamente cargas a escaWa de laboratorio, en captldades de

Hojn nam, * J.

-  77' ObJeto de la 1nven016n es un disp051t1vo ‘para laj.
preparaclén .de hldrazobenceno por hidrogenacidn catalitica
alcullna de nltrobenceno con hidrégeno en. soluclén alcohb-|
llca, descrloléndose ﬁamblén el procedlm_ento conforme . al .
cual onera dicho dlahOSltlvo. _

o Es ‘conocido que por reduccidn catalitica de. ni-
ﬁrobenceno con hldroveno en presenciz de catallzadores de
hldrogena016n se forma hidrazobenceno.

e Brandt y J. Steiner, Berichte 55 886 lleva-

lueién. acuoso-alooholica dilufda, débilmente a1ca11na, de-
KOH, en presencma de un catalizador de naladlo—carbén. El
tlempo de reacclén fue de 4 horas para una carga de sélo -

3

2 g de nltfobenceno en. 30, cm” de alcohol 8 cm3 de agua y

3

5 em” de lejia de Dotasa 2n, en presenc ia de 0, ? g de palat

dio-carbén. Para el tratamlento, el liculdo se a01dificd
reducclén, para conLrarfestar el efecto acelerante de l1s

pués de un nuevo ‘calentamiento se flltré la soluclén. A

partir del producto flltrado enfriado se senaré el hidra-

Segﬁn V.P. Schmonina y D.V. Soko1sk1 (Nemorla ae|
patente de la Unlén Soviética 165 174), con objeto de ele—

'J

var los rendlmlentos, ée propone llevar a cabo la reduccid;

en presencia de pirldlna. En este caso se reducen disconti

0,5 g de nltrobenceno. Bl tratamiento se reallza desnués dp
1avredu0016n de 2 a3 cargas, filtrando la solucidn separg)
da del catallzador por decanta01én, y aclu¢flcandola con

écldo sulfdrlco. En otra etaoa se separa el sulfato de pir;
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E irié de patente, de 974 deAhidrazobénceno, so midi6 polaro-

Hojn niun, R4
-dina por filtracién. El rendimiento mencionado en esta memo-
gréflcamente en la solucldn decantada. Los rendlmiontos Treal

'mente logrados de hidvazobenceno puro son sin embargo muchl-

simo més bajos.”

Ta preparacldx s escala téouicn de hidfazobeﬁceno .
por hidrogenacidn catalitlca es am 1ecbn6mica gegin los pre
ped;mlentos descxritos, por los rendnmlenﬁos logredos y los
cos@osos nrodedimlentos de tratamionto y de purificacidn,
por lo que la xeduceidn de nztrobenCﬁro & es:ola téenica se
realiza casi exclusivamente por via elac*xoqaimica, con emal
gama de sodio o con metales, tales como zinc ¥ hierro.

No obstante estos procedmwiunr 2 cenocidos poseen
asimismo considerables incopvenleuias, I reduccidn del ni-
trobenceno para formarx h;irgzobencaho es i#completa, ¥ se
fonmaﬁvproductos secundarios, qué feduceu el rendimiento,
Por ello, asf{ como por las sustaﬁciﬁs rﬂiiliares utilizadas,
fales como por ejemplo piridina, mercuris 0 zinc, la prepa-
racidén de hidrazobenceno puro a escaiaxéécnica se hace muy -
diffeil o imposible.

Por consiguients, ezlstia la mlcién de elevar la
velocidad de reaccién, ¥y no obptanme repwlmmr reacclones
secundarias y evitar un costoso tratemiento de la mezcle de
reaccidn, 'V N

;Lé misién se resuelve segin la inveﬁcidﬁ realizan
do la hidrogenaqién de nitrobenceno en pfésencia de un al-
coholato de metal alcelino y/o de un hidréxido de metal al-
calino, a presién elevada y a temperaturas de hasta 1202C,

?br}ponsiéuiente, es objeﬁo de la invencidén un

ppbcedimientp para la preparacién de hidraébbenceno por hi-
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drogenacmdn catalitlca alcalmn@ de nmbrobenceno con hldré~‘~.
/ -
como agenbe alcallno se utllmza m alcoholato de metal alca-

B lino y/o w hldr6x1do de metal alcallno, v porque la hidro-
'genac16n se lleva a cabo a presiones Z1 ba* ya bcnperatu»

fra de hasta 120°C, de preferencla 6e ha»ta 90° C, mantenien~.

V dose la meacla de roaocmdn e un movimlento turbulento.

1tos de meuales a1¢d11nos conmo aﬁenhe bésico, por lo que en

mente como HHTuO agente bésico; evenbualmente, una parte ael

|ser reemn;azada no“ un hidréxido de metal aﬁcallno, de pre—

a ume solucldn»alcohdllca, que contlene como tnico agente

R I ) - c e

Hojn xu’nm.3

geno en ooluc16n alcohéllca, que esﬁd caracterxaade porque, -

(

En el caso de empleo de wn h1dr6x1do de metal al-
cqllno como unlco agente blsico, se 1o"rg wm rendlmlento de
haste 94 nor 01enso. 4 pesar de que. el nltrobnnoeno se utl~
liza en concen;ra 16n eievada, se obtiene hldrqzobenceno ¥y
6-8 ¢ de aLxlrna, .si como casi nlngun producto secundario
(<03,5) o

~Se obtzcnen resultados ain mejores con alcohola~

una'forma de ‘edll a01dn ventajose de la xnvencmén estd pre-

v1sﬁo util ar dlCChOlauOS de mcua¢es alca1¢nos preferente~
alcoholubo de meual alcallno, yor eaenplo na»ta )Ou, puede

feren01a hldr6x1do nob £sico 6 hidréxido sddlco.
Sortrenaﬂnuemente, por evpleo de wn alcoholaﬁo de
netal alcallno comn agente bdsico se raprlme la formacibn de
anllxna y se impide caesi completamunue la de los proauctoq el
cundarios 1ndeaeado S Bl agua formada en 1a reaccmdn reacclou"
na con el alcoholauo de netal alcalino para dar hlardxido ae
mehal alecalino v alcohol. Por el consumo del. agua se aumen%a
la solubllld a del hldrazobencono, ¥ con ello se me;ora el

rendlmlento de espa01o - tlcwpo en alrededor de 50%, frente
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;élcglino'uh hidréxido de metal alcalino.

L ; Con el procedlmmenio segﬁn la 1nvencldn, en el ca-
80 de emplearse alcoholatos de metales alcallnos se logra la-
_preoaracidn de hldrazobenceno con rendlmlentos de hasta 98

por oiento, en tiempos de reaccidn relaxlvamenﬁe cortos. El

. nltrobeneeno uti;izado ge hace roancionar casi cuaniitatmva

'mentu para dar hidrazobenceno y2a 3 por cmento de anilina.
fEn 6l caso de emplearwe alcoholaLos de mebalcs alcallnos y/o
'haar6Y1doq de ma.ales alcallnos ge hace innecesario un cog~
toso tratamisnto de las solucmones de reaccidn, por acidifi-
cacisn de las sqiuciones separadas del catalivador, separa~
cién por fiitra sdn de las sales formadas con ello, recris-
talnzacldn daa uﬂnrazobenceno, puesto que el hidrazobenceno
BO Lepara pon wristalizacidén a partinr de la soluciones al-
calinag liberadas del catallzador,’al ser enfrladaJ, con
ung yurezs i DI“"DGLO de 99,6 a 99,7 %.
Fl prc"edimionto segin la invencidn se distingue

ademﬁﬁ porqae nl nitrobenceno a hldroganar puede ser utili-

zado comno solucidn relailvamente concentrada en un aleohol,

‘|con 1o que se aumontan apr601ablemente los rendlmientos de

espocio - mlempo en comparaclén con los brocedlmxentos cono-
cidoslasta ghors, en los que se trabaaa en soluciones dilui-
das. - L
Por.lo general, el nltrobenceno a hldro enar se

presenta eomo soluvldn al 8 ~ 60 por clento en peso, prefe-
rentemente como solucldn al 20 - 45 por clento en peso, en
un.alcohol. »

- Ia centidad de slcoholato de metal alcalino, o de
ﬁecha de alcoholato de‘mefal alcélino-hidrdxido.de metal

alcalino, o de hidréxido de ﬁeﬁai alecalino, oseila en el in-
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::p%é:Valb.éuantitativo de 2 - 20 por ciento en peso, préferen—

. ‘temente -de 5 —-15‘% en peso, referido.al élcohol utilizado.

V como alcoholes se u$1lmzan aquéllos en los -que son|.
solublem %anio el nltrobanceno como bamblén el alooholato '
de metal alcalino o ol hidréxido de metal alcal;no.

_ :'  Alcoholes adecuados son, por ejemplo, alcoholes
allfétlcoq 1nferioree, saturados, monovaleﬂtes, eventualmenr
te ramlilualos, con hasta 5 &tomos de caroono. ue preflere

meuanol

Gono alcoholabos de metales alcallnoa ee utillzan

preferenuemcn,e los de' sodio o potasio. E1 raalcal alcohl--

lo,del a;voholatc utilizado puede tener'de poffsi cualquier

lohgitu&'ﬂe cadena y remificacidén, pero por 1o general tiene

de 1 4 apfoximadamenxe 10, preferentemente has+a alrededor

de 5, étomos de carbono,

' Da preferencxa se uﬁlllzan los algoholatos de me~
tales alcallros, en -especialde potasio o de sodlo, que en
la reaocldn deawn libren el mismo alcohol que habla sido
utllizudo comc ulsolvente para 6l nltrobenceno. Son prere-

rmdos aluonclatos de sodio o potasio, en.especlal metilato

de uOdiO o metilato ae pota31o,

~ Como hidréxidos de metales elcalinos se utilizan
preférenﬁgmenﬁe los de sodio o potasio, aunqﬁe fundamential-
mente pueden ser vtilizados los de litio, rubidiory cesio.

- Como ca%aliZadores se utilizan conveniéntomente

" cataliaadores de metales nobles, pox ejemplo catalizaaores

de platino o de paledio, y similares. Preferentemonie 86

wtilizan catallzadores de pa~adlo~carbdn.conocldos de por

-8l para flnes de hidrog genacién, por ejemplo catallzadores

de paladlo-oarbdn que contienen apuoximadamenbe de lab@
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en peso de paladio.

/ La can!::.dad de catalizador osc:Lla por lo goneral
en ean'bldaaes desde 0,001 % en peso hasta 0,01 % en peso,
de preferencla de 0,002 % en peso a 0 , 004 % en peso, refe~

rido al nitrobenceno u'l;llizado, ¥ calculado como metal.

[ Para lograr un intercambio de materia 1o mejor po-

sible entre la fase gaseosa ¥ el liquido, la mezcla de reac-
|

' gc:.dn se mantiene convenientemente en un mova.mlen'bo cons! tan-

’ 'te-

. La. hidrogonacidn y convenienta;nenfe tambidn ol
tratamiento de la mezcla de reaccidn se ra;alizan -oon -exelusidn
de oxigeno del éire. A este objeto, los aparatos utilizados
gon barridos con un gas inerie, por‘ ejemplo 'niirrégeno, antes
'de 1lg pues ta en serva.cio. continuaéidn; él-n._ﬂrégeno es dg
salogado por hidrégeno. ) o ,', S o

_ En el caso del procedlmlento segxin 1a invenclén
se 'bra;oaaa preferentemente no afiadiendo n:n.ngiin agug adicio~

nal a los componentes utilizados o a la mozcla de reaccién.

Sin embargo, pequeﬁaé'cantidédes de’ agua no perturban por Lo

. | general, por lo que los componentes individuales no tienen

que ser empl'ead'os‘ como componentes total;mente anhidros._

EL prooedimieﬁtp seglin la.invencién pusde ser lle-
vado a'cabo, por ejempnlo, en un auntoclave provis’co con.dig-
p’bsi-b;‘.vo de calefaccién y refrigeracién, qu;e_ estd dotado ae
un agitador répido, una sbertura de carge para la inbroduce
cién de hldrdaeno, as{ como un sistema de medicién de la tem
peratura ¥y de la presién,

Convenientemente el reactor se carga. con 1a nezela
de rcaccmén como mé:umo hasta en aproximadamente 80 % de an

cepacidad.,
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L El érb.cédMiento segin ia‘invenc‘id.n_ se lleva a ca-
.‘bé 4pre‘fe.x"eﬁteméhté iniciando la hidrogenaéién primeramente

por calentam:v.ento de lamezcla de reaccidn que contiene hldré
geno a agroxmadamente 3090 Y a conumuacldn realiza.ndo la

ha.drogenaca.dn posterior con rei‘rigerac:Ldn de la mezcla de.

,reacc::.én vy ba;)o regulac:.én de la introduccién de h:.drdgeno, .

-.de tal forma que se reprimg ampln.amente 1a formac:ldn de ani-

. '11na. De este modo la presién aumen’ua, no.u ejemplo, de 1 a

' 10 barcs.

Eandemen‘halmen’ce, en el caso del prooedz.mn.ento se-

gién la 1nven016n se puede traba;;ar ‘hamblén a preslén cons-

' tan‘be, con lo que justamente al comkenzo de la reacclén g6’

aausta la presién de forma tal que al alcanz._rse 1a ‘tempe-
ratura maxlma aquélla se mantenga por lo menos tan al'ta que

se evite 1a ebulllclén de la mezcla de reaccldn.

- sin em’bargo, preleren’cemen’ce se 'brabaaa a presidrl

‘ crecieﬂte de preferencla a preswn conu'bantemen’be ¢recien-

te.

-

Una var.n.ante del procedlmien'bo, pero gue no es

prei’eride, consa.ste en llevar la mezcla de reacc:uSn a la

'temperaiv.ra f:.na.l de reaccidn, de preﬂeroncla ds 70 & 9090
antes de 1a J.ntroauccldn del hldrdgenc, y en introducir a
cont:.nuamdn el hldrdgeno continuamente con agltaca.dn rép"_da

de la mezcla de reaccidn, reguldndose la introduccidn de hi-

que la 'L,emperatura permanezca en lo esencial con_s’aan’ce.

| Los tiempos de reaccid,nb a mentener de modo 6plie-,
mo, en el caso de la realizacién del procedimionto segin
la invencién, se ‘datemi'nan convenientenente on expericncias

previas, en correspondencie con el temasio del recipiente de

drégeno y 19. refrigeracidén do la mezcla de reaccién de modo '
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benceno separado por cristalizacién

Hoja nom. B

presidén utilizado en cada caso, con la capacidad de poten-

| cia del dispositivo de agitacidén, y con pardmetros simila~

res. Los valores orientativos para wn autoclave de 5 litros
pueden ser deducidos de los ejemplos. -

' s presién mdxlma a mentener no es crltlca de por

8f para la reaccldn, gino que depende unlcamente de la pre-

sién méxima para le que esta construfdo el recipiente de

presidén.

En la realizacién del procedimiento segin la in-

vencibén se procede, pof ejemplo, cargando el auboclave, des-

pués de desplazamiento del oxigeno por nitrégeno, con una
solucidén alcohblica de un alcoholato de metal alealino o
wa, °oluc1&n de un hldrd xido de metal aleglino, o wa so-
lucién de un hidréxido de metal alcallno/alcoholaio de
metal élcalino, nitrobenceno y paladio-carbbn., Despuls

del desplazamiento del nitrégeno por hidr&geno, la mez-
cla de-reaccién se calienta con wma aéifacién vigorosa.

La, ihtroduccién de hidrégeno y la refrigerucién se regulan
después de modo que la temperétura de la solucién de reac-
cién suba hasta unos i209C, preferentemenfe hesta 902G, en
wn tiempo de aproximadamente 20 a 40 minutos (pero en de-

pendencia de la cantidad a hidrogenar). Bn tal cago la pre-~

| sién sube desde 1 hasﬁa,¥por cjemplo, 10 bares, Después de

la reduccién de la preéién, la mezcla de reaccibn, alin ca-

liento, se filtra en caliente para la éeparacién del cata-

lizador, y a continuéﬁidn se enfria, convenientemente con
agitacién., La filtracién y la agitacién svbsiguiente se 1le-
van a caho con#enientemente con exclusidén de oxfgeno del

aire, prefergntemente en atmésfera de nitrégeno. EL hidrazo~
s¢ alsla por centrifuge

cién o filtracidn, y se lava convenicntemente con alcohol

! acuoso, A partir de las agues madres se elimina el alcohol

-
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'génlca qun queda en el colector se separa ¥ se anade de nue-

'_recrlstallzaclén, puesto que el hldrazooenceno resulba con

lgradoa de pureza do > 99 haSua aproxlmadamente 99,7

en un autoclave con & 1ta016n,-»urgen dificulbades si se

‘--caso de %1empog dc rea0016n 1ar g urre nﬁa sonsiderable

de nltrobcnceno se lleva a cabo en »olucm(n alcohdlica alcﬂu

1 lina en un alsﬁema de aparatO% ‘en el quc 1a mezcla de reac—

'través de wna tobera Vs mezclada con’ Hidrd eno, es alomiza-

~ | da en 1a aLmésrera de hidrégeno del reactoe

: ventaaosa de 1a 1nven016n estd prev1 sto que, on la prepara-
.iclén de hlarazobenceno por hldrogenac16n cataliblca alcall—.
'A,na de nltrobenceno con hidrégeno en soluclén alcoh611ca, se -
jproceda tomwzando la mezclﬁ de reacclén, me claoa con e )

'drégeno, dentro de una atrdsfera de hldrdbeno.'

Hojn nGm, 9

por dest11ac16n y se afiade’ a 1a carga sigumente. Ia fase or

vo a la carga 51~u1ente. Por lo general no es nece»arla e

T x

Se ha mootrado qve en la rca0016n antes. exDlmcgda

trabaaa 2 escela técnlca grande (Laﬂ+ldadr8 d* *oneladau)

7' Para una bran3p051016n ae esve modo de proceder a
!

la es cala vvcnlca grande (cantldades ﬂ uene;adas), ‘en el

reducpldn qel~rend1m1ento.

Por COnul guiente ex 1sbia l ' ;c;ﬁn de meaorar el
rendlulento, en el caso -de la prepmf Oluﬂ ds hldrazobenceno
a GQCal” técnlca grarde, elevar el runo4m*’nto espacio - tieg,

po, y 31maltdneamente reprlnlr reac01cnc 3séc&ndarias inde-

5ot _-"

eeadas. ;; ,];.:'? < 7 7
Se ha cncontrado que laﬂ a;f-cvzuades artes men-

clonadas pueden eliminarse si la h;uru erﬂglén.oaialitlca
cidn 88 impulsada con ayuda de una bomba ac clrculaelén a

Por consl~u1ente, en una forna de reallzaclén '

Otro obae%o de 1a.inven016n es un dlap081t1vo ‘e~
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| re la realizacién del proced;mlento parg la preparaclén de

_hidrazobpnceno, caracterizado por un reactor atemperable ¥y

un cireuito dotaao de una bomba, que parte 'del réactor en la
zong de la columna de liquido, y que desemboca en una tobera

que dlstribuye finamepte el material de reaccidén en el es~

i pacio gaseosd del raeactor.

.'-'

Coqponentew esenciales del dispositivo de hidro-
genacidn segﬁn la 1nVencldn son un reactor aﬁcmperable, una
bomba, una t;beraAaﬂomizgdora, por ejemplo del fipo da uné
tobera Vontﬁfi o'devuna trompa de agua, asi como reguladores
de %emperatura:; de presién.

X qorprendentemente, con ayuda de la tobera y de la

axomlzaclén JuGSLgulente se logra un intsrcamblo de materia

.especlalmcafn rueno entre 1a fase gaseosa, e; llouldo y el

catalizador.

B SN

En ol modo de procedimiento segin la invencidn se

logra reducis ol tiempo de reaccién'a 1/10 del tiempo obger-

‘vado en los autoslaves de agitacidn grandes, desde 6 horas

ﬁasta, por ejemplo; 35 a 40 minutos.

" Adends es ventajoso que el rendimiento, a peser
déjié concentracién doble de ﬁiﬁrobenceno, se mejors en al-
rededor de és por ciento compafado cdn los procedimien%os
con001doa hesta ahora. |

' Con el nrocedlmiento segdn la 1nVenclén s hace
p091ble la nreparacmdn de un hldrazobanceno may puro, con
una pureza‘superlor a 99 7 p' con elevado rendimiento, por
eaemplo 97 %, referldo al nitrobenceno utllmzado, a escala
técnica. El nltrobenceno utlllzado ge convierte casl cuantl-
tatlvamenme en hldrazobenceno y 28 3% de anilina. Se evi-

te un tratemiento costoso de las soluciones de reaceidn por

DT e . I




10

15

- 20

30

_écidiijicécidﬁ de lss soluciones separadas del catelizador,

separaéién.por filtracidén de 1as sgles fornadas en tal caso,

Y. recrlstalizacldn del ha.drazobenceno, puesto que el hldra-
aobeneeno se separa por éris balmzacié de la solucn.dn alca-

lina . liberada del ca‘uallzador, al ser enfriado, con un gra-

do de pureza eleVado. In el procedmmlanto segdn la 1nven01dn
se reprlma fuertemem,e 0 casi se ev:.ia por completo la for—

macién de venero de catalwador que 'Dc-I“ﬁkI‘b"‘ la reaccién.

Ia h d'*ogenacidn se realn.z ._f presxones de hidré-
geno a pa‘t‘ u.w ae 1 bﬂr. .

Ee wwenien'l:e ¥y prefem.do llevar a cabo 'la reac—

:Ldn a p“emvne.s de m.drdgeno elevaaag, supemor a 1 bar.

| Son prefemdasnresz.ones con las que se evita la ebullicién

de la ﬁlezcl ) e “aaccz.dn. EL mantenimi ento de la presién mi-
xime 1o qs de Po s:[ eritico para la “eaccidn, sino que de—
| pende unlC"mj m de la presién méxima, pera la que estd cons
trufdo el auuccla‘-fe‘. Preferentemen’ce; darante la reaccién
se 'l:rabaaa c'm Ifaslone crecientéé, da pre:_t‘ei-c;,i;cia constan-‘
tementc crec 1entem ) N | :
I‘undame—ztalmente ge pueae trabajar i:amb:.én a pre=-
78161’1 consian'be, a Jus’céndose la pres:Lén gustamente al comien
70 de la reaccién de modo que al aleanuarse 1a, 'bemperatura
-maxima, aquél.La s"a por 1o menos tan elevada que se evit ue la

ebullicién de 1a mszcla de reaccifn,
| Por 1o ganeral la hldrogenac:.dn 56 1leva a.0abo a
'temperatmas de 20 a 12000 de preferencla hasta 90°C No
‘obatante, de preferancla, a6 trubaaa a 'bempera‘buras creclen—-
tos duranbe 1a I‘eaecidn desde 20 has'ba. 120°C en especml

desde ?O haota 9090. '

Bn es‘Le caso@la ’cemperatura de la uoluc:n.én de reac

‘.11A,_

Hojo nm.
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 ¢i6n asi como la introduccién de hidrdgeno se acomodan entre
‘8l de modo que la temperatura de la solucidn suba durante el
lcui'so de la.reacoién desde aproximadamente 20 hasta 1209C,
preferentemente desde éproximadamehte 20 hasta 90¢C,

Con ello la presién subs, por ejemplo, de 1 a 60

: bareg.’
Por lo general la reaccidén estd terminada al cabo

de sproximedamente 30 a 45 minutoes.

—- e - - -

Por 10 generael se frabaja cargando el reactor con
1la solucidn alcohblics alcalina de‘niffobenceno, as! como
wn catalizador de hidrogenacidn, wtilizédndose la mezcla de
reaccidn en una cantided tel que se llene hasta como maximo
80 a 90 % del volumen del reactor, para que guede un espacic
gaseoso sobre el liquido. Despubs la corriente de liguido
se conduce en circuito con ayuda de uné'bomba, wetirdndose
la corriente de 1{quido preferenﬁemenﬁé por €l extremo infe
rior del reactor y siendo conducida & la tobere dispuesta
en la parte supargor del reactor. .

| Preferentements la toberé, que atomiza la solucibn
de reaccidn en la atndsfera de hidrdgeno, se alimenta con
hidrégeno, de modo que la solucién de_reaécién ¥ ol hidré-
geno sermeéclan Intinemente entre s{ en la tobera, y pene-
tran conjuntamente en una subdivisidn finisima en 6l espacio
de hidrégeno gaseoso del reactor. En la parte inferior del
reactor se reunc la solucibn de reaceidn, que es introduci-

da entonces continuamente en la tobera mediante la boube de

E1 hidrégeno necesario para la reaccidén es, a
eleccidn, suceionado desde el reactor por la tobera y/o in-

troducido directemente en la tobera a través de una cpnduc«

P o]
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. reacczdn se realizan con. exclus:.dn de ox:fgeno del aire.

: h.Ldrdxz.dos de metales alealinos. Son 'orefquc?os alcoholatos

' 't:ales alca.l:mos, en especial de potas:c.o o de gsodio, que en 1la

_|reaceidn dejan libre el mismo alcohol que hebla sido wtili-

|detilato de sodi'o o metilato de potasio,

Ireferido al alcohol utilizado,

Hoja nim, 13

 cidn desd'e' un rgeipiente ds retirada de hidrdgeno, Even.tuél- '
§men’oe se puede introducir en la tobera una mezcle de hidré-
i .

geno y de solucidn de. reaccidn,

La hidrogenacién y el tra’camn.ento de J.a mezcla de

En el proced:_r.mlen‘bo segin 1a.inve_nc:|.6n 56 tra_baja
Spreférentémenter no afiadiendo ning*dh agua adicional é los com
lponentes ut111zado'-‘ 0 ala mezcla de reaccldn.

' ';‘__.:1”7 Como egente alcalino pueden v't:hza.rse, como se
hé, de c.c.a’co anterlormente en el caso de Aa T sccldn en auto-

claves con ag:.tacldn, alcoholatos de me mles alealinos y/o

de metales alcalinos como agente aluallno. Even'lmalmente,
una parte del aloohola:l,o, spor ejemplo 11am"a 50 % en peso,
puede ser reem*plazada por un hlclrdndc slealino,

_ Cm radlc'al aloohllo de 10% alcobolatos wtilizados
puede tener cuqlouler longitud de cadem.s vcmlflcac:.dn, pe-—
r0 en genaral 'blmon la aproxima:’lamenfe E de preferenciea
1 a aprommadasente 4, étomos de carbonc.

Preferen‘cemente se utilizan Tos alooholatos de me__
'zadc_) ebmo disolvente para el nitrobenceno. Son preferidos

“Como hldréxn.dos ‘de metales alcalﬂnos entran en
cons:.deracldn preferentemen‘ce 1os de sodio o pOt»«SlO.

La cantldad de agente alcal_lno estd por lo general

entre 2 y 20% én_‘pes;o, preferentemente de 5 a 15 % en peso,

R nitrobenéené & hidrogenar puede ser utilizado




10

15

20

.-:25

.30

| de preferencia de desde 0,002 % en peso hauta 0,004 % en pe~

Hojn nam, —'-4

 como solucién al 8 hasta 60 por ciento en peso, preferenie-
mente come solucidn al 20 hasta 45 por cienbo en peso, en un
alcohol. Convenientemente se ubilizan los aleoholes en 1os
que. son solubles tanto el nitrobenceno como tembién el agen
te alcalino., | ' |
Alcoholes adecuados son, por ejemplo, alcoholes
alif4ticos inferiores, saburados, monovalentes, evenfualmenu
te ramificados, con hasta 5 4fomos de caimuno. Se prefiere
, o

metenol. e
k Como catalizadores son utilizaéos calalizadores
de hidrogenacidn conocidos de por si, preferentemente cata~
lizadores de metales mobles, por ejemplo cetalizadores de
platino o paladio y similares., ?referentementé se utilizan
catalizadores de paladio-carbém, pox efeﬁpﬁo catalizadores
de paladio-carvén que contienen aprpiimnda&ente delaby
en peso de paladio. . : |

. Los catalizadores- se utilizan gor lo general en
cantidades de desde 0,001 % en peso husta 0,01 % en peso,

. . d
8o, rgferiéo-al nitrobenceno utilizado y ¢elcvlado como me—~
tal. | .
Ten pronto como la hidrogenaéiéh esté terminada,
la mezcla de reaccién calionte se filtra para la separacién
del cabaligzador, y a continuacilén se enfriag preferentenen—
te con agitacibn. El hidraquenceno separado por cristali-
za&ién se afsla de un nodo sencillo poxr métodos conocidos
de por si, por ejemplo. por centrifugacién o filtracién, y
se iava con-alcohol 2CU080 . ‘ |
. A partir de.las aguas madres 8e éepara el alcohol por

destilacién. Ia fase orgdnica que ha quedado en el colector,
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.EGSnvés de la separécidn de la fase acuosanalcaiina, es éﬁa—
dlda de mevo a la carga siguiente.

: LS #% figura muestra un dispositivo para la realiza~
clén del procedlmlerto segin 1a invencidn, con un reactor -

axemperable, y un circuito que parte de 61 para el material

de reaeci&n,Aﬁue es devuelto al reactor a través de:una to-
bera, conqurmamente con hidrégeno, o

E1 resstor L estd dlmensionado de modo que se ‘pon-
ge g disnoq1c10n al menos 10 a 20 % de su volumen como espa~-
cio gaseoso. Nﬂdnanue wna, envolvente 9 pueaa ser atempera 40
el reacuor, a smuer puede ger calentado o refrlgerado a elec
cién. El circuiﬁq 5 con la bomba 2 conduce a la tobera 3,

que estd dispuesta en la parte superior del reactor, en la

" | zons del espuci 'gasaoso, y que se extiende dentro del es-.
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pacio de hidrdgeno gassoso del reactor 1. Ia introduceidn
'de hidrdgeno en ia' tobera 3 sé realiza a través de la boca
lateral de sucbién 6, que introduce hidrégenc de nueva apor-

tacidn a tra#és de la conducdidn de iniréduccién 4b y/o hi—

‘ drdgenn procede 1teé del espacio ﬁaseoso del reactor a través

de la conﬂucc;dn de 1ntroaucc16n 4a, El_reactor se carga con|

| la solvcidn alcalina de nitrobenceno, que contiene el cata-

lizador, a fravés de la conduccién dé alimentacién 8, mien-
tras que la retirada del producto se realiza a través de la
vélvula de'desgéféa Te ‘ .

El diréﬁito 5 estd equipado de manera étempefable{

“El modo de trabajo del dlsp051t1vo puede realizarw
se por 10 general como se describe a contlnua016n._-

En el reactor 1, a través de la conduceidn de alln
meﬁtaéién.S, se digpone prevmamente baao atnésfera de nitré-

gono una solucidn alcohdlica de nitrobenceno, agente alcali-
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’ xperatura de la mezcla de reaccién se regulan de modo tal que

Ilojn ntm, 16

| no y caballzador de hidrog en3016n. Después de la expulsidn

del nitrégeno por hldrdgeno, la mezela de reaccidn se ca-

3

i ¥ _ . .
lienta a alrededor de 309 mediante el intercambiandor de ca-

lor 9, y se¢ bomboa a través de ls Gobera 3. Por medio de la

conduccién 4a se ajusta una presién de hidrégeno de, por

|ejemplo, 2 a 4 tares. La introduceidn de hidrégeno y la tom~
!duranbe la bldrcgenauldn & presién creciente, la temperatu~
'ra suba nauta ap"oanadamenﬁe 90e¢, Después de terminada ls
hmdrogenacidn ~gproximadamente degenés de 30 g 40 minutos-
la mozele de weuteién se retira dél reactor, bajo atmdésfera
de nitrégenc, a iravés de la vdlvule de descarga T, y oo fil
tra en calisnte, Despuds del enfriemiento, el hidrazobence-
no separadae por - r15talzzac&6n se alsla por centrifugacién

¥y se laV¢ con a*uohol acuoso, prerbrentemente con metanol,

Coao toberas de atomizacidn pueden ser utilizadas
todas lam Woborss corocidas de por si, en especlal toberas
oue ﬁacen posibie un mezeledo Intimo de las Tfasges g6lidas,
iI@uidas ¥ &aceosas, dentro de la fobeya.

Loa ejauplos siguientes domuestran los elevédos
reﬁdimientoé yhla buena pureza de hldraaobenueno, asl como
los’ cortos tiempos de reaocoidn,

Ejemplo 3 , .
- Un autoolave de agitecidn de 5 litros de capacidad
barrido con nltrdgeno, se carga con 2400.g de una solucién
al 10 por ciento en peso de metilato de sodio en metanol,
1,000 g de nitrobenceéno v 2¢gde paladioncarbdn’(zﬁ on pgao"
de paladio = 0;04 g de palaﬂié). Después del desplazaniegtb
del nitrégeno por hidrégeho, la mezcla se calienta con agi-

tacidn vigorosa (1400 rpm) a aproximadaments 30 hasta 408C,




10

15 .

20

25

30

i P
Itura de la solucidn suba de 30 a 9090 ¥ la presidn de 2 8 10

|né por destilacidn, Por cade carga se obtuvieron por térmi-

1 se hidrogenaron. 1230 g de nitrobenceno'ep 2400 g de una

‘Isolucibn al 9 por ciento-en veso de métilaio de sodio en me—

de la solucidn suba lentamente hasta aproximadamente 9oec,

de adicién de agua, el hidrazobenceno separado por crista-

|1izaciéa se alsla por filtracidén, La torta de filtracidn

loja nam, 17

Después se regulan la glimentacidn dekﬁidrdgeno asi como el

fehfriamiento,de la mezcla de reaceifn de modo que la'temperau

bares. Al cabo de aproxlmadamonie 30 minntos eztd termlnada

la hldrogenaeldn. La solucidén se filtra en calients bajo at-

‘mésfera ds nltrégeno, se enfrias, y el hidrazobencend crista-

1izadd ss separa por centrifugacidn. Ia torta de filtracidén

|
|se lava varias veces con metanol acuose y a contimacidn se

tseca. E1 1fquido de lavado se revne con el producto filtra~

do. Después de le separacién del metanol por destilacidn, la
fase orgénica separada se afiade de nuevo a lu carga siguion-

%e.EDespués de slrededor de 10 éargas,'la anilina se elimi~

no medio 730 g de hidrazobencenb con una pureza de 99,7 ﬁ
Esto correspondia a un rendlmlento de 97, 6 % ae hldrazobenr
‘ceno, referldo al nltrobenccno utillzado.

E;emglo 2

' Bp el mismo sistema de aparatos que en el ejemplo

tanol, en presencia de 2 g de paladio-carbén (como en el ejem
plo 1). Ia introduccibén Qe hidrégenc y el enfriemiento de 1a

mezcla de reaccidén ée fegulan de modo tal que la'temparatura
Despuéds de alrededor de 30 minutos estd ferminada la reduce

cibn. Ta solucién se f£ilbra en caliente bajé aﬁhdsfera de

nitrégeno, para la separacién del paladio-carbdén., Despuds .

se lava con metanol acvoso y el hidrazobenceno se seca a
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nitrobenceno en 2400 g de metilato de sodio en metanol (apro

| peso de metilato de potasio en metapol ue hidrogena en pre-

Hoja nam. 18

-70-804C, E1 rendimienté, referido al nitrobenceno uiilizado;
es de 94 % (864 g) de la teorfa. Punto de fumidn 12690,
Bjennlo '

Como en el ejemplo 1, wa solucidn de 2000 g de

ximadamente al 10 por ciento en péso) ge hidrogena con adi~
cibn de 2 g de paladio-carbén (comd en el ejewplo 1). En es-
te caso, la temperatura interna del autéclave sube hasta 909(
AL cabo de alrededor dé 45 minutos estd tarminada la redue-
cién. Iz solucidn se filtra, se erfria, y el hidrazobenceno
separado por cristalizacidn se‘aiﬁia por contrifugacidn. Bl
tratamiento del producto filtrado ast som: la purifiéacién
¥y €l secado de hidrazobenceno se vezlizon 2ome se ha descri~
to en el ejemplo l. Por término medio se nbﬁuvieron por ca-
da carga 1437 g de hidrazobenceno con un runte de fusidn de
127-1282C, ' |
Eiemplo 4 7
' Como en el ejemplo 1, una sclucién de 1000 g de

nitrobenceno en 2000 g de wma solueidn al 1C por cienmbo en

sencia de 2 g de paladio-carbén (como en el ejemﬁlo l). La
introduceién de hidrdgeno y ei,enfriaﬁifﬁfo ge reguwlan de
modo tal que la temperatura de la solucidn suba hasta apfo—
ximadamente 900C, DésQués de alrededor'dq 3¢ minutos esté
terminada la reduccidne. Ia torta de filtraﬁién se lava con
netanol y se seca a 60 - 808C, El tratamiento del producto
filtrado corresponde al del ejemplo 1. El rendimiento es de-

A95 % de la teoria, referido al nitrobenceno.

Ejemplo 5 , : A
Como en el ejemplo 1, una solucién de 500 g de ni-
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Lrobanceno en. 1500 g de wna solucién al 10 por cmento en pe-~
so de etilato de sodlo en etanol se hidrogena en presenc1a

[
de 2 g de paladio~cnrb6n (como en el ejemplo 1). El -enfria-

‘miento de 1z mezela de reaccibn se. rbguia de modo tal que 1a
femperatura de.la solucién suba lentamente desde. 30 hasta

90¢C, DeSpué$ de aproximadamente 30 minutecs estd terminada

la reducclén° La solucidn se filtra en celiente para la se~
paracibn del paladlo—carbdn. Dospués de adicién-de agua, el
hldravobc“cemo sgparado por crlstallzaclun se aisla por cen-
trlfugaczfr La bort4 de flltraCde se lave con elbanol zcuo~
S0, ¥ el hll?a:cuenceno se seca a 70 -8000. E]. rendimiento,
referidé a ﬁlyrobonceno utlllzado, es de O3 % de ia‘teoria,
punto ‘de fusidn 125 - 1268C, . -
Ejemplo 6 I

Pt} ot bt -4

50C & d° nitrobenceno se hidrogenan .en wna solu—

cién al 5 por cwento en peso de isopropilsto de sodio en iso

propanol, en presencia‘de 2 g de paladio-carbdn (como en el

ejemplo 1). Fl enfriamiento de la mezcla de reaccién se re~

 gula de mods - tak ‘que la temperatura de la solucién suba has-

ta 809C, Decpuls de 50 minmutos. estd tezllngdh la reaccidn.
La toria dé filtracidn se ldva y se seca 8000. El trata-
miento del pro&vcto fllt%ado corresponde a2l del ejemplo 1.
ElL rendimiento es de 91 % de la teoria, referide al nitro-
beneeno, '

Eiemplo 7 o e

Un autoclave de 5 litros, barrido con nitrégeno,

-que esti provisto de un agitador de marcha répida, un dis- .

positivo de calentamiento y refrigeracidn, asi como wna aber
tura de introduccidén pera el hidrdgeno, asi como dis posmtl-

vo de modlcldn de la presmén Yy de la temperziura, se carﬁa
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_con 1000 g de nitrobenceno, 2400 g de metanol, 250 g de KOH

¥ 2 g:de paladio-carbén (2l 2 por ciento en peso = 0,04 g de
paladio). Después del desPlazam;qnbo del nitrégeno por hidrd
gané, la mezcla Que contiene hidrégzeno se calienta cuidado~
samente a'30§d'con agitaéién'répida (1400 rpm). Ia introduc
cibu posterior de hidrSgeno y el enfriamiento de la mézcla.
de Teaccidn se regulan luego de modo tai que la temperatu-
ra de la solucidn suba constantemenbe desde 30 hasta 90¢C,
Después de alrededor de 30 minutos de agitacidn répida, cal-
culados después de llegarse a 302C, 'esté terminada la hid;r-o—

genacién, la solucibn se filtra en caliente, se enfria, vy el

'hidrabobenceno separado por cristalizacidn se ais 1a POTr Cen-

trl;ugac16n. La torta de filtracidén se lava varias veces
con metanol acuéso, y los liquidos'de 1avado 8¢ reuneh con
el producto fily rado. .
Después de la separacién del metanol por destila~
¢idn, la fase orginica sc afiade de nucvo é la carga siauieg
te. Después de alrededor de 10 cargas se eliming la anilina

por destilacidén, Por cada carga se obtienen por términe me

| dio 700 g de hidrazobenceno con una pureza >99,5 %. Esto

corresponde a rena1m1enuo de 94 % de hldrezobenceno, T8

ferido al nltrobenccno udilizado. Punto de fuveidn 1279C,
Ejemylo 8

Como en el ejemplo 7, wna solueidn de 1000 ¢ de
nmtronenccno ¥y 200 g de KOH en 2000 g de metanol se hldrou
gena en presencia de 2 g de pa}admo—carbdn (como en el eaem
plo 7). La introduccién de hidrdgenc y el enfriamiento dé
la mezcia de reaccién se regnlan de modo- que la temperatu~
ra e la solucidén suba desde aproxinmadamente 30 hasta 9090.

Después de alrededor de 30 mirivtos estd termminada la reac-
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| cifn. La solucién se filtra en caliente, se enfrfa, y el hi-

la 70-8000. El tratamiento de las aguas madres se lleva a ca-
bo como se ha descrito en el e;jemplo 7. El rendimiento es de

| 696 g de hidrazobenceno (93 %, referido 2l nrbrobenceno uti-

rla.zado) con wi punto - de i‘usmén de 126-12‘7°C.

‘| talizacidén so ﬂiula. por fil+% ra016n, La torta de filtracidén

ejemplo 7, Se _obt_xfsrieron 694 g de hidrazobenceno (93 % refe

*hidrdgeno, se conecta el agitador. La introduccidn de h:.-

" Hoja nidm,

drazobenceno separado por cristalizacién se. afsla por fil-

tro.ciéz:f. La torta de filtracidn lavada con me’cc.nol se seca

=

Eaemplo C}

- Comu on el ejemplo 7, wa so;Lucién‘c.le 1000 g de
nltfobcnceno y 5@0 & de NaOH, disuveltos en 2000 g de neta~
nol, se h:.urogm* en presencla de 2 de paladio-carbén (co-
mo en el eamjapl_o ‘,f). £l enfriamiento de la mezcla de reaceidy
se regula de nofo tal que la femperatura de la solucién suba|
lentamente &r"r’*e 20 hasta 902C. Después de alrededor de 30
ninutos estd tf-mmnada la roducc16n. Ia solucién se Ffiltra en

caliente, se eni‘r-ia;, ¥ el hidrazobenceno separado por eris—.

lavada con m_e@anq!. se seca a 70 a 802C, El tratamiento de

: [ . R
las aguas macres que lleva a cabo como se ha descrito en el

rido al ni'i:rebe;acéno ntilizado), con una pureza » 99,5 % y
wn punto de fusiée de 1278C.
Ejenplo 10 ‘

' Comb en el ejem;}lo '}, Se carges una solucidn ;ie
1000 g ue n:.trobenceno Y 240 g de KOH-en 2400 ¢ de metanol,
asf como 2 g de pa.g.ad:'.o-carbén, ¥ se calienta a aproximada—

mente 802C, Después del desplazamiento del nitrégeno por

drégeno y el enfriamiento de la mezcle de reaccidn se regu~

lan de modo tal que la temperabtura permanezca a aproximgda—
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- 8e lava vaxrias veces con mebanol acuoso, y el liquido de la~
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mente 802C. Después de 35 minutos estd terminada la hidroge-
nacifi. La soluoidn'se filtra en caliente, se enfria, y el
hidxazobenoeﬁo separado por cristalizacidn se afsla por fil-
trocién. Ia torta de filtracién se lava verias veces con
metanol, y el lfguido de lavado se retne con el producto fil
trado.lﬁl fratamicnto se realiza como se ha descrifo en el
ejomplo %- -

Por cada carga'se obtuvieron'por 4érmino .medio 630
8 dé hidrazobénceno. Esto correSponﬁe a w’ rendimiento de
84 ¢ de la teorfa, weferido al nitrobenceno.

~ Punto de fusidn 1269C.

Ejemplo 11 '

El reactor con wma capacided de aproximadamente
2 m3 ge cargs con 900 kg de una golucidn al 10 por ciento
en metilato de sodio en me’candl, 400 kg de nitrobenceno y
800 g de paladio~carbbn. Después del desplazamiento del ni-
trégeno por hidrdgeno, la solucidn dz reaccidn se bombea a
través de la tqberg. La introduccién de hidrdgeno y la tem~
peratura de la mezcla.de reaccidn se regulan de modo que du~
rante la hidrogenacién a presién creciente la temperatura
suba de 20 a 900C. Después de alrededor de 35 minubos estd
terminada lamhidrogsnaciﬁn, la solucidn se filtra on calien
te, se enfria, y el hidrazobenceno separado por cristaliza-

cidn se aisla por centrifugacién. La torta de filtracidén

vado se reune con el producto filtrado. Después de la sepa-
racién del mebanol por destilacidén, se alsla la fase acuosa,
¥ la fase orgfnica se afade de nue?o a la carga siguiente,
Despuds de aproximademente 10 cargas se elininé la enilina

por destilacidn. Por cada carga se obbuvieron por término
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| medio 290 kg de hidrazobenceno con una pureza > 99,7 H. Es-

to corresponrlia. a w rendimiento de 97 % de la teoria, rcfe-

_ ;]CTﬂplO 12

10 por ciente de metilato de potasio en metanol; 500 kg de

Ta torta do u’:‘i’itx‘::—.cién se lava varias veces con metanol acuo

| Punto de fusid;; 1."27 a 128¢C,
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riao al nitrobenceno ut:.ll”ado.

Punto de fusin 1270C,
El reactor se carga con 800 kg de vna soluecidn al

ni'l;ro‘benc:eno ¥y 703 g de 'I;aladio—carbén,' la introducecidn de .
hidr6geno ¥ la %eér:‘:iaera’bm’a de la mezcla de reaccidn se regu-
lan de ﬁxof@b ";zél qizlerdurante 12 hidrogeracién a presién cre-
ciente, . la temﬁe-;-:_:,:tura suba hasta unos g0eC. Después ‘de al-
rededor de £0 mirutos estd ferminada la hidrogenacién. La,

solucidn se tiltry en caliente, se enfria, y el hidrazoben-

Ceno separaio BY ¥ oristalizacién se afsla por centrifugacién,

50, ¥y el 1fquids de' lavado se revne con €l producto filtrado,
Bl tretamienic ¥ el nvevo empleo de las aguas madres se rea-
liza como Se ha, Pc crito en el ejemplo 11l. El rendimiento

medlo por cada enrga Tue de 96 9 (360 kg) de- h.l,drazobenceno.

I‘uo 13

¥l reaclor se carga con 800 kg de metanol, &0 kg
de XOH, 350 kg de nitrobenceno y 600 g de paladiomcaribén.
Después del despic.-ﬁnlenbo del nitrdgeno por hidrdégeno y.5€
hidrogena la solucibn. Ta mtroauccmdn de hidrégeno y el en-~
friemﬁento de la mecha de reaccidn se regvlan de modo tal
que la temperatura de la solucién suba desde 20 hasta 90SC.
Después.de alrededor de 35 minutos e ué ‘terminada la h:.cro-
genacidn, la solucidn se :E‘ll'l.ra en callenue, se en.cric., y el

hidrazobenceno separado por cristalizacién se aisla por cen-
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| trifugacién. la purificaclén del hidrazobemceno y el trata-

'. de'NaOH, 400 kz de nitrobenceno y 600 g‘de'péladio~carb&n.

Ta hidrogenacifn se lleva a cabo como. se ha descrito en el

’hidrazobenceno separado por cristalizacidn se afsla POT CEle

] cienip'de etilato de godio y 400 kg de nlbrobenceno e hi.-

| acuoso, ¥y el hidrazobenceno se seca a 70~80°C. Ll rcndmn:enm

30
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mients del producto filtrado se realizan como se ha descri-
token el ejemplo 11, Por cada cargs se obtuvieron por térmi-
no medio 246 kg de hidrazobenceno con una pureza > 99,5 .
Esto corresponde a un-reﬁdimiento de 94 % de hidrazobenceno,
referido al nitrobenceno utilizado, %o de fusibn 1279C,

Ejemplo 14
El reactor se carga con 800 kg de meténol, 80 kg

ejemplo 1l. Despuds de 35 minutos estd terminade la reduc~

eién. Ia solucién se filira en caliente, se enfrfa, y el

trifugacidn, Ia torba de filtracidén lavada con metanol se sg
ca & 70 ~8020, Se obtuviecron 280 kg'de hidrazobhenceno con
una pureza 99,5 % y un punto de fusidn de 12790 (rendi-
miento 93,5 % de la teorfa).

Ejemplo 15 , |
o Una solucidn de 1200 kg de solucidn =1 10 n@r

drogena en presenqia de 800 g de paladio-carbén., El enfria-
miento de la‘mézcla de rbaccifn se reguld de modo tal que
la ﬁemﬁeraturé de la solucién suba lentemente desde 30 has-
ta 909C. Después de aproximadamente 45 minuxos estd %ermi;
ngda;la reduccién, Lajsolucién se filtré en caliente para la
separaci&n del paladio-carbén. Despubs de adicién de agua,
el hidrazobenceno separado por cristalizécidn se aiéla poxr

centrlfu gacién, La torta de filtracidn se lava con etanol

to, referido al nltrobenceno utilizzdo, es de 92 % de la
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" Ponto de fusibn 125 a 1269C,
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REIVINDICACIONSS

Ios puntos de invencidn propia y nueva que
se preseﬁtan par4a que sean objeto de esta solicitud de
Patente de Invencién en Espafia, por VBINTE afios, son
los que se recogen en las reivindicaciones siguien-
tes: 7 )

12, Digyositivo para la preparacidn de hidrazq~
benceno por hidwogenacidn catalitica alcalina de nitro-
benceno cor hidrdégeno en solucibén alcohblica, caracteri-
zado por v reasior atemperable y un circuito provisto
con una bomba, ¢ne sale del reactor en la zona de la columy
na de liguido, 7y que desemboca en una totera gque distri-
buye finamente la mezcla de reaccidn en el espscio gaseo=-
so del reactor,

23,~ Dispositivo para la preparacién de hidrazo-
benceno.

Tal y cono se ha descrito en la ilemoria que an-~
‘tecede, representedo en los dibujos que se acompafian y

con los fines que se han especificado,
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© - Esta Hemoria consta de veintisiete hojas-escri-

tas a mdquina por una sola cara,

[

L

| Madrid, gy n1g7s
POA. ‘
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