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MEMORIA DESCRIPTIVA

Tete invento se refiere a un método para la
separacidn de etilendiamina del producto bruto, obtenido
por reaccidn entre el dicloruro de etileno y el amonfaco.

Cuando la reaccidn se lleva a cabo en solucilén

5, acuosa, se obtiene un produbto brutolque consta de clorhi-
drato de etilendiamina (EDA) junto con etilenaminas |supe-
riores, cloruro aménico, emoniaco y agua.

Un procedimiento para separar la etilendiamina

(ED4) del producto bruto antes mencionado estd deseritp

10. en la Bnciclopedia Ullmann, volumen III, pégina 134 [(1953).
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Afiadiendo al producto brute NaOH, se libera al

amonfaco de cloruro amdnice y a las aminas de clorhi%ra-
tos, con formacidn simulténea de cloruro sddico; cale
ge libera completamente del amonfaco al producto brut

Se destila una solucidn acuosa al 20% de EDA
unevaporador de circulacidn forzada mientras se alcan
en la celdera una temperatﬁra de 130°C.

La sal, que se precipita en el evaporador, se
separa por centrifugacidn.

El filtrado, que contiene las aminas, es rect
cado: primeramente se obtiene EDA concenfrada, hasta
bajo presidn atmosférica; luego dietilentriamina brut
120°C/6-8 mm de Hg, y por Ultimo trietilentetremina b
hasta 135°C/6-8 mm de Hg.

De sus fracclones puede obtenerse etilendiami

al 78% destiléndolo en una torre de placas.

Segln Barbieri y Heard (Patente norteamericansa

|ﬂtaﬂd°,

1fi-
120°¢,
a hasta

ruta

No. 2,113,640), el exceso de agua se elimina del prochto

bruto en un secador de bombo; luego se alimenta el pr

to bruto a una caldera destiladora, se afiade hidrdéxid

%duc»

0 80~

dico y se destilan EDA y aminas superiores, mientras se

descarga como residuo cloruro sddico al final de la o
cidn. Segin Monackin (Patente norteamericana No. 2,04
se evapora agua y cristalizan las sales coatenidas en
(NH4Cl y clorhidratog). Dichas sales se tratan con Al
y se convierten en aminasg, las cualeszs se destilan.
‘Seglin Barbieri (Patente norteamericana No. 2,
le solucidn concentrada se envia a una caldera calent
que contiene un acelte inerte dotado de punto de ebul

cidn elevado; primeramente se elimina agua por destil

peras=
9,467),
ella

cali

078,555) s
ada
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luego se afiade hidrdzxido sddico secado y se destilan
las aminas que hierven a temperatura entre 117 ¥y
135%0; por Gltimo se destilon en vacfo las aminas
gque hierven a mds de 15500. El haluro =édico permane-
ce en la caldera y es separado del aceite lavdndolo
con agua.

la mayor dificultad en la separacidn de la

[

EDA consiste en eliminar el cloruro sodico, gue estd
presente en grandes cantidades funas 2 partes en peso
de NaCl por 1 parte de las aminas formadas).

Los métodos entes mencionados no resuelven
satisfactoriamenteAeste problema'y présentan uno e
incluso més puntos débiles.

Wétodo Ullmann: segin él, la suspensidn de

la cual se centrifuga la sal, contiene gran cantided

de etilendiamina y por consiguiente junto con la 7&1

se plerde también etilendiamina,., idemds, la reotiﬁii
cacidn de las cminas centrifugadas es dificil a c%u-
sa de la precipitacidn del cloruro sédico que queda.

Wétodo de Barbieri y Heard: la instalacidn
metélica corrientemente usada no puede emplearse para
concentrar el producto bruto antes de haberlo neutra-
lizado: es necesario emplear materiales cerfmicos |o
materiales métalicos muy costosos, & causa de la

gran aceidn corrosiva de los clorhidratos concentra-

dos.




1o,

15,

20.

25.

20.

n.él.

Ademds, la destilacién de las aminas es difichl "

|
a causa del depdsito de todo el cloruro sddico que tiene

gue ser eliminado al final de la operacidn.
Método Monockin: este método presenta los mismos
inconvenientes que el método de Barbieri y Heard.
Método Barbieri: seglin este método, se pone en
ciclo un 1iquido extraiio (aceite), que causa inevitablemen-
te polucidn de las aminas y dificulta la subsizuiente|rec-
tificacidn, Ademés, no pusde separarse la sal por centri-
fugacién, filtracidn, otc., a causa de las inevitables
pérdidas de aceite, de modo que es necesario extraerlo con
agua, Bl lavado con agua elimina también las aminas que
se hallan ineludiblemente presentes en el aceite.'

El invento que aquf se expone proporciona un

nétodo para la separacidn de las aminas del producto bru-
to, método que evita los inconvenientes antes mencionados.

Segln nuestro procedimiento, la EDA se separa

sin pérdidas, la rectificacién de las aminas se efectua
en presencia de sal y se evita la formacidn de incrusta-

ciones en el concentrador porcausa del cloruro sddico.

Segfin nuestro procedimiento (Figura 1) la sol$-
cidn bruta neutralizada se alimenta a un concentrador ((2)
que se mantiene a una temperatura que haga que el agua,
la ED: y las poliominas (PA) se evaporen completemente.

En el baflo se separa cloruro sédico; periddica-

mente o continuamente se envia a la centrifugadora (3)
suspensidn de NaCl y la sal (4) es separada del 1liquido
(5) que se vuelve a enviar al concentrador, El liquidJ del
bafio se mantiene en circulacidn forzada por medio de 1&%

bomba (6) a través del calentador (7). i
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Los vapores (8) que salen del concentrador se

alimentan continuamente a una columna (9) de la cual

separa vapor (10) como producto de cabeza, y EDA y poliami-

nas (11) como productos de cola,

, . .
La separacion de las aminas se lleva a cabo en

un segundo destilador, sin peligro de que se formen incrus-

taciones.

El bafio del concentrador consta en substancia
poliaminas obtenidas de la reaccidn, ya sea de una sd
concentrada de NaOH (30 a 40% de NaOH), ya sea de und
de las mencionadas polisminas y solucidn concentrada

NaOH, segln las condiciones de trabajo de la fébrica.

de
lucidn
mezcla
de

Traba-

jando a presidén atmosférica, la temperature de concentracién

es de 15000, a fin de evaporar completamente HZO’ EDA!

del producto bruto.

y PA

En este caso el producto bruto ha de neutralijzarse

cuidadosamente, pues de otro modo se acumula una gran

cantidad de NaOH, que tiene una accidn sumamente corriosi-

va sobre los materiales de que estd compuesta la instala-

cidn (acero inoxidable),
" Despuds de cierto perfodo de trabajo, el baiio
consta en substancia de poliaminas y agua.

Si el producto bruto contiene un ligero exces
de NaOH ( que se ha afadido para agotar elamonfaco),
forma una capa acuosa clustica debajo de la capa de
poliamina oleosa; en este caso, durante la centrifuga
de la sal se emplea la capa acuosa del filtrado para
traligzar el producto bruto., is{ se evita una acumulac

de NaOH en la capa acuosa,

cidn
neu-

idn

Trabajando con presidn reducida, es posidle

P
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mantener el concentrador a temperatura inferior, por

I -
:

ejem-
!

plo a 75°C en 40 Torr, para obtener la evaporacida campleta.

En este caszo, el producto bruto puede contoner

un ligero exceso de NaOH; entonces se produce una acumula-

cién de NaOH, que sin embargo no corroe mas que liger
te, gracias a la temperatura baja.

Después de cierto perfiodo de tiempo, el bafio
consta de una solucidn concentrada de NaOH (un 40%).

Nuestro método puede aplicarse también para 1
separacidén de EDL obtenida en condiciones anhidras, p
reaccidén entre bicloruro de etileno 1lfquido y amoniac
1{quido anhidro.

En efecto, tambidn en este caso se neutraliza

generalmente el producto bruto con ayuda de una soluc

Iamen-

a

or

0

acucsa de NaQOH; se obtiene un producto bruto neutro, gue
contiene agua, cloruro sddico, EDA y PA en calidad de| los
productos brutos gue se han mencionado. .

‘ 4 fin de illustrar nuestro invento, se exponen a
continuacidn dos ejemplos.
EJEMPLO 1.

Bl producto bruto, cuidadosamente neutralizadp

con hidrdxido sddico, se alimenta continuamente a un |apara-
to de concentracidn y cristalizacién . La composicidn del

roducto alimentado es la sizulente:
(8]

Hy0 = 71,2%
NaCl =  19,4%
EDA = 7,0% .
PA = 2,4% |

La temperatura del liquido en el concentrador

-

asciende poco & poco hasta 13000, que es la temperatura

1

| 2
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de trabajo a la cual se obtienen todas las aminas en
de fase vaporosa. La composicién del liquido hirvient
la siguiente:

PA

L]

77,0% en peso
' 16,0% 1

3,8% "

il

H20
NaCl
DA = 5,2% "

El volumen del bafio permanece constante en el

kel

tiempo; esto es, no existe acumulacidn de poliaminas.
bafio es tembién qufmicamente estable; solo tiene un.
fio porcentaje de crestas, que no aumenta con el tiemp
| Los cristales de cloruro sldico se separcn en
el bafio y crecen después de cierto periodo de reposo.
Dicho crecimiento se obtiene por medio de un bafio gue

3

tiene un volumen de 2 m” por lo menos, para la produc
de 1 t/ d/ EDA.

Trabajando con un bafio de menor volumen, y po
consiguiente con perfodos de reposo menores, se obtie
cristales de menor tamafio, que se centrifugan con. difi
tad.

Para evitar las incrustaciones, es necesario
la concentracidn del NaCl suspendido sea superior al
(g de NaCl/100 gr de suspensidn); trabajando con una
de hélice para la circulacién,_hemos comprobado que 1
concentracidn bptima de NaCl es de 40%.

Le suspensidn se retira continuamente por el
fondo del concentrador y gse centrifuga.

El filtrado vuelve a enviarse-a la caldera,

Durante la centrifugacidn es suficiente lavan

forma

[
e es

[ d
cion

nen

icul-

que
15%
bomba

a

.

con una pequefia cantidad de agua, porque el lfiquido
i

dheri-

e
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do al NaCl consta en esencia de PA y contiene una cadtidéd

muy escasa de EDA. !

%l liquido de lavado se vuelve a enviar tambi

al concentrador.

'O

en

Los vapores que salen del concentrador constan de:

H0 = 88, 0%
EDA = 9,0%
PA = 3,0%

100,0%

Dichos vapores se envian directamente a una ¢
na continua, de la cual se descarga como producto de
la mayor parte del vapor, exento de EDA, mientras las
junto con el agua restante, se obtienen como producto
cola,.

Los productos de cola tienen la composicidn s
gulente:

H~0 = 26,4%
EDA = 55,2%
PA = 18,4%

100, 0%

o lum-
cabeza
aminas,

s de

Los prodwe tos de cola se destilan discontinuamen~

te en una torre de placas en que se obtiene EDA como
tropo con agua (78% de BDA) y las diversas poliaminas

obtienen més tarde.

EJENPLO 2.

E1l producto bruto, como en el Fjemplo 1, y qu
contiene un ligero exceso de sosa chustica, se alimen
forma continua @ la instalacidn antes mencionada de ¢

tracidn y cristalizacidn.

»
azeo~-

50

La presidn de trabajo es 40 Torr; el liguido

p



el concentrador se mantiene a 75°C a fin de evaporar todas

|
las aminas y el ague del producto bruto. |
En condiclones uniformes se presentan dos capas,
de las cualez la superior es muy pequefia respecto a la in-

S. ferior,

La capa superior, oleosa, consta de:

H50 32,0%
NaOH 3,2%
NaCl 5,60
10. EDA 1,5%
FA 57,7%
- 100,08 ‘
La capa inferior, acuosa, consta de:
H,0 St 0%
15, NaoOH 40,0%
NaCl 4, 0%
ED4 0,5%
PA 1,5% |
100, 0%
20. ‘ Se separa cloruro sddico en la capa inferior)
que es sangrada y centrifugada para eliminar el NaCl.
De esta manera no se plerden IDA ni PA, pues|la
capa acuosa& so0lo contlene una cantidad pequeﬁisima de ellas.
Durante la centrifugacidn, se lava cloruro sédico
25, con una pequefia cantidad de agua para recobrar la solucidn

2lcalina adherida, que se envia otra vez al concentrador,
Los gases que salen del concentrador y que cong=-
ten de H,0, EDA y PA se envian & una torre de fracciona-

-

miento continuo, en vacio; el agua sale por la parte| superior

30. - de la torre, mientras EDi y PA se descargan por el fondo,

"
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NOTA

Descrito el invento se declaran nuevags y de p
invencidn las siguientes reivindicaciones, con priori
la patente italiana No. 16.025/59 del 25 de septiembr

1. Un procedimiento para la separacidn conti
etilendiamina de su producto bruto, obtenido por reaﬁ
entre bicloruro de etileno y amonfaco, procedimiento

racterizado por el hecho de que la solucidn acuosa ne

dad de

e de 1959.
nua de
cidn

Cl=-

utra-

lizada que contiene etilendiamina, aminas superiores y

cloruro sbdico en suspensidn, se envia coantinuamente

evaporador gque se mantiene a temperatura de 70 a 140°

8 presidén reducida o substancialmente atmosférica, pa

hacer que el agua y las aminas alimentadas se evaporen

completamente.
2. Un procedimientolen conformidad con la re

dicacién 1, caracterizado por el hecho de que el agud

Yy las aminas evaporadas, conforme a lo que se ha dichbo

antes, se envian como fase vaporosa a una torre de re
ficacidn continua, por cuya parte superior se descarg
vapor exento de aminas, mientras por el fondo se desc
las aminas v la solucidn acuoga concentrada.

S

etilendiamina de su producto bruto,

Un procedimiento para la separacidn conti

|
a un
C

bay:}

ivin-

cti-
a.

argan

nue de

Seghn se describe y reivindica en la presentelmemoria

que cobsta de diez plginas foliadas y escritas a méqul
una sola de sus caras, acompafiadas de una lémina de d
Madrid, & 24 de septiembre de 1960,

MONTECATINI SOCIETA GENERALE PER L*INDUSTRIA
NINERARIA T CHINICA, -

ine por

ihujos.
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