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PATENTE
DE
INTRODUCCION

por "PROCEDIMIENTO PARA L& SEPARACION IE LOS PRODUCTOS UTI-
IES B MEZCLAS PROCEDENTES DE LA REACCION ENTRE ACIDO ADIPICO
Y AMONTACO", a favor de¢ la firme italiena SOCIETA' RHODIATOCE
S.pehi., 15, Piazza Brculsa, MILAN (Italial.

MEMORI. DESCRIPTIVa

Este invento se refiers a la obtencidn de los produc-
08 utiles procedentes de la reaccidn a t-mperabtura elevagda
de amonfaco sobre deido =2dfpico, en presencia de catalizado-
res do deshidratacidn, en particular el adipsnitrilo, la .
omega-cianovaleramida, la adipemida y productos seme jantes,
por separacidn de dstos y &a los productos Secundarios no
voldtiles, aSi como el catalizador.

En el tratemicnto del adiponitrils bruto procedente
do la reaccion del amoniaco sobre el dcido adipica, se obtiene

Siempre, cualquiers que Sca el pracedimiento utilizedo, una
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fraccion que contiene el adiponitrilo en mezela con una canti-
dad més 0 menos grande ds productos intermedios, productos
sceundarios y, oventualmente, catalizador

El problema dc scparhr los productos Ytiles dc csta
mezela no os de resclucidn Scncilla: en cfecto, se¢ sabe que,
cn 108 casos de esta fndole, la destilacifn por los procedi-
mientcs usuales no conduce & resultados ssbisfadtorios. Adn
actuandd en las condiciones mds favorables, 2 sea utilizsnd>
un veeld particulammente fuerte y tiempss de permenencia
my breves, cmd en ¢l casy, pITr ejcmpld, dc un evaporadsr de
pelicula, la obtcncidn ded 2diponitrils y do una gren parte
de la omega-cisnoveloramide es relativemento cimods, mientras
qus resulta imposible obtener los otraos productos intemeding,
com? la adipamida, que en las condicisnes antes citadas no
destile y se descomponc en gran parbe.

Pare obtenor 1os productos utiles contenidss on diches
fraccioncs, cs tembidn pesiblc hacer reeccionar ¢l praducts
con emonisco, conforme 2 métodos conecidos, pera transformar
los productos intormedioss en adiponitrils, que ‘uegd cueds
seperarse facilmentc dc 1los otros productos . nd volgtiles
por medis dz  una destilacidn cen vacio. Sin cmbarg, pars
lrgrer esta transformacidn dc le manera mds ventejoSz, es
precisy adoptar teles condiciones odperatorias (par ojempls,
gren ticmpd do permenencia) que s¢ produce wna difminucica

importante del rendimicnta.
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La peticionaria he dsscubicrtd un pricedimientd venta-
Jo%0 que pemmitc ssparar 1os productss dtiles 4c las frace
eimos ¢n cuestidn eon rendimicntas practicamente cuantita-
1ivds y que eonvicne particulamsentc para asegurer el agota-
miento de 1os productds que tiencn gren contenide de compa-
nentes no volétiles (por ejemplo, adipemide, slquitrenes,
cetalizadores, etc.), para los cueles no conviens la desti-
lacidn bajo presidn reducida. |

A partir ds un producto que puede ser el producto
bruto proccdentc d¢ la rsaccio'n, o temperatura clevada y
en presencia de catalizadores, del smoniaco Sobre ol dcide
edfpico, o bien el producto mencionado antes del que se ha
eliminzdo el adiponitrilo total o parcialmente por destila-
cifn, o bien, do memers mAS generel, una mezcls de productos
volétiles y no volédtiles procedente. de la reaccidn del smo-
niaco sobre ¢l deido adfpico y & la que Se deSea extracr
el adiponitrilo y los productos intermedios utiles para la
fabricecion dcl adiponitrile, el proccdimisnto de acucrdo con
el invento consiste on someter esto producto a una corricnte
dc smonizco a tempersturs clavada.

Ascgurando un buen contecto entre el gas y cl liquido,
S¢ obtiene una transformacidn précticemente cuentitativa
del adiponitrilo y dc los productos intermedios en estado
de vepores, mientras que 158 productos Secundarios ne vola-

tiles y eln catalizador gqneden en forma de residus relativa-
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mente fliide o la temperstura de reaccidn.

Durante este tratamiento, los productos intermedios
de la reaccion no se descomponen y, Si el catglizador de
deshidratacidn estd presente, puede producirse una transfor-
macidn de dichos productos en adiponitrilo o en los productos
intemedios mis prdximos de dste.

El tratemientc puede ofsctuarss en una instalacidn
de los mds diversos tipes, como par cjsmplo un recipiente
provisto de agitador, una columna de placa® caldeadaS o un
evaparaddr de cgpa delgada. En todos estos casos, se ha
comprobeds gque lys mejores resultados se obtienen utilizends
une instalacidn tal y adoptmndo tales condiciones operato-
ries que ¢l tratamiento puede realizerse en un tiempd muy
breve y que los residuos puedan eliminsrse de manera conti-
iz

Le utilizacidn & un eveporador de pelicula, prefe-
rentemente un evagporader provisto de agitador, es una solu-
cién particulammente ventajosa del problema. En efecto,
este tipo de instalacidn permite un buen cambic de czlor
y un contacto muy bueno entre el 1iquido y sl ges, por lo
que pueds reducirse la durecién del trotamiento o gl gunos
sggundos. FEL trabtamiento pued: realizsrse, ya Ssa en ¢o-
rriente decl mismo sentido, ya Sca en coniracorriente; los
resultodss obtenidos Son précticamente igugles,

Interssa utilizer un medio calefactor de temperatura
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. lo mas uniforme posible, como por ejemplo vapores de conden-

sacion o 1fquidos en circulacidn forzada (Dowtherm, aceites
minerales, etc.}.

La temperatura de 1o productoS que Salen del avapo-
rador ests por lo general comprendida entrs 220 y 3509C.

b temperzturas menores, ¢l agotamienfo no es completo; con
tempersturas més altas, el agotamlento es completo, pero se
produce un espesemiento dc la masa agotada, sl cual ocasiona
dificultades para el eliminarla.

Log valores prefcribles dz temperatura estén compren.-
didos entre 250 y 3009C. Preferentemente Se procede 21 tra~
temiento a la presicn etmosférica o con una presidn un poco
més alta.

El ezmonfeco s¢ utiliza on cantidad comprendids ontre
0,1y 20 n° normales/kg/hora (y preferentemente 1 a 10 m®
normales/kg/hora) del producto bruto enviade a la instalacidn
de agotamicnto.

Los productos que selen del ovaporador pueden o no
reciclizerss g la nitrilacidn, después de haberlos condenSado,
O hien pueden reciclizarse en estado ga8coso al mismo ticmpo
qus al amonfaca.

Les cjomplos que sigmen constituyen una ilustracidn
del invento, pero 8in limitarloa, En particular, sl ejemplo 1
lleva la indicacidn d: los rosultados obtenidos por destila-

cidn Segu'n los metodos conoeidos, para que Sea posible pre-
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senter mes claramente les ventejes que cgbe obtencr con la

I . . N
puesta en practica del procedimicnto dc ests invento.

EJEHNPLO 1

h le parte superior ds un evaporador do pelicule
(4 60 mm do difmotro y 500 mm d4: altura de 1o perte caldea-
dad, provisto dc agitador (1500 wucltas por minuto), Sc
hacen 1lleger de manera contimua 3,1 kg/h dc une freceidn
obtenide en la febricacidn 3n continuo do =dipenitrilo en
fase 1iquida, a pertir as deidom adipico y smonfeco on pre-

¢ ., . . .
soncis dc acido fosfdrico. Este fraccidn esti constitufda

por:
- adiponitrile 22,2 %
- omgga-ciznovaleramida 34,6 %

- productos intermedics no destilopjes 54,2 #
- catelizedor (como HzPO, ) 0,5 %
- product 8 sscundarios alquitrenados 8,5 4

A le presidn residusl de 1 mm de Hg y par calente-
niento con vepores de Dowthorm que S¢ condensen = 300eC, se
obticnen comd destilado 1,725 kg/h de un producte (38,55
de adiponitrilo y 585 d& omcge~cisnovaleramida, que 86
reeoge, miontres quc le bege del ovaporador So rotiran
1,25 kg/h dc un resideo que contienc tembidn intermedisrios

dtiles (adipamida), perd que so pierde.
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Este procedimiento, por 1o tento, no es vent ajoso,
pues no se obtiene més que el 65% de Llos productos conts-
nidps en le muestra inicial y que, sin embargo, son dtiles

para la fabricacién de adiponitrile.

EJEMPLO 2

Se introducen de menera contimua, por la parte superior
de un evaporador de pelicula Semcjente el del Bjemplo anterior,
3,1 kg/h &1 mismo producto que #n dicho ¢jemplo.

lientras sz caliente por medio a: vepores dc Dowbtherm que
se condensen a 3109C, so hacen llegar a la parte inferior decl
evaporador 8 r.n.3 normales por hora d: gas amoniscoe, en contra.
corriente con ¢l producto introducido.

Enfrisnde los vapores que Selen del evaporador, s
obtiemen 2,7 kg/h & producto condensado, constitufdo por
38% de adiponitrilo, 47,55 de omega-cianoveleramida, 6,5%
de adipamida y 5% dc sgua. Por la base dsl ovaporador se
extraen 0,5 kg/h de un residuo précticamente desprovisto de
praoductos utilizables para le fabricacidn de adiponitrilo,

hotuando dv c8te modd, no solements B3 obtiene una
conversidn parciel ds los productos intenﬁedios en adiponi-
trilo y en omega-cisnovaleremida, £ino que Se recupers prac-
ticeamente el total (alredsdor del 96%) de los productos

intermedios utiles aque estdn presentes en ol producto inicinl
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Cuzndo ello es posibla, los vaporss que salen del
evaporador pucden cmplearse directemente pars la fabricacidn

de mdiponitrilo sin sometcrlos » condensacidn provia.

EJEHNPLO 3

Sc introducen dc meners continun, en ¢l mismo cvapora-
dor do los Ejemplos anteriores, 5 kg/ de ung fraceidn pro-
cedente & la fabriczcidn continua de zdiponitrilo en fase
1{quide = partir de dcido =dfpics y amonfecs v un catelizedor

N r 3 1 s P .
de fosfato diemonico. ILa fraceidn tienc la compasicidn si-

faients:
- adiponitrilo 60,0%
- Mcga-cimovaleorsmida 30,0%

i

productos intermedios no dostilsbles 7,35

]

catelizador {como H3PO4) 0, 2%

productas scoundariss elquitranndos 2, 5%.

5 nomsales por hore & amonfeco s la

Enviend> 6 m
partc supcrior dcl eveporaddr (calentads por medin dc vapores
Dowtherm que 82 condensan o 330¢C), en oorriente Aol mismo
sentido quo el producto introducido, sc obtienc un barrido
pricticamente complets de 198 priductos Ytiles. Se enfrim
&st78 prodquctos a la salida del evaporador y Se odbtienen

4,75 kg/h do un condenseds & le compoasicidn siguionto:

735 dz aliponitriln, 20% de omega-ciemovaloramida, 3% de
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edipanida y 24 de egaa. Por la base del eveporador se
extraen 0,25 kg/h de residuos ggotados, que no sirven ye

para nada.

De este modo Se recupers slrededor del 98% de los
productos utilizsbles existentes en la materia inicial. Estos
productos pueden volver 2 utilizarse pars la fabricacidn de

2diponitrilo.

EJENMNPLO 4

Se introducen de menera continua, en el mismo cvapo-
rador de los Bjemplos amteriores, 1,2 kg/h dc une fraceidn
procedente do la fabricecidn contimma do adiponitrilo on fase
1iquide a partir dc Acido adipico y smoniaco, en presencia
ds deido fosfdrico como catslizsdor. Bste fraccidn tienc

1a composicidn siguiente:

- adiponitrilo 28, 5%
- omega~Ccisnovalersamida 37,2/

prodnctos intermedios no destilables 26, 9%

{

catalizador (como H3PO4) 0,4%

proauctos secundarios alquitranadss 7,0%.

Se hacen llegar a la parte inferior del evaporador,
en contracorriente con el producko introducide, 20 m3 normg.
les por hora de emoniaco calentado prevismente a 200eC. E1

celentamient?> del eveporador se cfectus por medio dc vapores
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Dowtherm que ¢ condensan a 3409C. Por la base del evaporador
se oxtrae 0,23 kg/h dw rosiduoes agobades, gque constituyen
desccho. Los productos utiles quc Son barrides sc enfrian

a la Selida del evaporador. Sc obticnen 0,95 kg dc un
condcnsado constituido por una mezela dc adiponitrilo y
productos intsrmedisrios utiles; ¢l squivelente de adiponi-
trile cn esta mezcla llega a 0,908 kg, lo que corressponde

gl 94% 3z los productos utiles.

- g -
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NOT 4

Descrito ¢l objeto del prescnte invento, se¢ dsclaren
como no divulgades ni prscticadass cn Espafia, las siguientes

rcivindicacionss:

1. Procedimionto para la scparacién dc los productos
dtiles de mezcleS procedemtes dc la reaceidn entro deido
adfpico y emoniaco, apartc ds 1os productos Secundarios no
voldtiles y del catalizador, caracterizado porqus 8¢ tratan
diches mezcles por medio de una corriente de amoniaco 2 pro-

$idn nomel y a temperstura comprendide cntre 220° y 3509C.

2. Proccdimiento, scgin la reivindicacidn 1, carac-
terizado porque cl ceudal volumdtrico del smeniaco es de 0,1

3

2 20 n” normeleos/kg/hore (y prefcrentemente de 1 a 10 n® norma-

les/kg/hora) de producto introducido.

3. Procedimiento, segin }es reivindicaciones 1 y 2, ca-
racterizado porque se procede al tratemiento por corriente ds

amoniaco en un evaporador de pelicula. proviste de aglitador.

4. Procedimiento, segin las reivindicaciones 1 a 3,
caractorizado porque ¢l tratamicnto s realiza de mamnera

continua.



- 12 -

5. Procedimisnto para la separacidn de los productos

Py L .
tiles de mezclas procedentes de 1@ reaccion entrs dcido

S

adfpico v amoniaco.

Samin se describe y reivindica en la presentc mcmoria
Be dzseriptiva quc consta di docc hojes foliadas y escritss

£ méquina por uns sola d¢ SuS caras.
usdria, = 28 MAY.1065

JAIME ISERN
(4
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