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La presente invencidn se relaciona con la
purificacién de nitrilos olefinicamente insaturados
y mds particularmente con un procedimiento de purifi-

. cacidn de nitrilos olefInicamente insaturados mediante
5. destilacidn extractive en presencia de agua como di~
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~solvente.
Uno de los métodos mds ventajosos de produccidn

_ de nitrilos olefinicamente insaturados es mediante la reac-
4

cidn catalitica de amoniaco y una olefina. For ejemplo,

pueden producirse facilmente acrilonitrilo y metadériloni-

trilo mediante reaccidn de amoniaco con propileno e isobu~-
tileno, respectivamente. En tal produccidn de nitrilos
olefinicemente insaturados, se forman cantidades nof&bles
de impurezas, tales como nitrilos saturades estrechamente
10. relacionados y compuestos carbonilos., Por ejemplo, la pro-
duccidén de acrilonitrilo a partir de amoniaco y propileno
tiene por resultado la formecidén de notables cantidades
de acetonitrilo, propionitrile, acetona y similares. Gene-
ralmente, es necesario separar estas impurezas subproduc-
15, tos del nitrilo imseturado, a Lin de calificar al nitrilo
insaturado pare su polimerizacidn en productos polimeros
dtiles.
Unos de los métodos cominmente usados para se=-
parar impurezas subproducios, particularmente las que son
20. miscibles con agua, de corrientes de nitrilos olefinica-
mente insaturados, consiste en la destilacidn extiractiva
de la corriente de nitrilo insaturada e impura con eguse
como disolvente. Tal destilacién extractiva tiene por re—
sultado le recuperacidén del nitrilo insaturado purificado
25. de las impurezas subyproductos miscibles con agua, como pro-—
ducto ~de cabeza, y la recupcracidn de una solucidn acuosa

que contiene las impurezas subproductos miscibles en agua,

como producto de cola. Gencralmente, en tales métodos de
destilacidn exiractiva, se requieren grendes cantidades de

30. agua disolvente para separar incluso pequefias cantidades
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4g subproducto mezclable con agua de una corriente de ni-

i
' trilo insaturade e impuro. Como resultado de las grandes

cantidades de agua requeridas y del problema de evacuacién
creado por el producto de cela, es ordinariamente deseable
y con frecuencias necesario recuperar y reutilizar el agua
disolvente en la destilacidén extractive una y otra vez du-
rante muchos ciclos.,

A fin de recuperar y reutilizar el agua disolven~
te en el proceso de destilacidn extractiva, es necesario
por supuesto disponer de un medio de purificacién del agua
disolvente rica de las impurezas miscibles en ague absorbi-
das en aquella, Tales medios de purificacidn consisten ge-
neralmente en una columna de separacidén en la que el agua
disolvente rica es separada de las impurezas miscibles con
agua conlenidas en aquella y de la que se devuelve agua lim-
pia & la zona de destilacidn extractiva. A fin de separar
las impurezas miscibles con agua del agua disolvente rica,
es necesario suministrar considerable calor a la columna de

separacién, requiriendose generalmehte tanto o mds calor

que el suministrado a la columna de destilacidén extractiva.
Tales requisitos de calor xelativamente elevados tanto para
la columna de destilacidén extractiva como para la columna
de séparaei6n tiene por resultado un incremento bastantg
grande en el gasto de purificacién de nitrilos impuros ole-
finicamente inssaturados, mediante destilacidn extractiva con;;
agua,

Un objeto de la presente invencién es proporcio=-
nar un nuevoe y perfeccionado procedimiento de purificacién
de nitrilos olefinicamente insaturados mediante desbilacidn

extractiva, en presencia de agua como disolvente. Otro ob-
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jeto de la invencién es proporcionar un auevo y perfeccio

nado procedimiento de purificacidn de nitrilos olefinicaw
mente insaturades mediante destilacién extractiva en pre-
sencia de agua, en el que el agua disolvente de la des~
tilacidn extractiva es recuperada y reutilizada en diche
destilacidn extractiva. Un objeto particular de la pre-
sente invencidn es proporcionar un nuev6 y perfeccionado
procedimiento para la purificacidn de nitrilos oleffnica-'
mente insaturados mediante destilacidn extractiva con
agua y la recuperacidn y reutilizacidn del agua disolven-
te, en el que la entrada todal en el procedimiento es
sustancialmente reducida, Otro objeto particular de la
presente invencidn es proporcionar un nuevo y perfeccio-
nado procedimiento de separacidén de impurezas tales como
acetonitrilo y/o propionitrilo y/o acetona de acriloni-
trilo crudo mediante destilacidn exiractiva en presencia
de agua, en el que el agua es recuperada y recirculada a
la destilacidén extractiva, y en el que le entrada total
de calor on dicho procedimiento es sustencialmente redu-
cida; Otro objeto de la invencidn es proporcionar un ape-
reto pars conseguir los citados objetos. Oftros objetos
resultardn evidentes con la siguiente descripcidn de le
inveneidn aqui expuesta.

La presente invencidn, que satisface estos ¥y

otros objetos, comprende, en una versién, un procedimien~-

to de purificacidn de nitrilos crudos olefinicamente in-
seturados mediante destilacidn extractiva en presencia de
agua, con la subsiguiente recuperacién y reutilizacidn de
dicho agua en el citado procedimiento de destilacidn ex=-

tractiva, cuyo procedimiento comp}ende la introduceidn
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gue contiene impurezas miscibles en agua, en una zona de
destilacidén extracitva de 50 platos por lo menos, intro~
duciéndose dicho nitrilo crudo por un punto intermedio a
los extremos de le citada zona de destilacidn extractiva;
la introduceidn continua de azua disolvente en dicha zona
de destilacidn extractiva por cncima del punto en que se
introduce el citado nitrile crudo, la retirada continua
de agua disolvente riea la cola de dicha zona de destila-
cién extracti;a, conteniendo el referido agua disolvente
rica a las citedas impurezas miscibles con agua, la in-
troduceidn continua del referido apua disolvente rica en
une zona de separacidén de disolvente de 25 platos por lo
nenocs, en un punto situado por encima del punto medio de
dicha zona de separacidén de disolvente, la introducciédn
continua de calor en la referida zona de séparacidn de
disolvente junto & la cola de tal zona, en una cantidad
supcrior al 5% por lo menos, respecto & la normalmente re-
querida para efcctuar la separacién de dichas impurezas
miscibles con agua del citado agua, la retirada continua
de agua disolvente empobrecida de la cola de dicha zona
de seperacidén de disolvente, la vuelta continua del cita~
do agua disolvente empobrecida a la referida zona de des-
tilacidn extractiva como agua disolvente, la retirada con-
tinua de una porcidén de los vapores que comprenden agua y
las citadas impurezas miscibles con agua, de dicha zona
de separacién de dizolvente por un punto situado por en-

cima de) punto en que se introduce el citado agua disolven-

te rica en la mencionada zona de separacidén de disolvente,

pero por debajo de la cabeza de dicha zona de separacidn
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de disolvente, le introduccidn continua de los citados
vapores en la referida zona de destilacién extractiva,
por un punto situado por debajo del punto en que se in-

troduce el citado nitrile crudo, la recuperccién conti-

nfa de nitrilo oleff{nicamente insaturado y sustancialmen~
te purificado de dichas impurezas miscibles con agua, de

la parte superior de la referida zona de destilacién ex-
tractiva y la recuperacién continua de agua y de las

impurezas miscibles con ella de la parte superior de di-
cha zona de separacidn de disolvente, siendo la concentra
cién de las referidas impurezas micibles en agua en la
parte superior sustancialmente meyor que en dicho agua
dirsolvente rica;

En otrae versidn, la presente inveidn consiste

en un aparato particularmente adaptado para purificar

nitriles olefinicamente insaturados mediante destilacidn

extractiva en presencia de agua, con la subsiguiente re-
cuperacién y reutilizacidén de dicho agua en el citado
procedimiento de destilacién extractival Tste aparato
comprende s

(A) Una primera columna de destilacién de 50
platos por lo menos, (B) una segunda columna de destila=
cién de 25 platos por lo menos; (C) medios de entrada de
la alimentacidén, en comunicacidn abierta con la primers
columna de destilacién citada, en un punto intermgdio a
los extremos de la primera columna de destilacién, encon-
trandose también los citados medios de entrada en comu-
nicacidn abierta con la fuente de suministro de una ali-
mentacién de nitrilo impuro y olefinicamente instaurado;

(D) un primer medio de salida situado en la cabeza de la

. -
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primere columna de destilacidn citada, pdfa separar des-
tilado superior de dicha columna de destilacidn citada,

para separar destilado superior de diche columna de des- -

tilacidn; (E) un sepundo medio de salida situado en la
cola de la primera columna de destilacién mencionada,‘
cuyo segundo medio de salida se cncuentra en comunicaci&ni'
abierte con la segunda columna de destilacién referido,
en un punto situado por encima del punto medio de la se~ :
gunda columna de destilacidén; (I') un primer medio de sa; ”
lida de la segunda columna de destilacidén en el fondo dg
la misma, encontréndose el citado primer medio de salida
en comunicacidn abierte con la primera columna de desbti-
lacidén en un punto situado por encima del mercionade me; 1f
dio de entrada de la primera columna de destilacidn; (G)
un segundo medio de salida de la segunda columna de des; i
tilacién, situado en un punto por encima de aquel en el
que el segundo medio de salida de la primera columna de
destilacién se encuentra en comunicacién abierte con la
segunda columna de destilacidn en comunicacién abierte
con la primera columna de destilacidn en un punto situa- -
do por debajo del citado medio de entrada de alimcnta;
cién de la primera columna de destilacién; (M) un tercer
medio de salidae de la segunda columna de destilacidén en
la parte superior de la misma, pare retirar destilado
superior de tal columna segunda de destilacidn; e (I)
medios pare introducir calor en le segunde columna de
destilacién en un punto proximo al fondo de la misma.“

El procedimicnto y aparato de la presemte in-
vencidn se describirdn e ilustrardn con referencia a los :
dibujos adjuntes. La figura 1 de los dibujos es un tra-

zado esquemdtico de una versién de la presente invencidn, -
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gue ilustre en lorma simplificada una disposici’n ilustrati-
ve de un equipo para llevar a cabo el procedimiento de le

presente invencién. La figura 2 ilusire otra disposicién

“ejemplificativa de un equipo para llevar a cabo la presente

invencién; y la fipure 3 muestra una éisposicidn convencio-
nal de equipo para purificar nitrilos insaturados crudos me-
diante destilacidn extractiva con agua ¥ para recuperar y
reutilizar el agua disolvente. Por simplificacidn, se omiten
detalles evidentes, tales como tangues de almacenamiento,
bombes, medidores, instrumentacién, ete.

Tn cada uno de los dibujos, los mismos caracteres
de referencia se utilizan para indicar aspectos similares
del aparato usado en la préctica del procedimienbto de la pre-
sentbe invencidn, asi como el utilizado pera realizar el pro-
cedimiento convencional ilusirado con referencia a la figura
3.

A efectos de une ilustracién mds clera de la pre=-
sente invencidn, se describirdn los dibujos con relacidn a
la purificacién de una corriente de acrilonitrile crudo ob-
tenido mediante reaccidn de amoniaco y propileno y que previa
mente he sido sometide a una absorcién de agua para absorber
el acrilonitrile e imﬁurezas solubles en agua de hidrocarbu-
ros sin’reaccionar, mondxido de carbono, diéxido de carbono
y nitrégeno. Tal corriente de acrilonitrilo cruco contiene

del 90 al 95% en peso de agua y contiecne ademds acetonitrilo,

" una impurezs miscible con agua, en una relacién molar respec

to al acrilonitrilo de 1 a 7 aproximadamente.
Con referencia en primer lugar & la figura 1, la
corriente cruda anteriormente descrita del procedimicnto se

introduce por medio del conducto de entrada 10 en una columna
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de destilacidn extractiva 11 en up punto intermedio a los

gxtremos de la misma. Lo columna ée destilacidn extractive

» no tendrd ordinariamente menos de 50 platos y preferible-

mente tendrd de 60 a 100 platos. El conducto de entrada

10 cortard muy frecuentemente a le columna de destilacién,

extractive 11 en un punto situado por encima o muy ligera-
mente por encima, dentro de cinco platos, del punto medio
de dicha columna 11. Simultdneamente a la introduccién del
acrilonitrile impuro, se inbtroduce agua disolvente en la
columna ée destilacidn extiractive 11 por un punto situado
encima del conducto de entrada 10, mediante el conducto 12
de entrada de disolvente., La cantidad de agua disolvente
introducida por el conducto 12 es preferiblemente de.6 a
20 veces mayor en peso 2 la cantidad de nitrilo olefinica;
mente insaturado presente en la corriente del procedimientﬁ;?[
Como se muestra en el dibujo, el conducto 12 de entrada de _w
disolvente Cesemboce ordinariamente en la columna de desti-
lacién extractiva 11 cerca de la parte superior de la mismal”
Preferiblemente, por lo menos de 20 a 30 platos separan al
conducto de cntrada 10 y al conducto 12 de entrada de disol;‘
vente;

Dentro de la columna de destilacidn extractiva 11,? i
los vapores de acrilonitrilo pasan ascendentemente a través 3
de la columna y establecen conbacto con el agua 1£quida
descendente ¢ue separa al acetonitrilo y & otras impurezas
miscibles con agua, del acrilonitrilo; Luego pasa acrilo;
nitrilo purificado por arriba desde la columna 11 a t;avés
de un primer conducto de salicda 13l Discrecionalmente, de;
pendiendo de las circuncstencias particulares, una porcidén

de la parte superior del acrilonitrilm, que ordinariamente
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la columna 1l como reflujo. Al enfriarse la parte superior,
el acrilonitrilo y el agua se separarén en fases distintes
y si se desea la Tase acuose puede devolverse a la colum;
na de destilecidn extractiva 11;

Al pesar los vapores de acrilonitrile hacia arri-
ba & través de la columna de destilacién extractiva 11, el
agua que contiene acetonitrilo absorbido Yy otras impurezas
pasan descendentemente a través de la columna 11 y se re-
tira luego el agus disolvente rice del fondo de la columna .
11 y se transliere por medio de un scgundo conducto de sa;
lide 14 a la columna 15 de separacidn de disolvente; Hsta
columna 15 contiene ordinariamente no menos de 25 platos
y preferiblemente de 40 a 60; El agua disolvente rica es
introducida en la columna 15 por encima del punto medio
de la misma, Preferiblemente, el agua disolvente rice se
introduce en la columna 15 por un punto gituado a no menos
de 1/4 de la distancie en platos desde el punto medio de
la columna & la cabeza de la misma, y & no mas de 3/4 de
esta distancia. Por ejemplo, en una columna de 80 platos,
el disSolvente rico se introcuciria preferiblemente en la
columna entre los platos 50 y 70 a partir de la cola de la
columna.

Bl calor para separar del ague las impurezas
absorbidas y miscibles con agua se suministra & la colum-
na 15 junto al fondo de la misma por medio del conducto 16. -
Ordinariamente, el calor sé suministra por medio de vapor
de agua, que es térmicamente cambiado con el agua y las
impurezas miscibles con la misma en la columna 15,.ya see

por medios indirectos o mediante una inyeccidn directa en



limitarse al vapor de agua como medio de suministro de

calor a la columna 15, puesto que puede utilizarse cual-
quier forma conveniente de entrada de ¢alor, tal como me«l
Js dios calentadores cldéctricos, cambio de calor indiregto 0
directo con materiales que no sean vapor de agua, ete. El
vapor de agua es preferido principalmente debido a su di§~’
ponibilidad, relativa facilidad de manejo y costo compara~'
tivamente baja; La cantidad de calor suministrada a la
10. columna 15 por medio del conducto 16 es por lo menos su~
perior en un 5%, y preferiblemente en un 10%, respecto a
la necesidad normal media para la desecads separacién de
agua e impurezes miscibles con elle, en la columna de se~
paracidén 15; Por ejemplo, si 10 kilocaslorias es el requi- ;
15, sito normal medio de calor por una unidad determinada de
tiempo pare efectuar une separacidn, encontes, de acuerdo
con la presente invencidn, se suministrarian como minimo
10'5 kilocalorias a la columna 15,
Dentro de la columna 15 de separacién de disol-
vente, se¢ concentra agua cmpobrecida en la cole de la co-
20. lumna, mientras que dentro del resto de la misma existe
una mezcla de agua y de impurezas miscibles con ella,
asumentando la concentracién de las impurezas citadas hacia'%'
la parte superior de la columna; La impureza miscible con -
agua y parte de €sta son retiradas por encima de la colum-
25. ne 15 por medio de un conducto de salida 17 y pasadas al
condensedor 18; Desde el condensador 18, se devuelve una
porcién de la impureza miscible con agua y esta dltime a -
le columna 15 mediante el conducto 19, como reflujo, mien- rl
tras que el resto se pasa a otra disposicidn por el conduc

30. to 20. Se retira agua empobrecida del fondo de la columna



5.

10.

15.

20.

25,

30.

(i
eatny

15 mediante el conducto de salida 21 a través del cuzl

se recircula al conducto 12 de enitrada de disolvente,

Se suministra calor a le columna de destilacidn
extractiva 11 por medio del conducto 22, que coria a la
columna 15 de separacién de disolvente en un punto situa=-
do por encima del punto de entrada de disolvente rico en
la columna 15 & través del conducto 14, Por el conducto
22, una porcidn de los vapores calicntes formados por
agua e impurezas miscibles con aquella, es retirada de
la columna 15 ¢ introducida en la columna de destilacidn
extractiva 11 por un punto situado por debajo del punto
er que ¢l donducto de ontrade 10 corta é la columna de
destilacidn extractiva 11, preferiblemente dentro de 5
platos desde el fondo de la columna 1ll. Los vapores ca-
lientes retirados de la columne 15 e introducidos en la
columna de destilacidn extractiva 11 por el conducto 22
son suficicntes para arrastrar el acrilonitrilo ascenden=
te por la columna, pero no son suficientes para causar |
también el arrasire ascendente de las impurezas miscibles
con agua por la columna.

Pera describir la pescnte invencidn en otra
versién, se har 4 referencia a la figura 2; Con referen~
cia & tal figura, se introduce una corriente de acriloni=-
trilo impuro, tel como la descrita con referencia a la
figura 1, por medio del conducto de entrada 10, en una
zona o scceidn 23 de destilacién extractiva de la columne
24, La zona de destilacidn extractiva 23 contiene ordina-
riemente no menos de 50 platos y el conducto de entrada
10 conecta con la misma en un punto intermedio & los ex-

tremos de la zona de destilacidn extracltiva 22, cortdn~
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dose ,muy frecuentemente en el punto o8, 25
¢ ligeramente por cncima del mismo; La zona de destilacién ;:
extractiva 23 cumple la finalidad y los objetos de la colum;
ne de destilacién extractive 11 descrita.con referencia &

le figura 1, sicndo sustancialmente similar a ella tanto en
construccién como en funcionamiento; Como en el caso de la
columna de destilacidn extractiva 11 de la figurs 1, un con=-
ducto 12 de entrada de disolvente introduce agua disolvente
en la zona de destilacién extractiva 23, por encima del pun;
to en que el conducto de entrada 10 introduce el acrilonitri
lo impuro. Desde la parte supcrior de la zona de destilacidn
extractiva 23 pasan acrilonitrilo purificado y agua,.por
encima, por medio del conducto 15, como se muestra en la fi-
gura 1,

A través de la columna 24 pasa descendentemente
agua que conticne absorbidas impurezas miscibles con ella,
pasande igualmente por la zona de destilecién extractiva 23
Yy a la seccidn 25 de separacién de disolvente; En la versién
de la presente invencidn descrita eh la figura 2, la funcién
de la columna 15 separadore de disolvente de la figure 1 se :
satisface por medio de la seccidn 25 separadore de disolven~- -
te y la columna enriquecedora 27, constituyendo ambas la
zona de separacidn de &isolvente; La seccidn 25 de separa;
cién de disolvente no conbtiene ordineriamente menos de 25
platos ni mas de ochenta, siende sustancialmente de ignal fun;;L
cién que la poreidn de la columna 15 de la Pigura 1 por debam
jo del punto en que el conducto de salide 22 de la figura 1 |
corta la referida columna 15; Se suministra calor & la sec;
cién 25 separadora de disolvente por medio del conducto 16,

de lo maners antoriormente descrita con referencia & la figue

ra 1, Una porcidn de los vanores contenidos en la seccidn 25
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un punto prdximo a la parte superior de la seccidén 25 sepa- |
radora de disolvente, por medio del conducto 26 y a una sec-
cién enrigquecedora 27, por debajo del punto medio de dicha
seccidn 27, Preferiblemente, la seccidén enriquecedora 27
tiene de 10 2 15 platos y el conducto 26 corta a dicha sec-
cién 27 en el fondo o cerca del mismo; En la seccién enri-
quecedora 27, se toman impurezas miscibles con agua y algin
agua por arriba mediaule el conducto 17, se enfrianAy se
condensan en el condensador 18, devolviéndose une porcién
del material condensado, como reglujo,a la seccidn enrique~
cedora 27 por medio del conducto 19. Zl resto del material
condensado es pasado desde el condensador 18 a su subsiguien
te disposicidn por medio del conducto 20;

Del fondo de la seccidén enriéuecedora 27 se toma
agua que contiene cantidades sustanci&lmente reducidas de
la impureza miscibles con ague y absorbida, por medio @el
conduc%o 28, y se introduce en la seccién 25 separadora de
disolvente de la columne 24, en un punto sibtuado por debajo
de aquel en que se rebiran los vapores de dicha seccidn 25
por medio del conducto 26; Del fondo de la seccién 25 sepa- -
radora de disolvenlte se retira sgua disolvente empobrecida
por medio del conducto 21, a través del cual se recircula
el agua empobrecida al conducto 12 de entrada de disolven;

te. Los vapores calientes que pasan desde la parie superior

de la seccién 25 de separacidn de disolvente proporcionan

¢l calor necesario para poner en funcionamiento a la zona de

destilacidén extractiva 23 para purificar el acrilonitrile

crudo.,

Para ilustirar la diferencias entre la presente
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invencién y los medios convencionales de purificacidn de

.

un nitrile impuro olefinicamente insaturado, se ofrece
la figura 3. %sta fipurae muestra los medios convenciona-
les de purificacién de un nitrilo impuro olefinicamente

E .
Je giﬁgaturado, mediante destilacidn extractive con agua y

o

i'ﬁi&§d'1a subsiguiente recuperacién y'reutilizgcién del agua

Fﬁ%‘ ? disolvente. Con referencia a la fipura 3, se introduce

una corriente de acrilonitrilo impure, tal como la des;

crita con referencia a la figura 1, mediante el conducto

10. de entrade 10, en una columne de destilacién extractiva
11 de 50 platos por lo menos, siendo el punto de entrada
del conducto 10 sustancialmente el mismo que se muecstra
en la figura 1. Se retiren por arribe acrilonitriio puri-v
ficado y agua de la columna de destilacidn exiractiva 1l

15, por medio del conducto 13, mientras se¢ retira agua disol;
vente rica del fondo de la columma 1l por medio del con-
ducto 14, a través del cual se introduce en la columna 15
de separacién de disolvente, gue contiené por lo menos
25 platos. En la columna 15 de separacidn de disolvente, |

20; se seperan impurezas miscibles en ajgua del agua disolyen;
te rica y junto con unas cantidades relativamente grandes
de agua, se retiran por arriba a través del conducto 17.
Wsta norcidn superior es condensada luego en el condensa;
dor 18 y se devuelve una porciém a la columma 15 como re;

25; flujo por medio del conducto 19, mientras que el resto es
pasado a su futura disposicidén por medio del conducto 20;
Se retira agua disolvente empobrecida de la cola de la'
columna 15 y se devuelve como recirculacidn al condueto -
12 de entrada de disolvente por medio del conducto 21; En:

30. esta operscidén convencional, se introduce calor en la
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columna 15 junto a su fondo por medio del conducto:lﬁu

se introduce calor en lo columna 1l por medio del conducto
29. El medio de introduccién de calor en la columna 1l es

o puede ser igual al usado para la columna 15. Una dife-
rencia principal entre el procedimiento convencional de la
figura 3 y el procedimiento de la presente invencién, tal
como se muestra en la figura 1, consisie eg la necesidad de
adicién de calor de una fuente externa & éada una de las
columnas 11 y 15 de la figura 3, en oposicién o la adicién
de calor externo sélamente a la columna 15 en la fipurs 1.
Ademds, el procedimiento convencional de la figura 3 care-
ce dg los medios de retirada de vapor caliente de la colum-
na 15 y de su recirculacidén a la columna 11, como se descri;
be con referencia a la figura 1, siendo el medio en la Pigu~ -
ra 1 el conducto 22,

Pars ilustrar especificamente la presente inven~
cidén y las ventajas que se obtienen con la misma, se rea—
lizaron dos operaciones de destilacién extractiva con recu-
peracidén y reutilizacién del agua disolvente. ¥n una de las
operaciones de destilacidén extractiva, se usé una disposi-
cién de equipo de acuerdo con la presente invenci§n, tal
como se muestra en la figura 1, mientras que en la otra se
usd una disposicién convencional de equipo, tal como se
muestra en la Pigura 3. %n ceda une de las operaciones, taen-
to la columna de destilacidén extractiva como la columne de

separacidén de disolvente tenfan 70 platos. Se introdujo una

corriente de acrilonitrilo impuro, comsistente en un T'5% en

peso de acrilonitrilo, un 1,3% en peso de acetonitrilo, un

1,3 en peso de HUCN y un 89,9% en peso de ague, en cada une

de las columnas de destilacidn extractiva, aproximadamente
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ro de 82,20C aproximodamente. En la destilacién extracti-‘_
va convencional, se suministré calor a la columpa de‘des-f
tilacidén extractiva por debajo del pr%mer plato, en for-
ma de vapor de agua a 147°C y a razén de 1813'5 kilos de
vapor por hora; 31 vapor de agua se introdujo directamen--
te en el fondo de la columna de destilacidnm extractiva;

No se usé vapor de agua para calentar la otra columna de B
destilacidn extractiva. Asimismo, en ambas operaciones def,
destilacidn extractiva y se introdujo en una columna de
separacidn de disolvente, aproximadamente en cl plato

602 a partir del fondo; Le temperaturs a que se iptrodu;
jo el agua disolvente lfquida en la columna de separacién'
de disolvente en la disposicidn eonvencional; fue de
108,990; Cuando sc usdé la disposicién de equipo de la
presente invencidn, la temperatura fué de 103'990; Se
recireuld agua disolvente empobrecida desde el fondo de
la columna de separacidén de disolvente hasta cerca de la
parte superior de la columna de destilacidén extractiva

en ambas opcraciones de destilaci6n; In la destilacién
extractive efectuada de acuerdo con la presente invencidn,
se tomé vapor caliente del plato 602 de la columna de
separacién de disolvente y se devolvié a la columna de
destilacién extractiva por debajo de la primera bandeja;
Se suministré calor a la columna de separacién de disol;
vente por medio de inyeccidén directa de vapor de agua

e 1472C en ambas operaciones de destilacidn extractiva;
Sin embargo, en la operacidén realizada de acuerdo con la |
presente invencidn, el vapor de agua se introdujo en la

columna de separacidén de disolvente a razén de 2925 kilos
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por hora, mientres que en la operacidn reiiiéaua por me~
dios convencionales, como se muestra en la fipgura 3, se
introdujo el vapor de ague a razén de 2565 kilos por ho-

Asf, en la operacidn de destilacidn extractiva reali-
zade de acucrdo con la jiresente invencidn, las 2925 kiles
por horas de vapor de agua representan el calor horario
total afiadido al sistema completo, mientras que en el
sistema convencional se requerian 1813'5 mas 2565 & 4378'5
por hora de vapor de agua para efectuar sustancialmenbe
la misme funcidn. La presente invencidn tuve por resultae-
do aproximadamente una economfa de vapor de agua o de ca-
lor externo 33%.

En la prdctica del procedimiento de la presente
invencidén, se emplean temperaturas del orden de 76'T a
115'%90 en la columna de destilacién extraciiva. Preferi-
blemente, cuando el nitrile crudo olefIinicamente insatura-
do es merilonitrilo, se usan en la columna de destilacién
extractiva temperaturas de 88'2 o 11090; Dentro de estos
valores, se observan ordinariemente temporaturaslsuperio-
res hacia le cola de la columna de destilacidén extracti-
va, mientras gue on la purte suycrior de la columna se
encuentran tomperaturas inferiores. En un modo partlcular
mente ¥til de practicar la presente invencién, la tempera-
tura en el fondo de la columna es muy frecuontemente del
orden de 98'9 a 1102C, siendo la temperatura én la paite
superior de la columna de 16'5 a 402C menor que en el fon
do. _

Las temperaturas dentro de la columna de scpare-
ciones disolvente son generalmente del orden de 48'9 a

1632C y preferiblemente de 87'8 a 12190. De nuevo se ob-
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servan hacia la cola {e la columna, éncontrdndose las tem
peraturas inferiores junto a la parte superior de la mis-
ma. Las temperaturas préximas al fondo de la columna en
el modo particularmente ¥til de practicar el procedimien~
to de la presente invencidén son ordinariamente del oxrden
de 115'6 a 1272C, siendo las temperaturas prdximas a la
parte superior de la columna de 22 a 442C menores.
Ordinariamente, el nitrilo impuro y crudo ole~
finicemente insaturado sec introduce en la columna de des—i
tilacidn extractive precalentado & una temperatura de 71
a 87'8eC aproximadamente; Bl agua disolvente introducida
en la parte superior de la columna de destilacidn.extrac-
tiva se encuentra también a elevadas temperaturas, ordi-
nariamente de 60 a 87'82C & la entrada de la columna,

Las presiones en el sistema total, incluyendo
la columna de destilacidn extractiva y la columna de se-
paracidén de disolvente, son ordinariamente iguales o
préximas a las presiones atmosféricas, cs decir compren-
didas entre el valor atmosférico.y 0'7 Kg/em2. Sin embar-!>
go, pueden emplearse presiones tanto superiores como ine-
feriores, tales como tan bajas como de 400 mm Hg e infe-
riores y tan elevadas como de 7 kg/ecm2 y superiores,

NOTA

Descrita sulicientemente la natura;eza del ine~
vento, asi como la manera de realizarlo en la prdctica,
debe hecerse constar que las disposiciones anteriorgmenté
indicadas son susceptibles de modificaciones de detalle
en cuanto no alteren su principio fundamentel. También
ha de sefialarse que el presente invento corresponde & una

solicitud de Patente presentada en Norteamérica con fecha

y ndmero siguientess 9 de diciembre de 1.965, Ser. No.
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512.651, acogiéndose por lo tanto a los Convenios Internacio=
nales en vigor y siendo lo que constituye la esencia del refe-
rido invento y por lo que ge solicita Patente de Invencidn
por 20 afios en Hgpafie sobre: Procedimiento y Aparato para
la purificacidn de nitrilos crudos olefinicamente insatura-
dos; caracterizéndose por lo siguiente:

1.~ Procedimiento para la purificacidn de nitri-
los crudos olefinicauente insaturados, mediante destilacidn
extractiva, en presencis de agua, con la subsiguiente. recu—
peracidn y reutilizacidn del citado agua en el menciogadp ProO~
cedimiento de destilacidn extractiva, caracterizedo porque
comprenden la introduccion continua de un nitrilo crudo olew
finicamente insaturado conteniendo impurezasg miscibles con
agua, en una zona de destilacion extractiva de 50 platos
por lo menos, introduciéndose dicho nitrilo crudo por un
punto intermedio & 1los extremos de la citada zona de desti-
lacidn exiractiva, la introduccidn continua de ague disol-
vente en la referida zona de destilacion extractiva POr en-
cima del punto en que se introduce dicho nitrilo crudo, la
retirada continua de agua disolvente rica dd fondo de la
citada zona de destilacidn extractiva, conteniendo dicho
agua disolvente rica las citadss impurezas miscibles con
agua, la introduccion continue del citado agua disolvente ri-
ca en una zona de separacion de disolvente de 25 platos por
1o menos, por un punto situado encime del punto medio de die
cha zona de separacion de disolvente la introduccidn continua
de calor en la referide zona de separacidn de disolvente junto
ai fondo de tal zona, en una cantidad superior al 5% por lo ng
nos respecto a la normalmente requeride para efectuar la sepa~
racion de dichas impurezas miscibles con agua del citado 22U8,

la retirade continue de agua disolvente empdbrecida &l-fondo de -
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diche zona de separacidn de disolvente, la devoluciéﬁ con~
tinua del referido agua disolvente empobrecide a la mencio-
nada zona de destilacion extractivae como ague disolvente,
la retirada continua de una poreidn de los vépores que
comprenden agua y lasg citadas impurezes miscibles con ague-
1la del interior de la referida zona de separacion de-disol-
vente, por un punto situado por encima del punto en qu§ se
introduce dicho agus disolvente rica en la mencionada zcna
de separacion del disolvente, la introduccidn continua de
los mencionados vapores en la referida zona de destilaqién
extractiva por un punto situado por debajo del punto en que
se introduce dicho nitrilo crudo, la recuperacion contirua
de nitrilo olefinicamente insaturado y sustancialmenﬁé_pu-
rificado, de dichas impurezas miscibles con agua, de la
parte superior de la citada zona de destilacion extractiva
y la recuperacion continua de agus y de las mencionadas im-
purezes migcibles con agua, de la parte superior de dicha
zona de separacion de disolvente, siendo la concentracion
de las citadas impurezas miscibles con agua en la porcién
superior sustencialmente mayor que en el referido agua di-
solvente rica.

2.~ Procedimiento segin la reivindicacidén 1,
caracterizado porque la cantidad de calor introducido en
la citada zona de separacion de disolvente es por 1o menos
de un 10% superior a la normalmente requerida para efectuar
la separacion de dichas impurezas mezclables con agua del
citado agus.

3.~ Procedimiento segﬁn la reivindicacion 1, ca-
racterizado porgue la zona de destilacion extractiva es

una de 60 a 100 platos.
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4;— Procedimiento segin la reivindi;
racterizado porque la cantided de agua disolvente introduci-
da en dicha zona de destilacidn extractiva es de 6 a 20 ve;
ces en peso la cantidad de dichos nitrilos olefinicamente
insaturados presentes en la citada corriente de nitrilo cru;
do;

51— Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac
terizados porque por lo memos 20 @ 30 platos separan el pun;
to en que dicho nitrile crude es introducide en le citada
zona de destilacién extractiva y el punto en que se introdu-
ce el ague disolvente en la referide zona de destilacidn ex~
tractiva.

6.- Aparato para realizar el procedimiento segﬁn‘
la reivindicacidn 1, caracterizados porque comprende (A)
una primera columne de destilacién de 50 platos por lo menos ..
(B) una segunda columna de destilaciédn de 25 platos por lo
menos; (C) medios de entrada de alimenbacidn en comunicacién
abierta con la primere columna de destilacidn eitada, por un
punto intermedio a los extremos de la primers columna de des
tilacidén referida, cncontrdndose también dicho medio de en;
trada en comunicacidn abierta con la Luente de suministro
de una alimentacién de nitrilo impuro olefinicamente insa%u; '
rado; (D) un primer medio de salida en la parte superior de
la primera columna de destilacidn, para separar destilade

superior de la citada primera columna de destilacidn; (%)

un segundo medio de salida en el fondo de la primera colum-

na de destilacidn, cuyo segundo medio de salide se¢ encuentra
en comunicacidn abierta con la segunda columna de destila-

cidn mencionada, en un punto situado por enecima del punto

medio de dicha segunda columna de destilacién; (F) un pri-
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mer medio de salida de la segunda columna de destilacién,
en el fondo de la misma, encontrdndose el primer medio de
salide citado en comunicacién abierta con la primera colum;
na de destilacidn referide, en un punto situado por encima
del mencionado medio de entrada de alimentacién de la pri-
mera columna de destilacidn mencionada; (G) un segundo me;
dio de salida de la segunda columna de ‘destilacién, situado
en un punto por encima de quel en que el segundo medio de
salida de la primera columna de destilacién se encuentra
en comunicacidn abierte con la segunda columna de destila;
cién, halldndose el segundo medio de salida citado de 1@
sepunda columna de destilacién en comunicacidn abierta con
la primera columne de destilacidn referida, en un punto si;
tuado por debajo del mencionado medio de entrada de lea pri;
mers columna de destilacidn; (H) un tercer medio de salida
de la segunda columna de destilacién en la parte supcrior
de la misma, para retirar destilado superior de la segunda
columna de destilacién de la parte superior de la misma,
pars retirar destilado superior de.la segunda columna de
destilacidén; ¢ (I) medios para introducir calor em la se-
gunde columna de destilacidn, por un punto préximo al fondo
de la misma; - 7 . o

7;; Aparato segin la reivindicacidn 6, caracteri-
zado porque la primers columna de destilacidén mencionada

tiene de 60 a 100 platos,

8.~ Aparato segdn la reivindicacién 6, caracteri- .-~

zado porque la segunda columna de destilacidn estd separada =
en una seccidn de separacidén y una seccién enriquecedora,
estando unida dicha seccidén de separacién al fondo de la

primera columna de destilacidn citada y constituyendo la
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9.~ Aparato segin la reiﬁindicgciéu 6, carac;
terizado porque el citado medio de entrada de alimentacidn
en la primera columne de destilacién corta a esta columna
dentro de cineco platos por encimg del punto medio de le
citada primera columna de destilacidn, y el primer medio
referido de salide de ls segunda columna de destilaci&n
mencionada se encucntra en comunicacién abierta con la
referida primera columna de destilacién, en un punto si;
tuado por lo menos de 20 a 30 pletos por encima del cita-
do medio de entrada de alimentacién;

10;— Procedimiento y aparato pare la purifica-

¢idn de nitrilos crudos olefinicamente insaburados, tal

y como quedan deseritos sustancialmente en la presente

Memoria, ustrado en lfls adjuntos dibujos.
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