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por “UN PROCEDIMIENTO FARA LA PRODUCCION DE UN POLINITRILO
AROMATICO", a favor de la firma estadounidense THE LUMMUS
COMPANY residente en 385 Madison Avenue, New York, EE.UU.

MEMORIA DESCRIPTIVA

Esta invencidn se relaciona con un procedi-
miento para recuperar polinitrilo aromaticos, y para
convertir log polinitrilos a los deidos policarboxilicos
arométicos, correspondientes. Mds especificamente, la

5. invencidn se refiere a la conversidn de ciertos hidrocar-
buros aromdticos a los polinitrilos aromgticos correspon-
dientes, a la recuperacidn de los polinitrilos a partir de
log productos de reaccidn en los cuales se encuentran conte-
nidos, y con la conversidn de los polinitrilos a los dcidos

policarboxélicos aromdticos, correspondientes.
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Se ha encontrado que los benzodinitrilos se
hidrolizan a log @cidos benzodicarboxilicos correspondien=
tes, segin se ilustra por la produccidn de dcido tereftd-
lico a partir de tereftalonitrilo. 8Sin embargo, aunque
estas conversiones individusles han sido desarrolladas,
la recuperacidn de los polinitrilos a partir de los DT O
ductos de reaccidn en los cuales se encuentran Yresentes,
hae sido insatisfactoria. BEsto constituye una limitacién
subsbancizl de los procedimientos para masnufactursr log
polinitrilos & partir de hidrocarburos arcmdticos, y, bam-
bién, a un procedimiento integrado para menufactursr dci-
dos policarbox{licos aromgticos a partir de. hidrocarburos
aromgticos, con la produccidn intermedim de los polinitri-
los. Bata invencidn se dirige a un procedimiento para
meJorar la recuperacidn de los polinitrilos, y al proce-

dimiento integrado relacionado.

Bxiste wuna necesidad para proveer un procedi-
miento para recuperar polinitrilos aramdticos a partir
de productos de reaccidn que los contienen. Es otra ne-
cesldad proveer wn procedimiento integrado para preparar
dcidos policarbox{licos aromdticos de alta calidad, median-
te conversidn de ciertos hidrocarburos aromdticos & polini-
trilos armmdticos, seguidos por conversidn de los polini-

trilos a dcidos policarboxflicos aromébicos.

De conformidad con la presenmte invencidn, wn

procedimiento para la produccidn de un polinitrilo aromd-



tico, en donde se hace reaccionsr un hidrocarburo aromdti-

co con amoniaco a una temperatura elevada, en presencia de
wn catalizador de 6xido, y en donde se forma por lo menos
un primer producto de reaccidn que contiene polinitrilo

5,  aramatico, mononitrilo aromgtico, hidrocarburo aromdtico
sin reaccionar, vapor de agus, hidrdgeno y amoniaco sin
reaccionar, comprende el paso de enfriar rdpidamente el
primer producto de reaccién cpn aguk, a ung temperatura
substancialmente menor que la temperatura de dicho pri-

10. mer producto de reaccidne

Bl procedimiento es preferiblemente un proce-

dimiento continuo.

Ta presente invencidn también se refiere a un
procedimiento para la produccidn de un dcido policarboxi-
15. lico arcme'd:ico, que camprende log pasos de ponrer en-con—
tacto un hidrocarburo aromstico que contiene por lo menos
dos grupos alquilo, cada uno teniendo de 1 a 3 dbamoas de
carbono, con amoniaco, en fase gaseosa, a unz escala de
temperatura comprendida entre 37l.l ¥y 537.82C,, en presen-
20. cla de un catalizador de 6xido, mediante 1o cusl se forw
me un primer producto de reaccidn que contiene polini-
trile aroma'tico; enfriar rdpidemente dicho primer produc—
to de reaccidn con agua, & una temperatura substancial-
mente mds fria de dichos primeros productos de reaccién,

25. separar polinitrilo aromético crudo de dicha agua, lavar
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dicho polinitrilo recuperado con wn Primer solvente, en

donde el polinitrilo es escasamente goluble, cristalizar
dichos polinitrilos a partir de wun segundo solvente para
dicho polinitrilo, lavar dicho polinitrilo cristalizado
con agua; hidrolizar dicho polinitrilo lavado, cristali-
zado con &leali acuoso, para formar la sal alcalina del
écido policarboxflico 6orrespondiente, acidificar dicha
sal élcalina a un valor de 7H de 2 a 5, Dara precipibar
el deido policarboxflico correspondiente, lavar dicho
dcido policarboxflico econ agua, y recuperar dicho deido

policarbox{lico.

En la produceidn de wn polinitrilo aramdbico
en donde se hace reaccioncar un hidrocarbwro sromdtico
con amoniaco a una temperatura elevada, en presencia de
un catalizador de dxido, se forma wn primer producto de
reaccidn que contiene polinitrile aromdtico, mononitrilo
aromatico, hidrocarburo aromdtico sin reacciopcar, vapor
de agus, hidrdgeno y amonfaco sin reaccionar,, por lo
menos un primer producto de reaccidn se enfria rdpida-
mente con un segundo producto de reaceidn Previamente
formado, que contiene agua, del mismo Procedimiento. EL
segundo producto de reaccidn se mantiene s wna temperatus
ra substancialmente menor que la temperatura del Primer
producte de reaccitn. Preferiblemente, el primer pro-
ducto de reaccidn se enfria répidamente a una bempevatus

ra por debajo de 37.72C., particularmente cuando el poli-
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nitrilo g8 tereftalonitrilo.

La presente invencidn describe un procedimien-
to integrado para convertir un hidrocarburo aromftico que
contiene por lo menos dos grupos alguilo, cada uno te-
niendo de 1 a 3 &tomos de carbono, al acido policarbox{-
lico aromdtico correspondiente. El hidrocarburo ze pone
en contacto con amonfaco, en fase gaseosa, a una tempera~
tura de aproximadamente 37l.l a 537.82C., en presencia de
un catalizador de dxido, mediante lo éual se forma por
lo menos un primer producto de remccions Este primer pro-
ducto de reaccidn se enfria rdpidsmente con un segundo
producto de reaccidn previamente formado, que contiene
agua. El polinitrilo se recupera del producto de reac—
cidn enfriade rdpidamente, resultante, en una forma subse-
tancialmente sin contaminar por obros componentes del
primer producto de reaccidn. E1 polinitrilo recuperado
ge hidroliza con dlcali acucso, para formar una sal alca-
lina del dcido policarboxflico correspondiente. La sal
alcalina se acidifica a un pH de aproximadamente 2 a aproXi-
nadamente 5, para precipitar al deido policarbox{lico co-
rrespondiente, y el &cido mencionado se recupera del pro-

ducto de reaccidn acidificado, resultantes

En los dibujos que se acompafian se proveen

ilustraciones de la invencidn, en los cuales:

La Figura 1 es un diagrama de flujo simplifica~
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do, que muestra la conversidn de P=xilenoc a tereffaloni-

trilo, ¥ la conversidn del dltimo dcido tereftdlico.

La figura 2 es un dlagrama.de flujo simpliti-
cado de esa porcidn del sistema modificado, para la puri-

ficacion de tereftalonitrilo empleando un solo solvente.

La Flgura 3 muestra una porcidn del sistema de
la Figura 1, con un primer calentador encendido inclaido

para precalenfar los materiales de carga.

En la ilustracion mostrada en las Figuras 1y 2,
excepto segin se especifique obtra cosa, todas las canti-
dades de materilales se expresan en moles por 100 moles de
tereftalonitrilo (PFN) en el primer producto de reaccién,
¥y se muestran entre paréntesis, ¥ las presiones se expre-
san en kilogramos por centimetro cuadrado absolubos (Kg./bm%.
absolutos).

PRODUCCION DE POLINITRILO

Se carga p-xileno (106) a 32.28C. y a 2.10
kg/cma. absolutos a la linea 10. El p-xiieno de recir-
culacién (98.6) y el tolunitrilo (23.8), la fuente de la
cual recirculacidn se indica mds adelante, en la 1fnea
11, pueden combinarse con p-xileno en la lfnea 10.- .Se
hace pasar material en la 1fnea 10 a tr¥avés del intercam~

biador de calor 12, en donde se calienta a asproximadamen—
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te 4609C., después e hace pasar a travées de la lfnea 13
& la 1{nea 14. También hecho pasar a la lfnea 14 se encuen-
tra amonfaco (29.2). que se carga sl sistema a 32.28C. y
a 2.10 kg./om?. absolutos a través de la 1inea 15, despuds

5. se hace pasar a través del intercambiador de calor 16, en
donde se calienta a aproximadamente 4608C., ¥y 1fnea 17 a
1inea 14. El amonfaco de recirculacidn (781) y el vapor
(2,080) a aproximadamente 4602C. y a 2.10 kg./bma. gteolu~
to8 en la linea 75, pueden combinarse con el amoniaco en

10. la 1finea 17; la fuente de smonfaco de recirculacidn se

indica mds adelanbe.

Cargado también a la 1lfnea 14 se encuentra un
éxido adecuado de tamafio de particula fina a aproximsda-
mente 4609C. en la linea 19. EL catalizador se fluidiza

15. por medio de los materiales en la linea 14. Todos los ma-
teriales en la linea 14 se hacen pasar al reactor 20, en
donde se encuentran en contacto durante un tiempo de con-
tacto de aproximadamente 0.0l segundo a aproximadamente 30
segundos. El catalizador se separa despuds del reactor 20,

20, haciéndolo pasar a través de la lfnea 21 a 22 en donde se
combina con aire (3,106). EL inbercambiador de calor 23
ge sitda en la lfnea 22, a fin de suplir las pérdidas de
calor y proveer la temperatura necesaria del alre para
regeneracidn, cuando el aire se combina con el cataliza-

25. dor caliente a aproximadamente 4602C. ZELl catalizador flui-

dizado por medio del aire en la 1fnea 22 se hace pasar al
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regenerador 24, en donde se regenera el catalizador. Los
gases formados en 24 se expulsan del mismo a través dz la

1{nea 25.

RECUPERACION DE POLINITRILO

Regresando al reactor 20, el producto de reac-

cién formado en el mismo se remucve a través de la linea

26. BEste producto comprende tereftalonifrilo (100), to-
lunitrilo (25), amonfaco (600), p-xileno (100), hidrdge-

no (200) y vapor (2480). EL producto de reaccidén se en-
cuentra a una temperatura de aproximadamente 4602C. y

1.8 kg./cm?. absolubos en la linea 26. Se enfria despuds
al pasar a través del intercambimdor de calor 27 a una
temperatura un poco por arriba de su punbo de rocio, a Sa-
ber, a una temperatura de aproximadamente 2602C. El pro-
ducto de reaccidn se hace pasar a partir del intercambiador
27 a travds de la lfnea 28, y hacia el recipiente 29 de
enfriamiento radpido. En el recipiente 29, el producto de
reaccidn se pone en contacto con una aspersién de licor

de enfriamiento rdpido de recirculacidn (descrito mds ade-
lante) en la 1{nea 30,2 wna temperatura de aproximademente
37.72C. Preferiblemente, el licor de enfriamiento se ro-
cfa directamente sobre el producto de reaccidn gaseoso, ca-
liente. El licor de enfriamiento rdpido de reeireul;oién

comprende tereftalonitrile (1062), tolwnitrilo (217),
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amonfaco (912) y agua (25,400)¢ En esta forma, la tempe-
ratura del producto de reaccidn se reduce en el recipien-
te 29 de aproximadamente 2602C. a aproximadamente 82.2%C.
Bl producto enfriado rdapidemente se separa del recipiente
29 a través de la 1lfnea 31, Se utiliza una porcidn del
producto enfriado para el licor de enfriemiento répido de
recirculacidn, y se hace pasar a través de la 1fnea 32 a
la bomba 33, 1fnea 34, enfriador 35, y de ah{ a la iineca
30. El resto del producto enfriado rdpidamente que com-
prende tereftalonitrile (86.1), tolwnitrilo (17.6), amo-
nfaco (74) y agua (2.060), se hace pasar de la lfnea 31

a la 1inea 36.

Debe entenderse que el agua sola puede emplear-
se en la 1fnea 30 como licor de enfrismiento rdpido, en

cuyo caso puede omitirse la tuberfa de recirculacidn 32 -

35

Al resto del producto enfriado rdpidamente puede

afladirsele material en la lfnea 51, que comprende teref-

talonitrilo (13+4), amonfaco (136) y agua (408)« Todo el
material en la linea 36 se hace pasar al filtro 52, en don=-
de se separa tereftalonitrilo, y a partir del cual se se-
para a través de la lfnea 53. EL filtrado del filtro 52
ge hace pasar a través de la lfnea 54 hacia el asentador
55, a partir del cual se separa el tolunitrilo (16.6) a

través de la 1fnea 56,

El producto de reaccidn no enfriado rdpidamente
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en el recipiente 29 de enfriamiento rapido, puede hacer-

Se pasar a través de la 1linea 37 a wn segundo recipien=
te 38 de enfriamiento rdpido. XL producto en la 1inéa
37 comprende tereftalonitrilo (13.9), tolunitrilo (7.4),
p-xileno (100), amoniaco (526), hidrdgeno (200), y vapor
de agua (420) a 82.22C. y a 1.8 kg/om?. absolutos. En
el recipiente 38, este producto se rocfa con licor de
enfrismiento rapido de recirculacidn a 15.62C. a parti
de 1a 1fnea 39. EL producto resultante que'aale del re-
cipiente 38 me encuentra a 29.42C. y a 1,68 kg./bmz. ab-
solutos y se separa a través de la 1lfinea 40. De esta
manera, se emplea enfriamiento & una temperatura por de-
bajo de aproximadamente 37.72Cs para reducir la cantidad
de tereftalonitrilo en el vapor superior del recipiente
38, Una porcidn del producto resuliante se hace pasar a
traves de la lfnea 41, bomba 42, 1inea 43 y enfriador 44
a la linea 39; esta dorcidn comprende tereftalonitrilo
(578), tolunitrilo (315), p-xileno (4,085), amoniaco
(5,867) y agua (17,600). Asi nuevamente, debe entender-
se que puede emplearss agua sola como el licor de enfria-
miento rdpido en la linea 39; la tuberia de recircula-

cidn 41 - 44 se omite en tal caso.

El resto del producto enfriado rdpidamente en
la linea 40, se mezcla con la capa superior del asenba-
dor 55, y la mescla, que comprende tereftalonitrilo:

(13+4), tolunitrilo, (23.8), p-xileno (94.7), amonfaco



5e

10.

15.

20.

25.

3460638

(136) y agua (408), se hace pasar a través de las lineas

45 al decantador 46. ZEn el decantador 46, se forma una

capa orgdnica y wna capa acuosa. ILa capa orgdnica se gupa—
ra a través de la linea 47 y se bombea a través de la bomba
48 y 1a 1inea 11 para regresar al reactor 20. La capa acuo-
sa en el decantador 46 se separa a través de la linea 49,
bomba 50 y 1{nea 51, para combinarse con el producto rdpida-
mente en la linea 36. El material acuoso en la lfneu 51
comprende tereftalonitrilo (13.4), amonfaco (136) y agua
(408).

Se hace pasar material en la linea 36 a filtro
52, a partir del cual se elimina a través de la lf{nea 53
tereftalonitrilo. E1 filtrado se hace pasar a través de
la 1linea 54 al asentador 55, en donde se forma una cape
orgénica y una capa acuosa. ILa capa orgénica, que compren—
de tolunitrilo (16.6), se hace pasar a través de la lfnea
56 a la linea 45. La capa acuosa en el asentador 55 se
bombea a través de la linea 57 y bomba 58 a la linea 59.
El material acuoso en la linea 59 comprende amonfsco (207)
v asgua (2,378); ésta puede pamarse a través de la linea 60
para combinarse en la lfinea 34 con el licor de enfriemisnto
répido de recirculacidn en la 1inea 33, en la alternativa
explicada mds adelante. Preferiblemente, el material acuo-
so en la lfnea 59 se hace pasar a través de la linea 61,

para emplearse segin se explica més adelantes

Como una slternative en la cual se emplea la 1{-
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nea 60, el licor enfriado ripidamente completo en la l{nea

NI "
R L LRALIN ¢

31, puede hacerse pasar a través de la 1fnea 36 y filtrar—

se en el f£ilbro 52. Fl filtrado de 52 se hace Pasar des-
pués via 54 ~ 60 a la 1fnea 34.

54 El empleo del decantador 46 ademds del asenbae
dor 55; reduce la contaminacidn de la torta del filtro
(tereftalonitrilo crudo) en el filtro 52, ya que la nayo-
ria de lom componentes orgdnicos se condensa en el gsegundo

enfriamiento rdpido en el recipiente 38

10. El material no enfriado rspidamente en el reciw
Piente 38, comprende tereftalonitrilo (0..5), tolunitrilo
(0.2), p-xileno (5.3), amonfaco (390), hidrégeno (200) ¥
agua (12). Este material se hace pasar & 29.48C. v a 1.68
kg./cm2. absolutos a travds de la 1fnea 62, a una zona in~

15.  ferior del absorbedor 63. El material se eleva en el absor-
beflor 63 a través de una zona que conbtiene un gserpentin 64
de enfriamiento. &£ medida que el material se eleva en el
gbsorbedor 63, el material se encuentra en contacto con wn
flujo descendente de agus, que se encuentra esencialuente

20,  libre de amonfaco & 37.72C. & partir de la 1fnea 65. No
ge absorbe hidrdgeno en el material introducido em el ab-
sorbedor 63, y se expulsa a través de la 1fnea 65 de vapo-
Tes salientes de la parte alta a 37.7%C. y a 1.55 kg.'/cma-.
abgolutos, una presidn menor que aquella empleads en .el

25. reactor 20. Los vapores salientea de la parte alta lleva

dos con hidrégeno son cantidades menores de tereftalonitri~
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1o (0.5), tolunitrilo (0.2), p-xileno (l.4), amonfaco (3.3)

vy agua (9.3).

A fin de disminuir a wn minimo la pérdida de
material orgdnico en la linea 66; puede incluirse wn ab=
sorbedor (no mostrado) a fin de depurar los vaporas sa-
lientes de la parte alta en la lfnea 66 con p~xileno de aliam
mentacidéne. El material organico se absorbe por medio de

p-xileno, y el Wltimo se carga después al reactcr 20 por

ejemplo a través de la lfnea 10.

El meterial orgdnico recuperado en el absorbe-
dor 63 se separa del mismo, ¥y se hace pasar a través de
la linea 67; ¥ se cambina con el producto de enfriamien-
4o répido en la linea 45. El resto del licor amoniacal &
602C. ¥ a 1.68 kg./hmz. abgsolutos, ¥y que comprende amdénig-
co (389) v agua (1,555), se hace pasar a través de la 1{=-
nea 68, y se cambina con material acuoso en la l{nea 61.
El material combinado se bombea a través de la linea 69
por medio de la bomba 70, lfnea Tl, intercambiador de
calor 72, en donde se calienta a 115.62C., v 1fnea 73 al
separador 74. Se separa asmoniaco en el separadoé T4y ¥
8e hacen pasar vapores callentes de la parte alta a 1212C.
¥ a 4.5 kg./cm?. absolutos a través de la lfnea 75 a la
1{nea 14 para recirculacidn al reactor 20. ILos fondos
del destilador, esencislmente libres de amdniaco, a 1418C.
Yy adeT kg./bmz. absolutos, se separan a través de la

1inea 76 e intercambiador de calor 72, en donde se en-
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frian a 829C., de ah{ a través de la 1fnea 77, enfriador

78, en donde se enfrian a 37.72C., y despuds a 1z lfnea
65. Puede separse una porcidn de los fondos del separador
que comprenden amonfaco (2.7) y agua (1,770) a partir del
sistema a travds de la lfnea 79, para mantener uan equi-
librio de agua. Ademds, se recircula wna porcidn de los
fondos del separador a través de la lfnea 80, calembador
81, ¥ linea 82, para regresar COmMO VaDPOr & Una Zons ine
ferior del separador T4, Segin se muestra, parte de los
fondos en la 1f{nea 82 pueden hacerse pasar a la linea

83 para combinacidn con loa vapores salientes de la parte
alta del separador en la 1inea 75, que se hacen pasar des-
pués & la linea 14+ En esta {ltima forma; el contenido
de agua de la linea 14 puede regularse. Segin se mues-
tra, el intercambiadoar de calor 84 se situa en la linea
75 a fin de que el material en la linea 75 pueda calentar-
se apropiadamente, por ejemp.’l_.o a aproximadamente 4602C.,
cuando se carga a la linea 14. Ia presidn en los gases
salientes de la parte alta del separador en la lfnea 75,
8e reduce y se regula por medio de una valvula de conbtrol

adecuada (no mostrada) colocada en la 1{nea T5e

El tereftalonitrilo crudo en la 1fnea 53 com-
prende tereftalonitrilo (99+5), tolunitrilo (1.0), amow
nfaco (3.05 y agua (90). Se vuelve a hacer pulpa con un
solvente adecuado a partir de la linea 85 en el lavador

86 equipado con dispositivos de agitacidn (no mostrado).



Un solvente adecuado, como hexano, es unc en donde el teref-
talonitrilo es escasamente soluble a temperaturas emplea-
das en la presente. Es también menos voldtil que la ace-
tona y, cuando se mezcla con acetona no forma wm azed-

5. tropo como benceno, o forma un azedtropo que es faciimente da
compuesto, como hexanoe ILa mezcla de tereftalontrilo sol-
vente formada en el lavador 86, se hace pasar a travds de

la 1fnea 87 a la centrifuga 88. En la centr{fuga 88, la tor-

ta resultante se lavea con golvente adicional a partir de
10, la 1fnea 89. El l{quidec arrojado en la centrifuga 23, se
hace pasar a través de la linea 90 al decantador 9L. Se
forma una capa acuosa en el decantador 9l; esta comprende
agua (78+7) y amonfaco (3.0). Ia capa acuosa se separa
a través de la linea 92. Se bombea una capa orgdnica for-
15. mada en el decantador 91 a través de la lfnea 93, por me-
dio de la bomba 94 a la columna 95 de destilacidn del sol-
vente. El producto de gases saliente de la parte alta de
la columna 95 es solvente (como hexano), el cual se hace
pasar a través de la linea 96 y condensador 97 a la linea
20. 98+ Se recircula una porcidn del solvente come reflujo a
la columna 95 a través de la linea 99, el resto se hace
pasar a las lfneas 85 y 89 para emplearse en el lavador

86 v centrifuga 88, respectivamentes

El agua puede pasar hacia wna seccidn inferior
25, de destilacidn 95, intermitentemente a través de la linea
237, a fin de inundar cualesquiera depésitos de tereftalo-

nitrilo en la nmisma.
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Los fondos de la columna 95 se Separan a través
de la 1inea 100. Se recircula una porcién de los fondos
a través de la 1linea 101, calentador 102 y linea 103 como
vapor rehervidor, a wna seccidn inferior de columna 95.
El resto de los fondos gque comprenden tereftalonitzilo
(0.9) y tolunitrilo (1.0), se hace pasar a travéa de la
1fnea 104 al recipiente de recoleccidn 105. Puede pasarse
material recogido en el recipiente 105 a través de la 1ima

106 a la linea 11, para emplearse en sl reactor 20.

Se hace pasar tereftalonitrilo en forma de tor-
ta de la centrifuga 88 a través de la linea 107, a un di-
solvedor 108 equipado con un agitador (no mostrado). Se
hace pasar acetona caliente a 43 - 542C. en la linea 109,
al recipiente 108, a fin de disolver él tereftalonitrilo.
Alternativamente, puede emplearse écetonitrilo caliente a
65 - 762C, en lugar de acetona en la linea 109+ ILa acebo-
na cargada (4,677) a través de la linea 109, contiene una
pequefia cantidad de tersfhalonitrilo (3641)s Loz contenidos
del recipiente 108 que salen en la 1inea 110, comprenden
tereftalonitrilo (135), acetona (4,677), solvente como
hexano _(132) v agua (112. Los conbtenidos se bombean a trax
vés de la 1fnea 110 por medio de la bomba 111 a la lfnea
112, de shi a través del enfrimdor 113 y linea 114 a un re-
cipiente de cristalizacidn 115. ILa solucidn de Hereftalo-
nitrilo-acetona en la linea 112, se sobresatura cuando se

enfria a una temperatura comprendida enbtre 4.42C., y-28.82C.,
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preferiblemente entre -3.89 y ~12.22C, Se forman crista~
les de tereftalonitrilo en el recipiente 115. Los cris-
tgales y el licor madre en el recipiente 115 se bombean a
través de la 1inea 116 por medio de la bomba 117 a la 1i-
nea 118, y se cargan a la centrifuga 119« En la centri-
fuga 119, el licor madre se separa y Se remueve a trevés
de 1a1fnea 120. Se caliente una porcion mayor del iicor
madre en el calentador 121, a una temperatura couprendida
entre aproximadamente 43.32C. y aproximadamente 54.42C«
para regresar al recipiente 108 de disolucidn. Se hace
pasar una porcidn menor de licor madre a través de la
1{nea 122, bomba 123 y linea 124, a la destiladera 125

de acetona. BHsta proporcidn menor comprende acetona (489)

golvente como hexano (14.1) y tereftalonitrilo (3.8). .

A partir de la centrifuga 119, se toma a tra-
vés de la 1{nea 126 una torta que contiene acetona de
tereftalonitrilo. Bsta ge vuelve a hacer pulpa en el la-
vador 127, equipado con un agitador (no mostrado) con
agua introducido en el mismo a través de la 1f{nea 128.

La mezcla resultante se hace pasar después a través de

la 1{nea 129 a la centr{fuga 130. E1 1l{quido lanzado par
la centrifuga 130, comprende agua (3,419) y acetona (20.9)
que contiene une pequedfa cantidad de tereftalonitrilo
(0.9). Este 1fquido se bombea a través de la linea 131
por medio de la bomba 132 a la linea 133, y de ahf a la

columna 134 de fraccionacidn de agua. Ia acetona se separa
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por la parte superior de la columna 134 a través de la

1fnea 135, condensador 136 y linea 137. EL destilado

de acetona (20.9) se hace pasar a través de la linea 138
a la centrifuga 119, para emplearse en el lavado de la
Be torta dsl filtro en la misma. Se separa el agua Ge la
columna 134 a través de la lfnea 128. Se regresa a la
columa 134 a través de la linea 139, calenbtador 140 y
1inea 141, como vapor rehervidor, una porcién del aguas
El resto del agua se Gtoma a través de la 1fnea 126 al
10. lxvador 127, y también a través de la linea 142 a la
centrifuga 130. TUna purga conkinua, via la linea 143,
evita la acumulacidn de impurezas. EL agua separada a
través de la 1f{nea de purga 143 se swuministra con agua
desionizada introducida al sistema a través de la linea

15. 144.

Regresando a la destiladora de acetona 125,
la acetona se separa a través de la linea 145 de vapo-
res salientes de la parte alta ¥y condensador 146. TUna

- porcidn de la acetona se regresa a la destiladera 125 a

20.  través de la linea 147 como reflujo. La acetona de des—
tilado (489) se hace pasar a través de la lfnea 148 para
combinacién con acetona en la linea 138. Se hace pasar
agua a2 una seccidn inferior de la destiladora 125 a través
de ia 1{nea 149; empleada sobre una base intermitente,

25+ reducird el emsuciamiento provocado por la deposicidn de
tereftalonitrilo sdlido. Se toma una corriente retriga-
da a través de la linea 150 a la linea 133, para la se-

paracidn de agus en la columna 134. ‘Los fondos de la
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destiladera 125 se separan a través de lm lfnea 151. Se

recircula una porcidn de los fondos a la destiladera 125
a través de la lfnea 152 y calentador 153 como vapor
rehervidor. El resto de los fondos se hace pasar a tra-
vés de la linea 154 al recipiente de recoleccidr 105.
Los solventes de hidrocarbwro contenidos en la linea
154, pueden tratarse en un separador (no mostrado) para

evitar su admisidn al reactor.

HIDROLISIS DE POLINITRILO

La torta de tereftalonitrilo tomada de la cen-
tr{fuga 130 a través de la linea 155, se mezcla con agua
desionizada de la 1{nea 156, y solucién de sosa cadstica
(237 NaOH), preferiblemente en exceso, de la linea 157
para formar un lodo en el recipiente 158. El exceso pre-
ferido de sosa cdustica es de 0.125 a 0.25 moles por mol
de tereftalonitrilos. £l lodo resultante se bombea a tra-
vés de la 1{nea 159 por medio de la bomba 160 a uno o més
recipientes 161 hidrolizadores, los cuales se mantienen
a una tempefatura, por ejemplo de aproximadamente 1382C.,
guficiente para acumular una presidn de vapor en la 1fnea
162 de vapores salientes de la parte alta mayor que la
presidn en el reactor 20. EL amoniaco (190) y el agua
(1,470) desprendidos durante la hidrdlisis, pueden tomar-

se del hidrolizador 161 a través de la lfnea 162, a la
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El producto de hidrdlisis comprende iHerefta-
lato disddico (94.9), hidréxido de sodio (47.6), agua
(562) vy tereftalonitrilo (1.9). Esbo se separa del hidroli-
zador 161 a través de la linea 163 al filtro 164, El
tereftalonitrilo sin reaccionar, (1,9), se separa en el
filtro 164, y se regresa al hidrolizador 161l a través de
la l{nea 165, y esa porcion del sistema se muestra por
155 - 160. El filtrado del filtro 164 se toma & través
de la 1inea 166 al acidificador 167, en donde se afiade
lentamente doido clornfdrico como una solucidn & 31%
(237 HC1; 1072 H,0 a partir de la linea 168, hasta que
se alcanza un pH de 2 a 5. En esta forma, se precipita
dcido tereftdlico. La adicidn de dcido se regula para
disminuir & wn minimo la oclusidn de hidrdxido de sodio
y/o cloruro de sodioc. ILa adicidn de agua desionizada
(8TT)a través de las lineas 169 y 168, reduce el conte-
nido de sélidos del lodo de dcido tereftdlico formado en
el acidificadar 167 , de manera que pueda gepararse féeil-
mente a través de la linea 170 a la centrifuga 17L. cSe
separs 4cido tereftdlico en la centrifuga 171, ¥ se lava
con agua desionizada a las lineas 169 y 172, a fin de

reducir su conbtenido de cloruro de sodio.

Ta torta de dcido btereftdlico en la centri-

fuga 171, se toma & través de la lfnea 173 al lavador 174,
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en donde se vuelve a hacer pulpa con agus desionizada a

partir de las 1fness 169, 172 y 175. El dcido vuelto a

hie®
2 ewnen e {
LU

ser pulpa se hace pasar a través de la linea 176 a la
centr{fuga 177 En la dUltima, 177, la torta de 4cido re—
tenida en la misma se lava con aguas desnionizada a partir
de las lineas 169, 172, 175 y 178, El contenidc del ion
sodio del dcido tereftdlico, se reduce de esta manera, la=-
vando tantas veces como pueda requerirse a un nivel acep-
table, por ejemplo menor de aproximaéamente 5 partes por
millén. Ia torta lavada de dcido se separa de la centri-
fuga 177 a través de la 1fnea 179 al secador 180, a partir
del cual, agua Se separa por la parhe superior a través de
la 1fnea 181. Se separa el producto de dcido tereftdlico
(93) a partir del secador 180 a través de la lfnea 182.

Se separa claruro de socio (235) que contiene
una pequefia cantidad de dcido tereftdlico (2) a partir
de la centrifuga 171 a través de la linea 184 y 1finea
de desperdicio 183; vy de la centrifuga 177 a través de
la linea 183.

REFORMACION DE PULPA CON SOLVENTE ALTERNADO

Como una alternativa a esa porcidn del sistema
de recuperacidn de polinitrilo mostrado en la figura 1

por 53 & través de la centrifuga 119 y destiladera 125
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de acseliona, se combempla que la acebona puede emplearse
para volver a hacer pulpa del tereftalonifrilo en la 1{-
nea 53, asi como también Se usa como el solvente en el cris-
talizador 115. De una manera similar el acetonitrilo es
también adecuado como el solvente. Esto se ilustrs en

la figura 2. El material en la linea 53 camprende teref-
telonitrilo (99.5), tolunitrilo (1.0), amonfaco (3.0) ¥
agua (90). BEste maberial se carga al lavador 200 equipe—
do con un agitador (no mostrado) al cuasl se cargs también
acetona (698) ¥y tereftalonitrilo (5.4) a -6.%90 a partir
de la 1fnea 201. Ia mezcla resultante formada en el la-
vador 200, se hace pasar a través de la linea 202 a la
centr{fuga 203« La btorta de tereftalonitrilo formada

en la centrifuga 203, se laca con acetona (859) a =6.78C.
& partir de la 1fnea 204. ILa torta se hace pasar & tra-
vés de la 1inea 205 al disolver 206, equipado con un agi-
tador (no mostrado), en donde se disuelve en acetona (4677)
que contiene tereftalonitrilo (36.1) a 48.92C., a partir
de la 1fnea 207 que contiene el calentador 208.

Ia solueién; a 48,92C, formada en el disolve-
dor 206, se bombea a partir del mismo a través de la 1f=
nea 209 por medio de la bomba 210 a la lfnea 211, enfria-
dor 212 y 1fnes 213 al cristalizador 214, Ia solucidn
comprende acetona (4698) y tereftalonitrilo (128). Ia
solucidn de tereftalonitrilo-acetona en el cristalizader

214, se sobresatura a una temperatura comprendida entre
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4.4 y -28,99C, de manera que gse formen cristales de teref-

talonitrilo. Los cristales y el licor madre a -6.72C,

se bombean a través de la lfinea 215 por medioc de la bomba
216 v 1{nea 217 a la centr{fuga 218, En la centrifuga 218,
se forma una torta que comprende tereftalonitrile (86.8) ¥
acetona (20.9). Esta se lava con acetona fria (698) a
-6.72C. a partir de la lfnea 219. El 1fquido lanzado a
partir de la centrifuga 218, comprende acetona (5375) .
que contiene una pequefia cantidad de tereftalonitrilo
(41.4); éste se hace pasar al lavador 200 via las 1lfneas

220 y 201, v al disolvedor 206 via las lf{neas 220 y 207.

Ia torta formada en la centrifuga 218 coampren-
de tereftalonitrilo (86.8) y acetona (20.9). ILa torta
ge separa a través de la linea 221 al lavador 127, mos-

trado en la figura l.

Regresando a la centrifuga 203, el licor se-
parado de la misma comprende acetona (1536) y agua (89.9)
que contiene amoniaco (2.4), tereftalonitrilo (12.8) ¥
tolunitrilo (1.0). BEste liquido se sepera a travds de la
1{nea 222 por medio de la bomba 223 a la linea 224, y de
ghi a la destiladera 225 de acebtona. Se affade material
en la 1fnea 11 de la figura 1, que comprende p-Xileno
(98.6) y tolunitrilo (23.8) al material en la linea 224,
antes de que se cargue a la destiladera 225. Ia adicidn

de los materiasles orgdnicos de la 1fnea 11 sirve para eli-
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minar el ensuciamiento de la seccidn de separacidn de
la destiladera 225, de obtra manera provocado por la de-

posicidn de tereftalonitrilo sdlido en la misma.

El producto de fondos por residucs de la des—

tiladera 225, comprende una pequefia cantidad de ﬁolunitri—
lo (24.8) junto con p-xileno (98.6) y TEN (12.8). Este
mse separa a través de la linea 226, y puede ser regresa—
do al reactor 20 via la 1linea 106, segin se muestra en

la figura l. Una porcidn de los fondos por residuos de
la destiladera se reclircula a la degbiladera 225 a8 tra-
vés de 1a lfnes 227, que contiene el calentador 228 como

vapor rehervidor.

Los vapores salientes de la parte alta de la
destiladera 225 se hacen pasar a través ds la lfnea 229
que contiene condensador 230. Una porcidn de los vapow
res sallentes de la parte alta pusde regresarse a la
destiladera 225 a través de la linea 231 para reflujo.
El destilado comprende acetona (1536), agua (89.9) y amé-
nisco (2.4). Una porcidn o todo el destilado puede enviar-
se & través de la linea 232 a la destiladora 134 de agua
de la figura 1, para separar el agua ¥ la acetona. DPuede
hacerse pasar cualquier destilado restante a través de
la linea 233 y enfriador 234, y recombinarse con el des-
tilado de la destiladera de agua 134 via la linea 235,
para emplearse para lgvar las tortas del filtro en la

centrifuga 203 y 218. EL enfriador 234 se opera para
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enfriar el destilado en la 1fnea 233 a la temperatura mas

A y
b eneecrs )Y
s

baja, mantenida en el cristalizador 214.

Segin se muestra, puede extraerse una porcidn
del material en el cristalizador 214 a través de la lines

236, para cambinarse con material en la linea 209.

DISCUSION GENERAL

Aunque la invencidn se ha ilustrado anteriormen-
te mediante la conversidén de p-xileno a tereftalonitrilo,
v del Wltimo a dcido terefbtalico, debe entenderse que la
invencidn es de aplicabilidad mds amplia. De esta manera,
gon hidrocarburos aromdticos aquellos que son estables
a la descamposicion ténmica, én la fagse de vapor en las
condiciones de reaccidn empleadas, y se representan por

la férmula general:
Ar - R
n

en donde Ar es un grupo arileno, R es un grupo alguilo

que tiene de 1 a 3 dbomos de carbono, ¥y n es un nimero
entero pequeilo, por lo menos de 2. Incluyen hidrocarbu-
ros aromgticos tipicos: xilenos; tri-,tetra, penta- y hexa-
mebilbencenos; dietil y poliebtilbencenos relacionados;
polipropilbencencs; naftalenos, antracenos, etc. di-y ulte-

riormente me#ilados, etiladog y propilade. Segin se in-
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diea, el grupo arileno incluye fenileno y naftaleno.

Incluyen catalizadores empleados, aquellos
conocidos como catalizadores de amoniacidn, esto es,
catalizadores empleados en la conversidn de hidrccarbu-

56 ros y amoniaco a nitrilos, sin adicidn substancisl de
oxigeno a la carga a nitrilos, sin adicidn substancial
de oxigeno a la carga de reaccidn. Tales cabalizadores

incluyen asociaciones u dxidos mezclados de molibdeno

y/o tungsteno, y de vanadio, fierro y/o cobalto. Son
10¢  particularmente adecuados catalizadores de dxido de mo-

libdeno/6xido de vanadio.

Pueden también emplearse catalizadores de amo-
xidacidn en sl presente procedimiento, aungue no se ubi-
liza un gas que contiene oxigeno libre como wn maberial

15. de carga. Tipicos de tales catalizadores son los cata-

lizadores de dxido de bismubo-dxido de molibdeno.

Ademds de tales catalizadores, pueden emplear—

ge los siguientes:

asociaciones de dxido de molibdeno y dxido fé-

20, rrico,

camo F3203M°6018’
agsociaciones de Oxido esténico y dxido de vana-
dio, T

1,540, 0401
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El catalizador puede emplearse per se, 0
puede soporbarse en o mezclarse con un soporte irerte
5 tal como carborundo, piedra pdmez, arcilla o similares,

en ocuyo caso puede controlarse adecuadaments la textura,
el drea superficial y el didmetro de los poros. Kl so-
porte inerte pusde servir para proveer resistencis mecgni-
ca y resistencia a la abrasidn al catalizador. ¥i cata-

10. lizador, con o gin soporte, puede estar en forma de par—
t{culas finas tales que sean adecuadas para emplearse
en wa as{ llamada cama de reactor "fluidizada", pasti-

llas, grdanulos, etc.

En presencia de amoniaco e hidrocarburo, se
15. reducen catalizadores de 4xido mixtos de metales de
transicidn. Ia forma reducida es considerablemente me-
nos activa que una forma mds oxidada, que no necesita ne-
cesariamente ser el nivel mds elevado de oxidacién del

catalizador de 6xido.

20, En el presente procedimiento, se emplea ge—
neralmente un exceso de amonfaco en relacidn con la can-
tidad estequiométrica de hidrocarburo ardmatico. Sin
embargo, pueden emplearse de aproximadamente 0.5:1 a
aproximadamente 12:1 volifmenes de amoniaco por volimen

de xileno, especialmente relaciones de aproximadamente
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1:1 a 6:1. Se entenderad que se emplean relaciones meyo-

res de amonfaco a hidrocarburo, ya que un grupo Ar estad
mgs substituido con grupos R gque como lo estd el anillo
bencénico substituido con grupos metilo, para formar xi-
lenos. Bs econdmico, sin embargo, no emplear un gran eXx-
ceso de amoniaco o de un hidrocarburo aramdtico, particu-
larmente en una operacidn continua tal como se describe,

a fin de simplificar la recirculacidén de wn reactivos

El reactivo de hidrocarburo aromgtico puede emplearse por
se, o pusde estar presente en mezcla con otros hidrocarbu~-
ro8 inertes en la reaccién, tales como wna parafins o ben-
ceno, preferiblemente, el sistema de reaccidn se diluye
con un ges inerte tal como nitrégeno, vepor o vapor de
agua. De esta manera, se ha encontrado que el empleo de
vapor o vapor de sgua tiene la ventaja de retener el oxi-
geno catalizador dwrante un perfodo nayor de tiempo, que
cuando se convierte el hidrocarburo aromdtico en la ausenw
cia substancial de vapor agragado o vapor de agua. Prefe-
riblemente, se emplea de aproximadamente 1 a aproximadamen
te 10, ¥ especialmente de sproximadamente 2 a aproximada-
mente cinco volimenes de vapor por voliumen de reactivos

totales, a saber, hidrocarburo aromdtico y amonfaco.

El empleo de un diluyente en el procedimiento
de esta invencidn, es ventajoso en varios agpectos. Con

un diluyente, el proceso se opera con una produccidn neta
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de hidrdgeno y sin generacidn neta de calor. El diluyen-
te también airve Dara: expulsar el calor del proceso, ob=
viando de esta manera la necesidad de la superficie de

transferencia de calor, interna, y disminuir las presio-

nes parciales de los compuestos reductores cargados y farma-

dos.

Las temperaturas de reaccidén pueden variarse
de aproximademente 371 a aproximadamente 5382C, sin embar-
g0, se prefieren temperaturas de la escala aproximads de
427 a 482%C. Las presiones varfan de gproximadamente 1 a
aproximadsmente 10, ¥y preferiblemente de 1 a 4 atmdsferas

absolubtas.

A fin de precalentar materiales a las tempera-
turas deseadas empleadas en el reactor 20, se prefiere que
se emplea también como se indica en la Ffigura 3, un calen-
tador encendido. De esta manera, como en la ilustracidn
Gada anteriormente, en relacidn con la figura 1, lox mate-
riales para emplearse en el reactor 20 se encuentran en las
lineas 13 y 14, Ahora, segin se ilustra en la figura 3,
las lineas 13 y 14 pasan a través del calentador 240 encen—
dido, de manera gue los materiales en el mismo se calienten

8 una temperatura de aproximademente 4602C.

El tiempo de contacto y el tiempo en operacién
del catalizador pueden ser aquellos convencionalmente em-

Pleados en la_ produccidn de nitrilos aromdticos. Son par-
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ticularmente ventajosos tiempos.de conbtacto de aproximg-

damente 0.0l segundo a aproximadamente 30 segundos, par-
ticularmente de O.1 2 10 segundos, vy un tiempo en opera-
cidn del catalizador de menos de aproximadamente 30 mi-

nutos, particularmente menos de 10 minubos.

En lugar de un reactor de cama fluidizada y
un regenerador, la reaccidn de amoniacidn y regeneracidn
puede lograrse también en un reactor de cama mévil, ¥ rege-
nerador, segin se ilustra por la técnica TCC bien conoci-
da. Similarmente, pueden emplearse reactores de cama fija
con operacién ciclica que involucra perfodos de en opera-

V' é Id o . -
cion y regenerscion con purga intermediz apropiada.

Segin se indicé anteriormente, pueden emplear—
se solventes para polinitrilos aromdticos tales como teref-
talonitrilo, para purificar los polinitrilos mediante
pasos adecuados de lavado y cristalizacidn. Son solven—
tes adecuados para lavado, aquellos en los cuales los ni-
trilos son escasamente solubles a las temperaturas emplea-
das en la presente. Incluidos entre tales solventes se
encuentran benceno, hexano, ciclohexano, heptano y aceto-
na. El acetonitrilo, la acetona, el alcchol metilico y
la metiletilcetona poseen caracteristicas de solubilidad

adecuadas para los pasos de cristalizacidn.

En la hidrdlisis de tereftalonitrilo paié'fan-

mar una sal del deido policarbox{lico correspondiente, es
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ventajoso el hidréxido de sodic acuosce. Sin embargo, pue~
den también emplearse obtros materiales alealinos irclu-
yendo: hidréxidos de potasio y litio; hidrdxidos de magne-
sio, bario y calcio; amoniaco acuoso e hidréxido de amonioc.
Segin me indicd, es ventajoso un exceso de dlcali. Ias tem=
persturas empleadas para la hidrdlisis se encuentran com-
pren@idas entre 54.4 y 176.78C particularmente entre 104.4
y 143.3%C. Puede emplearse hidrdlisis dcida, pern puede

no ser tan ventajosa como un sistema alcalinoe

Ia acidificacidn de una sal de un dcido policar-
box{lico se logra facilmente con dcido clorhidrico acuoso
gegun se describid anteriormente. Se contempla, sin embar-
go; gue pusden utilizarse otros dcidos. Preferiblemente
el dcido empleado es uno que forma una sal soluble en
aguas con el catidn de la sal de dcido policarboxflico. A
modo de ilustracién, otros dcidos incluyen deido sulfirie
co, dcido bromhidrico, dcido nitrico y dcido acébico. Laa
temperaturas empleadas para acidificacidn se encuentran
comprendidas entre 15.6 y 121.12C, particularmente entre
37.7 3 TL.12C. '

Serd evidente a partir de lo anterior, que se
encuentra ahora disponible un procedimiento efectivo pa-
ra la produccidn y recuperacién de polinitriloa arométicos,
v para la produccién de los dcidos policarboxflicos aramd-
ticog, relacionados. Puede formarse ftalonitrilo a par-

tir de o-xiléno, y puede emplearse en la formacidn de colo-
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rantes de fHalocianina. Puede formarse tereftalonitrilo

a partir de p-xileno y, segin se nuestra, puede emplearse

para la formacidn de dcido tereftdlico, que es de impor-
tancia en la manufactura de fibras sintéticas. Otros usos

serdn evidentes para aquellos expertos en el arte.

Pueden hacerse muchas modificaciones y varia-
ciones de la invencidn segin se establecid anteriormente,
sin salirse del espiritu y alcance de la misma. Conse-
cuentemente, se pretends que las clausulas anexas incluyan

tales modificacliones y variaciones.



5e

10.

15.

20.

;- :5 éé {3 J 25 i’

NOTA

Descrito el objeto del presente invento, se
declaran nuevas y de propia inveneidn las giguientes rei-
vindicaciones con prioridad de la solicitud de patente es=-

tadounidense serial n? 551,013 del 18 de Mayo de 19366,

l. Un procedimiento para la produccidn de un
polinitrilo aromdtico, en donde se hace reaccionar un hidro-
carburo aromdtico con amonfaco a una temperatura elevada,
en presencia de un catalizador de 6xido, y en donde por
lo menos se forma un primer producto de reaccidén que conw-
tiene polinitrilo aromdtico, mononitrilo aromdtico, hidro-
carburo aromatico sin reaccionar, vapor de agua, hidrdgeno
y amoniaco sin reaccioncar, caracterizado por el paso de
enfriar rdpidamente el primer producto de reaccidn con
agua, a una temperatura substancialmente menor que la tem-

peratura de dicho primer producto de reaccidne

2. TUn procedimiento de conformidad con la clau-
sula 1, caracterizado por el hecho de que el primer pro-
ducto de reaccidn se enfria répidamente con agua, ¥y un

segundo producto de reaccion previamente formado.

3. TUn procedimiento de conformidad con la cliu~
sula 1 o 2, caracterizado por el hecho de que el primer
producto de reaccidn se enfria rdpidamente para reducir

su temperatura a menos de aproximadamente 37.72C.
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4. Un procedimiento de conformidad con la cléu-
sula 2, caracterizado por el hecho de gque el primer pro-

ducto de reaccidn se somete a enfriamiento de ebtapas milti-

ples con agua y con el segundo producto de reaccion.

5. 5. Un procedimiento de conformidaed con cnal-
gquiera de las cldusulas precedentes, caracterizado por el
hecho de que el hidrocarburo aramgtico es p-xilenc, ¥ se
hace reaccionar con amoniaco a una temperabura compréndida
entre aproximadamente 3712C. y aproximadsmente 538¢C, en

10, Dresencia de una asociacién de dxido de molibdeno y éxi-
do de vanadio, y en donde el polinitrilo de dicho primer

producto de reaccidn es tereftalonitrilo.

6. TUn procedimiento de conformidad con las
cldusulas 2, 3, 4 o 5, caracterizado por el hecho de que
15. el primer producto de reaccidn a una temperatura compren-
dida entre aproximadamente 2602C y sproximadamente 5382C,
se enfria rdpidamente con agua y un segundo producto de
reacoidn previamente formado que tiene una temperatura
conprendida entre aproximadamente 1020 y aproximadamente
20. 3T+79C,

T+ Un procedimiento de conformidad con cual=
qiriera de las cldusulas precedsntes, caracterizado por el
hecho de que el primer producto de reaccidn se enfria a
una temperatura de aproximadamente 102C a aproximadanente
25. 149¢C, por arriba del punto de rocio del mismo, antes de

que se enfrie rdpidamente.
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8. Un procedimiento de conformidad con cual-

quiera de las cldusulas precedentes, caracterizadc por el
hecho de que el primer producto de reaccidn se somete a
enfriamient o répido de etapas miltiples con el segundo
producto de reaccidn, el agua ¥ el segundo producto de
reaccidn manteniéndose a una temperastura inferior en cada

ebapa aucesiva.

9. Un procedimiento de conformidad con la cldu~
sula 8, caracterizado por el hecho de que los pasos del

proceso son conbtinuose.

10. Un procedimiento de conformidad con cual-
gquiera de las cldusulas precedentes, caractsrizado por el
hecho de que el hidrocarburo aromdtico conticne por lo me-
nos dos grupos algquile, cada uno teniendo de 1l,a 3 dtomos
de carbono, y por los pasos de separar polinitrilo aromd-
tico, crudo del agua, lavar dicho polinitrilo recuperado
con un primer solvente, en donde el polinitrilo es esca-
semente soluble, cristalizar el polinitrilo de un segun-
do solvente para dicho polinitrilo, lavar el polinitrile
cristalizado con agua, hidrolizar el polinitrilo lavado,
eristalizado con alcall acuoso, para formar la sal alca-
lina del dcido policarboxflico correspondiente, acidifi-
car la sal alcalina a un valor de pH des aproximadamente
2 a aproximadamente 5, para precipitar el dcido policar~

boxilico correspondiente, lavar el dcido policarboxilico
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con agua, y recuperar el scido policarboxilico.

1l. TUn procedimiento de conformidad cov la
cléusula 10, caracterizado por el hecho de que el primer
solvente se selsccions del grupo gue consiste de benceno,
hexano, ciclohexano, acetona, heptano, alcohol metilico,

metiletilcetona y acetonitrilo.

12, 7Un procedimiento de conformidad con la cldu-

sula 10 u 11, caracterizado por el hecho de que el segundo

solvente se selecclona del grupo gue consiste de zcobona,

acetonitrilo, alcohol metflico y metiletilcebona.

l3s. Un procedimiento de conformidad con las
cldusulas 10, 11 o 12, caracterizado por el hecho de que

se emplea una pluralidad de pasos de cristalizacidn.

l4. TUn procedimiento de conformidad con zuale
quiera de las cldusulas 10 a 13, caracterizado por el

hecho de que se emplea wna pluralidad de pasos de lavado

con agua.

15. TUn procedimiento de conformidad con cual-
quiera de las cléusulas 10 a 14, caracterizado por el
hecho de que se recuperan reactivos y solventes, y recircu-

lan,

16. Un procedimiento de conformidad con. cual-
quiera de las clausulas 10 a 15, caracterizado por el
hecho de que el hidrocarburo aromgtico es p=-xileno, el caba-
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lizador es una asociacidn de dxido de molibdeno y déxi-

do de vanadio, el polinitrilo es tereftalonitrilo, el dlecali

" acuoso es exceso de hidrdxido de sodio, y la sal alcali-

na se acidifica con dcido clorhfdrico acuosos

17. TUn procedimiento de conformidad cor cual=-
guierg de las clédusulas 10 a 16, caracterizadoé por el

hecho de que el catalizador ge regenera.

18. TUn procedimiento para la producci5n de un

polinitrilo aromstico.

Segin se describe y reivindica en la presente
memoria descriptiva, que consta de 37 péginas foliadas y

eacritas a mdquina por una sola de sus caras.
Madrid, a 17 de Mayo de 1967
“Peas | SAIME ISERN

Fismatiar JQaé KULKIvwik
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