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I N V E N C I O N

par "UN PROCEDIMIENTO PARA DA PRODUCCION DE UN POUNHRILO 
AROMATICO", a favor de la  firma estadounidense THE LUMEUS 
COMPANY residente en 385 Madison Avenue, New York, EE.UU.

MBffORIA DESCRIPTIVA

Esta invención se relaciona con un procedi­
miento para recuperar p o lin itr ilo  aromáticos, y para 
convertir los p o lin itr ilo s  a los ácidos policarboxálicos 

aromáticos, correspondientes. Más específicamente, la  

5. invención se re f ie re  a la  conversión de ciertos hidrocar­
buros aromáticos a los p o lin itrilo s  aromáticos correspon­
dientes, a la  recuperación de los p o lin itrilo s  a p a rtir  de 
los productos de reacción en los cuales se encuentran conte­

nidos, y con la  conversión de los p o lin itr ilo s  a los ácidos 

policarboxólicos aromáticos, correspondientes.



Se he encontrado que los benzodinitrilos se 
hidrolizan a los ácidos benzodicarboxálicos correspondien­

te s , según se ilu s tra  por la  producción de ácido te ré í tá -  
lico  a p a r tir  de te re f ta lo n itr ilo . Sin embargo, aunque 

5. estas conversiones individuales han sido desarrolladas, 
la  recuperación de los p o lin itr ilo s  a p a r tir  de los pro­
ductos de reacción en loa cuales se encuentran presentes, 
ha sido insatisfactoria*  Esto constituye una lim itación 
substancial de los procedimientos para manufacturar los 

10* p o lin itr ilo s  a p a r tir  de hidrocarburos aromáticos, y, tam­
bién, a un procedimiento integrado para manufacturar áci­
dos policarboxílicos aromáticos a p a r tir  de hidrocarburos 
aromáticos, con la  producción intermedia de los p o lin i tr i-  
los-* Esta invención se dirige a un procedimiento para 

15* mejorar la  recuperación de loa p o lin itr ilo s , y a l proce­
dimiento integrado relacionado.

Existe una necesidad para proveer un procedi­
miento para recuperar p o lin itr ilo s  aromáticos a p a r tir  
de productos de reacción qjuc los contienen. Es otra ne­
cesidad proveer un procedimiento integrado para preparar 
ácidos policarboxílicos aromáticos de a lta  calidad, median­
t e  conversión de ciertos hidrocarburos aromáticos a po lin i­
t r i lo s  aromáticos, seguidos por conversión de los polin i­
t r i lo s  a ácidos policarboxílicos aromáticos.

De conformidad con la  presente invención, un 
procedimiento para la  producción de un p o lin itr ilo  aromá-
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tico , en. donde se hace reaccionar un hidrocarburo aromáti­

co con amoníaco a una temperatura elevada, en presencia de 
un catalizador de óxido, y en donde se forma por lo  menos 
un primer producto de reacción q.ue contiene p o lin itr ilo  
aromático, mononitrilo aromático, hidrocarburo aromático 
sin  reaccionar, vapor de agua, hidrógeno y amoníaco sin 

reaccionar, comprende el paso de enfriar rápidamente el 
primer producto de reacción cpn agua, a una temperatura 
sub3tancialmente menor q.ue la  temperatura de dicho p ri­
mer producto de reacción..

SL procedimiento es preferiblemente un proce­
dimiento continuo.

la  presente invención también se re fie re  a un 

procedimiento para la  producción de un ácido polioarboxí- 
lico  aromático, q.ue comprende los pasos de poner en'con 
tacto  un hidrocarburo aromático que contiene por lo  menos 
dos grupos alquilo, cada uno teniendo de 1  a 3 átomos de 
carbono, con amoníaco, en fase gaseosa, a una escala de 
temperatura comprendida entre 371.1 y 537*820., en presen­
cia de un catalizador de óxido, mediante lo  cual ae for­

ma un primer producto de reacción q.ue contiene polini­
t r i lo  aromático, enfriar rápidamente dicho primer produc­
to  de reacción con agua, a una temperatura subatancial- 
mente más f r ía  de dichos primeros productos de reacción, 

separar p o lin itr ilo  aromático crudo de dicha agua, lavar



dicho p o lin itr ilo  recuperado con un primer solvente* en 

donde el p o lin itr ilo  es escasamente soluble, c r is ta liz a r  
dichos p o lin itr ilo s  a p a r tir  de un segundo solvente para 

dicho p o lin itr ilo , lavar dicho p o lin itr ilo  cristalizado 
5 . con agua, h idro lizar dicho p o lin itr ilo  lavado, c r is ta l i­

zado con á lca li acuoso, para formar la  sal alcalina del 
ácido policarboxÍLico correspondiente, ac id ificar dieha 
s a l alcalina a un valor de pff de 2 a 5 , para p recip itar 
e l ácido policarboxílico correspondiente, lavar dicho

10. acido policarboxílico con agua, y recuperar dicho ácido 
policarb oxálico.

En la  producción de un p o lin itr ilo  aromático 
en donde se hace reaccioncar un hidrocarburo aromático 
con amoniaco a una temperatura elevada, en presencia de 

15» un catalizador de óxido, se forma un primer producto de 
reacción <iue contiene p o lin itr ilo  aromático, mononitrilo 
aromático, hidrocarburo aromático sin  reaccioncar, vapor 
de agua, hidrógeno y amoníaco sin reaccionar,-, por lo  
menos un primer producto de reacción se enfría rápida­

mente con un segundo producto de reacción previamente 
formado, q.ue contiene agua, del mismo procedimiento. El 
segundo producto de reacción se mantiene a una temperatu­
ra  substancialmente menor q,ue l a  temperatura del primer 
producto de reacción* Preferiblemente, el primer pro­

ducto de reacción se enfría rápidamente a una temperatu­
ra  por debajo de 37.7fi0«, particularmente cuando el po li-
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n itr i lo  es te re f ta lo n itr ilo .

La presente invención describe un procedimien­
to  integrado para convertir un hidrocarburo aromático que 
contiene por lo  menos dos grupos alquilo, cada uno te -  

5, niendo de 1  a 3 átomos de carbono, al ácido policarboxí- 

lico  aromático correspondiente. El hidrocarburo se pone 

en contacto con amoníaco, en fase gaseosa, a una tempera­
tu ra  de aproximadamente 371.1 a 537.8̂ 0. ,  en presencia de 
un catalizador de óxido, mediante lo  cual se forma por 

10. lo  menos un primer producto de reacción* Este primer pro­
ducto de reacción se enfría rápidamente con un segundo 
producto de reacción previamente formado, que contiene 
agua. El p o lin itr ilo  se recupera del producto de reac­

ción enfriado rápidamente, resu ltan te , en una forma subs- 
15 , tancialmente sin  contaminar par otros componentes del 

primer producto de reacción. El p o lin itr ilo  recuperado 
se h idroliza con á lca li acuoso, para formar una sal alca­
lin a  del ácido policarboxílieo correspondiente. La sal 

alcalina se acidifica a un pH de aproximadamente 2 a aproxi- 
20. mudamente 5, para precip itar a l ácido policarboxílieo co­

rrespondiente, y el ácido mencionado se recupera del pro­
ducto de reacción acidificado, resultan te .’

En los dibujos que se acompañan se proveen 
ilustraciones de la  invención, en los cuales:

25 La Figura 1 es un diagrama de flujo sim plifica-



do, que muestra la  conversión áe p-xileno a te re fta lo n i-  

t r i l o ,  y la  conversión del último ácido te re f tá lic o .

la  figura 2 es un diagrama-de flu jo  sim plifi­

cado de esa porción del sistema modificado, para la  puri­

ficación de te re f ta lo n itr ilo  empleando un solo solvente»

la  Figura 3 muestra una porción del sistema de 
la  Figura 1 , con un primer calentador encendido incluido 
para preoalentar los materiales de carga.

Sn la  ilustración  mostrada en las  Figuras 1 y 2, 
excepto según se especifique otra cosa, todas las  canti­
dades de materiales se expresan en moles por 100 moles de 
te re f ta lo n itr ilo  (TFH) en el primer producto de reacción, 
y se muestran entre paréntesis, y las presiones se expre­
san en kilogramos por centímetro cuadrado absolutos (Kg./cm^. 
absolutos)»

FRODÜOCION DE POLIHIfRILO

Se oarga p-xileno (106) a 32.220» y a 2.10 
kg/cm^. absolutos a la  línea 10» EL p-xileno de re c ir ­

culación (98. 6) y el to lu n itr ilo  (23. 8), la  fuente de la  
cual recirculación se indica más adelante, en la  línea 
1 1 , pueden combinarse con p-xileno en la  línea 10.- -Se 
hace pasar material en la  línea 10 a través del intercam- 
biador de calor 12, en donde se calienta a aproximadamen-
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te  46020. ,  después se hace pasar a través de la  línea 13 

a la  línea 14* (Cambien hecho pasar a la  línea 14 se encuen­

tra  amoníaco (29.2). q.ue se carga al sistema a 32.22C. y 

a 2.10 kg./cm^. absolutos a través de la  línea 15» después 

se hace pasar a través del Íntercambiador de calor 16, en 

donde se calienta a aproximadamente 4602C., y línea 17 a 
línea 14. EL amoníaco de recirculacién (781) y el vapor 
(2,080) a aproximadamente 46020. y a 2.10 kg./cm^. absolu­

tos en la  línea 75, pueden combinarse con el amoníaco en 
la  línea 17; la  fuente de amoníaco de recirculación se 
indica más adelante.

Cargado también a la  línea 14 se encuentra un 
óxido adecuado de tamaño de partícula fina a aproximada­
mente 4602C. en la  línea 19. El catalizador se fluidiza 
por medio de los materiales en la  línea 14. Todos los ma­
te ria le s  en la  línea 14 se hacen pasar al reactor 20, en 
donde se encuentran en contacto durante un tiempo de con­
tacto  de aproximadamente 0.01 segundo a aproximadamente 30 

segundos. El catalizador se separa después del reactor 20, 
haciéndolo pasar a través de la  línea 21 a 22 en donde se 
combina con aire (3,106). EL intercambiador de calor 23 
se sitúa en la  línea 22, a fin  de suplir las pérdidas de 

calor y proveer la  temperatura necesaria del a ire  para 
regeneración, cuando el aire se combina con el cataliza­
dor caliente a aproximadamente 46020. El catalizador f lu i-  

dizado por medio del aire en la  línea 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 de la  

línea 25»

RECTIPSRACION DE POLDUTRILO

5. Regresando a l reactor 20, el producto de reac­

ción formado en el mismo se remueve a través de la  línea 

26. Este producto comprende te re f ta lo n itr ilo  (100), to - 

lu n itr ilo  (25), amoníaco (600), p-xileno (100), hidróge­
no (200) y vapor (2480). EL producto de reacción se en- 

10. cuentra a una temperatura de aproximadamente 46020. y
1.8 kg./cm^. absolutos en la  línea 26. Se enfría después 
a l pasar a través del intercambiador de calor 27 a una 
temperatura un poco por arriba de su punto de rocío, a sa­
ber, a una temperatura de aproximadamente 2602C. El pro— 

15» ducto de reacción se hace pasar a p a r tir  del intercambiador 
27 a través de la  línea 28, y hacia el recipiente 29 de 
enfriamiento rápido. En el recipiente 29, e l producto de 
reacción se pone en contacto con una aspersión de lico r 
de enfriamiento rápido de reciroulación (descrito más ade- 

20* lante) en la  línea 30, a una temperatura de aproximadamente 
37.720. Preferiblemente, el lico r de enfriamiento se ro­
cía directamente sobre el producto de reacción gaseoso, ca­
lie n te . El lic o r  de enfriamiento rápido de recirculación 
comprende te re f ta lo n itr ilo  (1062), to lu n itr ilo  (217),
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amoníaco (912) y agua (25,400)» En esta forma, la  tempe­

ratu ra del producto de reacción se reduce en el recipien­

te  29 de aproximadamente 260*0. a aproximadamente 82. 2&C. 
El producto enfriado rápidamente se separa del recipiente 

5« 29 a través de la  línea 31» Se u tiliz a  una porción del
producto enfriado para el licor- de enfriamiento rápido de 

recirculación, y se hace pasar a través de la  línea 32 a 
la  bomba 33, línea 34, enfriador 35, y de ahí a la  línoa 
30. EL resto  del producto enfriado rápidamente que com- 

10. prende te re fta lo n itr ilo  (86. 1 ), to lu n itr ilo  (17.6), amo­
níaco (74) y agua (2.060), se hace pasar de la  línea 31 
a la  línea 36.

Debe entenderse que el agua sola puede emplear­
se en la  línea 30 como lico r de enfriamiento rápido, en 

15» cuyo oaso puede omitirse la  tubería de recirculaoión 32 -  
35.

Al resto  del producto enfriado rápidamente puede 
añadírsele material en la  línea 51, que comprende te re f­
ta lo n itr i lo  (13«4), amoníaco (136) y agua (408). Todo el 

20. material en la  línea 36 se hace pasar a l f i l t r o  52, en don­
de se separa te re fta lo n itr ilo , y a p a rtir  del cual se se­
para a través de la  línea 53. El filtrado  del f i l t r o  52 

se hace pasar a través de la  línea 54 hacia el asentador 
55, a p a r tir  del cual se separa el to lu n itr ilo  (16.6) a 

25» través de la  línea 56.

El producto de reacción no enfriado rápidamente



en el recipiente 29 de enfriamiento rápido, puede hacer­

se pasar a través de la  línea 37 a un segundo recipien­
te  38 de enfriamiento rápido. SL producto en la  línea 

37 comprende tereffcalonitrilo  (13*9), to lu n itr ilo  (7.4), 
5. p-xileno (100), amoníaco (526), hidrógeno (200), y vapor 

de agua (420) a 82.220. y a 1.8 kg/cm^. absolutos. Bu 
el recipiente 38, este producto se rocía con lico r de 
enfriamiento rápido de recirculación a 15 . 620. a p a r tir  
de la  línea 39* El producto resultan te que sale del r e -  

10. oipiente 38 se encuentra a 29«4eC. y a 1.68 kg./cm2. ab­
solutos y se separa a través de la  línea 40. De esta 
manera, se emplea enfriamiento a una temperatura por de­
bajo de aproximadamente 37«7fiCv para reducir la  cantidad 
de te re f ta lo n itr ilo  en el vapor superior del recipiente 

15» 38. Una porción del producto resultan te se hace pasar a

través de la  línea 41, bomba 42, línea 43 y enfriador 44 
a la  línea 39; esta porción comprende te re f ta lo n itr ilo  
(578), to lu n itr ilo  (315), p-xileno (4, 085), amoníaco 
(5,867) y agua (17,600)'. Así nuevamente, debe entender­

l o .  se que puede emplearse agua sola como el lic o r  de enfria­

miento rápido en la  línea 39; la  tubería de recircula— 
ción 41 -  44 se omite en t a l  caso.

El resto  del producto enfriado rápidamente en 
la  línea 40, se mezcla con la  capa superior del asenta­

dor 55, y la  meicla, que comprende te re f ta lo n itr ilo ' 
(13.4), to lu n itr ilo , (23.8), p-xileno (94.7), amoníaco

25
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(136) y agua (408), se hace pasar a través de las líneas 

45 a l decantador 46. En el decantador 46, se forma una 

capa orgánica y una oapa acuosa. La capa orgánica se sepa­

ra a través de la  línea 47 y se ‘bombea a través de la  bomba 

48 y la  línea 11 para regresar al reactor 20. la  capa acuo­
sa en el decantador 46 se separa a través de la  línea 49, 
bomba 50 y línea 51» para combinarse con el producto rápida­
mente en la  línea 36. SI material acuoso en la  línea 51 
comprende tereffcalonitrilo (13.4), amoníaco (136) y agua
( 408) .

Se hace pasar material en la  línea 36 a f i l t r o  
52, a p a r tir  del cual se elimina a través de la  línea 53 
te re f ta lo n itr ilo . El filtrad o  se hace pasar a través de 
la  línea 54 a l asentador 55, en donde se forma una capa 
orgánica y una capa acuosa. la  capa orgánica, q.ue compren­
de to lu n itr ilo  (16.6), se hace pasar a través de la  línea 
56 a la  línea 45» la  capa acuosa en el asentador 55 se 

bombea a través de la  línea 57 Y bomba 58 a la  línea 59»
El material acuoso en la  línea 59 comprende amoníaco (207) 
y agua (2,378); ésta puede pasarse a través de la  línea 60 
para combinarse en la  línea 34 con el lico r de enfriamiento 
rápido de recirculacion en la  línea 33, en la  alternativa 
explicada más adelante. Preferiblemente, el material acuo­
so en la  línea 59 se hace pasar a través de la  línea 61, 
para emplearse según se explica más adelante.

Como una alternativa en la  cual se emplea la  l í -
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nea 60, el lic o r  enfriado rápidamente completo en la  línea 

311 puede hacerse pasar a través de la  línea 36 y f i l t r a r ­

se en e l f i l t r o  52» El f iltrad o  de 52 se hace pasar des­
pués vía 54 -  60 a la  línea 34.

5. 21 empleo del decantador 46 además del asenta­
dor 55, reduce la  contaminación de la  to r ta  del f i l t r o  
( te re ft a lo n itr ilo  crudo) en el f i l t r o  52, ya q.ue la  mayo­

r ía  de los componentes orgánicos se condensa en el segundo 
enfriamiento rápido en el recipiente 38.

10. EL m aterial no enfriado rápidamente en el rec i­
piente 38, comprende te re f ta lo n itr ilo  (0*5), to lu n itr ilo  
(0. 2), p-xileno (5*3)» amoníaco (390), hidrógeno (200) y 
agua (12). Este material se hace pasar a 29*4BC* y a 1»68 
kg./cm2. absolutos a través de la  línea 62, a una zona in -  

15 . fe r io r  del absorbedor 63. El m aterial se eleva en e l absor­
bedor 63 a través de una zona q.ue contiene un serpentín 64 

de enfriamiento. A medida q.ue el material se eleva en el 
absorbedor 63, el material se encuentra en contacto con un 
flu jo  descendente de agua, g.ue se encuentra esencialmente 

20. lib re  de amoníaco a 37*7BC. a p a r tir  de la  línea 65, No 
se absorbe hidrógeno en el material introducido en el ab­
sorbedor 63, y se expulsa a través de la  línea 65 de vapo­
res. salientes de la  parte a lta  a 37. 7BC. y a 1.55  kg./cm2-. 

absolutos, una presión menor que aquella empleada en .el 
reactor 20. lo s  vaporea salien tes de la  parte a lta  lleva 

dos con hidrogeno son cantidades menores de te re f ta lo n it r i-

25 .
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lo  (0.5), to lu n itr ilo  (0*2), p-xileno (l*4), amoníaco (3.3) 

y agua (9.3).

A fin  de disminuir a un mínimo la  pérdida de 

material orgánico en la  línea 66, puede incluirse un ab­

sorbedor (no mostrado) a fin  de depurar los vaporas sa­

lien te s  de la  parte a lta  en la  línea 66 con p-xileno de alia 

mentación* El material orgánico se absorbe por medio de 

p-xileno, y el último se carga después al reactor 20 por 

ejemplo a través de la  línea 10*

El material orgánico recuperado en el absorbe­
dor 63 se separa del mismo, y se hace pasar a través de 
la  línea 67, y se combina con el producto de enfriamien­
to  rápido en la  línea 4-5» EL resto  del lico r amoniacal a 
6020. y a 1.68 kg./cm2. absolutos, y q.ue comprende amonia­
co (389) y agua (1,555), se hace pasar a través de la  l í ­
nea 68, y se combina con material acuoso en la  línea 61.
El m aterial combinado se bambea a través de la  línea 69 
por medio de la  bomba 70, línea 71, Íntercambiador de 
calor 72, en donde se calienta a 115*620., y línea 73 a l 
separador 74* Se separa amoníaco en el separador 74, y 

se hacen pasar vapores calientes de la  parte a lta  a 1212C. 

y a 4.5 kg./cm2. absolutos a través de la  línea 75 a la  
línea  14 para recirculación a l reactor 20. los fondos 
del destilador, esencialmente lib res  de amoniaco, a 141flC. 
y a 4.7 kg./cm2. absolutos, se separan a través de la  
línea 76 e intercambiador de calor 72, en donde se en-



frían  a 8220., de ahí a través de la  línea 77, enfriador 
78, en donde ae enfrían a 37*72C y después a la  línea 

65. Puede separse una porción de los fondos del separador 
g.ue comprenden amoníaco (2.7) y agua (1,770) a p a r tir  del 

5. sistema a través de la  línea 79, para mantener un equi­

lib r io  de agua. Además, se recircula una porción de los 
fondos del separador a través de la  línea 80, calentador 

81, y línea 82, para regresar como vapor a una zona in­

fe rio r  del separador 74. Según se muestra, parte de los 
10. fondos en la  línea 82 pueden hacerse pasar a la  línea

83 para combinación con los vapores salien tes de la  parte 
a lta  del separador en la  línea 75, que se hacen pasar des­
pués a la  línea 14. En esta ultima forma, e l contenido 
áe agua de la  linea 14 puede regularse. Según se mues- 

15» t r a ,  e l Íntercambiador de calor 84 ae sitúa en la  línea
75 a f in  de que el m aterial en la  línea 75 pueda calentar­
se apropiadamente, por ejemplo a aproximadamente 46020,■, 
cuando se carga a la  línea 14» la  presión en los gases 
salientes de la  parte a lta  del separador en la  línea 75, 

20. se reduce y se regula por medio de una válvula de control 
adecuada (no mostrada) colocada en la  línea 75.

El te re fta lon itrilo  crudo en la  línea 53 com­
prende te re f ta lo n itr ilo  (99. 5), to lu n itr ilo  (1 . 0), amo­
níaco (3*05 3T agua (90). Se vuelve a hacer pulpa con un 

solvente adecuado a p a r tir  de la  línea 85 en el lavador 
86 equipado con dispositivos de agitación (no mostrado).

25.
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Un solvente adecuado, como h. exano, es uno en donde el te re f-  

ta lo n itr ilo  es escasamente soluble a temperaturas emplea­
das en la  presente» Es también menos v o lá til qjie la  ace­

tona y, cuando se mezcla con acetona no forma un azeó- 

5» tropo como benceno, o forma un azeótropo q,ue es fácilmente da 
compuesto, como nexano. l a  mezcla de te re fta lo n trilo  sol­

vente formada en el lavador 86, se hace pasar a través de 

la  línea 87 a la  centrífuga 88» En la  centrífuga 88, la  to r­

t a  resultan te se lava con solvente adicional a p a rtir  de 

la  línea 89» El líquido arrojado en la  centrifuga 88, se 
hace pasar a través de la  línea 90 a l decantador 91» Se 
forma una capa acuosa en el decantador 91; esta comprende 
agua (78*7) y amoníaco (3*0). la  capa acuosa se separa 
a través de la  línea 92* Se bombea una capa orgánica for- 

15» mada en el decantador 91 a través de la  línea 93, por me­
dio de la  bomba 94 a la  columna 95 de destilación del sol­
vente. El producto de gases saliente de la  parte a lta  de 
la  columna 95 es solvente (como hexano), el cual se hace 
pasar a través de la  línea 96 y condensador 97 a la  línea 

20. 98. Se recircula una porción del solvente como reflu jo  a

la  columna 95 a través de la  línea 99, el resto  se hace 
y pasar a las líneas 85 y 89 para emplearse en el lavador 

86 y centrífuga 88, respectivamente.

El agua puede pasar hacia una sección in ferio r 
25» de destilación 95, intermitentemente a través de la  línea 

237, a f in  de inundar cualesquiera depósitos de te re fta lo - 
n itr i lo  en la  misma.



los fondos de la  columna 95 se separan, a través 

de la  línea 100. Se recircula una porción de los fondos 
a través de la  línea 101, calentador 102 y línea 103 como 
vapor rehervidor, a una sección in ferio r de columna 95*

5. El resto  de los fondos q.ue comprenden te re f ta lo n itr ilo  

(0.9) y to lu n itr ilo  (1.0), se hace pasar a través de la  
línea 104 al recipiente de recolección 105« Puede pasarse 
material recogido en el recipiente 105 a través de la  línea 

106 a la  línea 11, para emplearse en el reactor 20.

10. Se hace pasar te re f ta lo n itr ilo  en forma de to r­
t a  de la  centrifuga 88 a través de la  línea 107, a un d i- 
solvedor 108 equipado con un agitador (no mostrado). Se 
hace pasar acetona caliente a 43 -  542C. en la  línea 109» 
a l recipiente 108, a f in  de disolver el te re f ta lo n itr ilo .

15. Alternativamente, puede emplearse aceton itrilo  caliente a 
65 -  762C, en lugar de acetona en la  línea 109♦ La aoeto- 
na cargada (4,677) a través de la  línea 109, contiene una 
pequeña cantidad de te itf ta lo n itr ilo  (36.1). lo s  contenidos 
del recipiente 108 q.ue salen en la  línea 110, comprenden

20. te re f ta lo n itr ilo  (135), a.cetona (4,677), solvente como
hexano (132) y agua (112. los contenidos se "bombean a trav  
vés de la  línea 110 por medio de la  bomba 111 a la  línea 
112, de ahí a través del enfriador 113 y línea 114 a un re­
cipiente de cristalizac ión  115* la  solución de te re fta lo -  

n itrilo-acetona en la  línea 112, se sobresatura cuando se 
enfría a una temperatura comprendida entre 4.420« y-28.82C.,

25
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preferiblemente entre -3*89 y -12.220. Se forman c ris ta ­
les de te re fta lo n itr ilo  en el recipiente 115* los cris­
ta le s  y el lic o r  madre en e l recip iarte  115 se bombean a 

través de la  línea 116 por medio de la  bomba 117 a la  l í —
5. nea 118, y se cargan a la  centrífuga 119» En la  centrí­

fuga 119, e l lico r madre se Bepara y se remueve a través 
de la línea 120. Se calienta una porción mayor del lico r 
madre en el calentador 121, a una temperatura comprendida 
entre aproximadamente 43*320. y aproximadamente 54*420*

10* para regresar a l recipiente 108 de disolución. Se hace 
pasar una porción menor de lico r madre a través de la 

línea 122, bomba 123 y línea 124, a la  destiladera 125 
de acetona. Esta proporción menor comprende acetona (489) 
solvente como hexano (14.1) y te re fta lo n itr ilo  (3*8). *

A p a r tir  de la  centrífuga 119, se toma a t r a ­
vés de la  línea 126 una to r ta  que contiene acetona de 
te re f ta lo n itr ilo . Esta se 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  línea 128.

20. la  mezcla resultante se hace pasar después a través de
la  línea 129 a la  centrífuga 130. El líquido lanzado por 
la  centrífuga 130, comprende agua (3,419) y acetona (20.9) 
que contiene una pequeña cantidad de te re fta lo n itrilo  
(0 .9). Este líquido se bombea a través de la  línea 131 

25* por medio de la  bomba 132 a la  línea 133, y ds ahí a la
columna 134 de fraccionación de agua, ha acetona se separa
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por la  parte superior de la  columna 134 a través de la  
línea 135, condensador 136 y línea 137» EL destilado 
de acetona (20.9) se hace pasar a través de la  línea 138 
a la  centrífuga 119, para emplearse en el lavado de la  

5» to r ta  del f i l t r o  en la  misma. Se separa el agua de la  

columna 134 a través de la  línea 128. Se regresa a. la  
columna 134 a través de la  línea 139, calentador 140 y 

línea 141, como vapor rehervidor, una porción del agua.
El resto  del agua se toma a través de la  línea 12G a l 

10. lavador 127, y también a través de la  línea 142 a la

centrífuga 130* Tina purga continua, vía la  línea 143, 
evita la  acumulación de impurezas. El agua separada a 
través de la  línea de purga 143 se suministra con agua 
desionizada introducida a l sistema a través de la  línea 

15. 144.

Regresando a la  destiladora de acetona 125, 
la  acetona se separa a través de la  línea 145 de vapo­
res salientes de la  parte a lta  y condensador 146. Una 

• porción de la  acetona se regresa a la  destiladera 125 a 
20. través de la  línea 147 como re flu jo . la  acetona de des­

tilado  (489) se hace pasar a través de la  línea 148 para 
combinación con acetona en la  línea 138. Se hace pasar 
agua a una sección in ferio r de la  destiladora 125 a través 
de la  línea 149; empleada sobre una base interm itente,

25« reducirá el ensuciamiento provocado por la  deposición de
t ereffcaloni.trilo  sólido. Se toma una corriente retróga- 
da a través de la  línea 150 a la  línea 133, para la  se­

paración de agua en la  columna 134* ‘los fondos de la
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destiladera 125 se separan a través de la  línea 151» Se 

recircula una porción de los fondos a la  destiladera 125 
a través de la  línea 152 y calentador 153 como vapor 
rehervidor. El resto  de los fondos se haoe pasar a t r a -  

5. vés de la  línea 154 al recipiente de recolección 105*
Los solventes de hidrocarburo contenidos en la  línea 

154, pueden tra ta rse  en un separador (no mostrado) para 

evitar su admisión a l reactor.

HIDROLISIS LE POLINTERHO

10* üa to r ta  de te re f ta lo n itr ilo  tomada de la  cen­
trífuga  130 a través de la  línea 155, se mezcla con agua 
desionizada de la  línea 156, y solución de sosa caustica 
(237 HaOH), preferiblemente en exceso, de la  línea 157 
para formar un lodo en el recipiente 158. El exceso pre- 

15* ferido de sosa cáustica es de 0.125 a 0.25 moles por mol 
de te re f ta lo n itr ilo . El lodo resultante se bombea a t r a ­
vés de la  línea 159 por medio de la  bomba 160 a uno o más 
recipientes 161 hidrolizadores, los cuales se mantienen 
a un» temperatura, por ejemplo de aproximadamente 13880., 

20. suficiente para acumular una presión de vapor en la  línea 
162 de vapores salientes de la  parte a lta  mayor q.ue la  
presión en el reactor 20. El amoníaco (190) y el agua 
(1,470) desprendidos durante la  h id ró lis is , pueden tomar­

se del hidrblizador 161 a través de la  línea 162, a la
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línea 75»

■í 1

El producto de h id ró lis is  comprende te re f ta -  
la to  disódico (94*9), hidróxido de sodio (47.6), agua 
(562) y te re f ta lo n itr ilo  (1.9). Esto se separa del h id ro li- 
zador 161 a  través de la  línea 163 al f i l t r o  164. El 
te re f ta lo n itr ilo  sin  reaccionar, (1,9)» se separa en el 
f i l t r o  164, y se regresa a l hidrolizador 161 a través de 
la  línea 165, y esa porción del sistema se muestra por 
155 -  160. El filtrad o  del f i l t r o  164 se toma a través 

de la  línea 166 al acidificador 167, en donde se añade 
lentamente acido clorhídrico como una solución a 311»

(237 HC1; 1072 HgO a p a r tir  de la  línea 168, hasta q.ue 
se alcanza un pH de 2 a 5* En e3ta forma, se precipita 
acido te reftá lico*  la  adición de ácido se r  egula para 
disminuir a un mínimo la  oclusión de hidróxido de sodio 
y/o cloruro de sodio. la  adición de agua desionizada 
(877)a través de las líneas 169 y 168, reduce el conte­
nido de sólidos del lodo de ácido te re ftá lico  formado en 
e l acidificador 167, de manera q.ue pueda separarse fá c il­
mente a través de la  línea 170 a la  centrífuga 171* cSe 

separa ácido te re ftá lic o  en la  centrífuga 171, y se lava 
con agua desionizada a las líneas 169 y 172, a f in  de 
reducir su contenido de cloruro de sodio*

la  to r ta  de ácido te re ftá lic o  en la  centrí­

fuga 171, se toma a través de la  línea 173 a l lavador 174,
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en donde se vuelve a hacer pulpa con agua desionizada a 

p a r tir  de la s  líneas 169, 172 y 175» El ácido vuelto a 

ser pulpa se hace pasar a través de la  línea 17.6 a la  
centrífuga 177> En la  ultima, 177, la  to r ta  de ácido re ­
tenida en la misma se lava con agua desnionizada a p a rtir  
de la s  líneas 169, 172, 175 y 178* El contenido del ion 
sodio del ácido te re ftá lico , se reduce de esta manera, la ­
vando tantas veces como pueda requerirse a un nivel acep­
tab le, por ejemplo menor de aproximadamente 5 partes por 
millón. La to r ta  lavada de ácido se separa de la  centrí­
fuga 177 a través de la  línea 179 al secador 180, a p a rtir  
del cual, agua se separa por la  parte superior a través de 
la  línea 181. Se separa el producto de ácido te re ftá lico  
(93) a p a r tir  del secador 180 a través de la  línea 182.

Se separa cloruro de socio (235) que contiene 
una pequeña cantidad de ácido te re ftá lico  (2) a p a rtir  
de la  centrífuga 171 a través de la  línea 184 y línea 
de desperdicio 183» y de la  centrífuga 177 a través de 
la  línea 183*

REFORMACION DE PULPA COI SOLVENTE ALTERNADO

Como una alternativa a esa porción del sistema 

de recuperación de p o lin itr ilo  mostrado en la  figura 1 

por 53 a través de la  centrífuga 119 y destiladera 125



de acetona, se contempla que la  acetona puede emplearse 
para volver a hacer pulpa del te re f ta lo n itr ilo  en la  l í ­
nea 53, as í como también áe usa como el solvente en el c ris­
talizador 115» De una manera similar al ace ton itrilo  es 

5# también adecuado como el solvente» Esto se ilu s tra  en

la  figura 2. El material en la  línea 53 comprende te re f­
ta lo n itr i lo  (99*5) , to lu n itr ilo  (l»0), amoníaco (3*0) y 
agua (90). Este material se carga a l  lavador 200 equipa­
do con un agitador (no mostrado) a l cual se carga también

10» acetona (698) y te re f ta lo n itr ilo  (5*4) a -6»7fiC a p a r tir  
de la  línea 201. l a  mezcla resu ltan te  formada en el la ­
vador 200, se hace pasar a través de la  línea 202 a la  
centrífuga 203» la  to r ta  de te re f ta lo n itr ilo  formada 

en la  centrífuga 203, se laca con acetona (859) a -6 .72Q.
15» a p a r tir  de la  línea 204* Da to r ta  se hace pasar a t r a ­

vés de la  línea 205 al disolver 206, equipado con un agi­
tador (no mostrado), en donde se disuelve en acetona (4677) 
que contiene te re f ta lo n itr ilo  (36.1) a 48.9aC., a p a r tir  
de la  línea 207 que contiene el calentador 208.

20. Da solución, a 48, 9fiC, formada en el disolve-
dor 206, se bombea a p a r tir  del mismo a través de la  l í ­

nea 209 por medio de la  bomba 210 a l a  línea 211, enfria­
dor 212 y línea 213 a l cristalizador 214? Da solución 
comprende acetona (4698) y te re f ta lo n itr ilo  (128) .  Da 
solución de terefta lon itrilo -acetona en el cristalizador 

214, se sobresatura a una temperatura comprendida entre

1

25-



4-.4- y -28.92C, de manera q.ue se formen crista les de te re f-  

ta lo n itr i lo . Los c ris ta les  y e l lico r madre a -6.72C, 

se ‘bombean a través de la  línea 215 por medio de la bomba 

216 y línea 217 a la  centrífuga 218. En la  centrífuga 218, 
5. se forma una to r ta  q.ue comprende te re f ta lo n itr ilo  (86. 8) y 

acetona (20. 9) . Sata se lava con acetona f r ía  (698) a 
- 6. 72C. a p a r tir  de la  línea 219. El líquido lanzado a 
p a rtir  de la  centrífuga 218, comprende acetona (5375) 
q.ue oontiene una pequeña cantidad de te re fta lo n itr ilo  

10. (41. 4)5 éste se hace pasar al lavador 200 vía las  líneas
220 y 201, y a l disolvedor 206 vía la s  líneas 220 y 207»

La to r ta  formada en la  centrífuga 218 compren­
de te re f ta lo n itr ilo  (86. 8) y acetona (20.9)» La tcorta 
se separa a través de la  línea 221 al lavador 127, mos- 

15„ trado en la  figura 1 *

Regresando a la  centrífuga 203, el lico r se­
parado de la  misma comprende acetona (1536) y agua (89»9) 
que contiene amoníaco (2.4), te re fta lo n itr ilo  (12 . 8) y 
to lu n itr ilo  (1 .0). Este líquido se separa a través de la  

20. línea 222 par medio de la  bomba 223 a la  línea 224, y de 
ahí a la  destiladera 225 de acetona. Se añade material 
en la  línea 11 de la  figura 1 , q.ue comprende p-xileno 

(98. 6) y to lu n itr ilo  (23*8) a l material en la  línea 224, 
antes de q.ue se cargue a la  destiladera 225* La adición 
de los materiales orgánicos de la  línea 11 sirve para e l i-25 .



minar el ensuciamiento de la  sección de separación de 
la  destiladera 225, de o tra manera provocado por la  de­
posición de te re f ta lo n itr ilo  sólido en la  misma»

El producto de fondos por residuos de la  des-

5. tilad e ra  225, comprende una pequeña cantidad de to lu n itr i-  
lo  (24»8) junto con p—xileno (98.6) y Iffl (12«8). Este 
ae separa a través de la  línea 226, y puede ser regresa­
do a l reactor 20 vía la  línea 106, según se muestra en 
la  figura 1 * Una porción de los fondos par residuos de 

10. la  destiladera se recircula a l a  destiladera 225 a t r a ­
vés de la  línea 227, aue contiene el calentador 228 como 
vapor rehervidor.

lo s vapores salientes de la  parte a lta  de la  
destiladera 225 se hacen pasar a través de la  línea 229 

15 . q.ue contiene condensador 230. Una porción de los vapo­
res sa lien tes de la  parte a lta  puede regresarse a la  
destiladera 225 a trayés de la  línea 231 para reflujo»
El destilado comprende acetona (1538), agua (89*9) y amo­
niaco (2.4). Una porción o todo el destilado puede enviar- 

20. se a través de la  línea 232 a la  destiladora 134 de agua 
de la  figura 1, para separar el agua y la  acetona. Puede 
hacerse pasar cualquier destilado restan te  a través de 
la  línea 233 y enfriador 234, y reccombinarse con el des­

tilad o  de la  destiladera de agua 134 v ía la  línea 235, 
para emplearse para lavar las  to rta s  del f i l t r o  en la  
centrífuga 203 y 218. El enfriador 234 se opera para

25
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enfriar el destilado en la  línea 233 a la  temperatura más 
"baja, mantenida en e l cristalizador 214»

Según se muestra, puede extraerse una porción 
del material en el cristalizador 214 a través de la  línea 

5* 236, para combinarse con material en la  línea 209*

-  2 5  -

DISCOS ION &MJRAL

Aunque la  invención se ha ilustrado anteriormen­
t e  mediante la  conversión de p-xileno a te re fta lo n itr ilo , 

10. y del último a ácido te re ftá lico , debe entenderse que la  
invención es de aplicahilidad más amplia* De esta manera, 
son hidrocarburos aromáticos aquellos que son estables 
a la  descomposición térmica, en la  fase de vapor en las 
condiciones de reacción empleadas, y se representan por 

15» la  fórmula general:

Ar -  Rn

en donde Ar es un grupo arileno, R es un grupo alquilo 
que tiene de 1 a 3 átomos de carbono, y n es un número 
entero pequeño, por lo menos de 2. Incluyen hidrocarbu- 

20. ros aromáticos típ icos: xilenos; t r i - , t e t r a ,  penta- y hexa- 
metilbencenos; d ie ti l  y polietilbencenos relacionados; 

polipropilbencenos; naftalenos, antracenos, etc. di-y ulte­
riormente motilados, otilados y propiladcs. Según se in­



dica, el grupo arileno incluye fenileno y naftalero.

Incluyen catalizadores empleados, aquellos 
conocidos como catalizadores de amoniación, esto es, 

catalizadores empleados en la  conversión de hidrocarbu­
ros y amoniaco a n itr i lo s , sin  adición substancial de 
oxígeno a la  carga a n itr i lo s , sin adición substancial 

de oxígeno a la  carga de reacción. Tales catalizadores 

incluyen asociaciones u óxidos mezclados de molibdeno 

y/o tungsteno, y de vanadio, fierro  y/o cobalto. Son 
particularmente adecuados catalizadores de óxido de mo- 
libdeno/óxido de vanadio.

Pueden también emplearse catalizadores de amo- 
xidación en el presente procedimiento, aunque no se u ti­
l iz a  un gas que contiene oxígeno lib re  como un material 
de carga. Típicos de ta le s  catalizadores son los cata­
lizadores de óxido de bismuto-óxido de molibdeno.

Además de ta le s  catalizadores, pueden emplear­
se loa siguientes:

asociaciones de óxido de molibdeno y óxido fé­
rrico ,

como Pê Ô MogÔ g,
asociaciones de óxido esténico y óxido de vana­
dio,
H^SilIo^gO^Q,



Bi406(H4SiBo04o), 7

“ A s V W -

£1 catalizador puede emplearse per se, o 
puede soportarse en o mezclarse con un soporte inerte 
t a l  como carborundo} piedra pómez, a rc illa  o similares} 
en cuyo caso puede controlarse adecuadamente la  textura, 
el área superficial y el diámetro de los poros» El. so­
porte inerte puede serv ir para proveer resistencia  mecáni­
ca y resistencia a la  abrasión al catalizador. EL cata­

lizador, con o sin soporte* puede estar en forma de par­
tícu las finas ta le s  que sean adecuadas para emplearse 
en una así llamada cama de reactor "fluidizada", pasti­
l la s , gránulos, etc.

En presencia de amoníaco e hidrocarburo, se 
reducen catalizadores de óxido mixtos de metales de 

transición» la  forma reducida es considerablemente me­
nos activa que una forma más oxidada, que no necesita ne­
cesariamente ser el nivel más elevado de oxidación del 
catalizador de óxido.

En el presente procedimiento, se emplea ge­
neralmente un exceso de amoníaco en relación oon la  can­
tidad estequiametrica de hidrocarburo aromático. Sin 
embargo, pueden emplearse de aproximadamente 0.5:1 a 
aproximadamente 12:1 volúmenes de amoníaco por volumen 

de xileno, especialmente relaciones de aproximadamente



1:1 a 6:1. Se entenderá que se emplean relaciones mayo­

res de amoníaco a hidrocarburo, ya que un grupo Ar está 
más substituido con grupos H que como lo está el an illo  
bencánico substituido con grupos metilo, para formar x i-  

5® leños. Es económico, sin  embargo, no emplear un gran ex­
ceso de amoníaco o de un hidrocarburo aromático, particu­
larmente en una operación continua t a l  como se describe, 
a f in  de sim plificar la  recirculación de un reactivos 

El reactivo de hidrocarburo aromático puede emplearse por 
10. se, o puede estar presente en mezcla con otros hidrocarbu­

ros inertes en la  reacción, ta les  como una parafina o ben­
ceno, preferiblemente, e l sistema de reacción se diluye 
con un gas inerte t a l  como nitrógeno, vapor o vapor de 
agua. De esta manera, se ha encontrado que e l empleo de 

15® vapor o vapor de agua tien e  la  ventaja de retener el oxi­
geno catalizador durante un período mayor de tiempo, que
cuando se convierte el hidrocarburo aromático en la  ausen­
cia substancial de vapor agragado o vapor de agua. Prefe­
riblemente, se emplea de aproximadamente 1 a aproximadamen 

20. te  10, y especialmente de aproximadamente 2 a aproximada­
mente cinco volúmenes de vapor por volumen de reactivos 
to ta le s , a saber, hidrocarburo aromático y amoníaco.

El empleo de un diluyante en el procedimiento 
de esta invención, es ventajoso en varios aspectos. Con 

25® un diluyante, el proceso se opera con una producción neta
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de hidrógeno y sin generación neta de calor. EL diluyen- 

te  también sirve para: expulsar e l calor del proceso, ob­

viando de esta manera la  necesidad de la  superficie de 

transferencia de calor, interna, y disminuir las presio-

5. nes parciales de los compuestos reductores cargados y forma­
dos.

Las temperaturas de reacción pueden variarse 
de aproximadamente 371 a aproximadamente 53820, sin  embar­
go, se prefieren temperaturas de la  escala aproximada de 

10. ^27 a 48220o Las presiones varían de aproximadamente 1 a
aproximadamente 10, y preferiblemente de 1 a 4 atmósferas 
absolutas.

A fin. de precalentar materiales a las tempera­
turas deseadas empleadas en el reactor 20, se prefiere que 

15 . se emplea también como se indica en la  figura 3, un calen­
tador enoendido. De esta manera, como en la  ilustración 
dada anteriormente, en relación con la  figura 1 , los mate­
r ia le s  para emplearse; en el reactor 20 se encuentran en las 
líneas 13 y 14* Ahora, según se ilu s tra  en la  figura 3,

2o. la s  líneas 13 y 14 pasan a través del calentador 240 encen­
dido, de manera que los materiales en el mismo se calienten 
a una temperatura de aproximadamente 46020.

El tiempo de contacto y el tiempo en operación 
del catalizador pueden ser aquellos convencionalmente em—

25. pisados en la  producción de n itr ilo s  aromáticos. Son par—



ticularmente ventajosos tiempos.de contacto de aproxima­
damente 0.01 segundo a aproximadamente 30 segundos, par­
ticularmente de 0.1 a 10 segundos, y un tiempo en opera­

ción del catalizador de menos de aproximadamente 30 mi­
nutos, particularmente menos de 10 minutos.

En lugar de un reactor de cama fluidizada y 
un regenerador, la  reacción de amoniación y regeneración 

puede lograrse también en un reactor de cama móvil y rege­
nerador, según se ilu s tra  por la  técnica 100 bien conoci­
da. Similarmente, pueden emplearse reactores, de cama f i ja  
con operación c íc lica  que involucra períodos de en opera­
ción y regeneración con purga intermedia apropiada.

Según se indicó anteriormente, pueden emplear­
se solventes para p o lin itr ilo s  aromáticos ta le s  como te re f-  
ta lo n itr ilo , para pu rificar los p o lin itr ilo s  mediante 
pasos adecuados de lavado y crista lizac ión . Son solven­
te s  adecuados para lavado, aquellos en los cuales los n i-  

t r i lo s  son escasamente solubles a la s  temperaturas emplea­
das en la  presente. Incluidos entre ta les  solventes se 
encuentran benceno, iiexano, ciclóla exano, heptano y aceto­

na. El aceton itrilo , la  acetona, el alcohol m etílico y 

la  m etiletilcetona poseen características de solubilidad 
adecuadas para los. pasos de crista lizac ión .

En la  h id ró lis is  de te re f ta lo n itr ilo  para for­

mar una sal del ácido policarboxílico correspondiente, es
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ventajoso el hidróxido de sodio acuoso. Sin embargo, pue­

den también emplearse otros materiales alcalinos inclu­
yendo: hidróxidos de potasio y l i t io ;  hidróxidos de magne­
sio , bario y calcio; amoníaco acuoso e hidróxido de amonio. 
Según se indicó, es ventajoso un exceso de álcali» las  tem­

peraturas empleadas para la  h id ró lis is  se encuentran com­
prendidas entre 54»+ y 176.7®C particularmente entre 104»4 
y 143.320. Puede emplearse h id ró lis is  acida, pero puede 

no ser tan  ventajosa como un sistema alcalino.

la  acidificación de una sal de un ácido policar- 

boxílico se logra fácilmente con ácido clorhídrico acuoso 
según se describió anteriormente. Se contempla, sin embar­
go, que pueden u tiliza rse  otros ácidos. Preferiblemente 
e l ácido empleado es uno q.ue forma una sal soluble en 
agua con el catión de la  sal de ácido policarboxílico. A 
modo de ilustración, otros ácidos incluyen ácido su lfúri­
co, ácido bromhídrico, ácido n itrico  y ácido acético, la s  
temperaturas empleadas para acidificación se encuentran 
comprendidas entre 15.6 y 121.1&C, particularmente entre 

37.7 y 71.120.

Será evidente a p a r tir  de lo  anterior, q.ue se 
encuentra ahora disponible un procedimiento efectivo pa­
ra  la  producción y recuperación de p o lin itr ilo s  aromáticos, 

y para la  producción de los ácidos policarboxíllcos aromá­
tic o s , relacionados. Puede formarse f ta lo n itr ilo  a par­
t i r  de o-xiléno, y puede emplearse en la  formación de colo-
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rantes de ftalocianina. Puede formarse te re f ta lo n itr ilo  

a p a r tir  de p-xileno y, según se muestra, puede emplearse 

para la  formación de ácido te re ftá lic o , g.ue es de impor­
tancia en la  manufactura de fibras s in té ticas . Otros usos 

5* serán evidentes para aquellos expertos en el a rte .

Pueden hacerse muchas modificaciones y varia­
ciones de la  invención según se estableció anteriormente, 
sin  sa lirse  del esp íritu  y alcance de la  misma. Conse­
cuentemente, se pretende q.ue la s  cláusulas anexas incluyan 

10. ta le s  modificaciones y variaciones.
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N OI  A

Descrito el objeto del presente invento, se

declaran nuevas y de propia invención las  siguientes r e i­
vindicaciones con prioridad de la  solicitud de patente es­

tadounidense se ria l nfi 551*013 del 18 de Mayo de 1366.

1. Un procedimiento para la  producción de un
p o lin itr ilo  aromático, en donde se hace reaccionar un hidro­
carburo aromático con amoníaco a una temperatura elevada, 
en presencia de un catalizador de óxido, y en donde por 
lo  menos se forma un primer producto de reacción que con- 

10* tiene p o lin itr ilo  aromático, mononitrilo aromático, hidro­
carburo aromático sin  reaccionar, vapor de agua, hidrógeno 
y amoníaco sin  reaccioncar, caracterizado por el paso de 
enfriar rápidamente el primer producto de reacción con 

agua, a una temperatura substancialmente menor q.ue la  tem- 
15. peratura de dicho primer producto de reacción^

2. TJn procedimiento de conformidad con la  cláu­
sula 1, caracterizado por el hecho de que el primer pro­
ducto de reacción se enfría rápidamente con agua, y un 
segundo producto de reacción previamente formado.

20 . 3. Un procedimiento de conformidad con la  cláu­
sula 1 o 2, caracterizado por el hecho de que el primer 
producto de reacción se enfría rápidamente para reducir 
su temperatura a menos de aproximadamente 37.72C.
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4» Un procedimiento de conformidad con la  cláu­

sula 2, caracterizado por el hecho de q.ue el primer pro­

ducto de reacción se somete a enfriamiento de etapas múlti­

ples con agua y con el segundo producto de reacción.

5. 5* Un procedimiento de conformidad con cual­
quiera de las  cláusulas precedentes, caracterizado por el 
hecho de q.ue el hidrocarburo aromático es p-xilene, y se 
hace reaccionar con amoníaco a una temperatura comprendida 
entre aproximadamente 3712C. y aproximadamente 538*0, en 

10. presencia de una asociación de óxido de molibdeno y óxi­
do de vanadio, y en donde el p o lin itr ilo  de dicho primer 
producto de reacción es te re f ta lo n itr ilo .

6. Un procedimiento de conformidad con las 
cláusulas 2, 3, 4 o 5» caracterizado por el hecho de q.ue 

15. e l primer producto de reacción a una temperatura compren­
dida entre aproximadamente 260*0 y aproximadamente 538*0, 
se enfría rápidamente con agua y un segundo producto de 
reacoión previamente formado q.ue tiene una temperatura 
comprendida entre aproximadamente 10*0 y aproximadamente 

20. 37.720.

7» Un procedimiento de conformidad con cual­
quiera de las  cláusulas precedentes, caracterizado por el 
hecho de q.ue el primer producto de reacción se enfría a 

una temperatura de aproximadamente 10*0 a aproximadamente 
25. 149fiC, por arriba del punto de rocío del mismo, antes de

que se enfríe rápidamente.
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8. Un procedimiento de conformidad con cual­

quiera de las cláusulas precedentes, caracterizado pea* el 
hecho de que el primer producto de reacción se somete a 

enfriamiento rápido de etapas múltiples con el segundo

5» producto de reacción, el agua y el segundo producto de
reacción manteniéndose a una temperatura inferior en cada 

etapa sucesiva.

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

10. proceso son continuos-.

10. Un procedimiento de conformidad con cual­
quiera de las cláusulas precedentes, caracterizado por el 
hedió de que e l hidrocarburo aromático contiene por lo me­
nos dos grupos alquilo, cada uno teniendo de l ,a  3 átomos 

15. de carbono, y por los pasos de separar p o lin itr ilo  aromá­
tic o , crudo del agua, lavar dicho p o lin itrilo  recuperado 
con un primer solvente, en donde el p o lin itr ilo  es esca­
samente soluble, c ris ta liza r  el p o lin itr ilo  de un segun­
do solvente para dicho p o lin itr ilo , lavar el p o lin itr ilo  

20. cristalizado con agua, h idrolizar el p o lin itr ilo  lavado, 
cristalizado con á lca li acuoso, para formar la  sal alca­
lin a  del ácido policarboxílico correspondiente, ac id ifi­
car la  sal alcalina a un valor de pH de aproximadamente 
2 a aproximadamente 5, para precipitar el ácido policar- 

25. boxílico correspondiente, lavar el ácido policarboxílico



con agua, y recuperar e l ácido policarboxílico.

11. Un procedimiento de conformidad con la  
cláusula 10, caracterizado por el hecho de que el primer 
solvente se selecciona del grupo que consiste de benceno,

5» hexano, ciclohexano, acetona, heptano, alcohol m etílico, 

m etiletilcetona y aceton itrilo .

12. Un procedimiento de conformidad con la  cláu­

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

solvente se selecciona del grupo que consiste de acotona,
10. ace ton itrilo , alcohol metílico y m etiletilcetona.

13» Un procedimiento de conformidad con las 
cláusulas 10, 11 o 12, caracterizado por el hecho de que 
se emplea una pluralidad de pasos de cristalización .

14* Un procedimiento de conformidad con cual—
15» quiera de las cláusulas 10 a 13, caracterizado por el

hecho de que se emplea una pluralidad de pasos de lavado 
con agua.

15* Un procedimiento de conformidad con cual­
quiera de las cláusulas 10 a 14, caracterizado por el 

20. hecho de que se recuperan reactivos y solventes, y recircu­
lan»

16. Un procedimiento de conformidad con. .cual­
quiera de las cláusulas 10 a 15, caracterizado por el 

heoho de que el hidrocarburo aromático es p-xileno, el cata-
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lizador es una asociación de óxido de molibdeno y óxi­
do de vanadio, el p o lin itr ilo  es te re fta lo n itr ilo , e l á lcali 
acuoso es exceso de hidróxido de sodio, y la  sal a lca li­
na se acid ifica con ácido clorhídrico acuoso»

5» 17» Un procedimiento de conformidad con cual­
quiera de las cláusulas 10 a 16, caracterizado por el 
hecho de que el catalizador se regenera.

18. Un procedimiento para la  producción de un 
p o lin itr ilo  aromático»

10 Según se describe y reivindica en la  presente 
memoria descriptiva, que consta de 37 páginas foliadas y 
escritas a máquina por una sola de sus caras.

Madrid,
xp.a.

a 1,7 de Mayo de 1967

«JAIME ÍSEBES
p, p.1
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