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El presente invento se refiere a un pro
cedimiento de purificacibén del terefialonitrilo.

El tereftaloniirilo, comercialmente ob-
tenido por la amoxidacién (reaccilén simulianes con

Se NH; y 0) de para-xileno, tiene una pureze de al-
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rededor del 80 % y eaté contaminado con pera-me-
tilbenzonitrilo, y meteriales de punio de ebulli
cifn mde elevedo, Este fereftalonitrilo se pu-
rifica por degtilacién répida 2. la presiln at-
5 moaférica, seguide por una destilacién fracciong
da, también a dicha presidén. Este proceso ea
largo y molesto ya que el terefitalonitrile hierve
a 285eC,
Conatituye un objeto de eate invento,
10. ¢l proporcionar un mftodo perfeccionado para pu
rificar el tereftalonitrilo. Oiro Objeto es
proporcionar un procedimiento pera purificar el
tereftelonitrilo a temperaiturgs inferiores, Otro
objeto esa proporcioner ’{zn'prooeao mhs r,é,pido"
15 pera purificar el {ereftelonitriloe, Eatos y otroa
objetos de este invenio, resuliarfn evidentes en
1g desoripeidn siguientey _
$e he comprobado que el tereftaloni-
trilo forma una mezcla azeotrdpica con el eti~
20, len glicol, y que puede prepararse ferefialoni-
trilo altamente purificado, de modo muy senci-
110, por destilacidén de la mezcls azeotfopica.
Eata mezcls azeotrdpica de tereftalonitrilo y
etilén glicol hierve a unoa 1902C., El teref~
25, talonitrilo puro, puede obtensrse preparando
una solucién que contengs desde 1 & 20 partes
en peso, aproximedamente, con preferencie dez@e
3 a 6 partes en peso, aproximadamente, de etilén
gliocol para 1 parte en pego de {ereftaloniirilo

30. bruto. Egtas mezclas pueden destilarse a hemps



raturas congsidergbleménte inferiores al punto
de ebullicidén del tereftalonitrilo. Al enfriar
el deatilado azeotrdpico, el terefialonitrilo
g8 golidifica y es facilmenle smeparable del
etilén glicol liquido.

La destilacidn puede realizarse en
vecio a preaiones desde 0,01 mm, haata la
presién atmosférice aproximadsmente, oon pre-
ferencia, desde 300 mm. hasta unoms 760 mm. apro
10, ximademente, La femperatura depende de la presibn.

A la presidn atmdsferica, la temperaturas de
destilacibn serd de unos 190°C., a unom 205°C.
A presiones inferiores a la atmosférica, la
temperatura serd correspondientemente infe-
rior, Con preferencia, la destilacién se reali
15. za en une atmésfera inerte, tal como, por ejem
plo, de nitrdgeno o didxido de carbono,
El ejemplo giguiente aclars este ine
vento, gin limiterlo desde Juego.

EJEMPLO.~ Une mezela formade por 100 g de te-
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20, reftalonitrilo bruto-obtenido por amoxidacidn
' de para-xileno y de una pureze de alrededor
de 80 %- y 300 g de etilén glicol, se calienta,
en atmdsfera de nitrdgeno, a la presifn atmosfd
rica, en un mairaz de 3 bocas, de 500 co,

25, proviato de cabezal destilador, condensador
refrigerado por aire, y mairez recepior. Al
reflujo, la temperatura del cabezal desiilador
gdciende a 1909C y empieza a destilar una mez-

30. cle azeotrépice de etilén glicol y tereftalo-
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nitrilo, El materigl =e retira de la cabeza
hasta que la temperatura asciende a 205°C, en
cuyo momento, la destilacidn se imterrumpe. El
degtilado pesa 2;0 g. y al enfriarlo a la ten
peratura ambiente, se formen crigtales blen-
cos de tereftalonitrilo. Los crigialea me fil
iran y se lavan con agua ﬁara liberarlos de
etilén glicol residual, y se secan, La centidad
de terefteloniirilo obtenida, ea de 70 gs in-
dicando wn rendimiento de glrededor del 8t%
con respecto al tereftalonitrilo total de la
mezclg de partida, Bl punto de ebulliebn no
oorregido del tereftalonitrilo, ez de 224,5 -~
22500, Al mezelar una ﬁ;eétra de egte teref-
talonitrilo con una cantidaed igusl de teref-
talonitrilo purificado por destilacidn con~-

vencional, no se reduce el punto de fuaidn,

N o T A

Descrita suficientemente la natura-
leza del invento, asi como la manera de rea=
lizarlo en lg practica, debe hacerse conaiar
que las disposiciones anieriormente indicades,
gon susceptibles demodificaciones de d&talle
én cuanto no alteren su principio fundemental.
También se hace constar, que el invento correg
ponde a vna golicitud de patente presentada en
Norteamérica con fecha 21 de junio de 1966,
bajo el niimero Ser 559,103, acogiéndose por lo
tanto, a loa beneficios que conceden los Con~

venios Infernacionales en vigor, siendo lo que
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congtituye la egencig del rZierid; ihvento
y por lo que se soliciia Patente de Invencidn,
por 20 afiog, en Espafla:" PROCEDIMIENTO PARA
PURIFICAR TEREFTATONITRILO"; caracterizéndose
por lo siguientes

18,~Procedimienio pare purifioar

tereftalonitrilo, caracierizado porque, en
une primers e€itaps, se destila une mezcla que
contiene una parie en peso de terefialoni-
trilo y de 1 a 20, preferentemente de 3 a 6
partes en peso de etildn glicol, a presiones
comprendidaa enire 0,01 mm, a la sd¥mosférica,
prefereniemente desde 300 mm, & le atmosférica,
y mejor alin a la presibén atmosférice y en pre-
gencia de una atmésfers inerte, tal como ni-
trégeno, y en una gegunda y ultima etapa me
gepara el tereftaloniirilo mediante enfria-
miento y filtracidn del destilado.

28,-Procedimiento para purificar

/
tereftalonitrj tal y como gueda susfan-

cialmenie degerifio en la presente Memoria.
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