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"PROCEDIMIENTO PARA PURIFICAR TEREFTALONITRILO".
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El presente invento se refiere a un pro 
cedimiento de purificación del tereftalonitrilo.

El tereftalonitrilo, comercialmente ob­
tenido por la amoxidación (reacción simultanea con 

5. NHj y 0) de para-xileno, tiene una pureza de al-
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rededor del 80 % y está contaminado con para-me- 
tilbenzonitrilo, y materiales de ponto de ebullí 
ción más elevado. Este tereftalonitrilo se pu­
rifica por destilación rápida a. la presión at- 

5. moaférica, seguida por una destilación fracciona
da, también a dicha presión. Este proceso es 
largo y molesto ya que el tereftalonitrilo hierve 
a 285RC.

Constituye un objeto de eate invento, 
10. proporcionar un método perfeccionado para pu

rificar el tereftalonitrilo. Otro Objeto es 
proporcionar un procedimiento para purificar el 
tereftalonitrilo a temperaturas inferiores. Otro 
objeto es proporcionar un prooeso más rápido 

15J para purificar el tereftalonitrilo. Estos y otros
objetos de esta invento, resultarán evidentes en 
la descripción siguiente.

Se ha comprobado que el tereftaloni­
trilo forma una mezcla azeotrópica con el eti- 

20. len glicol, y que puede prepararse tereftaloni­
trilo altamente purificado, de modo muy senci­

llo, por destilación de la mezcla azaotropica. 
Esta mezcla azaotropica de tereftalonitrilo y 
atilén gliool hierve a unos 190RC. El teref- 

25. talonitrilo puro, puede obtenerse preparando
una solución que contenga desde 1 a 20 partea 
en peso, aproximadamente, con preferencia desde 
3 a 6 partes en peso, aproximadamente, de etilén 
gliool para 1 parte en peso de tereftalonitrilo 

30. bruto. Estas mezclas pueden destilarse a tempe.
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ranuras considerable mónte inferiores al punto 

de ebullición del tereftalonitrilo. Al enfriar 

el destilado azeotrópico, el tereftalonitrilo 
se solidifica y es fácilmente separable del 

etilán glicol líquido.

La destilación puede realizarse en 

vacio a presiones desde 0,01 mm. hasta la 

presión atmosférica aproximadamente, oon pre­

ferencia, desde 300 mm. hasta unos 760 mm. apro 

ximadamente. La temperatura depende de la presión. 

A la presión atmósferica, la temperatura de 

destilación será de unos 190°C. a unos 205°C.

A presiones inferioras a la Atmosférica, la 

temperatura será correspondientemente infe­

rior. Con preferencia, la destilación se reali 

za en una atmósfera inerte, tal como, por ajem 

pío, de nitrógeno o dióxido de carbono.

El ejemplo siguiente aclara esta in­

vento, sin limitarlo desde luego.

EJEMPLO.- Una mezcla formada por 100 g de te­

reftalonitrilo bruto-obtenido por amoxidación 

de para-xileno y de una pureza de alrededor 

de 80 %- y 300 g de etilén glicol, se calienta, 

en atmósfera de nitrógeno, a la presión atmosfé 

rica, en un matraz de 3 bocas, de 500 ce, 

provisto de cabezal destilador, condensador 

refrigerado por aire, y matraz receptor. Al 

reflujo, la temperatura del oabezal destilador 

asciende a 190°C y empieza a destilar una mez­

cla azeotrópica de etilén glicol y tereftalo-
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nitrllo, El material ae retira de la cabeza 
hasta que la temperatura asciende a 205^0, en 
cuyo momento, la destilación se interrumpe. El 
destilado pesa 270 g. y al enfriarlo a la tem 
peratura ambiente, se forman cristales blan­
cos de tereftalonitrilo. Loa cristales ae fil 
tran y se lavan con agua para liberarlos de 
etilén glicol residual, y se secan. La cantidad 
da tereftalonitrilo obtenida, es de 70 g. in­
dicando un rendimiento de alrededor del 88% 
con respecto al tereftalonitrilo total da la 
mezcla de partida. El punto da ebullicón no 
corregido del tereftalonitrilo, es de 224,5 - 
2250c. Al mezclar una muestra de este teref­
talonitrilo con una cantidad igual de teref­
talonitrilo purificado por destilación con­
vencional, no se reduce el punto de fusión.

N O T A
Descrita suficientemente la natura­

leza del invento, asi como la manera da rea­
lizarlo en la práctica, debe hacerse constar 
que las disposiciones anteriormente indicadas, 
son susceptibles dejmodificaoiones de dtalle 
en cuanto no alteren su principio fundamental. 
También se haoe constar, que el invento corres 
ponde a una solicitud de patente presentada en 
Norteamérica con fecha 21 de junio de 1966, 

bajo el ndmero Ser 559.103, acogiéndose por lo 
tanto, a loa beneficios que conceden los Con­
venios Internacionales en vigor, siendo lo que
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constituye la esencia del referido invento 

y por lo que se solicita Patente de Invención, 

por 20 años, en España:" PROCEDIMIENTO PARA 

PURIFICAR TEREFTALONITRILO"; caracterizándose 

por lo siguiente;

18.-Procedimiento para purifioar 

tereftalonitrilo, caracterizado porque, en 

una primera etapa, se destila una mezcla que 

contiene una parte en peso de tereftaloni­

trilo y de l a 20, preferentemente de 3 a 6 

partes en peso de etilén glicol, a presiones 

comprendidas entre 0,01 mm. a la atmosférica, 

preferentemente desde 300 mm. a la atmosférica, 

y mejor aún a la presión atmosférica y en pre­

sencia de una atmósfera inerte, tal como ni­

trógeno, y en una segunda y última etapa se 

separa el tereftalonitrilo mediante enfria­

miento y filtración del destilado.

28,-Procedimiento para purificar .

tereftalonitrj 

cialmente <3
tal y como queda sustan- 

o en la presente Memoria, 

emoria consta de 5 hojas as­

na sola cara.

n **

Madrid,

HALCON INTERNATIONAL INC. 
G O M E Z  a í í S O  Y

p .p .  FfMiH-titK R
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