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DESCRIPCION
Procedimiento para la sintesis de N,N-dimetil-1,3-diaminopropanos (DMAPA)

La presente invencion se refiere a dispositivos y a procedimientos para la obtencion a gran escala de una diamina
partiendo de un correspondiente alquenilnitrilo, que contiene al menos un doble enlace C-C, asi como al empleo de
los dispositivos.

Diaminas constituyen un importante grupo quimico que se emplea del modo mas diverso como substancias de
partida, productos intermedios o finales. A modo de ejemplo, diaminas son componentes importantes en la sintesis
de poliamida y otras reacciones de policondensacion.

En especial 3-dimetilaminopropilamina (DMAPA, N,N-dimetil-1,3-diaminopropano) constituye un importante producto
intermedio para la produccién técnica, a modo de ejemplo, de jabones engrasantes. DMAPA sirve ademas como
producto de partida para la obtenciéon de agentes de coagulacion, y presentara incluso propiedades anticorrosivas.

Frecuentemente se obtienen diaminas, al igual que sus analogos de amina, mediante reduccién de nitrilos. Esta
reaccion es especialmente ventajosa si se deben obtener aminas primarias.

A modo de ejemplo la WO-A 2004/060853, asi como la WO-A 2004/060039 y la US4172091, describen el
hidrogenado catalitico de 3-dimetilaminopropionitrilo (DMAPN) para dar DMAPA.

La EP-A 0913388 describe el hidrogenado de nitrilos para la obtencidon de aminas con ayuda de un catalizador de
cobalto.

A pesar de los métodos descritos para la reduccion de nitrilos para dar aminas o diaminas, no se sabe como se
puede poner a disposicién un correspondiente nitrilo.

Por lo tanto, existia la necesidad de poner a disposicién un procedimiento integral que fuera apto para generar
diaminas de modo especialmente eficiente, partiendo de eductos relativamente simples.

En este caso son significativos en especial procedimientos que se emplean a escala industrial, ya que
frecuentemente una ampliacion simple de ensayos de laboratorio por encima de la escala técnica no conduce a
resultados deseados.

Por consiguiente, una tarea de la presente invencién consiste en poner a disposicion un procedimiento a escala
industrial, que permitiera la obtencién de diaminas de modo especialmente eficiente.

El problema se soluciona mediante un procedimiento para la obtencién a escala industrial de una diamina partiendo
de un correspondiente alquenilnitrilo, que contiene al menos un doble enlace C-C, que comprende los pasos

(a) reaccion de alquenilnitrilo en un primer reactor con una correspondiente monoamina bajo adicion
exotérmica de monoamina a al menos un doble enlace para dar un aminoalquilnitrilo, disponiéndose la
monoamina, asi como agua, y afiadiéndose el alquenilnitrilo;

(b) evaporacién de alquenilnitrilo no transformado y monoamina para la concentracién del producto de
aminoalquilnitrilo en la cola del primer reactor;

(c) transformacion del producto de cola de aminoalquilnitrilo del paso (b) en un segundo reactor;

(d) hidrogenado catalitico discontinuo del aminoalquilnitrilo transformado en el paso (c) para dar la diamina
en el segundo reactor, disponiéndose para cada carga un catalizador apropiado para el hidrogenado de
nitrilos para dar aminas, asi como agua, la diamina deseada y una base, alimentandose el segundo reactor
con hidrégeno, y afiadiéndose con dosificacién el aminoalquilnitrilo transformado en el paso (c); y

(e) obtencién de la diamina, y en caso dado repeticion de los pasos (a) a (e).

Esto es, se ha mostrado que un procedimiento a gran escala, basado en los pasos de procedimiento citados
anteriormente, se puede emplear de modo especialmente eficiente respecto a rendimiento, selectividad, balance de
energia, balance econdémico, asi como bajo aspectos econémicos, y otros parametros importantes.

El procedimiento esta motivado por una sintesis de dos etapas de una diamina. En el primer paso se hace
reaccionar un alquenilnitrilo, que contiene al menos un doble enlace C-C, con una monoamina primaria o
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secundaria, de modo que la amina se adiciona al doble enlace C-C. El aminoalquilnitrilo obtenido a partir de esta
reaccion se reduce en un paso adicional para dar la diamina deseada con ayuda de hidrégeno.

En el ambito de la presente invencion, los conceptos "alquenilnitrilo correspondiente”, asi como "monoamina
correspondiente”, significan que éstos se seleccionan de modo que segun los dos pasos de sintesis descritos
anteriormente se obtiene la diamina con la férmula estructural deseada.

A modo de ejemplo, si en el caso de alquenilnitrilo se trata de nitrilo de acido acrilico (ACN), y en el caso de la
monoamina se trata de dimetilamina (DMA), en primer lugar se efectlla una reaccidon de eductos para dar 3-
dimetilaminopropionitrilo (DMAPN). El subsiguiente hidrogenado proporciona 3-dimetilaminopropilamina (DMAPA).
Dicho de otro modo, para el caso en que se desee DMAPA, es claramente evidente que el correspondiente
alquenilnitrilo debe ser ACN, y la correspondiente monoamina debe ser DMA.

El alquenilnitrilo es preferentemente un alqueno con 2 a 4 atomos de carbono, que puede ser de cadena lineal o
ramificado, en el que un atomo de hidrégeno puede estar substituido por el grupo ciano.

El concepto alqueno con 2 a 4 atomos de carbono significa un alqueno con dos a cuatro atomos de carbono, que
contiene al menos un doble enlace C-C. De modo preferente esta presente un doble enlace C-C exactamente en
posicion a,3 respecto al grupo ciano. Son ejemplos de alquenos con 2 a 4 atomos de carbono eteno, propeno, 1-
buteno, 2-buteno, 2-metilpropeno.

Son ejemplos de nitrilos acrilonitrilo, nitrilo de acido but-2-enoico, nitrilo de acido metacrilico, nitrilo de acido pent-2-
enoico, nitrilo de acido 2-etilacrilico, nitrilo de acido 2-metilbut-2-enoico, asi como nitrilo de acido 3-metilbut-2-enoico.

Es preferente ACN.

En el caso de la monoamina se trata preferentemente de una amina primaria o secundaria de la férmula general
R'R’NH, en la que R', R? independientemente entre si, son H o alquilo con 1 a 4 atomos de carbono, con la
condicion de que al menos un resto R', R% no sea hidrégeno.

Alquilo con 1 a 4 atomos de carbono significa metilo, etilo, n-propilo, i-propilo, 1-n-butilo, 2-n-butilo, i-butilo, t-butilo.
Es preferente DMA.

En tanto en el caso de alquenilnitrilo se trate de ACN, y en el caso de la monoamina se trate de dimetilamina, como
diamina deseada resulta DMAPA, que es preferente.

En el ambito de la presente invencion, el concepto "obtencion a escala industrial" significa que en la reaccion de
alguenilnitrilo, asi como en el hidrogenado de aminoalquilnitrilo, se emplea por reaccion una cantidad minima en el
orden de magnitud de 100 kg, preferentemente 1 t.

El paso (a) del procedimiento segln la invencion se refiere a la reaccion de alquenilnitrilo en un primer reactor con
una correspondiente monoamina bajo adiciéon exotérmica de monoamina a al menos un doble enlace para dar un
aminoalquilnitrilo, disponiéndose la monoamina, asi como agua, y alimentandose el alquenilnitrilo.

La reaccion se desarrolla preferentemente en una columna de burbujas.

Ademas es preferente que la monoamina se disponga en exceso estequiométrico, también tras adicion completa. Ya
que la monoamina se dispone y el alquenilnitrilo se afiade a la mezcla de reaccion, esto es valido igualmente para el
tiempo de adicién de alquenilnitrilo. De este modo se puede garantizar que se inhiba en lo posible la polimerizacion
de alquenilnitrilo. El exceso de monoamina respecto a alquenilnitrilo asciende preferentemente al menos a un 1 % en
moles, de modo mas preferente al menos un 2,5 % en moles, ademas de modo mas preferente al menos un 5 % en
moles, y de modo especialmente preferente al menos un 10 % en moles.

La reaccion en el paso (a) se puede efectuar bajo calor de ebulliciéon y bajo recirculacion de monoamina. Mediante
las burbujas de gas ascendentes en el primer reactor se puede efectuar un mejor entremezclado de la mezcla de
reaccion, y la descarga de calor se puede efectuar de modo especialmente econémico.

Para la reaccion en el paso (a) del procedimiento segun la invencién se dispone agua, ademas de la monoamina,
que constituye el educto. En este caso se emplea preferentemente, referido a la monoamina, a lo sumo un 20 % en
moles, de modo mas preferente a lo sumo un 15 % en moles, y de modo especialmente preferente no mas de
aproximadamente un 10 % en moles de agua.
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Debido al agua presente, ésta puede servir como compuesto de punto de ebullicién intermedio, lo que facilita la
eliminacion de monoamina, asi como su condensacion, a modo de ejemplo en un refrigerante de reflujo. Ademas, el
agua puede servir como catalizador para la adicién de monoamina al doble enlace de alquenilnitrilo.

La reaccion exotérmica en la reaccion de alquenilnitrilo en el paso (a) se puede controlar de modo que la reaccion se
lleve a casa bajo reflujo de monoamina. Esto se puede realizar, a modo de ejemplo, mediante un refrigerante de
reflujo. Ademas de la monoamina, en este caso llega adicionalmente agua a la fase de vapor, mientras que en la
cola del primer reactor permanece el aminoalquilnitrilo formado. La reaccidén se lleva a cabo ventajosamente de
modo que la temperatura de cola en el paso (a) se mantiene por debajo de 130°C, preferentemente por debajo de
120°C, de modo mas preferente por debajo de 100°C. Esto es valido en especial en la obtencién de DMAPA.

Ademas es ventajoso que la temperatura de cola permanezca constante. Ventajosamente, la temperatura de cola se
mantiene constante mediante una reduccion de presién controlada por temperatura y/o bajo la temperatura maxima.
En especial esto se puede conseguir para el caso de obtencién de DMAPN mediante reduccion de presibn de 5 a 1
bar (sobrepresion).

Tras adicion completa de alquenilnitrilo se prosigue tipicamente la reaccion para completar la conversion.

El procedimiento segin la invencion es apropiado en especial como procedimiento integral, que comprende tanto la
reaccion de un alquenilnitrilo con una monoamina, como también el subsiguiente hidrogenado del producto
intermedio aminoalquilnitrilo formado. No obstante, el paso de procedimiento de reaccidn por si mismo representa ya
un procedimiento ventajoso. Por consiguiente, otro aspecto de la presente invencion es el paso (a) en si mismo
descrito anteriormente, en caso dado con el paso (b) explicado mas detalladamente a continuacion.

El paso de procedimiento (b) del procedimiento segln la invencién se refiere a la evaporacion de alquenilnitrilo no
transformado y monoamina para la concentracion del producto aminoalquilnitrilo en la cola del primer reactor. Una
vez efectuada la reaccion se deben eliminar los eductos no transformados. Esto se puede efectuar mediante
calentamiento del contenido del reactor, evaporandose predominantemente la monoamina, y parcialmente agua. No
obstante, en este caso se puede encontrar igualmente una fraccion reducida de agua de aminoalquilnitrilo en la fase
de vapor. Mediante la evaporacion de eductos se efectlia la concentracion del producto aminoalquilnitrilo en la cola.
Los componentes separados a través de la cabeza de la instalacibn monoamina, agua, asi como algo de
aminoalquilnitrilo, se pueden condensar y disponer, al menos parcialmente, de nuevo en una reaccion subsiguiente
para un paso (a). Para realizar esto se almacena de manera intermedia tipicamente el condensado en un deposito.
El aminoalquilnitrilo obtenido de este modo en la cola presenta ventajosamente una fraccion ponderal maxima de
monoamina y agua de un 5 % en peso en cada caso, preferentemente a lo sumo un 3 % en peso en cada caso, en
especial alo sumo un 2 % en peso en cada caso.

El aminoalquilnitrilo se traslada entonces a un segundo reactor en el paso (c) del procedimiento segun la invencion.
Esto se puede efectuar mediante traslado directo de los reactores unidos con un correspondiente conducto tubular.
No obstante, tipicamente se almacena de manera intermedia en primer lugar el aminoalquilnitrilo en un tanque de
almacenaje. Una ventaja de la invencién consiste en que el producto intermedio aminoalquilnitrilo, obtenido en el
paso (a) del procedimiento segun la invencién, presenta una pureza suficiente para ser empleado en el paso de
hidrogenado subsiguiente. Unicamente se efectuard un paso de filtracion para separar componentes solidos
correspondientemente. Por lo tanto, se debe considerar una forma de ejecucion preferente del procedimiento segun
la invencion el no efectuar pasos de purificacion adicionales, ademas de un paso de filtracion, en la transformacion
de aminoalquilnitrilo, que se transforma correspondientemente en el paso (c).

En el paso (d) del procedimiento segun la invencion se efectia el hidrogenado catalitico de aminoalquilnitrilo
transformado en el paso (¢) para dar la diamina en el segundo reactor, disponiéndose para cada carga un
catalizador apropiado para el hidrogenado de nitrilos para dar aminas, asi como agua, la diamina deseada y una
base, alimentandose el segundo reactor con hidrégeno, y afiadiéndose con dosificacion el aminoalquilnitrilo
transformado en el paso (c).

Por consiguiente, el procedimiento segun la invencion comprende dos pasos de reaccion. No obstante, del mismo
modo, ya es ventajoso el procedimiento de hidrogenado, que se describe en el paso (d), en caso dado junto con un
paso para la obtencién de diamina. Por lo tanto, otro aspecto de la presente invencion es el hidrogenado catalitico
discontinuo descrito mas detalladamente a continuacion, en caso dado junto con el paso de obtencién de diamina.

La diamina obtenida en el hidrogenado se debe disponer al menos en cantidades reducidas en el hidrogenado, para
garantizar un desarrollo de hidrogenado regulado.

Es preferente que en el paso (d) se disponga el catalizador en la mezcla de reaccién en al menos un 1 % en peso,
referido al aminoalquilnitrilo afiadido en suma. El contenido minimo asciende preferentemente a un 1,25 % en peso,
de modo mas preferente a un 1,5 % en peso. Una concentracion de catalizador relativamente elevada en el reactor
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puede aumentar la selectividad, asi como el tiempo de vida del catalizador. Referido a la mezcla dispuesta al
comienzo, la fraccion de catalizador puede ascender a hasta un 20 % en peso, preferentemente a un 15 % en peso.

El catalizador empleado para el hidrogenado puede ser en principio cualquier catalizador apropiado para el
hidrogenado de nitrilos para dar aminas. Tal catalizador puede contener, a modo de ejemplo, niquel, a modo de
ejemplo como niquel Raney. En el estado de la técnica son conocidos numerosos catalizadores. Se describen
catalizadores apropiados, a modo de ejemplo, en la EP-A 913 388, la WO-A 2004/060039, la WO-A 2004/060853, la
US-A 4 739 120, la JP-A 38 21 353, la US-A 2 449 035, la US-A 4 375 003, la EP-A 1 050 527, asi como la DE
70877.

Es ventajoso que el hidrogenado catalitico discontinuo en el paso (d) del procedimiento segun la invencién se lleve a
cabo en el sentido de que en dicho paso se afiada para una o varias de las siguientes cargas (lotes) la cantidad de
catalizador a la cantidad de catalizador que se encuentra ya en el segundo reactor. Esto significa que no después de
cada carga se substituya la cantidad de catalizador total. En este caso, la adicién se puede llevar a cabo a
determinados intervalos, a modo de ejemplo después de diez cargas. No obstante, del mismo modo es posible que
después de cada carga se efectlie una adicion de cantidad de catalizador. Ventajosamente se substituye la cantidad
de catalizador total tras ciclos relativamente frecuentes. La substitucion completa de catalizador tiene lugar
preferentemente después de un minimo de 50 ciclos (puesta en practica del paso (a) a (e)). De modo mas
preferente, la substitucion de catalizador completa tiene lugar después de un minimo de 100, de modo mas
preferente después de al menos 150 cargas.

Para la puesta en practica del hidrogenado catalitico discontinuo en el paso (d) del procedimiento segun la invencion
se alimenta el segundo reactor con hidrogeno. Ademas se afiade el aminoalquilnitrilo como educto. La reaccién en el
paso (d) se lleva a cabo preferentemente de modo que en cualquier momento esta presente hidrégeno en exceso
estequiomeétrico. Este exceso estequiométrico asciende preferentemente al menos a un 5 % en moles, de modo mas
preferente al menos un 15 % en moles, ademas de modo mas preferente al menos un 20 % en moles. El exceso de
hidrégeno se puede alimentar a presion a continuacion mediante presién continua o discontinua.

En la reaccién en el paso (d) del procedimiento segun la invencién se emplea una base. Esta base es
preferentemente un hidréxido metdlico alcalino, en especial hidréxido potasico, hidroxido sédico, asi como mezclas
de los mismos.

Una vez concluido el hidrogenado se efectia como paso (e) del procedimiento segun la invencion la obtencion de la
diamina deseada, asi como, en caso dado, la repeticion de los pasos (a) a (e).

La obtencion de diamina en el paso (e) se puede efectuar mediante destilacion.

Es razonable que el producto de reaccion se filtre y se traslade a una columna de destilaciéon antes de la destilacion.
En este caso se ha mostrado ventajoso separar la parte principal de catalizador mediante destilacion antes de la
filtracion. Ademas, en la destilacion se ha mostrado ventajoso devolver al primer reactor una fraccion previa,
constituida principalmente por agua y monoamina, en la destilacion. En tanto una fraccidon previa contenga
principalmente agua y la diamina deseada, ésta se puede devolver a la destilacion.

Otro objeto de la presente invencién es un dispositivo para la obtencion de diaminas, que contiene
(a) un primer reactor para la adicién de una monoamina a un alquenilnitrilo, que esta provisto al menos de
i) una o varias entradas separadas o comunes para la monoamina, el alquenilnitrilo y agua;

i) al menos una primera salida, que es apropiada para descargar vapor, que esta constituido
esencialmente por agua y la monoamina, del primer reactor; y

iii) al menos una segunda salida, que es apropiada para descargar el aminoalquilnitrilo formado en
la cola;

(b) un segundo reactor para el hidrogenado discontinuo de aminoalquilnitrilo, que esta provisto al menos de
i) al menos una primera entrada, que esta unida a la segunda salida del primer reactor;

ii) una o varias entradas adicionales, separadas o comunes, para hidrégeno, catalizador, base,
agua, asi como un gas inerte (preferentemente nitrégeno); asi como

iii) una salida para la descarga del producto de reaccion;
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y

(c) un dispositivo para la obtencién de diamina a partir del producto de reaccién, que esta provisto al menos
de

i) al menos una entrada, que esta unida a la entrada del segundo reactor, asi como
ii) al menos una salida, que es apropiada para descargar la diamina obtenida.

La primera salida del primer reactor esta unida preferentemente a una entrada de un depdsito intermedio, que
presenta a su vez al menos una salida, que posibilita la recirculaciéon de vapores liberados, en caso dado
condensados, del primer reactor en el mismo.

Ademas es preferente que el compuesto contenga un depésito colector, asi como un primer filtro, entre primer y
segundo reactor. No obstante, esto no es estrictamente necesario.

Del mismo modo es preferente que el segundo reactor presente al menos una salida adicional para descargar
catalizador sedimentado o a sedimentar.

Ademas es preferente que el compuesto presente un segundo filtro entre segundo reactor y el dispositivo para la
obtenciéon de la diamina, para evitar que lleguen cantidades de catalizador al dispositivo para la obtencion de
diamina. El relavado de catalizador en el segundo filtro se efectiia preferentemente durante la alimentacion de
aminoalquilnitrilo.

El segundo filtro puede ser igual al primer filtro, 0 ambos filtros pueden ser igualmente idénticos. En el caso de
emplear solo un filtro, de este modo se pueden reducir costes.

El dispositivo para la obtencién de diamina puede ser, a modo de ejemplo, una columna de destilacién o una
columna de rectificaciéon. A la columna de destilacion esta pre-conectada preferentemente un alambique de
destilacion, de modo que entre la unién de segundo reactor y el dispositivo para la obtencién de diamina esta
contenido tal alambique de destilacién.

Otro objeto de la presente invencién es el empleo de un dispositivo segun la presente invencion para la obtencién de
una diamina mediante reaccion de un alquenilnitrilo con una monoamina y subsiguiente hidrogenado, empleandose
preferentemente un procedimiento segun la invencion como se indicé anteriormente.

Los siguientes ejemplos, asi como la figura 1, explican la invencion mas detalladamente sin limitarla. En este caso,
la figura 1 muestra un dispositivo segun la invencién. Los ejemplos se refieren a la sintesis de DMAPA partiendo de
DMA, asi como ACN.

Ejemplos
1. Sintesis de DMAPN
1.1 Procedimiento en operacion normal

La sintesis transcurre discontinuamente en dos columnas de burbujas 100 accionadas en paralelo, respectivamente
de 9,1 m® con refrigerante de reflujo 160 (superficie Wt 75 m®) a 5-1 bar bajo refrigeracion de ebulliciéon y
refrigeracion secundaria de agua refrigerante a través de camisa doble a < 100°C. El medio refrigerante en el
refrigerante 160 es salmuera (Tenrada -5°C, Tsaida 0°C), el agua refrigerante secundaria tiene una temperatura de
entrada de 34°C y una temperatura de salida de 43°C. En total se disponen DMA (2914 kg) a través de la entrada
110 y agua (124 kg) a través de la entrada 120 (de los mismos 2727 kg de DMA reciente y 107 kg de agua fresca,
resto del depdsito intermedio 170), y se alimenta por bombeo ACN (3108 kg) durante 2,5 h a través de una tobera de
entrada 130. En el punto de entrada, el calor de reaccion conduce a la evaporacion de DMA liquido, lo que
contribuye al entremezclado de la mezcla de reaccién en la columna de burbujas. La DMA evaporada se condensa
en el refrigerante de reflujo a través de la salida 140. A través de una regulacién de presién controlada por
temperatura, en el desarrollo de la reaccidon se reduce la presiéon de 5 a 1 bar, de modo que a temperatura
constante, o bien por debajo de un maximo de 100°C, se puede evaporar DMA. Tras introduccién por tobera de la
cantidad total de ACN, la bomba de alimentacién 180 se convierte en circuito para completar la conversion. Tras 1 h
de reaccion subsiguiente se calienta el contenido del reactor a través de la camisa doble con 4 bar de vapor (151°C),
evaporandose predominantemente DMA, y en parte agua y DMAPN (en total 308 kg, de los mismos 204 kg de DMA,
16 kg de agua y 88 kg de DMAPN), se condensa, y se almacena provisionalmente en el depésito 170 hasta empleo
en la siguiente carga. El proceso de evaporacion ha concluido si la temperatura de cola aumenta a 130°C. La carga
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del reactor (5942 kg), que contiene aun aproximadamente un 1,1 % de DMA y un 1,8 % de agua, se enfria y se
descarga en el tanque de almacenaje 190 a través de la descarga 150.

2. Sintesis de DMAPA
2.1 General

El hidrogenado se lleva a cabo en dos reactores de camisa doble paralelos 200 con un volumen de 32 m® en cada
caso, equipados con un agitador de hojas oblicuas de tres etapas con un rendimiento de motor de 120 kW
respectivamente. El medio de refrigeracion es agua refrigerante secundaria. El tiempo de carga asciende a 16 h y
una carga contiene 15820 kg de DMAPN crudo de la adicién (97,1 % de contenido).

2.2 Puesta en funcionamiento del reactor de hidrogen  ado con carga de catalizador fresca

Antes del primer hidrogenado, otras un vaciado total de la caldera, se disponen en el reactor a través de la bomba
280y la entrada 240 catalizador RaneyTM-Ni (500 kg como suspensioén al 50 % en agua) y KOH acuoso (60 kg como
disolucién al 25 %), asi como a través de la bomba 290 DMAPA crudo o puro (4 m3), y se mezcla. El reactor se
carga con presion 2 veces con nitrégeno a través de la entrada 220 a 10 bar, y después se descomprime a 1 bar. El
procedimiento adicional se describe en 2.3.

2.3 Hidrogenado

Antes del comienzo del hidrogenado el reactor esta siembre bajo nitrdgeno (véase 2.2, o bien a continuacion). Para
el intercambio de nitrégeno por hidrégeno a través de la entrada 210, el reactor se comprime a 10 bar bajo agitaciéon
2 veces con hidrégeno a través de la entrada 210, y cada vez se descomprime de nuevo a 1 bar. Tras el cambio de
gas de nitrégeno a hidrégeno se ajusta una presion de hidrégeno de 10 bar. Bajo agitacion constante se calienta la
mezcla de catalizador ahora a 90°C (camisa doble, 1 bar de vapor). Al alcanzar esta temperatura se comprime a 30
bar de hidrégeno y se comienza con la dosificacion de DMAPN crudo del depésito 190 por medio de la bomba 290 a
través del filtro 260 y la entrada 250. En este caso se cambia de calefaccion a refrigeracion. La DMAPN cruda
(15820 kg) se alimenta durante 9 h al catalizador, se aplica adicionalmente hidrégeno a presion mediante regulacion
de presion. Después de 9 h se hidrogena adicionalmente 1 h mas. Cuando ha concluido la absorcién de hidrégeno
se descomprime a presién normal (gas sobrante) y se desconecta la agitacion, para que el catalizador sedimente. A
continuacién, el contenido del reactor se comprime a través de un conducto ascendente por medio del filtro metalico
sinterizado 260 a 90°C por medio de nitrégeno el alambique de destilacién 310. El contenido del reactor incluye un
95,2 % de DMAPA. Se deja un volumen de carga de aproximadamente 5 m?, en el gue se encuentra la parte
principal de catalizador.

El niquel Raney separado por filtracién en el reactor 200 se lava de nuevo en el reactor de hidrogenado con la
dosificacion de eductos de la siguiente carga. Antes de cada carga se afiade KOH (6 kg como disolucién al 25 % en
agua), y antes de cada 102 carga se alimentan adicionalmente RaneyTM-Ni (50 kg como suspensién al 50 % en
agua) y KOH acuoso (12 kg como disolucién acuosa al 25 %). De este modo, tras 160 cargas se alcanza una
cantidad total de aproximadamente 650 kg de catalizador, lo que corresponde a una concentracién inicial de
aproximadamente un 14 %.

El filtro 260 se lava de nuevo automaticamente en la adicion con dosificacion de DMAPN crudo, pero en caso
necesario también se puede lavar con DMAPA crudo desde el alambique 310, o con agua del puente tubular.

3. Cambio de catalizador

Tras 160 cargas (cada cuatro meses) se vacia totalmente el catalizador, y se arranca de nuevo el reactor de
hidrogenado. A tal efecto se vacia el contenido del reactor como habitualmente a través del conducto ascendente,
después se carga de nuevo con 4 m® de agua, se agita, se deja sedimentar el catalizador, y se descarga la
DMAPA/agua-disolucién de lavado excedente a través del filtro 260. Este paso se repite tres veces. A continuacion
se lava adicionalmente dos veces mas, pero la disolucion de lavado se comprime a través del filtro al agua residual.
Después de un total de 5 pasos de lavado se descarga el catalizador a través de la valvula de fondo 290 al depésito
de sedimentacion 400, donde sedimenta )3/ se envasa en bidones por medio de hélice (reciclaje de bidones de
suministro). La caldera se lava ain con 5 m” de agua.

La disolucién de lavado acuosa se destila. La corriente provisional, en gran medida creciente desde el punto de vista
cuantitativo debido al agua, que se almacena como intermedio normalmente en el depdsito 500, no se recircula, sino
que se somete a combustién o se alimenta al agua residual.

4, Destilacion
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La destilacion es una destilacion discontinua en la columna 300 a presién normal y una temperatura de cola de 90
hasta un maximo de 150°C. El tiempo de carga asciende a 16 h, una carga comprende 16500 kg de DMAPA crudo.
En primer lugar se extrae gas de escape (200 kg, de los cuales 16 kg son NHsz, 160 kg son DMA y 24 kg son agua),
después se destilan productos de bajo punto de ebullicion (550 kg, sobre todo DMA y agua) (en el depdésito 600),
una corriente provisional que contiene agua, que se devuelve a la destilacion (en el depdsito 500), y la corriente pura
con un 99,5 % de DMAPA (15000 kg) (en el depdsito 700), y se almacenan en los correspondientes depositos 500,
600 y 700. En la cola (650 kg) quedan 365 kg de DMAPA, 267 kg de bis-DMAPA y 18 kg de DMAPN, que se
someten a combustion.
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REIVINDICACIONES

1.- Procedimiento para la obtencion a escala industrial de una diamina partiendo de un correspondiente
alquenilnitrilo, que contiene al menos un doble enlace C-C, que comprende los pasos

(a) reaccion de alquenilnitrilo en un primer reactor con una correspondiente monoamina bajo adicion
exotérmica de monoamina a al menos un doble enlace para dar un aminoalquilnitrilo, disponiéndose la
monoamina, asi como agua, y afiadiéndose el alquenilnitrilo;

(b) evaporacién de alquenilnitrilo no transformado y monoamina para la concentracion del producto de
aminoalquilnitrilo en la cola del primer reactor;

(c) transformacion del producto de cola de aminoalquilnitrilo del paso (b) en un segundo reactor;

(d) hidrogenado catalitico discontinuo del aminoalquilnitrilo transformado en el paso (c) para dar la diamina
en el segundo reactor, disponiéndose para cada carga un catalizador apropiado para el hidrogenado de
nitrilos para dar aminas, asi como agua, la diamina deseada y una base, alimentandose el segundo reactor
con hidrégeno, y afiadiéndose con dosificacién el aminoalquilnitrilo transformado en el paso (c); y

(e) obtencién de la diamina, y en caso dado repeticion de los pasos (a) a (e).
2.- Procedimiento segun la reivindicacion 1, caracterizado porque el alquenilnitrilo es nitrilo de acido acrilico (ACN).
3.- Procedimiento segun la reivindicacién 1 o 2, caracterizado porque la monoamina es dimetilamina (DMA).

4.- Procedimiento segin una de las reivindicaciones 1 a 3, caracterizado porque la diamina es 3-
dimetilaminopropilamina (DMAPA).

5.- Procedimiento segln una de las reivindicaciones 1 a 4, caracterizado porque en el paso (a), durante la reaccién
total, la monoamina se presenta en la mezcla de reaccién en un exceso estequiométrico respecto a alquenilo de al
menos un 1 % en moles.

6.- Procedimiento segin una de las reivindicaciones 1 a 5, caracterizado porque el primer reactor constituye una
columna de burbujas.

7.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 6, caracterizado porque la reaccién en el paso (a) se
efectla bajo calor de ebullicién bajo recirculacion de amina.

8.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 7, caracterizado porque la temperatura de cola en el paso
(a) se mantiene por debajo de 130°C.

9.- Procedimiento segun la reivindicacién 8, caracterizado porque la temperatura de cola se mantiene constante en
el primer reactor mediante reduccién de presion controlada por temperatura.

10.- Procedimiento segin una de las reivindicaciones 1 a 9, caracterizado porque los vapores obtenidos en el paso
(b) se disponen, al menos parcialmente, de nuevo para un paso (a) en una reaccion subsiguiente.

11.- Procedimiento segin una de las reivindicaciones 1 a 10, caracterizado porque en la transformacion de
aminoalquilnitrilo en el paso (c) no se efectda ningln paso de purificacion adicional, aparte de un paso de filtracion.

12.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 11, caracterizado porque en el aminoalquilnitrilo
transformado en el paso (c) contiene a lo sumo un 5 % en peso de monoamina y agua en cada caso.

13.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 12, caracterizado porque en el paso (d) el catalizador esta
presente en la mezcla de reaccién en al menos un 1 % en peso, referido al aminoalquilnitrilo afiadido en total.

14.- Procedimiento segin una de las reivindicaciones 1 a 13, caracterizado porque el catalizador contiene niquel.

15.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 14, caracterizado porque en el paso (d), para una o varias
cargas sucesivas (lotes), se afiade una cantidad de catalizador a la cantidad de catalizador que se encuentra en el
segundo reactor.
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16.- Procedimiento segin una de las reivindicaciones 1 a 15, caracterizado porque los pasos (a) a (e) se repiten al
menos 50 veces, antes de substituir el catalizador.

17.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 16, caracterizado porque la base es hidroxido potasico,
hidréxido sédico, o una mezcla de los mismos.

18.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 17, caracterizado porque la obtencion en el paso (e) se
efectia mediante destilacion.

19.- Procedimiento segun la reivindicacién 18, caracterizado porque, antes de la destilacion, el producto de reaccion
se filtra y se traslada a una columna de destilacion.

20.- Procedimiento segun la reivindicacion 19, caracterizado porque antes de la filtracion se separa por
sedimentacion la parte principal de catalizador.

21.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones 18 a 20, caracterizado porque se devuelve al primer reactor
una fraccién previa constituida principalmente por agua y monoamina.

22.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones 18 a 21, caracterizado porque se devuelve a la destilacién
una fraccidn previa, constituida principalmente por agua y la diamina deseada.

23.- Dispositivo para la obtencion de diaminas, que contiene
(a) un primer reactor para la adicion de una monoamina a un alquenilnitrilo, que esta provisto al menos de
i) una o varias entradas separadas o comunes para la monoamina, el alquenilnitrilo y agua;

i) al menos una primera salida, que es apropiada para descargar vapor, que esta constituido
esencialmente por agua y la monoamina, del primer reactor; y

iii) al menos una segunda salida, que es apropiada para descargar el aminoalquilnitrilo formado en
la cola;

(b) un segundo reactor para el hidrogenado discontinuo de aminoalquilnitrilo, que esta provisto al menos de
i) al menos una primera entrada, que esta unida a la segunda salida del primer reactor;

i) una o varias entradas adicionales, separadas o comunes, para hidrégeno, catalizador, base,
agua, asi como un gas inerte (preferentemente nitrégeno); asi como

iii) una salida para la descarga del producto de reaccion;

y

(c) un dispositivo para la obtencion de diamina a partir del producto de reaccién, que esta provisto al menos
de

i) al menos una entrada, que esta unida a la entrada del segundo reactor, asi como
ii) al menos una salida, que es apropiada para descargar la diamina obtenida.

24.- Dispositivo segun la reivindicacion 23, caracterizado porque la primera salida del primer reactor esta unida a
una entrada de un depdsito intermedio, que presenta a su vez al menos una salida que posibilita la recirculaciéon de
los vapores liberados, en caso dado condensados, del primer reactor en éste.

25.- Dispositivo segun la reivindicacion 23 o 24, caracterizado porque la unién entre el primer y el segundo reactor
contiene un depdsito colector, asi como un primer filtro.

26.- Dispositivo segun una de las reivindicaciones 23 a 25, caracterizado porque el segundo reactor presenta al
menos una salida adicional, a través de la cual se puede evacuar el catalizador sedimentado.
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27.- Dispositivo segln una de las reivindicaciones 23 a 26, caracterizado porque la unién entre el segundo reactor y
el dispositivo para la obtencion de diamina presenta un segundo filtro.

28.- Dispositivo segun la reivindicacion 25 y 27, caracterizado porque el primer y el segundo filtro son idénticos.

29.- Dispositivo segun una de las reivindicaciones 23 a 28, caracterizado porque el dispositivo para la obtencion de
diamina es una columna de destilacion.

30.- Dispositivo segun una de las reivindicaciones 23 a 29, caracterizado porque la columna de destilacién es un
alambique de destilacion.

31.- Empleo de un dispositivo segin una de las reivindicaciones 23 a 30 para la obtencion de una diamina mediante
reaccion de un alquenilnitrilo con una monoamina y subsiguiente hidrogenado, en especial conforme a un
procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 22.
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