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DESCRIPCION
Procedimiento para la preparacién de una amina aromatica asi como dispositivo para ello

La invencion se refiere a un procedimiento para la preparacion de al menos una amina aromatica mediante
extraccion de una mezcla de liquidos que contiene agua y la al menos una amina aromatica con al menos un
compuesto nitroaromatico en una columna de extraccién, formandose una corriente de producto refinado que
contiene esencialmente agua y una corriente de extracto que contiene el al menos un compuesto nitroaromatico y la
anilina aromatica. La invencion se refiere, ademas, a un procedimiento para la preparacion de aminas aromaticas
mediante hidrogenacién catalitica del correspondiente compuesto nitroaromatico y a un dispositivo para la
separacion de una mezcla de liquidos que contiene agua y al menos una amina aromatica mediante extraccion con
al menos un compuesto nitroaromatico, que comprende una columna de extraccion.

En general, la mezcla de liquidos que contiene agua y la amina aromatica a separar mediante la extraccion procede
de un procedimiento para la preparacion de aminas aromaticas mediante hidrogenacion del correspondiente
compuesto nitroaromatico en presencia de un catalizador heterogéneo. Un procedimiento de este tipo para la
preparacion de aminas aromaticas esta descrito, por ejemplo, en el documento EP-B 0 507 118.

Preferentemente, el compuesto nitroaromatico empleado para la preparacion de la amina aromatica se emplea como
disolvente en la extracciéon para la obtencion de la amina aromatica. Durante la extraccién se forma una fase de
extracto que contiene la amina aromatica y el compuesto nitroaromatico, que se separa en un paso posterior de
separacion, por ejemplo, una destilacion, en la amina aromatica como producto valioso y una corriente que contiene,
esencialmente, el compuesto nitroaromatico. Entonces, el compuesto nitroaromatico separado de este modo se
puede conducir como reactante asimismo al reactor para la preparacion de la amina aromatica.

Un procedimiento para la obtenciéon de una amina aromatica a partir de una fase acuosa mediante extraccion de la
amina aromatica con un correspondiente compuesto nitroaromatico es conocido, por ejemplo, por el documento DE-
A 10 2006 008 000. A este respecto, como disolvente para la extraccion se emplea, preferentemente, el compuesto
nitroaromatico empleado para la preparacion de la amina aromatica. Durante la extraccién se disuelve la amina
aromatica en el compuesto nitroaromatico y, a continuacion, se puede retirar del mismo mediante una separacion
por destilacion.

Por el documento GB-A 2 352 715 es conocido otro procedimiento para la recuperacion de aminas aromaticas.

Para la extraccion se emplean dispositivos de extraccion habituales, conocidos por el experto, por ejemplo,
mezcladores/sedimentadores o columnas de extraccion. Sin embargo, la desventaja de las columnas de extraccion
habituales es que las mismas, para desplegar el rendimiento asegurado de separacion para el funcionamiento
necesitan cargas de liquido con un tamafio determinado. Sin embargo, cuando aparecen grandes variaciones en la
alimentacion, esto puede conducir a una expansion de remolinos de carga parcial, lo que conlleva una carga de
liguido demasiado reducida y un empeoramiento del rendimiento de la extraccion hasta no llegar a alcanzar la
concentracion del producto refinado. Esto tiene como consecuencia, en caso del empleo de anilina como amina
aromatica, una formacién de negro de anilina en el siguiente paso.

Una columna de extraccion esta desvelada, por ejemplo, en el documento GB-A 666 544.

El objetivo de la presente invencion es facilitar un procedimiento y un dispositivo para la obtencion de amina
aromatica a partir de una mezcla de liquidos que contiene agua y la al menos una amina aromatica mediante
extraccion, que se puedan hacer funcionar incluso con corrientes de volumen que varian intensamente de la mezcla
de liquidos que contiene agua y amina aromatica a separar sin pérdida del rendimiento de separacion.

El objetivo se resuelve mediante un procedimiento para la obtencidon de al menos una amina aromatica a partir de
una mezcla de liquidos que contiene agua y la al menos una amina aromatica mediante extraccién con al menos un
compuesto nitroaromatico en una columna de extraccién, formandose una corriente de producto refinado que
contiene esencialmente agua y una corriente de extracto que contiene el al menos un compuesto nitroaromatico y la
amina aromatica, separandose la columna de extraccion mediante una pared de separacion vertical en dos zonas y
suministrandose la mezcla de liquidos a separar, en caso de una cantidad de liquido a separar que es menor que
una carga de seccion transversal minima de toda la columna de extraccion, solo a una de las zonas de la columna
de extraccion separadas mediante la pared de separacion vertical.

En el sentido de la presente invencion, "corriente de producto refinado que contiene esencialmente agua" se refiere
a que la corriente del producto refinado contiene al menos el 98 % en peso de agua, mas preferentemente al menos
el 99,5 % en peso de agua, en particular al menos el 99,99 % en peso de agua.

El limite de funcionamiento superior de una columna de extraccion se determina por el punto de inundacion y
establece la maxima carga de la columna. A este respecto, la maxima carga de la columna se encuentra,
habitualmente, del 75 al 80 % por debajo de la carga del punto de inundacion, que refleja el punto de funcionamiento
con maxima carga de seccion transversal de la columna de extraccion. Habitualmente no se plantea una mayor
carga maxima de la columna, ya que el riesgo en caso de variaciones de las corrientes de alimentacion,
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temperaturas o concentraciones de alcanzar un punto de funcionamiento inestable es demasiado grande.

El limite de carga inferior de una columna de extraccion habitualmente se encuentra en aproximadamente el 50 %
de carga parcial, lo que se corresponde, habitualmente, con una carga de aproximadamente el 40 % de la carga de
inundacion. Sin embargo, como es sabido, con cargas tan reducidas aumenta intensamente el remezclado en
columnas con cuerpos llenadores. Ademas, los distribuidores de liquido con los que se afiaden los liquidos a la
columna de extraccion, tienen solo un intervalo de trabajo estrecho en el que se pueden generar los tamafios de
gota necesarios. Gracias a la pared de separacion vertical de acuerdo con la invencién se puede reducir la seccion
transversal de la columna de extraccion. Habitualmente, la pared de separacion vertical se encuentra en el centro de
la columna, de tal manera que se divide por la mitad la seccion transversal. Por ello, es posible un funcionamiento de
la columna de extraccion con una carga mucho menor. En caso de funcionamiento de solo una de las zonas
separadas mediante la pared de separacion vertical se consigue, ya con la mitad de la carga, una carga de seccion
transversal comparable con la carga maxima de columna de toda la columna de extraccion. Por ello se puede
ampliar mucho el intervalo de funcionamiento de la columna de extraccion frente a una columna de extraccién sin
pared de separacion vertical.

Por tanto, gracias a la pared de separacion vertical en la columna de extraccion es posible poder llevar a cabo,
incluso con una pequefia corriente de liquido a separar, una extracciéon sin una gran pérdida del rendimiento de
separacion. De este modo, por ejemplo, también se evita un aumento de los remolinos que aparecen en la columna
de extraccion gracias a la pared de separacion vertical y se reduce en cuanto a la extension a la seccion transversal
entre la pared de la columna y la pared de separacion vertical. Los remolinos que se configuran en caso de carga
parcial de la columna de extraccién con tamaiio del diametro de la columna conducen a un aumento del remezclado.
El remezclado empeora generalmente el rendimiento de separacion en relacién con la altura de la columna, lo que
conduce a que se tenga que ampliar la altura de la columna. Gracias a la pared de separacion vertical, la altura
constructiva de la columna de extraccion para un intervalo de carga muy amplio se puede seleccionar menor que la
altura constructiva necesaria para el mismo intervalo de carga sin la pared de separacion vertical.

Otra ventaja del procedimiento de acuerdo con la invencion es que se necesita, incluso en caso de funcionamiento
de dos reactores para la preparacién de la al menos una amina aromatica, solo una columna de extraccién para
tratar la mezcla de liquidos que se produce durante la reaccién, que contiene agua y amina aromatica. Incluso con
funcionamiento de solo uno de los reactores que estan unidos a la columna de extraccion se consigue un efecto de
separacion suficiente para una amina aromatica lo suficientemente pura como producto.

Como columna de extraccion se puede usar cualquier columna de extraccion discrecional conocida por el experto.
Las columnas adecuadas presentan elementos interiores, habitualmente en forma de rellenos estructurados o no
estructurados. En particular, se emplean rellenos no estructurados, en general cuerpos llenadores. A este respecto,
como cuerpos llenadores son adecuados todos los cuerpos llenadores discrecionales conocidos por el experto. En
particular son cuerpos llenadores adecuados, por ejemplo, anillos Pall.

El relleno estructurado en la columna de extraccion esta colocado, a este respecto, entre la primera alimentacion en
la cabeza y la segunda alimentacion en el extremo inferior de la columna. Mediante el empleo de los rellenos se
consigue una distribucion uniforme de liquido en la columna de extraccion o en la zona que se hace funcionar de la
columna de extraccion.

En una primera forma de realizacion, la pared de separacion vertical termina por debajo del nivel del liquido en la
columna de extraccidon y por encima de un primer dispositivo de suministro en la cabeza de la columna de
extraccion. Debido a que la pared de separacion vertical termina por debajo del nivel del liquido en la columna de
extraccion, se recoge el liquido de las dos zonas separadas mediante la pared de separacion vertical de la columna
de extraccion en una cabeza comun. Esto tiene la ventaja de que tiene que estar contenida solo una medicion del
nivel de relleno en la cabeza de la columna. Incluso en caso de funcionamiento de solo una subzona de la columna
de extraccion, de este modo, independientemente de la zona que se hace funcionar se puede llevar a cabo una
regulacion con solo una medicion del nivel de liquido.

Ademas, es ventajoso que la pared de separacion vertical atraviese la interfase que se configura. A este respecto,
ademas se prefiere que el fondo de la columna de extracciéon tampoco se separe para las dos zonas separadas
mediante la pared de separacion vertical. Por ello, asimismo es suficiente prever todos los dispositivos de medicion
necesarios para la regulacion de la extraccion en el fondo de la columna solo en una realizacion sencilla. No se
tienen que considerar por separado ambas subzonas.

El que la pared de separacién vertical se introduzca en la fase liquida a separar en el fondo de la columna de
extraccion significa que el extremo inferior de la pared de separacion vertical se encuentra por debajo de una
interfase entre la fase liquida a separar y la fase que contiene todos los liquidos empleados en la extraccion.

Para hacer funcionar, en caso de la pared de separacion vertical no continua, solo una zona de la columna de
extraccion es ventajoso dejar que quede liquido en la segunda zona.

Para evitar que, a causa de la diferencia de presion hidrostatica existente a base de las diferentes densidades
medias en las dos zonas de la columna de extraccion, que se forman mediante la pared de separacion vertical, se
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produzca un flujo en bucle alrededor de la pared de separacion entre la zona activa y la zona en reposo, es
necesario que la pared de separacion vertical se introduzca en la fase liquida a separar en el fondo de la columna de
extraccion hasta que la diferente ubicacion de la interfase entre la fase liquida a separar y la mezcla de extraccion,
que contienen todos los componentes, no conduzca a un flujo por debajo o por encima de la pared de separacion
vertical con la fase continua.

La diferencia de altura de las interfases hsep Se puede estimar del siguiente modo a través de las densidades de las
fases, la retencion ¢ esperada y la altura del nivel de la mitad de columna Hact que se hace funcionar con dos fases:

(p. - p. )

by =0——H,
sep p_‘.

Como alternativa, un flujo en bucle alrededor de la pared de separacion vertical también se puede evitar al terminar
la pared de separacion vertical, por ejemplo, con el suelo en el fondo de la columna de extraccion y al dividir, de este
modo, también el fondo de la columna de extraccion en dos zonas o al sobresalir hasta por encima del maximo nivel
de liquido de la columna de extraccion en la cabeza y, por ejemplo, al unirse también con la tapa que cierra la
cabeza de la columna de extraccion. Como alternativa, también es posible que la pared de separacion vertical
separe toda la columna de extraccion en dos zonas independientes. Cuando el fondo o la cabeza o incluso el fondo
y la cabeza de la columna de extraccion se separan mediante la pared de separacion vertical en dos zonas
independientes, entonces es necesario prever alimentaciones y descargas respectivamente independientes en las
subzonas individuales de la columna de extraccion. De este modo, en caso de una separacion del fondo en dos
zonas tienen que estar previstas dos descargas de fondo independientes para la toma de la fase liquida a separar
en el fondo del liquido. En caso de una separaciéon de la fase liquida contenida en la cabeza de la columna de
extraccion es necesario prever en cada una de las zonas una tubuladura de toma para tomar el liquido que se
acumula en la cabeza de la columna de extracciéon. También en caso de una separacion correspondiente en,
respectivamente, zonas independientes, en cada zona tienen que estar previstos dispositivos de mediciéon propios
para poder controlar y regular la extraccion. Po este motivo, se prefiere que no se separen por la pared de
separacion vertical ni el liquido contenido en el fondo de la columna ni el liquido contenido en la cabeza de la
columna.

A causa de las diferencias de densidad de los liquidos, la columna de extraccién habitualmente se hace funcionar de
tal manera que en la cabeza de la columna se toma una corriente de producto refinado que contiene, esencialmente,
agua. En el marco de la presente invencion, "que contiene esencialmente agua" se refiere a que la corriente de
producto refinado tomada en la cabeza de la columna contiene al menos el 98 % en peso, preferentemente al menos
el 99,5 % en peso y en particular al menos el 99,99 % en peso de agua.

Correspondientemente, la fase liquida a separar en el fondo de la columna de extraccion es una fase de extracto
esencialmente sin agua, que contiene al menos un compuesto nitroaromatico y la al menos una amina aromatica. En
el sentido de la presente invencién, esencialmente sin agua se refiere a que la fase de extracto esta exenta de fases
extrafias o que contiene como maximo el 1 % en peso de una fase extrafia. Cuando la fase de extracto esta exenta
de fase extrafa, esto significa que la parte de agua en la fase de extracto se corresponde, como maximo, con la
parte que se disuelve a causa de temperatura y presion en la fase de extracto.

Para hacer funcionar la columna de extraccién, dependiendo de la cantidad de la mezcla de liquidos que contiene
agua y amina aromatica a separar, por completo o solo en una de las zonas separadas mediante la pared de
separacion vertical, en cada una de las zonas separadas mediante la pared de separacioén vertical desemboca una
primera alimentacion en la zona superior de la columna de extraccién y una segunda alimentacion en el extremo
inferior de la columna por encima del fondo.

A través de la primera alimentacién en la cabeza de la columna se suministra, habitualmente, el compuesto
nitroaromatico que sirve de disolvente. A través de la segunda alimentacion en el extremo inferior de la columna por
encima del fondo se suministra como alimentacién la mezcla de liquidos que contiene agua y la al menos una amina
aromatica a separar. Gracias al suministro de alimentacién y disolvente en extremos opuestos de la columna se
consigue una conduccioén a contracorriente de disolvente y alimentacion.

Para hacer funcionar por separado las zonas individuales de la columna de extraccion, ademas es necesario poder
exponer las alimentaciones por separado a las zonas individuales de la columna de extraccion de forma separada a
los liquidos a alimentar a la columna de extraccion. Para esto, por ejemplo, es posible poder cerrar las
alimentaciones individuales, respectivamente, mediante valvulas adecuadas. A este respecto, preferentemente, las
valvulas se pueden controlar dependiendo de la cantidad a separar en total de la mezcla de liquidos que contiene
agua y la al menos una amina aromatica.

Para evitar que en caso del funcionamiento mas prolongado de solo una zona de la columna de extracciéon se
encuentre a lo largo de mucho tiempo en la segunda zona de la columna de extraccion el mismo liquido, ademas se
prefiere cambiar, en este caso, a intervalos regulares el funcionamiento entre las zonas.
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El compuesto nitroaromatico empleado para la obtencion de la amina aromatica es, preferentemente, nitrobenceno y
la amina aromatica es, preferentemente, anilina.

Ademas, la invencién se refiere a un procedimiento para la preparacién de aminas aromaticas mediante
hidrogenacion catalitica del correspondiente compuesto nitroaromatico, que comprende las siguientes etapas:

(a) reaccion de una mezcla de reaccion que contiene el compuesto nitroaromatico e hidrégeno en presencia de
un catalizador heterogéneo hasta dar una mezcla de productos que contiene la amina aromatica, agua e
hidrégeno que no ha reaccionado en una reaccion de equilibrio,

(b) retirada del hidrégeno de la mezcla de productos,

(c) deshidratacion de la mezcla de productos, obteniéndose una amina aromatica esencialmente sin agua como
producto y una mezcla de liquidos que contiene agua y residuos de la amina aromatica,

(d) separacion de la mezcla de liquidos que contiene agua y residuos de la amina aromatica, obtenida en la
etapa (c), en un procedimiento tal como se ha descrito anteriormente mediante extraccion con un compuesto
nitroaromatico en una corriente de producto refinado que contiene esencialmente agua y una corriente de
extracto que contiene el compuesto nitroaromatico y la anilina aromatica.

Mediante el empleo del procedimiento que se ha descrito anteriormente para la extraccion de la mezcla de liquidos
que contiene el agua y la amina aromatica en la etapa (d) es posible, dependiendo de la amina aromatica necesaria,
conducir el procedimiento de preparacion con diferente utilizacion. También es posible unir, por ejemplo, dos
dispositivos independientes para llevar a cabo el procedimiento de preparacion con solo una columna de extraccion
y hace funcionar, de forma alternativa, solo uno de los dos carriles de reaccién o ambos carriles de reaccion.

Como reactor que se emplea para la preparacion de la amina aromatica es adecuado cualquier reactor discrecional,
conocido por el experto y adecuado para la hidrogenacion del compuesto nitroaromatico hasta dar amina aromatica.
Los reactores empleados habitualmente son, por ejemplo, reactores de lecho fluidizado, en los que el catalizador
heterogéneo empleado para la reaccion esta presente como granulado fluidizado. En un reactor de lecho fluidizado
de este tipo se lleva a cabo la reaccion en la fase gas. Para esto se afiaden preferentemente tanto el hidrégeno
como el compuesto nitroaromatico en forma de gas. Sin embargo, como alternativa también es posible anadir de
forma liquida el compuesto nitroaromatico y evaporar el mismo en el reactor. Sin embargo, se prefiere una adicion
en forma de gas.

Para el control dirigido de la temperatura de la reaccion es posible prever en el reactor de lecho fluidizado un
transmisor de calor que pueda suministrar calor a reacciones endotérmicas o evacuar calor en reacciones
exotérmicas. A este respecto, el transmisor de calor puede estar configurado en forma de placa o en forma de tubo y
estar dispuesto en el reactor de lecho fluidizado de forma vertical, horizontal o inclinada. A este respecto, a través de
los tubos o las placas del transmisor de calor fluye un caloportador adecuado.

Sin embargo, ademas de un reactor de lecho fluidizado, por ejemplo, también es adecuado un reactor tubular o una
columna de reaccion que contienen el catalizador. En este caso, el catalizador esta incluido, preferentemente, en
forma de un relleno en la columna de reaccién o en el reactor tubular.

Como catalizadores para la hidrogenacién del compuesto nitroaromatico hasta dar la amina aromatica son
adecuados los catalizadores conocidos en forma de particulas, soportados o no soportados, que se emplean para la
hidrogenacion de aminas aromaticas. Son particularmente adecuados catalizadores que contienen metales pesados
del primer y/o del quinto al octavo grupo del sistema periddico. Preferentemente, el catalizador contiene uno o varios
de los elementos cobre, paladio, molibdeno, wolframio, niquel y cobalto.

Para obtener una reaccion lo mas completa posible del compuesto nitroaromatico empleado, se prefiere hacer
funcionar la reaccion con un exceso de hidrégeno. Ya que la mezcla de productos que se produce durante la
reaccion, por norma general, esta presente en forma de gas y, generalmente, contiene todavia el hidrégeno que no
ha reaccionado, es necesario retirar en una siguiente etapa en primer lugar el hidrégeno de la mezcla de productos.
Para esto, preferentemente se emplea un condensador en el que condensan la amina aromatica y el agua. Los
constituyentes en forma de gas, en particular el hidrégeno, se separan. El hidrogeno separado durante la
condensacion de la amina aromatica y del agua presente todavia en forma de gas preferentemente se devuelve a la
reaccion. Para retirar del proceso sustancias inertes en forma de gas contenidas eventualmente, ademas es posible
excluir del proceso una parte del hidrogeno que no ha reaccionado. El mismo, por ejemplo, se puede purificar y
devolverse a continuacion también a la reaccion. Sin embargo, como alternativa también es posible, por ejemplo,
aprovechar el hidrégeno, por ejemplo, como combustible.

Después de la retirada del hidrégeno de la mezcla de productos que contiene la amina aromatica, agua y el
hidrégeno que no ha reaccionado, la mezcla de productos remanente que contiene amina aromatica y agua se trata
para la obtencidon de la amina aromatica como producto. Para esto se deshidrata la mezcla de productos,
obteniéndose una amina aromatica esencialmente sin agua como producto y una mezcla de liquidos que contiene
agua y residuos de la amina aromatica. La deshidratacion se realiza, por ejemplo, gracias a una separacion de fases
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liquido/liquido. A este respecto, la separacion de fases se puede llevar a cabo en cualquier dispositivo discrecional
adecuado para la separacion de fases liquido/liquido. Sin embargo, ademas de una separacion de fases
liquido/liquido se puede emplear también cualquier otro procedimiento discrecional adecuado, conocido por el
experto, para la deshidratacién de la mezcla de productos que contiene amina aromatica y agua.

Gracias a la deshidratacion se producen una mezcla de liquidos, que contiene agua y residuos de la amina
aromatica, y una fase organica que contiene la amina aromatica deseada como producto bruto. La cantidad de la
amina aromatica en la mezcla de liquidos que contiene el agua y los residuos de la amina aromatica, a este
respecto, depende de la solubilidad dependiente de presion y temperatura de la correspondiente amina aromatica en
agua. En relacién con anilina como amina aromatica, la mezcla de liquidos que contiene agua y residuos de la amina
aromatica a presion atmosférica y temperatura ambiente en general contiene del 0,5 al 15 % en peso,
preferentemente del 1 al 10 % en peso, de forma particularmente preferente del 3 al 5 % en peso de anilina asi
como, eventualmente, reducidas cantidades de productos secundarios.

La fase que contiene la amina aromatica como producto bruto se purifica para la obtenciéon de una amina aromatica
pura, en general, segun procedimientos conocidos por el experto. Para esto, por ejemplo, es posible tratar
adicionalmente el producto que contiene la amina aromatica en una destilacion. En este caso, habitualmente la
amina aromatica se obtiene como corriente de cabeza y los residuos contenidos en el producto se retiran en el fondo
de la columna.

A este respecto, la destilacion se puede llevar a cabo en cualquier dispositivo discrecional conocido por el experto
para la destilacion. Habitualmente, para esto se emplea una columna de destilacion. En general, las columnas de
destilacién adecuadas presentan elementos interiores, por ejemplo, en forma de suelos, rellenos estructurados o
rellenos no estructurados. Como suelos en una columna de destilacion son adecuados, por ejemplo, suelos de
campana, suelos de tamiz o suelos de valvula. Los rellenos estructurados empleados habitualmente estan
disponibles en el mercado y se comercializan, por ejemplo, con la denominacién Mellapak® por la empresa Sulzer.
Para rellenos no estructurados se emplean, en general, cuerpos llenadores. Para que los cuerpos llenadores
permanezcan en la columna de destilacion y no caigan a través de la misma, habitualmente se emplea un suelo de
rejilla sobre el que se encuentran los cuerpos llenadores. Los cuerpos llenadores adecuados que se pueden emplear
en la columna de destilacion son conocidos por el experto. Son cuerpos llenadores empleados habitualmente, por
ejemplo, anillos Pall, anillos Raschig, monturas de Berl o monturas de Intalox. No obstante, se puede emplear
también cualquier otra forma discrecional de cuerpos llenadores que sea conocida por el experto. Son materiales
habituales a partir de los cuales estan fabricados los cuerpos llenadores, por ejemplo, metales, ceramicas o
plasticos. En el caso de la seleccion del material Unicamente se tiene que tener en cuenta que el mismo sea inerte
frente a los medios a separar en la destilacion.

La pureza de producto deseada de la corriente de producto que contiene esencialmente la amina aromatica se
puede conseguir mediante una conduccion adecuada de la destilacion. De este modo, por ejemplo, es posible llevar
a cabo una destilacién en varios pasos. Como alternativa, también es posible disefiar la columna de destilaciéon con
un numero correspondiente de fondos tedricos. Otra posibilidad de aumentar la pureza de producto de la corriente
de producto es prever, en el fondo de la columna de destilacion, un evaporador y evaporar al menos una parte de la
corriente de fondo y devolver la misma a la columna de destilacion.

De la mezcla de liquidos que contiene el agua y residuos de la amina aromatica se extrae la amina aromatica
gracias al procedimiento que se ha descrito anteriormente. A este respecto, la extraccion se realiza con un
compuesto nitroaromatico, en particular con el compuesto nitroaromatico empleado como reactante para la reaccién.
Durante la extraccion se disuelve la amina aromatica en el compuesto nitroaromatico y forma una fase de extracto
que contiene el compuesto nitroaromatico y la amina aromatica. El agua liberada de la amina aromatica sale como
fase de producto refinado.

En una forma realizacién preferente del procedimiento de acuerdo con la invencién para la preparacion de aminas
aromaticas, el compuesto nitroaromatico empleado como disolvente en la etapa (d) es el compuesto nitroaromatico
empleado para la preparacion de la amina aromatica. Por ello se evita que durante la extraccién se produzca una
contaminacioén por otro compuesto nitroaromatico. No es necesario emplear una sustancia adicional.

Otra ventaja del uso del compuesto nitroaromatico empleado para la preparacion de la amina aromatica como
disolvente en la extraccion es que, después de la extraccidon, el compuesto nitroaromatico se puede suministrar
como reactante a la reaccion para la preparacion de la amina aromatica en la etapa (a). Para esto se prefiere que la
corriente de extracto obtenida en la etapa (d) se devuelva al reactor. De este modo, también la amina aromatica
contenida en la corriente de extracto se devuelve al reactor y, de este modo, llega de nuevo a la deshidratacion y se
puede obtener como producto. De este modo, la amina aromatica separada durante la extraccién se obtiene
asimismo como producto valioso en el procedimiento y no se excluye del procedimiento con el compuesto
nitroaromatico como agente de extraccion. La devolucioén al reactor, ademas, tiene la ventaja de que no es necesario
un tratamiento adicional de la corriente de extracto.

El otro objetivo se resuelve mediante un dispositivo para la separacion de una mezcla de liquidos que contiene agua
y al menos una amina aromatica mediante extraccion con al menos un compuesto nitroaromatico, que comprende
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una columna de extraccién, separandose la columna de extraccién mediante una pared de separacién vertical en
dos zonas y estando previstos ademas medios para el control, con los que se puede regular la extraccion de tal
manera que, en caso de una cantidad de liquido a separar que es menor que la carga de seccion transversal minima
de toda la columna de extraccion, se suministra solo a una de las zonas separadas mediante la pared de separacion
de la columna de extraccion la mezcla de liquidos a separar.

Por medios para el control se entiende, en particular, sensores adecuados para el registro de estados de
funcionamiento, por ejemplo, medidores del nivel de relleno, caudalimetros, sensores de temperatura y sensores de
presién asi como reguladores adecuados para la regulacion de valvulas o de otras unidades controlables y
regulables. Habitualmente esta comprendida también una unidad de regulacién a través de la cual se puede
intervenir manualmente en el procedimiento y que indica parametros relevantes. Son variables que se registran, en
particular, el nivel de liquido en la columna de extraccion, la ubicacién de la interfase del liquido a separar, los flujos
de los componentes suministrados y descargados asi como la proporcion de mezcla de liquidos a separar
suministrada a disolvente suministrado. Con estas variables se pueden ajustar, por ejemplo, el nivel de liquido, los
caudales de los liquidos suministrados y las corrientes de masas o volumen de los liquidos tomados. Mediante la
cantidad de los liquidos suministrados, ademas, se puede valorar si se ha de hacer funcionar solo una o ambas
zonas separadas mediante la pared de separacién vertical de la columna de extraccion.

La pared de separacion vertical en la columna de extraccion permite hacer funcionar respectivamente solo una de
las zonas divididas mediante la pared de separacion, mientras que la otra zona se encuentra en reposo. Ya que la
pared de separacion vertical no divide necesariamente toda la columna de extraccion, sino que en particular no se
separan zonas en el fondo y en la cabeza de la columna de extraccion mediante la pared de separacion, incluso
durante el funcionamiento de solo una de las zonas separadas mediante la pared de separacion vertical de la
columna de extraccion esta contenido liquido en la otra zona. Por este motivo, la pared de separacién vertical, tal
como ya se ha descrito anteriormente, se ha de disefiar de tal manera que se evite un flujo en bucle. Esto se puede
conseguir, por ejemplo, al introducirse la pared de separacion vertical en la fase liquida a separar en el fondo de la
columna de extraccion. A este respecto, la delimitacion inferior de la pared de separacién vertical se introduce tan
profundamente en la fase liquida a separar que la diferente ubicacion de la interfase entre la fase liquida a separar 'y
la mezcla de extraccién, que contiene todos los componentes, no conduce a un flujo por debajo o por encima de la
pared de separacion vertical con la fase continua.

Un flujo alrededor de la pared de separacion vertical, como alternativa, se puede evitar al terminar la pared de
separacion vertical por debajo del nivel del liquido en la columna de extraccion y por encima de un primer dispositivo
de suministro en la cabeza de la columna de extraccion.

Habitualmente, a través del primer dispositivo de suministro en la cabeza de la columna de extraccién se suministra
el disolvente. En la zona inferior de la columna, a través de un segundo dispositivo de suministro, se introduce la
mezcla a separar en la columna de extraccion. Por tanto, el disolvente y la mezcla a separar se conducen a
contracorriente en la columna de extraccion.

Para poder hacer funcionar cada una de las zonas separadas mediante la pared de separacion vertical de forma
independiente entre si, en cada una de las zonas separadas mediante la pared de separacién vertical desemboca
una primera alimentacion en la zona superior de la columna de extraccion y una segunda alimentacion en el extremo
inferior de la columna por encima del fondo. Entonces, a través de la primera alimentaciéon se puede anadir,
respectivamente, el disolvente y a través de la segunda alimentacion, la mezcla a separar.

Sin embargo, como alternativa también es posible prever, por ejemplo, un distribuidor comun para ambas zonas, sin
embargo, por ejemplo, poder cerrar mediante valvulas respectivamente la parte del distribuidor a través de la cual se
suministra el liquido a una zona y mantener abierta la otra. De este modo, a través de un distribuidor comun
respectivamente se puede exponer a liquido una zona o incluso toda la columna de extraccion.

A este respecto, como distribuidor es adecuado cualquier distribuidor discrecional conocido por el experto. Los
distribuidores adecuados estan configurados, por ejemplo, en forma de conducciones tubulares que se ramifican de
un distribuidor principal, estando previstas en las conducciones tubulares individuales aberturas de salida, a través
de las cuales puede salir el liquido a suministrar. Sin embargo, como alternativa, por ejemplo también es posible
emplear distribuidores anulares o distribuidores similares conocidos por el experto.

Estan representados ejemplos de realizacion de la invencion en los dibujos y se explican con mas detalle en la
siguiente descripcion.

Muestran:

La Figura 1, una columna de extraccion configurada de acuerdo con la invencion,
La Figura 2, un diagrama de flujo del procedimiento de extraccion,

La Figura 3, una representacion detallada de la alimentacion de disolvente,
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La Figura 4, una representacion detallada de la alimentacion de la mezcla de liquidos a separar,
La Figura 5, una representacion esquematica del procedimiento para la preparacién de la amina aromatica.
En la Figura 1 esta representada una columna de extraccion configurada de acuerdo con la invencion.

Una columna de extraccion 1 configurada de acuerdo con la invencion se separa mediante una pared de separacion
3 vertical en una primera zona 5 y una segunda zona 7. La primera zona 5 y la segunda zona 7, a este respecto,
preferentemente estan estructuradas de forma igual. También la pared de separacién 3 vertical preferentemente
esta colocada de tal manera que las zonas 5, 7, respectivamente, tienen el mismo tamario.

En cada una de las dos subzonas 5, 7 desemboca una primera alimentacién 9 en la zona superior de la columna de
extraccion 1. A través de la primera alimentacion 9 se suministra el disolvente. Para poder hacer funcionar de forma
independiente entre si la primera subzona 5 y la segunda subzona 7 estan previstos, respectivamente, primeras
alimentaciones 9 independientes a la primera zona 5 y a la segunda zona 7. Las primeras alimentaciones 9 a la
primera zona 5 y a la segunda zona 7, a este respecto, preferentemente estan configuradas iguales. Para poder
hacer funcionar independientemente entre si la primera zona 5 y la zona 7 desembocan las primeras alimentaciones
9 por debajo de la terminacion superior de la pared de separacion 3 vertical en la columna de extraccion 1.

Sin embargo, como alternativa también es posible prever, por ejemplo, solo una primera alimentacion 9 para el
suministro del disolvente, sin embargo, también con una Unica primera alimentacion 9 se tiene que asegurar que se
puedan hacer funcionar por separado una de ofra la primera subzona 5 y la segunda zona 7. Para esto, en este caso
es posible, por ejemplo, disefiar la primera alimentacién 9 de tal manera que se pueda cerrar mediante 6rganos de
bloqueo, por ejemplo, valvulas, respectivamente la alimentacion a la primera zona 5 o a la segunda zona 7.

A través de una segunda alimentacion 11 en el extremo inferior de la columna de extraccion 1 se suministra a cada
una de las zonas 5, 7 una mezcla de liquidos a separar. En el marco de la presente invencién, la mezcla de liquidos
a separar es una mezcla que contiene agua y amina aromatica. La segunda alimentacion 11 esta disefiada, al igual
que la primera alimentacion 9, de tal manera que independientemente entre si tanto la primera zona 5 como la
segunda zona 7 se puede exponer a la mezcla de liquidos a separar. También es posible una exposicion de ambas
zonas 5, 7 a la mezcla de liquidos a través de la segunda alimentacion 11. Para esto es posible, al igual que para la
primera alimentacion 9, que estén previstas dos segundas alimentaciones 11 independientes en cada de las zonas
5, 7, sin embargo, como alternativa es concebible una Unica segunda alimentacion 11 en la que, respectivamente,
los distribuidores se puedan cerrar a la primera zona 5 o la segunda zona 7 mediante 6rganos de bloqueo
adecuados, de tal manera que se pueda hacer funcionar la primera zona, la segunda zona 7 o ambas zonas 5, 7.

Para la mejor dispersion y para la prolongacion del tiempo de permanencia de la mezcla de liquidos a separar con el
disolvente, en la primera zona 5 y en la segunda zona 7 estan previstos, respectivamente, elementos interiores
adecuados. Como elementos interiores son adecuados, en particular, rellenos estructurados o no estructurados, en
particular rellenos no estructurados. Se denominan rellenos no estructurados habitualmente cuerpos llenadores. Los
cuerpos llenadores que se pueden emplear en el marco de la presente invencidon son, por ejemplo, anillos Pall,
anillos Raschig, monturas u otros cuerpos llenadores discrecionales adecuados para la extraccion, que son
conocidos por el experto.

Para conseguir un efecto suficiente de extraccion, las primeras alimentaciones 9 estan colocadas, preferentemente,
por encima de los elementos interiores contenidos en las zonas 5, 7. Las segundas alimentaciones 11, a través de
las cuales se afiade la mezcla de liquidos a separar, preferentemente estan dispuestas por debajo de los elementos
interiores en las zonas 5, 7. Para posibilitar un funcionamiento de las zonas 5, 7 individuales, a este respecto, la
pared de separacion esta configurada de tal manera que las alimentaciones 9, 11 desembocan, respectivamente, en
las zonas 5, 7 de la columna de extraccion 1 separadas mediante la pared de separaciéon 3, aunque la pared de
separacion 3, tal como se representa en la Figura 1, no divida toda la columna de extraccion 1.

Una pared de separacion 3 vertical que no divide toda la columna de extraccién, tal como se representa, por
ejemplo, en la Figura 1, se prefiere, ya que esto posibilita prever solo una descarga de liquido 13 en el fondo de la
columna y una segunda descarga de liquido 15 en la cabeza de la columna. En caso de una separacion completa en
dos zonas seria necesaria para cada zona una descarga de liquido independiente en el fondo al igual que en la
cabeza. Ademas, en caso de una division completa de la columna de extracciéon 1 también seria necesario prever
todas las unidades necesarias de medicidn y regulacion en ambas zonas. En caso de una pared de separacion 3, tal
como esta representada en la Figura 1, sin embargo en la cabeza 17 y en el fondo 19 de la columna de extraccion 1
son suficientes, respectivamente, unidades de medicién y regulacién sencillas.

A través de la segunda descarga de liquido 15 en la cabeza 17 de la columna de extraccion 1 se toma una corriente
que contiene esencialmente agua, de la cual se ha extraido la amina aromatica. En el fondo 19 de la columna de
extraccion 1 se acumula el compuesto nitroaromatico empleado como disolvente con la amina aromatica disuelta en
su interior. Entre la fase liquida a separar, que contiene el compuesto nitroaromatico y la amina aromatica, y la
mezcla de liquidos a extraer, que contiene adicionalmente también el agua, se forma una interfase 21. Para
posibilitar un funcionamiento independiente de la primera zona 5 y de la segunda zona 7, es necesario que la pared
de separacion 3 termine por debajo de la interfase 21 en la mezcla de liquidos a separar que se retira a través de la
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descarga de liquido 13 en el fondo 19 de la columna de extraccion 1. A este respecto, la pared de separacion 3
vertical tiene que introducirse en la fase liquida a separar hasta que, en caso de un funcionamiento de solo una de
las zonas 5, 7, se evite un flujo en bucle.

Habitualmente, la columna de extraccion 1 se hace funcionar de tal manera que la misma no esta llena por completo
con liquido. El nivel de liquido en la columna de extraccion 1 esta indicado, en la forma de realizacion representada
en el presente documento, mediante la referencia 23.

En la Figura 2 esta representado un diagrama de flujo del procedimiento de extraccion.

Una mezcla de liquidos que contiene agua y amina aromatica a separar se recoge un recipiente de capa inicial 31.
La mezcla de liquidos que contiene agua y amina aromatica procede, por ejemplo, de un procedimiento para la
preparacion de amina aromatica a partir del correspondiente compuesto nitroaromatico. En el recipiente de capa
inicial 31 se puede recoger la mezcla de liquidos que contiene agua y amina aromatica de uno o de varios
procedimientos para la preparacion de la amina aromatica. De este modo, por ejemplo, es posible tratar la mezcla de
liqguidos que contiene amina aromatica y agua de varios procedimientos en solo una columna de extraccion 1. Ya
que en este caso, sin embargo, dependiendo de la cantidad de produccién requerida de la amina aromatica, en
ciertas circunstancias se hace funcionar solo una parte de los procedimientos, es necesario poder hacer funcionar la
columna de extraccion 1 a lo largo de un gran intervalo de carga. Para esto, la columna de extraccion 1 esta
separada con la pared de separacion 3 en dos zonas 5, 7. De este modo es posible hacer funcionar solo una de las
zonas 5, 7 o ambas zona 5 y 7. Esto permite un funcionamiento de la columna de extraccion 1 a lo largo de un
intervalo de carga muy amplio, de tal manera que cuando, por ejemplo, estan previstos dos procedimientos para la
preparacion de la amina aromatica, también se consigue una separacion satisfactoria cuando se hace funcionar solo
uno de los dos procedimientos para la preparacién de la amina aromatica. Ademas del recipiente de capa inicial 31,
como alternativa, evidentemente también es posible que la columna de extraccidén 1 se abastezca directamente con
la mezcla de liquidos que contiene amina aromatica y agua del procedimiento de preparacion de la amina aromatica.

En la forma de realizacién representada en el presente documento se suministra la mezcla de liquidos que contiene
el agua y la amina aromatica con una bomba 33 a través de la segunda alimentacion 11 en la zona inferior de la
columna de extraccién 1 a la columna de extraccion 1. Se puede controlar la cantidad de liquido a suministrar a
través de una valvula 35.

A través de la primera alimentacion 9 la zona superior de la columna de extraccion 1 se suministra el disolvente, en
particular el compuesto nitroaromatico empleado también para la preparacion de la amina aromatica. Para ajustar la
cantidad del compuesto nitroaromatico a suministrar esta prevista una valvula de regulacion 37.

Para la supervision del funcionamiento se supervisa la ubicacién de la interfase 21. En cuanto la ubicacion de la
interfase 21 pasa por debajo de un valor inferior, es posible suministrar a través de una alimentacion 39 disolvente al
fondo. Por ello se puede aumentar la cantidad de liquido a separar en el fondo 19 de la columna de extraccion y se
desplaza hacia arriba la interfase 21. Esto es necesario, en particular, en caso del funcionamiento de solo una de las
zonas 5, 7 para evitar que la interfase 21 llegue a quedar por debajo del extremo inferior de la pared de separacion 3
para que no se produzca ningun flujo en bucle.

La fase liquida a separar, que contiene el compuesto nitroaromatico como disolvente y la amina aromatica disuelta
en su interior, se retira a través de la descarga de liquido 13 en el fondo 19 de la columna de extraccion 1. En una
forma de realizacién preferente se suministra la corriente de extracto como reactante a la preparaciéon de la amina
aromatica. En la forma de realizacion representada en el presente documento se divide la descarga de liquido 13 en
dos conducciones 41, 43 independientes, desembocando cada una de las conducciones 41, 43, por ejemplo, en un
reactor para la preparacion de la amina aromatica. Para poder hacer funcionar por separado los reactores esta
alojada una bomba 45 en cada una de las conducciones 41, 43. Con la bomba 45 se puede transportar a través de
la respectiva conduccién 41 o 43 la corriente de extracto al reactor unido, respectivamente, con la conduccion 41,
43. Con un caudalimetro 47 se mide la corriente de reactante tomada respectivamente a través de la conduccién 41,
43. También por eso se puede regular la cantidad del compuesto nitroaromatico a suministrar.

A través de la segunda descarga de liquido 15 en la cabeza 17 de la columna de extraccion 1 se toma la corriente
que contiene esencialmente agua, de la cual se ha extraido la amina aromatica. Se ajusta la cantidad del producto
refinado tomado a través de la segunda descarga de liquido 15, por ejemplo, a través de una bomba 49 y una
valvula de regulacion 51. A este respecto, la bomba 49 sirve, en particular, para el transporte de la corriente de
producto refinado y la valvula de regulacion 51, para el ajuste de la cantidad a tomar. En particular, a través de la
bomba 49 y la valvula de regulacion 51 se puede ajustar también el nivel de liquido 23 en la columna de extraccion
1. A este respecto se supervisa el nivel de liquido 23 con un medidor de nivel de relleno 53 adecuado.

A causa de la pared de separacién 3 vertical no continua es suficiente prever, respectivamente, un medidor de nivel
de relleno 53 en la cabeza de la columna y un medidor de nivel de liquido 55 con el que se supervisa la ubicacién de
la interfase 21. En caso de una separacién completa seria necesario prever en cada una de las zonas separadas
mediante la pared de separacion 3 vertical de la columna de extraccion 1 un medidor de nivel de relleno 53 o
medidor de nivel de liquido 55 de este tipo.
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Para asegurar un funcionamiento impecable de la columna de extraccién, ademas es ventajoso regular la proporcion
del flujo entre alimentacion de mezcla a separar y disolvente. Esto se realiza, habitualmente, a través de las valvulas
35, 37. También es ventajoso supervisar la diferencia de presion a través de los elementos interiores en la columna
de extraccion 1.

En la Figura 3 esta representado de forma detallada la primera alimentacion 9, a través de la cual se afiade el
disolvente. Para poder hacer funcionar la primera zona 5 y la segunda zona 7 de la columna de extraccion
respectivamente de forma independiente entre si, es necesario poder suministrar de forma independiente entre si
disolvente tanto a la primera zona 5 como a la segunda zona 7. Por tanto, la primera alimentacién 9 en una forma de
realizacion preferente, que esta representada en el presente documento, se divide en una alimentacién 61 a la
primera zona 5 de la columna de extraccion 1 y una segunda alimentacion 63 a la segunda zona 7 de la columna de
extraccion 1. La alimentacion 61 a la primera zona 5 y la alimentacion 63 a la segunda zona 7 pueden cerrarse o
abrirse, respectivamente de forma independiente entre si, mediante una valvula 65. En caso de la valvula 65 abierta
fluye disolvente a través de la respectiva alimentacion 61, 63 a la columna de extraccion, en caso de la valvula 65
cerrada esta cerrada la respectiva alimentacién. De este modo, es posible hacer funcionar, independientemente
entre si, la primera zona 5, la segunda zona 7 o ambas zonas al mismo tiempo. Para la supervision, en cada una de
las alimentaciones 61, 63 esta previsto, respectivamente, un indicador de liquido 67. Como variable de regulacion
sirve, entre otras cosas, el caudal de la corriente de extracto tomada del procedimiento.

En la Figura 4 esta representada, de forma detallada, la alimentacion de la mezcla de liquidos a separar. La mezcla
de liquidos a separar se suministra a través de una alimentacion 71 a la primera zona de la columna de extraccion y
a través de una alimentacion 73 a la segunda zona de la columna de extraccion. En las alimentaciones 71, 73 esta
alojada, respectivamente, una valvula 75 para el ajuste de la cantidad de liquido que se ha de suministrar a través
de la respectiva alimentacién 71, 73 a la columna de extraccion 1. Incluso cuando esta previsto el funcionamiento de
solo una de las zonas 5 o 7, se puede cerrar la alimentaciéon 71 o 73 que desemboca en la zona que no se hace
funcionar 5 o 7 de la columna de extraccion 1. Al igual que para el suministro de disolvente también esto es
necesario para posibilitar un funcionamiento independiente de la primera zona 5 o de la segunda zona 7. A este
respecto, la regulacion de las valvulas 75 se realiza, por un lado, a través de la proporcion de caudal entre la
alimentacion de disolvente y alimentacion de mezcla a separar y el nivel de relleno del recipiente de capa inicial 31.
Para poder controlar correspondientemente las valvulas 75 se suministra a un regulador para las valvulas la
proporcion de caudal, el caudal a través de la respectiva alimentacion 71, 73 y el nivel de liquido del recipiente de
capa inicial 31.

Para la regulacion de las valvulas 65 a través de las que se introduce el disolvente a través de las alimentaciones
61, 63 a la columna de extraccion, se suministra a un regulador, respectivamente, el caudal a través de las
alimentaciones 61, 63 y el caudal de la corriente de extracto tomada. La proporcion de caudal se pasa como variable
de regulacion al regulador para la alimentacion 71, 73 para la mezcla de liquidos a separar.

En la Figura 5 esta representado, esquematicamente, el procedimiento para la preparacion de amina aromatica.

A través de una alimentacion de reactante 81 se suministra a un reactor 83 un compuesto nitroaromatico como
reactante. Cuando la amina aromatica a preparar es anilina, se emplea nitrobenceno como compuesto
nitroaromatico. A través de una segunda alimentacion 85 se introduce hidrégeno en el reactor 83. En el reactor 83, el
compuesto nitroaromatico y el hidrégeno se hacen reaccionar hasta dar amina aromatica. La mezcla de productos
producida se suministra a un condensador 87. En el condensador 87 condensan la amina aromatica y el agua
producida durante la reaccion. El hidrégeno que no ha reaccionado se devuelve a través de la segunda alimentacion
85 al reactor 83. El hidrogeno consumido se suplementa a través de una alimentacion de hidrogeno 89.

Después de la condensacion, la mezcla de liquidos remanente que contiene agua y amina aromatica se suministra a
una unidad de deshidratacion 91. Como unidad de deshidratacion 91 es adecuada, por ejemplo, una separacion de
fases liquido/liquido. En la unidad de deshidratacién 91 se separa la mezcla de liquidos que contiene agua y amina
aromatica en una primera corriente que contiene amina aromatica y residuos y una segunda corriente, que contiene
agua y residuos de la amina aromatica.

La corriente que contiene amina aromatica y residuos se suministra a una columna de destilacion 93. En la columna
de destilacién 93 se separa la corriente que contiene amina aromatica en una corriente de cabeza 95, que contiene
amina aromatica como producto puro, y una corriente de fondo 97 que contiene residuos.

La mezcla de liquidos que contiene agua y residuos de la amina aromatica se suministra a una columna de
extraccion 1 de acuerdo con la invencion. A este respecto, la columna de extracciéon 1 esta estructurada, por
ejemplo, del mismo modo como se representa en la Figura 1. A la columna de extraccion 1 se suministra el
compuesto nitroaromatico empleado para la preparacion de la amina aromatica como disolvente a través de la
primera alimentacion 9. La mezcla de liquidos que contiene agua y residuos de la amina aromatica se suministra a
través de la segunda alimentacion 11 en la zona inferior de la columna de extraccion 1. A través de la segunda
descarga de liquido 15 en la cabeza de la columna de extraccion 1 se retira una corriente de producto refinado que
contiene esencialmente agua y a través de la descarga de liquido 13 en el fondo de la columna de extraccion 1 se
toma la corriente de extracto que contiene el compuesto nitroaromatico y la amina aromatica. La corriente de
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extracto tomada en la descarga de liquido 13 en el fondo de la columna de extraccidon 1 se suministra a través de
una tercera alimentacion 99 al reactor 83. Gracias a la devolucién de la corriente de extracto que contiene el
compuesto nitroaromatico y la amina aromatica al reactor 83 y el paso posterior de la amina aromatica a través de
las restantes etapas del procedimiento se aumenta el rendimiento de amina aromatica. En particular, no es
necesario tratar por separado la corriente de extracto tomada a través de la descarga de liquido 13 en el fondo de la
columna de extraccion 1.

Lista de referencias

1 columna de extraccién 81 alimentacioén de reactante
3 pared de separacion 83 reactor

5 primera zona 85 segunda alimentacion

7 segunda zona 87 condensador

9 primera alimentacion 89 alimentacioén de hidrogeno
11 segunda alimentacion 91 unidad de deshidratacion
13  descarga de liquido en el fondo 93 columna de destilacion

15 segunda descarga de liquido 95 corriente de cabeza

17  cabeza 97 corriente de fondo

19 fondo 99 tercera alimentacion

21 interfase
23 nivel de liquido

31  recipiente de capa inicial

33 bomba

35 valvula

37  valvula de regulacion
39 alimentacion

41  conduccién

43  conduccién

45 bomba
47  caudalimetro
49  bomba

51  valvula de regulacion
53 medidor de nivel de relleno
55 medidor de nivel de liquido

61 alimentacion en la primera zona

63 alimentacion en la segunda zona
65 valvula

67 indicador de liquido

71  alimentacion en la primera zona
73 alimentacion en la segunda zona
75 valvula
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para la obtencién de al menos una amina aromatica de una mezcla de liquidos que contiene agua
y la al menos una amina aromatica mediante extraccidon con al menos un compuesto nitroaromatico en una columna
de extraccion (1), formandose una corriente de producto refinado que contiene al menos el 98 % en peso de agua y
una corriente de extracto que contiene el al menos un compuesto nitroaromatico y la amina aromatica,
caracterizado porque la columna de extraccion (1) se separa mediante una pared de separacion (3) vertical en dos
zonas (5, 7), suministrandose, en caso de una cantidad de liquido a separar que es menor que una carga de seccion
transversal minima de toda la columna de extraccion (1), solo a una de las zonas (5, 7) separadas mediante la pared
de separacion (3) vertical de la columna de extraccion (1) la mezcla de liquidos a separar.

2. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 1, caracterizado porque la pared de separacion (3) vertical
termina por debajo del nivel de liquido (23) en la columna de extraccién (1) y por encima de un primer dispositivo de
suministro (9) en la cabeza (17) de la columna de extraccion (1).

3. Procedimiento de acuerdo con la reivindicaciéon 1 o 2, caracterizado porque la pared de separacion (3) vertical
se introduce en la fase liquida a separar en el fondo (19) de la columna de extraccion (1).

4. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 a 3, caracterizado porque la fase liquida a separar
en el fondo (19) de la columna de extraccion (1) es una fase de extracto que contiene el al menos un compuesto
nitroaromatico y la al menos una amina aromatica y como maximo el 1 % en peso de una fase extrafia y en la
cabeza (17) de la columna de extraccion (1) se toma una corriente de producto refinado que contiene al menos el
98 % en peso de agua.

5. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 a 4, caracterizado porque en cada una de las zonas
(5, 7) separadas mediante la pared de separacion (3) vertical desemboca una primera alimentacion (9) en la zona
superior de la columna de extraccion (1) y una segunda alimentacién (11) en el extremo inferior de la columna de
extraccion (1) por encima del fondo (19).

6. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 5, caracterizado porque a través de la primera alimentacion (9)
en la zona superior de la columna de extraccion (1) se afiade el al menos un compuesto nitroaromatico y a través de
la segunda alimentacién (11), la mezcla de liquidos a separar que contiene el agua y la al menos una amina
aromatica.

7. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 a 6, caracterizado porque el compuesto
nitroaromatico es nitrobenceno y la amina aromatica, anilina.

8. Procedimiento para la preparacion de aminas aromaticas mediante hidrogenacién catalitica del correspondiente
compuesto nitroaromatico que comprende las siguientes etapas:

(a) reaccion de una mezcla de reaccion que contiene el compuesto nitroaromatico y agua en presencia de un
catalizador heterogéneo en un reactor (83) hasta dar una mezcla de productos que contiene la amina aromatica,
agua e hidrégeno que no ha reaccionado en una reaccion de equilibrio,

(b) retirada del hidrégeno de la mezcla de productos,

(c) deshidratacion de la mezcla de productos, obteniéndose una amina aromatica que contiene como maximo el
1 % en peso de una fase extrafia como producto y una mezcla de liquidos que contiene agua y residuos de la
amina aromatica,

(d) separacion de la mezcla de liquidos obtenida en la etapa (c) que contiene agua y residuos de la amina
aromatica en un procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 a 7 mediante extraccién con un
compuesto nitroaromatico en una corriente de producto refinado que contiene al menos el 98 % en peso de agua
y una corriente de extracto que contiene el compuesto nitroaromatico y la anilina aromatica.

9. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 8, caracterizado porque el compuesto nitroaromatico empleado
en la etapa (d) como disolvente es el compuesto nitroaromatico empleado para la preparacion de la amina
aromatica.

10. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacién 9, caracterizado porque la corriente de extracto obtenida en la
etapa (d) se devuelve al reactor (83).

11. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 8 a 10, caracterizado porque el producto obtenido
en la etapa (c), que contiene la amina aromatica, se libera de residuos mediante una destilacion.

12. Dispositivo para la separacion de una mezcla de liquidos que contiene agua y al menos una amina aromatica
mediante extraccion con al menos un compuesto nitroaromatico, que comprende una columna de extraccion (1),
separandose la columna de extraccion (1) mediante una pared de separacion (3) vertical en dos zonas (5, 7) y
estando previstos ademas medios para el control, con los que se puede regular la extraccion de tal manera que con
una cantidad de liquido a separar que es menor que la carga de seccion transversal minima de toda la columna de
extraccion (1) se suministra solo a una de las zonas (5, 7) de la columna de extraccion (1) separadas mediante la
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pared de separacion (3) vertical la mezcla de liquidos a separar.

13. Dispositivo de acuerdo con la reivindicacion 12, caracterizado porque la pared de separacion (3) vertical
termina por debajo del nivel de liquido (23) en la columna de extraccién (1) y por encima de un primer dispositivo de
suministro en la cabeza de la columna de extraccion.

14. Dispositivo de acuerdo con la reivindicaciéon 12 o 13, caracterizado porque la pared de separacion (3) vertical
se introduce en la fase liquida a separar en el fondo (19) de la columna de extraccion (1).

15. Dispositivo de acuerdo con una de las reivindicaciones 12 a 14, caracterizado porque en cada una de las zonas
(5, 7) separadas mediante la pared de separacion (3) vertical desemboca una primera alimentacion (9) en la zona
superior de la columna de extraccion (1) y una segunda alimentacién (11) en el extremo inferior de la columna de
extraccion (1) por encima del fondo (19).
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FIG.2

15



ES 2485818 T3

FIG.3
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FIG.5
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