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INSTALACION QUIMICA PARA LA PRODUCCION DE DIAMINODIFENILMETANO

DESCRIPCION

La presente invencién se refiere a una instalacion quimica para proporcionar DADPM, mas en particular a una
instalaciéon quimica integrada que comprende una unidad de produccion de nitrobenceno para convertir benceno en
nitrobenceno, una unidad de produccién de anilina para convertir nitrobenceno en anilina y una unidad de
produccion de DADPM (que es diaminodifeniimetano) para convertir la anilina en DADPM, completada
opcionalmente con una unidad de MDI para convertir el DADPM en MDI (diisocianato de difenilmetano).

La presente invencion se refiere ademas a un procedimiento de produccion para producir DADPM y opcionalmente
para producir MDI.

Se conocen en la técnica instalaciones quimicas para proporcionar DADPM (también denominado MDA). El
diaminodifenilmetano, y mas en general las polifenil-poliaminas con puente de metileno, se preparan normalmente a
partir de anilina, o a partir de derivados de anilina, haciéndolos reaccionar con formaldehido en presencia de una
disolucion de un acido fuerte tal como, por ejemplo, acido clorhidrico, sulfurico o fosférico. Las fuentes bibliograficas
que describen este tipo de sintesis son: J. Am. Chem. Soc. 57, 888, 1975; Chem. Tech., noviembre de 1984, 670;
Kirk Othmer, Vol. I, 32 edicion, 338-348. Se sugiri6 que se usaran algunos otros catalizadores, tales como tierra de
diatomeas, arcilla o zeolitas, en la conversion de anilina y formaldehido en DADPM.

Tras la conversion de anilina y formaldehido (normalmente suministrado y usado como formalina), el DADPM esta
presente en una corriente efluente de reactor que comprende dichos DADPM, anilina, acido (usado como
catalizador), agua y algunos otros compuestos presentes como impurezas en las corrientes de suministro u
obtenidos mediante reacciones secundarias. Puesto que normalmente se usa acido clorhidrico como catalizador, y
puesto que este acido se neutraliza tras la reacciéon usando una base, normalmente sosa caustica, la corriente de
efluente es una corriente salada.

El DADPM se separa de la corriente de efluente por medio de un separador de fases. El efluente acuoso de este
primer separador de fases, denominado a menudo salmuera, se lava con anilina para retirar las trazas de DADPM
todavia presentes en este efluente acuoso. Las corrientes resultantes estan en una fase acuosa, que comprende
agua y anilina, separada de una fase organica, que es anilina y las trazas de DADPM.

En la corriente acuosa o salmuera esta presente anilina. Para retirar la mayor cantidad posible de anilina de esta
corriente acuosa, y para proporcionar una corriente acuosa, opcionalmente salada, adecuada para tratarse en
instalaciones de tratamiento de corrientes de residuos bioldgicos, la anilina se separa de la corriente acuosa usando
una columna de separacién, denominada a menudo separador de anilina, separador de amina-salmuera o separador
de amina-agua.

La anilina usada en la unidad de produccién de DADPM se proporciona normalmente como un producto quimico a
granel. La propia anilina se proporciona en una unidad de produccion de anilina, ubicada a menudo alejada de la
unidad de produccion de DADPM. La conversion de nitrobenceno en anilina también genera una corriente de
residuos acuosa que comprende agua y anilina, que ha de limpiarse de anilina y después tratarse en una unidad de
tratamiento bioquimico.

Puesto que la anilina usada en la produccién de DADPM ha de estar libre de nitrobenceno, la unidad de produccion
de anilina a menudo comprende un aparato de limpieza de anilina para retirar nitrobenceno de la anilina producida.

En el documento US2007/0203364A1 se da a conocer un ejemplo de un procedimiento para limpiar anilina bruta.

El nitrobenceno usado en la unidad de produccién de anilina normalmente también se proporciona como un producto
quimico a granel. Esta unidad de producciéon de nitrobenceno genera, junto con nitrobenceno, una corriente de
residuos acuosa en la que esta presente nitrobenceno. Ademas, ha de limpiarse esta corriente de residuos del
nitrobenceno y después tratarse en una unidad de tratamiento bioquimico. En el documento EP1484312A1 se da a
conocer un ejemplo de un procedimiento para proporcionar hidrocarburos aromaticos nitrados.

El documento US2005/0224424A1 da a conocer un método para limpiar nitrobenceno bruto.

Cuando las tres unidades estan presentes unas cerca de las otras, es decir la unidad de produccion de
nitrobenceno, la unidad de produccion de anilina y la unidad de produccion de DADPM, y completadas
opcionalmente con una unidad de produccién de MDI para convertir el DADPM en MDI, esta claro que pueden
obtenerse algunos beneficios econémicos y técnicos alimentando todas las corrientes de residuos que van a tratarse
en una uUnica unidad de tratamiento de aguas residuales bioldgicas. Se obtienen beneficios a gran escala para esta
unidad de tratamiento de aguas residuales biologicas, y sélo ha de financiarse, monitorizarse, controlarse y
mantenerse una unidad.
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Sin embargo, todavia esta la desventaja de que el compuesto organico, o bien anilina o bien nitrobenceno, ha de
retirarse de cada corriente de residuos individual antes de alimentar una corriente acuosa a la unidad de tratamiento
de aguas residuales bioldgicas.

Sorprendentemente se encontré que existe una forma de combinar las corrientes de residuos acuosas antes de
retirar los componentes organicos (ya sea anilina o nitrobenceno), limpiar los compuestos organicos de forma
suficiente para proporcionar una corriente acuosa de aguas residuales tratables bioldgicas, y entretanto, permitir la
recirculacion de la anilina, y opcionalmente del nitrobenceno, al ciclo de produccién de la produccion de DADPM.

El objetivo anterior se logra mediante una instalacién quimica segun la presente invencion.

Segun un primer aspecto de la presente invencion, se proporciona una instalacion quimica. La instalacion quimica
comprende

- una primera unidad para proporcionar una primera corriente de residuos acuosa que comprende nitrobenceno, en
la que dicha primera unidad es una unidad de produccién de nitrobenceno;

- al menos una segunda unidad para proporcionar una segunda corriente de residuos acuosa que comprende
anilina, en la que dicha segunda unidad es una unidad de produccion de anilina.

La instalacion quimica comprende un aparato de limpieza de anilina para retirar nitrobenceno de la anilina, y
comprende ademas una columna de separacién para separar la anilina de una corriente acuosa. Las corrientes de
residuos acuosas primera y segunda se proporcionan a la columna de separacion, que separa la anilina y el
nitrobenceno de las corrientes de residuos acuosas primera y segunda, y la anilina y el nitrobenceno separados se
proporcionan al aparato de limpieza de anilina.

Segun algunas realizaciones, en la instalacion quimica,

- la primera unidad es una unidad de producciéon de nitrobenceno para convertir benceno en nitrobenceno
proporcionando de ese modo una corriente de nitrobenceno y la primera corriente de residuos acuosa que
comprende nitrobenceno; y

- la segunda unidad es una unidad de produccién de anilina para convertir el nitrobenceno de la corriente de
nitrobenceno en anilina, proporcionando de ese modo una corriente de anilina y la segunda corriente de residuos
acuosa o una primera parte de la segunda corriente de residuos acuosa que comprende anilina.

La instalacién puede comprender ademas una unidad de produccion de DADPM para convertir la anilina de la
corriente de anilina en DADPM proporcionando de ese modo una segunda parte de la segunda corriente de residuos
acuosa que comprende anilina.

La primera corriente de residuos acuosa que comprende nitrobenceno puede ser el efluente acuoso de un separador
de fases, que separa el nitrobenceno producido del agua normalmente acida. Esta agua introducida en la unidad de
produccion de nitrobenceno junto con los acidos usados en el procedimiento (acido sulfdrico, acido nitrico) u
obtenida como agua de reaccién producida durante la conversion la primera corriente de residuos acuosa puede ser
la fase acuosa del separador de fases, que comprende los acidos usados en la produccién de nitrobenceno, agua,
algo de nitrobenceno (normalmente menos del 0,5% en peso, tal como menos del o igual al 0,3% en peso) y algo de
nitrofenoles, nitratos y nitritos (todos ellos normalmente a nivel de ppm). Esta fase acuosa puede neutralizarse
usando una base, preferiblemente sosa caustica. Como tal, la corriente acuosa puede comprender sales,
opcionalmente sales de sodio, de acido sulfurico y acido nitrico.

La segunda corriente de residuos acuosa puede proporcionarse por unidades diferentes, proporcionando cada
unidad parte de la segunda corriente de residuos acuosa.

La primera parte de esta segunda corriente de residuos acuosa que comprende anilina puede ser el efluente del
reactor de anilina. Se hacen reaccionar nitrobenceno e hidrégeno formando anilina y agua. Se enfria la corriente de
salida del reactor y entonces se separa en fases por gravedad. La fase acuosa de esta separacion de fases
comprende por tanto agua (normalmente el 95,95% en peso) y algo de anilina (normalmente de manera aproximada
el 4,04% en peso).

La segunda parte de esta segunda corriente de residuos acuosa que comprende anilina puede ser el efluente
acuoso de un separador de fases, que separa anilina (como la fase organica) de la corriente acuosa obtenida
durante la produccién de DADPM, normalmente tras lavar el agua o la salmuera con esta anilina. La segunda parte
de esta segunda corriente de residuos acuosa comprende agua (normalmente de manera aproximada el 81,08% en
peso), la sal del catalizador acido (normalmente el 16,55% en peso), siendo por tanto normalmente cloruro de sodio,
anilina (normalmente de manera aproximada el 1,71% en peso) y otros componentes a niveles de ppm.
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Las partes de la segunda corriente de residuos acuosa pueden mezclarse, o bien parcial o bien completamente,
antes de alimentarlas a la columna de separaciéon, o como alternativa, pueden proporcionarse a la columna de
separacion como corrientes individuales.

Segun la presente invencidon, puede manejarse cualquier nimero de corrientes de residuos acuosas que
comprenden nitrobenceno y/o anilina siempre que los niveles de nitrobenceno y/o anilina en el agua/salmuera estén
por debajo del limite de solubilidad, como es normalmente el caso si se lleva a cabo una separacion de fases
correctamente.

Opcionalmente, la instalacion quimica tiene una unidad de produccién de anilina que comprende un reactor para
convertir dicho nitrobenceno en anilina, estando el aparato de limpieza de anilina para retirar nitrobenceno de la
anilina proporcionada acoplado a, y alimentado con el efluente de, este reactor. Este aparato de limpieza de anilina
también se denomina pulidor de anilina.

La anilina y el nitrobenceno separados pueden proporcionarse a un aparato de limpieza de anilina alimentando la
anilina y el nitrobenceno separados junto con la anilina del reactor, o alimentando la anilina y el nitrobenceno
separados junto con el nitrobenceno al reactor, que a su vez puede convertir una parte o la totalidad del
nitrobenceno separado en anilina antes de alimentar la anilina separada al aparato de limpieza de anilina.

Segun algunas realizaciones de la presente invencion, la unidad de produccién de anilina puede comprender un
reactor para convertir el nitrobenceno en anilina, el aparato de limpieza de anilina para retirar nitrobenceno de la
anilina proporcionada puede acoplarse al efluente del reactor, y la anilina y el nitrobenceno separados pueden
proporcionarse a dicho reactor para convertir dicho nitrobenceno en anilina.

Segun algunas realizaciones de la presente invencion, la unidad de produccién de anilina puede comprender un
reactor para convertir el nitrobenceno en anilina, estando el aparato de limpieza de anilina para retirar nitrobenceno
de la anilina proporcionada acoplado al efluente de dicho reactor, proporcionandose la anilina y el nitrobenceno
separados al efluente de este reactor antes del aparato de limpieza de anilina.

Esto tiene la ventaja de que el nitrobenceno no puede influir en la produccién de DADPM en la unidad de produccion
de DADPM situada aguas debajo de este aparato de limpieza de anilina.

El separador de anilina separa la corriente de residuos acuosa, que comprende segun la invencion las corrientes de
residuos primera y segunda, en la anilina y el nitrobenceno separados que se proporcionan a dicho aparato de
limpieza de anilina, y un efluente que es una corriente de residuos acuosa que es adecuada para el tratamiento en
una unidad de tratamiento de corriente de residuos bioldgicos.

La corriente de anilina y nitrobenceno separados también comprende agua. La recirculacion de agua junto con la
anilina y el nitrobenceno separados, al aparato de limpieza de anilina, opcionalmente a través del reactor para la
conversion de nitrobenceno en anilina, no es una cuestién fundamental. Esto se debe a que la corriente de
nitrobenceno ya comprende agua y la conversion de nitrobenceno en anilina también genera agua.

La columna de separacion puede incluir un hervidor o usar inyeccién de vapor vivo. El calentamiento del hervidor en
particular, y de la columna de separacion en general, puede obtenerse usando vapor a alta o baja presiéon que se
genera parcial o totalmente por una o mas de la unidad de produccion de nitrobenceno, la unidad de produccion de
anilina y la unidad de produccién de DADPM.

La columna de separacion puede funcionar a una presion sustancialmente igual a la atmosférica, es decir en un
intervalo de 0,95*10° Pa absolutos (0,95 bara) a 1,2*10° Pa absolutos (1,2 bara). En tales condiciones, la
temperatura de la columna de separacion normalmente se fija en un intervalo de 98°C a 110°C. Las temperaturas
citadas son en la parte inferior de la columna y dependen de la concentraciéon de salmuera que sale en el efluente.

Como alternativa, la columna de separacion puede hacerse funcionar usando presiones por encima de la presion
atmosférica, opcionalmente a una presién de 3*10° Pa absolutos (3 bara) a 11*10% Pa absolutos (11 bara) por
ejemplo a 7*10° Pa absolutos (7 bara). La temperatura de la columna de separacién puede fijarse en un intervalo de
134°C a 190°C, por ejemplo en el intervalo de 160°C a 170°C.

La anilina y el nitrobenceno separados van acompafiados con agua cuando salen de la columna de separacion en
una fase de vapor. El vapor que comprende anilina, nitrobenceno y vapor de agua que procede de la columna de
separacion, puede condensarse y enfriarse. Esta condensacion puede realizarse en una columna de
fraccionamiento de metanol que puede estar presente en la unidad de produccion de DADPM.

El condensado puede separarse después en una fase acuosa, que comprende agua y algo del nitrobenceno y la
anilina separados, y una fase organica, que comprende la anilina y el nitrobenceno separados, y algo de agua. Esta
separacion puede obtenerse en un aparato de separacion de fases, en el que la fase acuosa es la fase ligera, la fase
organica es la fase pesada.
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Preferiblemente, sdélo esta fase organica se proporciona de nuevo al aparato de limpieza de anilina, mientras que
opcionalmente la fase acuosa se recircula a la columna de separacion como alimentacion adicional, junto a las tres
corrientes de residuos.

Segun algunas realizaciones de la presente invencion, la instalacion quimica puede comprender ademas un
condensador para condensar la anilina y el nitrobenceno separados, acompafiados con agua, y un separador,
opcionalmente un separador de fases, para separar la anilina, el nitrobenceno y el agua condensados en una fase
acuosa, que comprende agua y algo del nitrobenceno y la anilina separados, y una fase organica que comprende la
anilina, el nitrobenceno separados y algo de agua.

Segun algunas realizaciones de la presente invencion, la instalacion quimica puede comprender medios para
recircular la fase acuosa a la columna de separacion.

Algo del condensado puede volver a la parte superior de la columna de separacion, en la que se usa para dejar caer
gotas y opcionalmente sélidos en la fase de vapor, fase que va a salir de la columna de separacion. Esta accion de
dejar caer puede realizarse usando preferiblemente una seccion de platos, aunque también puede usarse una
seccion de empaquetamiento estructurada.

Opcionalmente, puede quitarse algo de calor de la anilina y el nitrobenceno separados, en su fase de vapor junto
con agua tras la columna de separacion. Este calor puede recuperarse como vapor, opcionalmente como vapor a
presion de baja a media, es decir desde justo por encima de la presion atmosférica hasta 9*10% Pa absolutos (9
bara).

La unidad de producciéon de nitrobenceno proporciona una corriente de residuos acuosa que comprende
nitrobenceno (la primera corriente de residuos), que puede comprender nitritos. Estos componentes, cuando se
ponen en contacto con una amina en un entorno acido, pueden formar alquitran, que podria hacer que la columna de
separacion llegue a atascarse o incluso bloquearse. Se encontré que alimentando las corrientes de residuos a la
columna de separacion de manera separada, se reduce o incluso puede evitarse el riesgo de que se forme alquitran
al poner en contacto los nitritos de la primera corriente de residuos con la anilina.

Segun algunas realizaciones de la presente invencion, la columna de separacion puede tener n platos tedricos A1 a
An, siendo A1 el plato superior, siendo An el plato inferior. La segunda corriente de residuos puede introducirse en la
columna de separacion en el plato teérico Ax, siendo x mayor o igual a 1. La primera corriente de residuos puede
introducirse en la columna de separacion en un plato tedrico Aly], en el que [y] es el nimero entero de y e y cumple
la ecuacioén 0,5*(n+1) + 0,5*x <y < 0,85%(n+1) + 0,15*x.

De manera mas preferida, y cumple la ecuacion 0,57*(n+1) + 0,43*x <y < 0,85%(n+1) + 0,15*x. Es incluso mas
preferido que y cumpla la ecuacion 0,7*(n+1) + 0,3*x <y < 0,75*(n+1) + 0,25*x.

En la practica, esto significa que las aguas residuales que comprenden nitrobenceno se alimentan al separador a
una distancia significativamente grande bajo la entrada de las aguas residuales que comprenden anilina. El
nitrobenceno puede separarse del agua mas facilmente en comparacién con la anilina. La alimentacion de la
corriente de residuos que comprende nitrobenceno muy por debajo de la corriente o corrientes de residuos que
comprenden anilina, tal como se explicd anteriormente, también dio la ventaja de que la anilina no se diluye
adicionalmente por el agua presente en la corriente de residuos que comprende nitrobenceno, dando como
resultado una separacion eficaz de la anilina, mientras que la dilucion adicional del nitrobenceno con el agua de las
corrientes de residuos que comprenden anilina alimentadas en una posicién por encima de la alimentacién de
corriente de residuos que comprende nitrobenceno, no disminuye significativamente la eficacia de separacion del
nitrobenceno de la corriente acuosa.

Aplicando esta alimentacion distinta de las dos corrientes de residuos, puede reducirse la cantidad global de
componentes organicos que son anilina y nitrobenceno en la corriente resultante para el biotratamiento si el resto de
factores permanece constante.

Adicionalmente, se encontré que el manejo de las dos corrientes acuosas en un separador comun, optimizandose
las posiciones de alimentacion de las corrientes a la columna tal como se explicé anteriormente, permite un uso mas
econdémico de la energia necesaria para hacer funcionar las columnas de separacion. Manteniendo la cantidad de
componentes organicos por volumen de corriente de residuos biotratables en el intervalo de 200 a 500 ppb, usando
la misma cantidad de material de empaquetamiento, y tratando volimenes iguales de las corrientes acuosas primera
y segunda en todos los casos, se encontré que, la comparacion del consumo de vapor (y por tanto, de energia) de
una columna de separacion (usando todo el material de empaquetamiento) que trata ambas corrientes acuosas
primera y segunda simultaneamente, puede ser aproximadamente un 15% menos que el vapor necesario para hacer
funcionar dos columnas de separacién, una para separar la anilina de un mismo volumen de la segunda corriente
acuosa, Y la otra para separar el nitrobenceno del mismo volumen de la primera corriente acuosa, dividiéndose el
material de empaquetamiento entre las dos columnas de separacion.
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De manera similar, manteniendo la cantidad de componentes organicos per volumen de corriente de residuos
biotratables en el intervalo de 200 a 500 ppb, usando una cantidad igual de vapor, y tratando volimenes iguales de
las corrientes acuosas primera y segunda en todos los casos, se encontré que, la comparacion del material de
empaquetamiento de una columna de separacién que trata ambas corrientes acuosas primera y segunda
simultaneamente, puede ser aproximadamente un 16% menos que la altura total de material de empaquetamiento
presente en dos columnas de separacioén, una para separar la anilina de un mismo volumen de la segunda corriente
acuosa, Yy la otra para separar el nitrobenceno del mismo volumen de la primera corriente acuosa. Por tanto, puede
obtenerse una reduccion de cualquiera del coste y la altura (volumen) del material de empaquetamiento de la
instalacion, o una reduccion del consumo de energia de aproximadamente el 15% cuando se manejan las dos
corrientes acuosas en un separador comun.

Proporcionar las dos corrientes acuosas en diferentes posiciones en la columna de separacion tal como se describio
anteriormente, tiene la ventaja de que la cantidad de material de empaquetamiento o platos tedricos en la columna
de separacién puede mantenerse a un nivel tolerable, en comparacién con usar alimentaciones combinadas de las
dos corrientes acuosas, lo que, para la misma pureza de efluente y el mismo consumo de energia, hara que la altura
de empaquetamiento o el numero de platos tedricos se multipliquen por un factor mayor de 4.

Con el fin de reducir adicionalmente el riesgo de formacién de alquitran mediante reaccion de nitritos con anilina en
la columna de separacién, la primera corriente de residuos que comprende nitrobenceno puede neutralizarse
afiadiendo un componente basico, preferiblemente sosa caustica.

Segun un segundo aspecto de la presente invencion, puede usarse una instalacion segun el primer aspecto de la
presente invencion en el procedimiento de produccién para producir DADPM.

Segun un segundo aspecto de la presente invencidon, se proporciona un método para producir DADPM,
comprendiendo el método

- convertir benceno en nitrobenceno proporcionando de ese modo una corriente de nitrobenceno y una primera
corriente de residuos acuosa que comprende nitrobenceno;

- convertir el nitrobenceno de dicha corriente de nitrobenceno en anilina, proporcionando de ese modo una corriente
de anilina y una primera parte de una segunda corriente de residuos acuosa que comprende anilina;

- retirar nitrobenceno de la anilina antes de convertir la anilina de dicha corriente de anilina en DADPM;

- convertir la anilina de la corriente de anilina en DADPM proporcionando de ese modo una segunda parte de dicha
segunda corriente de residuos acuosa que comprende anilina;

- separar la anilina y el nitrobenceno de las corrientes de residuos acuosas primera y segunda por medio de una
columna de separacion;

- proporcionar la anilina y el nitrobenceno separados a un aparato de limpieza de anilina o a dicha corriente de
nitrobenceno.

Preferiblemente la anilina y el nitrobenceno separados pueden proporcionarse al aparato de limpieza de anilina.
Segun algunas realizaciones de la presente invencion, la unidad de produccién de anilina puede comprender un
reactor para convertir el nitrobenceno en anilina, comprendiendo dicha conversién del nitrobenceno de la corriente
de nitrobenceno en anilina

- proporcionar la anilina y el nitrobenceno separados al reactor para convertir el nitrobenceno en anilina;

- convertir el nitrobenceno en anilina en un reactor; y

- retirar nitrobenceno de la anilina proporcionada usando un aparato de limpieza de anilina.

Segun algunas realizaciones de la presente invencion, la unidad de producciéon de anilina puede comprender un
reactor para convertir el nitrobenceno en anilina, comprendiendo dicha conversién del nitrobenceno de la corriente
de nitrobenceno en anilina

- convertir el nitrobenceno en anilina en el reactor;

- proporcionar la anilina y el nitrobenceno separados a la anilina obtenida como efluente de reactor; y

- retirar nitrobenceno de la anilina usando un aparato de limpieza de anilina.
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Segun algunas realizaciones de la presente invencion, la columna de separacion puede tener n platos tedricos A1 a
An, siendo A1 el plato superior, siendo An el plato inferior, introduciéndose la segunda corriente de residuos en la
columna de separacion en el plato tedrico Ax, siendo x mayor o igual a 1, introduciéndose la primera corriente de
residuos en la columna de separacién en un plato tedrico Aly], en la que [y] es el niumero entero de y e y cumple la
ecuacion 0,5*(n+1) + 0,5*x <y < 0,85*(n+ 1) + 0,15*x.

Segun algunas realizaciones de la presente invencion, la columna de separacion puede proporcionar la anilina y el
nitrobenceno separados, acompafiados con agua como vapor, comprendiendo ademas el método condensar la
anilina y el nitrobenceno separados, acompafiados con agua y separar la anilina, el nitrobenceno y el agua
condensados en una fase acuosa, que comprende agua y algo del nitrobenceno y la anilina separados, y una fase
organica que comprende la anilina, el nitrobenceno separados y algo de agua.

Segun algunas realizaciones de la presente invencion, la fase acuosa puede recircularse a la columna de separacion
como alimentacion adicional, junto a las corrientes de residuos primera y segunda.

Las reivindicaciones independientes y dependientes exponen caracteristicas particulares y preferidas de la
invencion. Caracteristicas de las reivindicaciones dependientes pueden combinarse con caracteristicas de las
reivindicaciones independientes u otras dependientes segun sea apropiado.

Las caracteristicas, rasgos y ventajas anteriores y otros de la presente invencion resultaran evidentes a partir de la
siguiente descripcion detallada, tomada conjuntamente con los dibujos adjuntos, que ilustran, a modo de ejemplo,
los principios de la invencion.

Las figuras de referencia citadas a continuacion se refieren a los dibujos adjuntos.
La figura 1 es una vista esquematica de la instalacion quimica segun la presente invencion.

La figura 2 es una vista esquematica de la columna de separacion tal como se usa en un método e instalacion segun
la presente invencion.

Los signos de referencia iguales se refieren a elementos iguales, similares o analogos en las diferentes figuras.
La presente invencion se describira con respecto a realizaciones particulares.

Ha de observarse que el término “que comprende”, usado en las reivindicaciones, no debe interpretarse como
restringido a los medios indicados después; no excluye otros elementos o etapas. Por tanto, ha de interpretarse
como que especifica la presencia de las caracteristicas, etapas o componentes establecidos tal como se mencionan,
pero que no excluye la presencia o adiciéon de una o mas de otras caracteristicas, etapas o componentes, o grupos
de los mismos. Por tanto, el alcance de la expresion “un dispositivo que comprende los medios A y B” no debe
limitarse a dispositivos que consisten sélo en los componentes A y B. Significa que con respecto a la presente
invencion, los Unicos componentes relevantes del dispositivo son Ay B.

A lo largo de toda esta memoria descriptiva, se hace referencia a “una realizacion”. Tales referencias indican que se
incluye una caracteristica particular, descrita en relacion con la realizacion, en al menos una realizacion de la
presente invencion. Por tanto, las apariciones del término “en una realizacion” en diversos lugares a lo largo de toda
esta memoria descriptiva no se refieren necesariamente todas a la misma realizacién, aunque podrian. Ademas, los
rasgos o caracteristicas particulares pueden combinarse de cualquier manera adecuada en una o mas realizaciones,
tal como resultara evidente para un experto habitual en la técnica.

Los siguientes términos se proporcionan Unicamente para ayudar en la comprension de la invencion.

El término DADPM se refiere a “polifenil-poliaminas con puente de metileno”, incluyendo isémeros de
diaminodifenilmetano y homologos superiores de los mismos o polimeros superiores de los mismos.

El término “bara” se refiere a “bar absoluto” e indica la presién absoluta.

A menos que se indique otra cosa, “% en peso” se refiere al porcentaje en peso del componente, expresado en
referencia al peso total de la composicion en la que esta presente.

En la figura 1 se muestra una vista esquematica de la instalacion quimica segun la presente invencion. La figura 2 es
una vista esquematica de la columna 330 de separacion.

Por motivos de facilidad, en las figuras 1 y 2, se usan los siguientes signos de referencia para indicar corrientes de
producto tal como se expone en la tabla 1.
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Tabla 1

110 | Benceno 320 | DADPM

112 | Acido sulfurico 322 | Segunda parte de la segunda corriente de residuos
acuosa

114 | Acido nitrico 331 | Corriente de residuos acuosa para biotratamiento

116 | Sosa caustica 332 | Corriente de residuos acuosa para biotratamiento
hacia tratamiento biolégico

118 | Primera corriente de residuos acuosa 334 | Anilina, nitrobenceno separados y vapor de agua al
condensador

120 | Nitrobenceno 338 | Anilina, nitrobenceno separados y agua condensados
que vuelven a la columna de separacion

202 | Hidrégeno 339 | Anilina, nitrobenceno separados y agua condensados

al separador de fases
204 | Primera parte de la segunda corriente | 342 | Separador de fases acuosas que vuelven a la columna

de residuos acuosa de separacion
306 | Anilina 344 | Fase organica que comprende anilina y nitrobenceno
que vuelve al aparato de limpieza de anilina
308 | Formaldehido 346 | Corriente de residuos acuosa que vuelve al calentador
310 | Acido clorhidrico 350 | Corriente de residuos acuosa que vuelve a la columna
de separacion
312 | Sosa caustica 380 | Segunda corriente de residuos acuosa

Una instalaciéon quimica segun la presente invencion comprende una unidad 100 de produccion de nitrobenceno
para convertir benceno 110 en nitrobenceno proporcionando de ese modo una corriente 120 de nitrobenceno y una
primera corriente 118 de residuos acuosa que comprende algo de nitrobenceno.

Se proporciona benceno relativamente puro a un reactor adecuado, en el que reacciona con acido 114 nitrico en
presencia de acido 112 sulfarico. El acido nitrico, y en menor grado el acido sulfurico, se diluye con agua.

El nitrobenceno obtenido es relativamente puro (mas del 99% en peso). La primera corriente de residuos es una
corriente de residuos acuosa acida que comprende algo de nitrobenceno. Opcionalmente, la corriente de residuos se
neutralizé usando sosa 116 caustica. Tras la neutralizacion, la primera corriente 118 de residuos comprende, junto al
agua y junto a la sales que resultan de la neutralizacion de los acidos restantes mediante la sosa caustica, algo de
nitrobenceno (normalmente menos del 0,5% en peso), algo de nitratos y algo de nitrito.

Una instalacién quimica segun la presente invenciéon comprende una unidad 200 de produccién de anilina para
convertir el nitrobenceno de la corriente 120 de nitrobenceno en anilina, proporcionando de ese modo una corriente
306 de anilina y una corriente de residuos acuosa que comprende anilina, formando una primera parte 204 de la
segunda corriente 380 de residuos acuosa que comprende anilina.

La unidad de produccion de anilina puede comprender un reactor 201 para convertir la cantidad a granel del
nitrobenceno en anilina usando hidrégeno de la corriente 202 de hidrégeno. En un segundo reactor, es decir el
aparato 203 de limpieza de anilina, el efluente del reactor 201 se trata adicionalmente con un exceso de hidrégeno
202 para completar la conversiéon de nitrobenceno en anilina.

Tras este aparato 203 de limpieza de anilina, la anilina se separa del agua, normalmente usando un separador de
fases, proporcionando de ese modo una fase acuosa que es una parte, es decir la primera parte 204 de la segunda
corriente 380 de residuos acuosa que comprende agua y anilina, y una corriente 306 de anilina. Como alternativa, la
anilina se separa del agua antes del aparato de limpieza de anilina, proporcionando también una corriente acuosa
adecuada para ser una primera parte de la segunda corriente de residuos acuosa que comprende agua y anilina.

La anilina obtenida es relativamente pura (del 97% en peso al 99% en peso). La primera parte 204 de la segunda
corriente 380 de residuos es una corriente de residuos acuosa que comprende anilina y puede comprender del 4%
en peso al 5% en peso de anilina, por ejemplo el 4,04% en peso.

Una instalacion quimica segun la presente invencién comprende ademas una unidad 300 de produccion de DADPM
para convertir la anilina de la corriente 306 de anilina en DADPM proporcionando de ese modo una corriente 320 de
DADPM y una segunda parte 322 de la segunda corriente 380 de residuos acuosa que comprende anilina.

La corriente 306 de anilina se hace reaccionar con formaldehido 308, proporcionado como formalina que comprende
aproximadamente el 44% en peso de formaldehido, en presencia de un catalizador acido, que es acido 310
clorhidrico. Tras haberse convertido la anilina en DADPM, se neutraliza el liquido resultante y se separa a través de
separacion de fases dando lugar a una corriente organica de DADPM y una fase acuosa salada. Entonces se lava
esta fase acuosa salada con anilina para retirar el DADPM restante y se separa de nuevo dando lugar a una fase
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organica (anilina) y una fase acuosa, salada o salmuera, que comprende agua y algo de anilina, que es una segunda
parte 322 de la segunda corriente 380 de residuos acuosa. Se entiende que la parte 301 de reactor de esta unidad
300 de produccion de DADPM puede comprender diversos reactores y aparatos acoplados entre si.

La segunda parte 322 de la segunda corriente 380 de residuos es una corriente de residuos acuosa que comprende
principalmente anilina (aproximadamente el 1,71% en peso), agua (el 81,08% en peso) y cloruro de sodio (el 16,55%
€en peso).

Las dos partes de la segunda corriente 380 de residuos se mezclan entre si en un recipiente 382 de alimentacion y
se alimentaran juntas (a través de algunos intercambiadores) justo por debajo de la seccion 370 de rectificacion.

La unidad 300 de produccion de DADPM de la instalacién quimica comprende ademas una columna 330 de
separacion para separar la anilina de una corriente acuosa.

Tal como se muestra en general en la figura 1, las corrientes (118, 380) de residuos acuosas primera y segunda se
proporcionan a esta columna 330 de separacion.

La columna 330 de separacion separa anilina y nitrobenceno de estas corrientes de residuos acuosas primera y
segunda y proporciona anilina y nitrobenceno, acompafiados por agua como vapor en la parte superior de la
columna 330 de separacion. En la parte inferior de la columna 330 de separacion, se obtiene un liquido que es agua
331 biotratable. Una primera parte 346 de esta agua 331 biotratable se calienta en un intercambiador 348 de calor.

El agua 350 calentada vuelve a la columna 330 de separacion en el lado inferior y hace que el vapor de agua se
eleve hacia la parte superior de la columna 330 de separacion, separando de ese modo el nitrobenceno y después la
anilina de las corrientes 118 y 309 de aguas residuales de entrada. Como ejemplo, puede usarse un hervidor de
termosifon. La salida del intercambiador es una corriente mixta, con aproximadamente un 20% de vapor. Esta
corriente mixta vuelve al sumidero de la columna (por encima del nivel de liquido), en el que se separan eficazmente
el vapor y el agua. La corriente 332 de agua biotratable comprende ademas las sales que estaban presentes en las
corrientes de residuos de entrada, y se envia a una unidad de tratamiento de aguas residuales biolégicas (no
mostrada).

La anilina y el nitrobenceno separados, junto con el agua, se toman de la parte superior de la columna 330 de
separacion como corriente 334 de vapor. El vapor 334 se enfria y se condensa en el enfriador 336, en el que puede
recuperarse algo de calor como vapor que esta formandose en este enfriador 336.

Una primera parte 338 del condensado vuelve a la parte superior de la columna de separacién, en la que se usa
para dejar caer gotas y soélidos opcionales que pueden arrastrarse con el vapor en una seccion 370 de rectificacion
corta. Esta seccion 370 de rectificacion corta puede ser una seccién de platos.

La segunda parte 339 principal de la anilina y el nitrobenceno separados condensados junto con agua se
proporciona a un separador 340 de fases. Opcionalmente, la anilina y el nitrobenceno separados condensados junto
con agua se proporcionan a un fraccionador de metanol, en el que se hace hervir vigorosamente y se condensan de
nuevo los vapores. Los componentes ligeros pueden retirarse tal cual. La corriente inferior de este fraccionador de
metanol se hace pasar a un separador de fases, en el que se proporciona una fase acuosa que comprende el agua y
algo de la anilina y el nitrobenceno separados.

Esta fase 342 acuosa vuelve de nuevo a la columna 330 de separacién y comprende normalmente de manera
aproximada el 95,86% en peso agua, aproximadamente el 3,78% en peso anilina y ademas metanol y trazas a nivel
de ppm de otros componentes.

La columna 330 de separacion, incluyendo la seccion 370 de rectificacion, tiene 30 platos tedricos, dos de los cuales
se usan como seccién de rectificacion. La corriente 380 acuosa que comprende anilina se alimenta en la columna
330 de separacion a la altura del tercer plato. Los platos primero y segundo, ubicados por encima de esta
alimentacion, funcionan por tanto como seccién 370 de rectificacion.

La corriente 118 de residuos acuosa que comprende nitrobenceno se alimenta a la columna de separacion a la
altura del vigésimo segundo plato teérico. Tal como queda claro a partir de la tabla 2, alimentar la corriente acuosa
que comprende nitrobenceno en diferentes posiciones y mantener todos los demas parametros operacionales de la
columna de separacion iguales, tienen una influencia tremenda sobre el contenido organico de la corriente 331 de
residuos acuosa para biotratamiento. Para la columna 330 con alimentaciéon acuosa que comprende anilina en el
plato 3, y usando 30 platos en los que 2 estan ubicados por encima de la alimentacion acuosa que comprende
anilina, se prefiere alimentar la alimentacion 380 acuosa que comprende nitrobenceno a la altura entre el plato
dieciocho y el veinticinco, lo mas preferiblemente en el plato veintidds o veintitrés. Al hacer esto asi, la cantidad de
componentes organicos en la corriente de efluente puede mantenerse a un nivel de menos de 3000 ppb.
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Tabla 2

Posicion de alimentacion Composicion de efluente
Numero de | Alimentacién acuosa | Alimentacion acuosa que | Anilina NITROBENCENO | Total
platos que comprende | comprende (ppb) (ppb) (ppb)
tedricos en | anilina alimentada en | NITROBENCENO
la columna el plato alimentado en el plato
30 3 3 1297890 | 1,39E-05 1297890
30 3 13 15119 0,030252 15119
30 3 14 10510 0,07657 10510
30 3 15 7323 0,19432 7323
30 3 16 5120 0,49401 5121
30 3 17 3592 1,258 3593
30 3 18 2528 3,2049 2531
30 3 19 1786 8,171 1794
30 3 20 1267 20,844 1288
30 3 21 903 53,197 956
30 3 22 647 135,83 783
30 3 23 466 347,37 814
30 3 24 338 887,24 1226
30 3 25 248 2267,2 2515
30 3 26 184 57944 5978
30 3 27 138 14805 14943
30 3 28 105 37779 37884
30 3 29 82 96111 96193
30 3 30 65 242620 242685

La fase organica (mas pesada) del separador 340 de fases comprende la mayor parte de la anilina y el nitrobenceno
separados, junto con una cantidad minoritaria de agua. Aproximadamente del 85% en peso al 95% en peso, tal
como el 92,6% en peso, de la anilina alimentada al separador de fases sale en la corriente organica. La otra parte de
la parte de anilina vuelve al separador con la corriente 342 acuosa. De manera similar, del 90% en peso al 99,9% en
peso del nitrobenceno pasa con la corriente organica, la otra parte vuelve al separador.

Esta fase organica del separador 340 de fases vuelve como corriente 344 al aparato 203 de limpieza de anilina, en
el que, junto con el efluente del reactor 201, se hidrogena adicionalmente con un exceso de hidrégeno 202 para
completar la conversion de nitrobenceno en anilina, y esto opcionalmente tras haberse separado la anilina del agua
por medio de un separador de fases. Esta claro que la anilina va con la corriente 344 llega a formar parte de la
corriente de anilina.

En una configuracion alternativa, la fase organica del separador 340 de fases vuelve como corriente 344 al reactor
201 de anilina, en el que se hidrogena con hidrogeno 202. El nitrobenceno presente en la corriente 344 se convierte,
al menos parcialmente, en anilina, y se proporciona adicionalmente al aparato 203 de limpieza de anilina para
completar la conversién de nitrobenceno en anilina.
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REIVINDICACIONES
Instalaciéon quimica que comprende

- una primera unidad para proporcionar una primera corriente de residuos acuosa que comprende
nitrobenceno, en la que dicha primera unidad es una unidad de produccién de nitrobenceno;

- al menos una segunda unidad para proporcionar una segunda corriente de residuos acuosa que
comprende anilina, en la que dicha segunda unidad es una unidad de produccién de anilina;

comprendiendo dicha instalaciéon quimica un aparato de limpieza de anilina para retirar nitrobenceno de la
anilina, comprendiendo ademas dicha instalacién quimica una columna de separacién para separar la
anilina de una corriente acuosa, caracterizada porque dichas corrientes de residuos acuosas primera y
segunda se proporcionan a dicha columna de separacion, separando dicha columna de separacioén anilina y
nitrobenceno de dichas corrientes de residuos acuosas primera y segunda, proporcionandose la anilina y el
nitrobenceno separados a dicho aparato de limpieza de anilina.

Instalacion quimica segun la reivindicacion 1, en la que

- la primera unidad es una unidad de produccién de nitrobenceno para convertir benceno en nitrobenceno
proporcionando de ese modo una corriente de nitrobenceno y dicha primera corriente de residuos acuosa
que comprende nitrobenceno;

- la segunda unidad es una unidad de produccién de anilina para convertir dicho nitrobenceno de dicha
corriente de nitrobenceno en anilina, proporcionando de ese modo una corriente de anilina y una primera
parte de dicha segunda corriente de residuos acuosa que comprende anilina;

- la instalacién comprende ademas una unidad de produccién de DADPM para convertir dicha anilina de
dicha corriente de anilina en DADPM proporcionando de ese modo una segunda parte de dicha segunda
corriente de residuos acuosa que comprende anilina.

Instalacion quimica segun la reivindicacion 2, en la que dicha unidad de produccién de anilina comprende
un reactor para convertir dicho nitrobenceno en anilina, estando el aparato de limpieza de anilina para
retirar nitrobenceno de la anilina proporcionada acoplado al efluente de dicho reactor, proporcionandose
dicha anilina y nitrobenceno separados a dicho reactor para convertir dicho nitrobenceno en anilina.

Instalacion quimica segun la reivindicacion 2, en la que dicha unidad de produccién de anilina comprende
un reactor para convertir dicho nitrobenceno en anilina, estando el aparato de limpieza de anilina para
retirar nitrobenceno de la anilina proporcionada acoplado al efluente de dicho reactor, proporcionandose
dicha anilina y nitrobenceno separados al efluente de este reactor antes de dicho aparato de limpieza de
anilina.

Instalacidon quimica segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4, en la que dicha instalacion quimica
comprende ademas un condensador para condensar la anilina y el nitrobenceno separados, acompafiados
con agua, y un separador para separar dicha anilina, nitrobenceno y agua condensados en una fase
acuosa, que comprende agua y algo del nitrobenceno y la anilina separados, y una fase organica que
comprende la anilina, el nitrobenceno separados y algo de agua.

Instalacion quimica segun la reivindicacion 5, en la que dicha instalacién quimica comprende medios para
recircular dicha fase acuosa a la columna de separacion.

Instalacion quimica segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 6, en la que dicha columna de
separacion tiene n platos tedricos A1 a An, siendo A1 el plato superior, siendo An el plato inferior,
introduciéndose dicha segunda corriente de residuos en la columna de separacién en el plato tedrico Ax,
siendo x mayor o igual a 1, introduciéndose dicha primera corriente de residuos en la columna de
separacion en un plato tedrico Aly], en la que [y] es el nimero entero de y e y cumple la ecuacién 0,5*(n+1)
+0,5*x <y <0,85*(n+1) + 0,15*x.

Uso de una instalacion segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 7 en el procedimiento de
produccién para producir DADPM.

Método para producir DADPM, comprendiendo el método

- convertir benceno en nitrobenceno proporcionando de ese modo una corriente de nitrobenceno y una
primera corriente de residuos acuosa que comprende nitrobenceno;
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- convertir dicho nitrobenceno de dicha corriente de nitrobenceno en anilina, proporcionando de ese modo
una corriente de anilina y una primera parte de una segunda corriente de residuos acuosa que comprende
anilina;

- retirar nitrobenceno de dicha anilina antes de convertir dicha anilina de dicha corriente de anilina en
DADPM;

- convertir dicha anilina de dicha corriente de anilina en DADPM proporcionando de ese modo una segunda
parte de dicha segunda corriente de residuos acuosa que comprende anilina;

- separar la anilina y el nitrobenceno de dichas corrientes de residuos acuosas primera y segunda por
medio de una columna de separacion;

- proporcionar la anilina y el nitrobenceno separados a dicho aparato de limpieza de anilina o a dicha
corriente de nitrobenceno.

Método para producir DADPM segun la reivindicacion 9, en el que dicha unidad de produccion de anilina
comprende un reactor para convertir dicho nitrobenceno en anilina, comprendiendo la conversién de dicho
nitrobenceno de dicha corriente de nitrobenceno en anilina

- proporcionar dicha anilina y nitrobenceno separados a dicho reactor para convertir dicho nitrobenceno en
anilina;

- convertir el nitrobenceno en anilina en un reactor; y
- retirar nitrobenceno de la anilina proporcionada usando un aparato de limpieza de anilina.

Método para producir DADPM segun la reivindicacion 9, en el que dicha unidad de produccion de anilina
comprende un reactor para convertir dicho nitrobenceno en anilina, comprendiendo la conversién de dicho
nitrobenceno de dicha corriente de nitrobenceno en anilina

- convertir el nitrobenceno en anilina en dicho reactor;
- proporcionar dicha anilina y nitrobenceno separados a dicha anilina obtenida como efluente de reactor; y
- retirar nitrobenceno de la anilina usando un aparato de limpieza de anilina.

Método para producir DADPM segun una cualquiera de las reivindicaciones 9 a 11, en el que dicha
columna de separacioén tiene n platos teéricos A1 a An, siendo A1 el plato superior, siendo An el plato
inferior, introduciéndose dicha segunda corriente de residuos en la columna de separacion en el plato
tedrico Ax, siendo x mayor o igual a 1, introduciéndose dicha primera corriente de residuos en la columna
de separacion en un plato tedrico Aly], en la que [y] es el nimero entero de y e y cumple la ecuacion
0,5*(n+1) + 0,5*x <y < 0,85*(n+1) + 0,15"x.

Método para producir DADPM segun una cualquiera de las reivindicaciones 9 a 12, en el que dicha
columna de separacion proporciona la anilina y el nitrobenceno separados, acompafiados con agua como
vapor, comprendiendo ademas el método condensar dicha anilina y nitrobenceno separados, acompariados
con agua y separar dicha anilina, nitrobenceno y agua condensados en una fase acuosa, que comprende
agua y algo del nitrobenceno y la anilina separados, y una fase organica que comprende la anilina, el
nitrobenceno separados y algo de agua.

Método segun la reivindicacion 13, en la que dicha fase acuosa se recircula a la columna de separacion
como alimentacion adicional, junto a las corrientes de residuos primera y segunda.

12
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