; TUe3eHE, : f 6BT. 7 Verfahren zur Abtrennung von 6- Am nocapronitril aus

Gem schen, die 6-Am nocaproni tri I Adi podinitril and Hexanet hyl endi am n
ent ( hal tywo91/bsdBeschr ei b | egende Erfindung betporfdpol/ossss
Verfahren zur destillati m g von 6- Am nocapronitril aus

Gem schen, 10 die 6- Am no apr g

Ebl II |, Adipodinitril and Hexanethyl endi am n
ent hal ten, wobei man a) Hexane hyl end| am n aus dem Gem sch abtrennt, unter
Erhalt einer M schung ‘("# di e ei nen Hexanet hyl endi am n- Gehal t, von 15

weni ger al &/ SFFEBRER-2Rh (ARYTENPUNG ) VAR AP ROBAFARFANLTR L g8 G5eFcheRt vei se

aus M schursge Franbreespronigmisr Rippdindinet id desayethylenddemdn &thal t

an Stoff emaldiem unter Destillationsbedi ngungen hoher als - 20 6

- Ami nocapgonitril sieden and nicht durch D nerisierung
t her m scher el%q}hg%g},mgavon 6- Am nocapronitril entst ehenjmlm \Hmmmmm ner al's

L1 Gew -~ i alls M schung (11) ganz oder teilweise vor
Hexa25 net h | endi am n abtrennt unter Erhalt einer M schung f , deren
Hexanet hyl yerhiesente Brddsfuny Petriffscaimg’saiahrest z@nd ei ner M schung

(V), deren ddstdidehjvendikiriennGeharen gerinhgecamtaniitribl gehGepigbcheni st. 30
6- Am nocEpraid Brahikasaphekanal or aaiidinde e raie Hexage vyl dagitai acéatn oder
von Pol yamgdan «gi, ngeset zianver den. Fur sol che Zwecke muB das

6- Am nocapronitril eine hohe Reinheit aufweisen. Die Herstellung von

6- Am nocapra‘(}nltrll erfolg jiblicherwise 35 durch partielle, katalytische
Pydri er ung 2 Ep et any FERCESH e SABpPRY TSy dRBES AR Y vor
But adi en i n Gegimesr 'MlﬁGhUIPGat @ yséieraimesy H&xmﬁtlwéred@namamﬁe@dttewoer hal t
man i n def RegefergigerCalestiGewdas éntddlitocapronitril, nicht ungeset ztes

Adi podinitril and Hexarrqat‘hyl endi am n, Bow e gegebenenf al I s Losungs 40
mttel, Leight I zigglich

- Adi pod| nitri I Sén 82§étkle rré‘p g}gﬁ?”@ééﬁ%{;@% e Q Hﬁeab
Ver f ahren zur nuﬁg o) 2A ROLH I’IFF % s@en unter
Erhalt eines 6- 6 45Tt PPFEJ-:I Wsﬁéﬁbﬂﬁﬂwmaﬁéﬁr%ﬁ%hel t

-bekannt ,2®ei spi @Ipsmosepagsimlgsﬁe@e@Jmmmmgmmmmermwmzeak-
PCT/ EPO1/ 06688 #id¥amhbet! tigehdiscilietSesladinghiren 6-Amidpicapobeitril ent-

Ener gi eauf wand, g «lfe:? enfeM NG eY0M $-ABRQCRPLSPIddd | ausrei chender
Rei nheit aus dem Gem sch erforderlich ist. 5 Der vorliegenden Erfindung

liegt die A fgabe zu in Verfahren zur Verfiigun A stellen das
di e Gew nn Bgabfgnlgﬁl?l odeis rﬁﬁ#ﬁ’&ﬁﬁﬁrv‘ﬁg} &eni schen,

die 6- An?f'hocapr%ﬁhﬁﬁqndlm%%cﬁhtﬁepﬂr‘-luntl—%‘k&ﬁ‘ﬁﬁi}l emmmmcamq vy,
gegebenenf al | s ddasam gexanethy andiander@elivcie hidbepoakatien Méathahd efLI)auf
tech 10 nisch eigf aglie eafdr Wiidshhaf (V) Chrenl gexanomnghiendt abit-&tehalt

Ver nmei dung der genannbeniNaghtgid-aunPempemalwrde das eingangs definierte

Ver f ahren gef unden.

30 6-aminocapronitril kann bekanntermaflen zur Herstellung von Capro-
lactam oder von Polyamiden eingesetzt werden. Fir solche Zwecke
muB das 6-Aminocapronitril eine hohe Reinheit aufweisen.

Die Herstellung von 6-Aminocapronitril erfolgt itUblicherweise

35 durch partielle, katalytische Hydrierung von Adipodinitril, wel-
ches durch doppelte Hydrocyanierung von Butadien in Gegenwart von
Ratalysatoren erhalten werden kann. Dabei erhilt man in der Regel
ein Gemisch, das 6-Aminocapronitril, nicht umgesetztes Adipodi-
nitril und Hexamethylendiamin, sowie gegebenenfalls Lésungs-

40 mittel, Leichtsieder bezlglich Hexamethylendiamin, Hochsieder be-
zlglich Adipodinitril und andere Nebenprodukte enthalt.

Es sind zahlreiche Verfahren zur Abtrennung von 6-Aminocapro-
nitril aus solchen Gemischen unter Erhalt eines 6-~Aminocapro-

45 nitrils in der genannten hohen Reinheit bekannt, beispielsweise
aus WO 96/20931 und W097/23454.



15 Verfahren zur Herstellung von Gem schen, die 6-Am nocapronitril,

Adi podi nitril, Hexanmet hyl endi ami n and gegebenenfalls L6sungsmittel,

Lei cht si qglglo1he¢i i 9l i ch Hexanet hyl endi ami n, Hochsi eder bezidrgdrosbesss

Adi podinitril and andere Nebenprodukte enthaiten, si.nd an sich bekannt. 20
So konnen Gem sche, die 5-Am nocapr onizi ril, Adipodinitril and

Hexamet hyl endi anj n_ent hal ten, durch_ kat al yt| sche partielle dr| erung von
Adi podi ni t FRFRERHRIS SPLEL R VerfahTeR o ta der el e FRRF I448Y Wand der

6- Ami nocapruni Fevinnundl yodi frAninocandobride ey rehchendar &sihhe¢iterusol che
Gem sche i dbhi cael y¢t efvpdebl {uls 186, Gew. - % vor zugswei se 10 bis 80 Gew. -

i nsbesondere 20 bis 70 Gew. - % 6- Am nocapronitril, von 5 bis 90 Gew. -%
70, 0 hyl
5 aram 8 Shelo S s SO el Ty gl e
. ei ngesetztg RAERI FEarGF SRR hath S F B §EEH TN ﬁ’Pn TR ch des

er f i ndungs §8BFOR WW&HF%%“WP\FW%W WSG@H%WIKW 604‘%“
Kat al ysat ocapaohi detl Hpdiped 3hi milg HexauwetdivikenBikaimtwerd \déyskeenenfalls

gei spi el swebsangsithedl ihBash@dre KRbEHISHIrER tel) ERtLhLL id)ehuf tech-
uspensiq@n | 8 H0h, i
o aikeh el 6"%}5 ﬁ%@gﬁ%{%ﬁ%ﬁ%&s CHIBELER, MEol drmes

Reakt i onsg

vor zugswei ?& ng ?ﬁlqeé’ g&tt hydrierung, erfolgen. 40 Vorteil haft
kann man die Hydrierung in Gegenwart eines Losungsmttels durchfiihren. Es
kommen or g@ergends Lostdrysiast edigangisedgdwimite, Veof ageswaisfandkkanol e,

i nsbesondere Cl1-Cg- Al kanol e, wi e Methanol, Ethanol, n-Propanol, i-Propanol,
n- But anals, vierBehABR! zud BessBEL AR VOESé&ﬁmse&az UE§¥;\96-5ﬁni§-RJc%B§o§iﬂeﬂ

et S i S e e
-V 011 9826 E&?i Pgﬁ‘/‘"g’éé%d% %’dﬁ?&é?ﬁ Heane Smoﬁi C%F H° ol |
Et hanol , nZzPgépshobdinadindsaibl unch aBdesn dieberonaakbe  SatIBtaRol 51 Y,

wi e |inear ®ictebekymht.sche Et her, bei spi el sweise Dinethyl et her,
" Di et hyl etoher, Met hyl -t-butyl -et her Tet r ahydr of uran, Kohl enwasser st offe,

‘geﬁzil al'ip tkéﬁﬂ&@&:ﬁ&h@ﬁﬂ&ié@%@fﬂ@é 384§t oixafpoéﬁiﬁml SHg f?mar N
Tokiohne ELOYLRANAIL, Bt Q. LI GlavBotybole AiliG: Wi P

sekundar e rare %% one, W e Bu ctanme,” w e
Capr ol act ar‘ﬁn%l"?%l’f?fb@ TRORERHH L ip?f"?%}??fbr’f’erﬂ de oder anorgani sche
Losungsmttel, w e Amoni ak, oder 10 deren Gem sche in Betracht. Bevorzugt
rind Al I&H]@Ieepgbns@eﬁdiweSethdm6kAmimcaﬂmdltriar ohdipsipd tril und
Kohl enwass glexbfibt Byl éntibes andatiea lanugbl cltd GeiTeRealib DilttHertR688 HiisCche.
15 Fithrt nag dheek,ydy) %uaggg‘peﬁ%g%wg & % . LS ungedd ddndles e 086 afls SO
enth~lt da R aktlgn% emn sga ansct |eD§nd |b(=isse 8s#n_g§mttrel ‘yglse em
erfi ndungs§‘9m~ 3en Verranren: ka rf(}as 0S ngsmttef' vort eI TRAPE T @n sich
bekannt er bds BRj &9y - e‘l*smé?*%}éesﬂﬁ‘d&ﬁ%% ol (70 §BFon® RRFEMRERY L B kat i on,
von dem%aﬁ@ﬁmnsg@%%m%gwqmztmrE@JFPOdjlneMlAbtrennung kann
vorteil haft durch fraktionierende Destillation in einer oder nehreren, we
2 oder 3 Desdd bhaty ?e‘}.u%gpaiﬁéw&&terk&ématla&b%tk@ammlfsuérﬂg@n
Destillati %o%gem 5esk sﬁgﬁt ALULER: ) ,gég]easﬁgn e3li8ns un-
be| spi el swx;(l s?_ 1N r Gé:@ )(’c oge %m cal g 99y, 3

Vol
beschrl &%ﬁ@ﬁn&n %‘es’§1b SBBBN&H &ﬁ%éﬁ @%ﬁﬂ%&%&f&éﬁﬁo@mﬁlltratlm'
Packungs Kolwsmzagswdbee Fim-[Fafko e pednax Snapens inshyded eshng. S@iq:reﬂaﬁzl!g Bei
der Hydri ersig etneneded\ademigrhdskivs dansRedletonsejeffBelsver SerBieib des
Lei cht si edq&at&@%hgbrg "h.nl"@é&!f@l@ﬂé&ﬂﬁamrd?réﬁ@é@%re $hofdf1e di@ehopesL al s

Adi podi ni trj t Dt si eder bezi gl i ch Hexanet hyl endi am n
wer den i ﬁﬁ%&ﬁgggr\%@l féé:feg %n Erfindung Verbi ndungen verstanden, die

unter de 40 entlsgéechenden Destil | ati onsbedi ngungen einen Si edepunkt
. unterhal b dEFsedlbsht HeameEeRy féa diuinierang wot Kagenppst| eireq dicsyaes-

bezuglich Hexamdshihechiithhen . kBariornes opgahbswies &Oopuranmi tiydlonviendl -
Hexyl am n, dnolenetbytoysicdpenhiykaibile, 4hsbhasidwey chebgrakannl éetwiacht .
Sol che Ver Ridtdidnge) LEteaen | R-886pdiRi1,deCpEbgHlar,UndBaELAbL eri.e-@utanol
ggm Soc/he 511 B%%K’ég' ”Eé\@&ge%ll&@g & 2! 5Pk el X ZHISVRIRBulES S
W -7 ezo%%esondere einer C1-C4-Alkancarbonsdure, wie Ameisensdure,
Essigsdure, Propionsdure, Buttersiure, mit einem Alkanol, ins-



WO 01/98261 PCT/ EPOL/ 06688 4 Summe aus 6- Am nocapronitril, Adipodinitril
and Hexanet hyl endi am n, vor. Vor dem erfindungsgemaben Verfahren konnen
Lei cht si eWero18zsagl i ch 5 Hexanet hyl endi ami n vorteil haft i rpcnesi1®bess
bekannt er Wi se, beispiel sweise durch Destillation der Rektifikation von
dem Reakti onsgem sch abgetrennt werden, D ese Abtrennung kann vorteil haft
durch fraktionierende 10 Destillation Pn einer oder nehreren, we 2 oder 3
Desti | | at i GiRARRSEESt BEREM 1Sk pikkanpdbevi & dfatdhanpdr Btlkamdst R-Paebanel,
hierfiir iibthmipenappaneBuratoli,niBedttacilt,, snBetanal bEthprel wieildaenne
Kirk-Q hrrerodén@xzehezpeﬂé aEﬂferl5b@D@§Tié2L%|weIE€hﬂ5\QﬁélQMrle3heE¢ piel®lylethedPhn
Wley & So theﬁley}(-l&% SRt £l é}o%%lage% 1REs8kDebr 2 Cuie

Si ebbodenko anje Qc en | onne un

Ful | kor peé;ka(')JI i 52 OdTe Aromari g 2‘?‘?85 %%@33 %ﬁ%ﬁﬁeslsw‘ﬂse

ei ngeset zt e%er}_thlsuﬁﬁéﬁ?:’tt eﬁ’théfﬂ-é?eﬁéﬁjeb&@ﬂﬂaﬁ smv’ﬁflr?&ndgﬁ%y]r_%}f c idngder

hi nsi cht | i ofieHPramiray| eelindine Raéendrergiérehaming g LiagtSohar iwie Buswe-
vor her abgetactont, narctane, Wirez Ggpvel st al, € Bt rdbidc N Nehsthyegehedent al | s

ei ngeset zt egord,02uAASNbESL! arlc36ARE kén & Qs stRdeHBpre U sRReRANEM 1S, vaekandene
Lei cht 2p, deez%‘?f G%?ﬁ&%@tiﬂ gétggérﬂlget hyl endi am n (Schrl tt al) ab. Schritt

al sollte vortellha einem Druck unterhal b at nosphari schen
Urgebungsdr ucks, vorzugswei se bei einem Druck von weniger als 500 mbar

absol ut  durBewperzustt sied dekkotd ebr inshrsegdgemMethansintnduitiancdohprot a
Hexanet hy| emdiisohe HoklemyasGmrissofifap imbesohfiéed tTcarwar, WS Aatogpiek), die
ei nen Hexargidy lcerdhagemidztwl t von weniger als 5 Gew. -% vorzugswei se
weni ger pds 1 Gew. -~ bezogen auf M schung (1) aufweist. 35 Diese

Abt I t.~d h, fr akt d t | | af
oder ey o1 S R S8k PG o e@ﬁﬁ%ﬁ (SPie FEbparbbnt e deBchy

kommen fur %R & 1 fa8 i Rpphtiionreeepistpprepk %@Qﬁd?datd&ﬁéﬁsﬂﬂf’%%{grsacht wi e
si e bei spi etistidlse Von: demn recidndnpgsoEmiden Ypelihrerd kemondsal Léoigsol ogy) 3.
Ed., Vol. 7nitedinvékteylBaSonisn ahewdidfodekahl8r wWaeides BEDsPBBJLdwesackr i eben
sind, w goSkekhodrakoh0anes Jd2CKenbadaakebaANNEsh féxﬁ'ﬁﬁﬁﬁék&i%&%cﬁder

Ful | korperlé%%?ﬁ 4§ 11_:% oder ohne, vorzugsweiae mt Seitenabzug.

01/ 98261 P §6 8 %"%chritt a sollte vorteilhaft bei einem Druck

unt erhal b at nosphari schen Ungebungsdrucks, vorzugswei se bei einem Druck von
weni ger al sPERRP Ab&reanaRy dtaraw@ngeﬂhamtt dwesel efraks-ioniererde bevor zugt en
Ausf i i hr ungeésrirhllegxionmin ¢inemmetiby | estdicarinn ahe DexidrgBi Dhstillations-

Hexanet hys esyshardthrleti 6htelg&i.edende Konponenten ' genei nsam abtrennen,
al so Schritt al and a genei nsam durchfuhren. Dabei kann Hexanet hyl endi am n

vorteil haf ﬁak?é}. ?ﬂoﬂlﬁl@hs‘?ﬁi e&aé)ﬂégtl@lgﬁ‘%n ﬂ?@r%f q.'ﬁ:ﬁ.‘iche Apparaturen in

Betracht, wie sle beispielsweise in: Kirk-Othmer, Encyclopedia of
Chemical Technology, 3. Ed., Vol. 7, John Wiley & Sons, New York,

30 1979, Seite 870-881 beschrieben sind, wie Siebbodenkolonnen,
Glockenbodenkolonnen, Packungskolonnen oder Fillkdrperkolonnen,
mit oder ohne Seitenabzug.

Bei der Hydrierung kénnen Nebenprodukte entstehen, beispielsweise
35 Leichtsieder bezlglich Hexamethylendiamin und/oder Stoffe, die
héher als Adipodinitril sieden.

Unter Leichtsieder bezliglich Hexamethylendiamin werden im Sinne
der vorliegenden Erfindung Verbindungen verstanden, die unter den

40 entsprechenden Destillationsbedingungen einen Siedepunkt unter-
halb dessen von Hexamethylendiamin aufweisen.

Als Leichtsieder bezlglich Hexamethylendiamin kommen beispiels-
weise Hexamethylenimin, Hexylamin, Aminomethylcyclopentylamin,

45 Diaminocyclohexan in Betracht. Solche Verbindungen liegen in den
bei der Hydrierung erhaltenen Gemischen in Summe in Mengen von
bis zu 10 Gew.-%, vorzugsweise bis 5 Gew.~%, bezogen auf die



I n ei ner besonders bevorzugten Ausfiihrungsform verwendet man ei ne Kol onne
mt einem Trennblech i mBereich zwi schen Zul auf and Seitenabzug. 15

Er fi ndungwgaipgsit rennt man in Schritt b 6- Am nocapronitrigcigesd/ecker

teil weise aus M schung (I) ab unter Erhalt einer Mschung (I1), deren
Gehalt an Stoffen, die unter Destill ag%onsbedi ngungen hdher als

6- Am nocaproni.tril sieden and nicht rch Dinerisie 20 rungsreakti onen bei
t herm scherSIB?@Ieagtlan@'N@ﬁlO@aAﬁPm@alﬁnoﬁdw¢¢l@rﬁI§¢leheﬂ Fewamethykear ner al s
2 Gew. -~, \diremigsweose kleiner als 0,1 Gew.-~, ist. Diese Abtrennung kann
vorteil haft durch fraktioni erende 25 Destillation in einer oder nehreren,

Wi e 2 oder 3 Daspi Lirﬂﬁé?%ﬁ;%@%ﬁé%g "R :BHERH 08 &§$98%€ﬁ9%&JB 285Ficn
t

Destillaty] nhler furen’in

bei spi el Yk??‘b&ﬂ%f’r toﬁBd‘?% %‘fc%@e%ﬁﬁﬂ‘\:%’élwel’@@hnol ogy, 3.
Ed., Vol. ?Delﬁ@larﬁlw’ﬁb@e @%@ﬁsDewl‘?&mn dgr Rekgdifikaion sen Kemchedleben
sind, w e Siichisgemnhkch mbuEtrethockeartzadenkol onnen, Packungskol onnen oder
Fiillkorperkol onnen, mt oder ohne, vorzugswei se mt Sei t enabzug. 35

Schritt b %adésteemeféﬂdﬁgafkranﬁ%ﬂamﬁu%&wtf%mwnﬁéf@fa@ari schen

Ungebun Swej nLger

absol ut ShnEsareER SIS, i Bhaes aini b, (i A R OE PREFLIARIEREL aus
M schung ('ﬁ%p%ﬁéﬁfrﬁ’é %’Efé’rlgteé‘l | wei se vor handenes Hexanet hyI endi amin ab
unter Erhalt einer Mschung (TV), deren Hexanethyl endi am n-Gehalt hé&her als
i n M schun@elleli) kesmemnitlireidier D& siclliatdofi VB i exdfidireibliche Apparaturen in
Hexamet hy| equdiraghi, Cﬁmléleggéhsﬁﬁélsa\}eisbnlﬁfl SCinGthhby, 'ﬂcyc‘l@pedw of

01/ 982614 PCHEROM 0865E b1 =SS AT RN, kanmy el B énsdurN%g vork,
frakti on| er Ee % ;l %llner 0 rer %n,

Destil | at| cgcﬁ Fé @% 0*35% rlfbﬁ&bﬁ'?‘n ‘ag%n PP ati on
hierfiir ii%H9 FWMPER | ﬁaWéBH@OHW% %qeé' EE?-%]EQ@%‘%}S@#?@?%'

Ki rk- thnem}ltEndw;l Ml%@nﬁemcal Technol ogy, 3. Ed., WI. 7, John
Wley & Sons, New York, Z979, Seite 870-881 beschrieben Bi nd, we

Si ebbodegkal é@@@%ﬂen@aﬁfﬁéﬁ%@%@@i@i‘%@m %fms&ghogeéébé}%{falls vor-
Fiill korpe d%ﬂ'&eﬂ &%ﬂﬁ(degdﬁin% &13 ’%Q‘fl 13 erf) ng s&rUCkS

vorteil haft

Vor zugswei s‘-’é"ed(?fn 3#1%%’5? FRTI5hR ?’°5]P£ W%SPn‘éb ot dUPEﬁ@%ﬁ‘l i hrt
war den. 15 Weiss SEpnBe VAR @gpéﬁhmgqgehﬁaﬁgéabk&newgeset@@s BOgERIE N
Schritt a gerttederSskrittalad)dendDlamk gegebetenidl e vbahandete Meiitkten

bevor zugs ®ns iU R HE QS O BnK 88Rakk Jll%nﬁﬁ&ﬁiﬂt(%r(iter’é'ﬁi tane M schung
(1V) in Schritt a zuruckgefiihrt war bei ist M schung (1v)

vorzugswei s ffor ln _ein eren, Ausf van Sc 1tt b
S ine. TR BRc RO T S AT R AL Rk FA oo HEF Bh -t Ao R

Hochsi eder FiAshss; PF‘@FPW%irWHOC‘é%WSWFFFezltﬁ”aseslé‘ﬁmuﬂF‘é?k BiRa WERET P r

M schung (1338 508embayl akgplgtAdnnereafitdmitt werderchwer er si edende Konponent en
aus Mschang (lla) abtrennen unter Erhalt einer Mschung (VI), deren

6- Am nocaprmltﬂduhgggaﬁéﬁ heher als i:n sMh%QBHﬂQ Hdxahekf{1 ahdh LliResudl schung

VI | d | |
DRI 1 m%ﬂlg?%ﬁgéqm‘%ifulﬂfﬁ il .a? ‘W‘I"" joalg i schu%‘ff&m)
o e £ ek - YL N LOLURGSLOT R KDt T T

M schung (\@e%s&4st & FBYteh Ihl“‘r’éf’t?eﬂo%‘f'fst"ﬁ-fﬁhwﬁo( rﬁuf\?’éﬁiﬁgswel se 0 b| s 1000
ppm insk®sondere 0 bis 200 ppm bezogen auf das Gewi cht von M schung (V)
bet ragen. Dbiestumivrdanuikprkamnembebeildrafi duheinof Xaktianberende

6- Ami nocaprouBginillatishl ig serereblibafheneelal enbe THDAAePPB) DS MAZIGEYRI Se 0
bi s 500 pp{%pﬂa{}%l%@égﬁdgf&ﬁelﬁl s 200 ppm bezogen auf das Gew cht von

M schung ( bet ragen
40 Dabei kommen fiir die Destillation hierflir ibliche Apparaturen in
Betracht, wie sie beispielsweise in: Kirk-Othmer, Encyclopedia of
Chemical Technology, 3. Ed., Vol. 7, John Wiley & Sons, New York,
1979, Seite 870-881 beschrieben sind, wie Siebbodenkolonnen,
Glockenbodenkolonnen, Packungskolonnen oder Fallkdrperkolonnen,
45 mit oder ohne, vorzugswelige mit Seitenabzug.



Der Gesant energi ever brauch des erfindungsmaDi gen Verfahrens, berechnet als

di e Summa der Energi everbrauche in den Schritten a, b 45 and c, Bow e

gegebenenyalghssmp and al, ist niedriger als der Energieverppmmineeisr

benbti gt wind, wenn man die Abtrennung in nur zwei Schritten a and c, sow e

gegebenenfal | s a0 and al, WO 01/ 9826& PCT/ EPOL/ 06688 7 durchfiihrt and

den gl ei ch%%hgbégngtgglﬁe%d%gﬂn; Gearlqz%:: tQFIF-m abge%&gg}gg 6- Am ngg%g%é)}?j tril

erreicht. i-el 25 Bkt I oPsKSt TR 51

Hydri er gemrsi@wgeénvmh@g@dzgc% HesaxrepRyeberlined gingp Dpuck von weniger

6- Am nocaprad 5001 mb&x7 Lesadiapodiirrtgefliihr. we¥ddoei cht si eder and 1.5 %

. Hochsi eder so abgetrennt, dass 1.5 kg/h caber Kopf, enthaltend im

wesent | i g IS iede oi=p A epd [ [ . war den

58 kg/h He?gll1 Qﬁi?e %{i;oa%'lﬁ% %111 ﬁ‘g ne%gl?i n,o%nrnﬁﬂflg 1I- %g&?@@%n 10 ppm
abgezogen. uﬂjﬁﬁé? ﬂ’p‘?h ?@F‘WSF%?#&%%@WE . BRI TN CIBPRERT SR

" Hexanet hy| GfEeiRsATGRERDES ke @ SEhgish gl di¢ha pRBeiaiagmferchihrere mit

90 kg/ h Danpf betrieben. In einer zweiten Destillationskol onne K2 wurde der

Sunpf abzug rase i KRbah eextshetBylesdidnine Fbrt 8855 £kl @nSe k@) Seitenabzug

abgezogeny e o e 56 kg t el nem 6. Amino 20 o P

capronitri | - Gehalt von 2 9% abgezogen. Das Kopfprodukt von Kol onne K2 wurde

in einer drift CERKOPRIARISES BEveRReiglen ARl tingsErpl, YROIFRIE: REp1eine

danpf f t 5r nikplepgezviereineh Trnerobberhe iK1Bereidic kydkchem tZwiaudenndDi e

Kol onne K2 gmirtédaabitg30 kg/ h Danpf betrieben. An ei nem Seitenabzug von

Kol onne 48 warden 99.5 kg/h 6-Am no 25 capronitril mt einem

Hexanet hyl j.and.n- . 5 n_a X-9 K3 mt 5
kg/ h Darr)];f %1?‘.@3 §n. %ér %ﬂn?v’&g’g?&u%ﬁéggg%ofgr?ﬁ‘égg{’ﬁ%%%g%%& 95
kg/ h. Vergloé:}e?hézﬁé' YpHEt 236¢ gﬁsﬂlé‘?nq)e(slti ﬁa??%%ﬁ&ﬁﬁeeﬂerggﬁﬁﬁ B spi el
war den 200 ¥d)h PApaek Fgerits@n, Serf il « 88 wEen Aeshiblaiawhiedingunagn o
6- Am nocaprigiiierr gl @7AMinAdiapodniitil Isiefed 86d eiichtsdedelr Hmerisbe %
-Hochsi ed20 Bmhg@ltgakt tomdén H@ASShdrhid@idt BEEAs AR voant hahiritdpir6hBbril

wesent | i ched, deRiehBhSk&sledn, ahgezegen dar deR. -\ +Ir2eFkwel § £iakitg, Wargden 58
kg/ h Hexamgf E%IIG%le_gmfs t ei nem 6- Am nocapronitril-Gehalt von 115 ppm
abgezogen. ~5ber Sunpf der Kol onne K1 warden 15& 5 kg/h mit ei nem

Hexanet hyl endi am n-Gehalt 40 von 0.05 % abgezogen. Um di esen

Hexanet hyl EHdisSnPRECRRRING KINBUVPT teldmaks| enreh Arakthanterendgar en 140 kg/ h
Danpf nlL2% inpstilleicner izwasinmenm Odet indhakeirenskoloinedk? hwDesidéatBompf abzug
aus Kol onnexgghraeudestétidieeh, dass 116.5 kg/ h 6- Ami nocapronitril ilber

Kopf abgezogen warden. Der Hexanet hyl endi am n-Gehalt i m 45 Kopfabzug betrug

800 ppm Dol Qe KRS ATV 530, KOV DRTRYBeL S 85 no A D.01,28208,
140 kgl h. | ML KB %Egéfé‘lwr%rsghﬁﬁir@ﬁ«‘%ﬁ‘éﬁar2@%@8@%@&@ t

Kol onnemd K Charicr3 Ferm®IRsivappel Edi t Viodsgésaf@hmHilgrhs ipnte NeW York,
Ver gl ei chshiesi7epi Skeieeng7 @Bl bebckridmnhténe, AN Rdebhedénlerlonnerj cht. 10

| 5 Glockenbodenkolonnen, Packungskolonnen oder Flillkdrperkolonnen,
mit oder ohne, vorzugsweise mit Seitenabzug.

35 Schritt b sollte vorteilhaft bel einem Druck unterhaldb atmosphi-
rischen Umgebungsdrucks, vorzugsweise bel einem Druck von weniger
als 500 mbar absolut durchgeflihrt werden.

ErfindungsgemdB trennt man in Schritt ¢ aus Mischung (II) ganz

40 oder teilweise vorhandenes Hexamethylendiamin ab unter Erhalt
einer Mischung (IV), deren Hexamethylendiamin-Gehalt hdéher als in
Mischung (II) ist und einer Mischung (V), deren Hexamethylendia-
min-Gehalt geringer als in Mischung (II) ist.

45



20 25 30 35 40 45 WO 01/98261 9 Pat entanspriiche PCI/EPO 1 /06688 1.
Verfahren zur destillativen Abtrennung von 6-Am nocapronitril 5 aus

Gem scheRyo 8i/68261 Ami nocapronitril, Adipodinitril and Hexawetrmpbeogsam n
ent hal ten, wobei man a) Hexanet hyl endi am n aus dem Gem sch abtrennt, unter
Erhalt einer Mschung (I), die einen Hexanethyl endi am n-CGehalt 10 von
weniger als 1 Gew. -0 enthalt b) 6-Aniﬁbcapronitri| ganz oder teilweise aus
M schung ( Pjeabtatdmennupat kantErviogtel thaiy Mrsbhfmgkifidr)yierdeden CGehalt an
St of fen, dpesuplrEditildestnl bhbédrleednagtaiger) hdbep oder BS5DesADL TCiagsoni tril
si eden andappght et R BL®BEA ST erungsreaktionen bei therm scher Bel astung
von 6- Am nocapronitril entstehen kdnnen, kleiner als 1 Gew. -~ ist and c)
aus M schu [ anz _.oder, tei |l weiLse, vor hgndepes, Hexa20 et hyl endi gm n
bt xonnt PuREER! B SRRaT e NS EGSinn Mot ATPERaF S JGehal
hoher als PREFASRPUNG S FLF PRUsPASdsWPh®e I :s&Aghpliwer d&nerclopedia of
Hexanet hyl| €hdindedh-Teshabioger ihg&@d.al ¥oln ™ sohungildy )& iSshs, 28ew.York,

Ver fahren nach, Ansitei@hoigsnahaichifaBbel S61d,i Wil eas Henwmhkyhengéam n an

ei nem Sei t gnghEsth M bnnadn, Yalckalg o AR DS RE _Lﬁﬁlkaege&kgmmi man

Hexanet Ry g@gi 8‘&1.1“ Ahd ggﬂé g5 Hexamet hyl endiam n | eichter siedende 30
Konponent en genel hsam abtrénnt.” 4." Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 3,

wobei man die in Schritt c abgetrennte Mschung (1V) teilweise odex
vol | st andi §chriSew iacalliezverieikbalhrbel 35 men Youechnderiadh apmepnler 4.
wobei di e atischemrindebangadfodis,t voazaggweiclegeitiheiweiMirtkingod [WwWiniger

danpf f or m g1kS600 Gubatehbabl e (RCAgEABSRFUGRraenWObel man M schung (VI 1)
teilwei gg 40 oder vollst~ndig in Schritt b zuriickfiihrt.

In einer bevorzugten Ausfiihrungsform sollte der Druck in Schritt
a geringer sein als der Druck in Schritt c.

In einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform kann die in Schritt
20 ¢ erhaltene Mischung (IV) in Schritt a zurtckgeflihrt werden. Da-
bei ist Mischung (IV) vorzugsweise dampffdérmig.

In einer weiteren Ausfihrungsform von Schritt b im Sinne der vor-

liegenden Erfindung kann man einen hdéheren Gehalt an Hochsiedern
25 bezlglich 6-Aminocapronitril zulassen unter Erhalt einer Mischung

(ITa), bezlglich 6-Aminocapronitril schwerer siedende Komponenten

aus Mischung (IIa) abtrennen unter Erhalt einer Mischung (VI),

deren 6-Aminocapronitril-Gehalt héher als in Mischung (II) ist

und einer Mischung (VII), deren é-Aminocapronitril-Gehalt niedri-
30 ger als in Mischung (II) ist.

In einer weiteren bevorzugten Ausflhrungsform kann man Mischung
(VII) in Schritt b zurtckfilhren.

35 Der Gehalt an Hexamethylendiamin in Mischung (V) sollte vorteil-
haft héchstens 5000 ppm, vorzugsweise 0 bis 1000 ppm, ins-
besondere 0 bis 200 ppm, bezogen auf das Gewicht von Mischung (V)
betragen. Die Summe der Komponenten von Mischung (V) auBer
6-Aminocapronitril sollte vorteilhaft héchstens 5000 ppm,

40 vorzugsweise 0 bis 500 ppm, insbesondere 0 bis 200 ppm, bezogen
auf das Gewicht von Mischung (V) betragen.

Der Gesamtenergieverbrauch des erfindungsmifigen Verfahrens, be-
rechnet als die Summe der Energieverbréuche in den Schritten a, b

45 und c, sowie gegebenenfalls a0 und al, ist niedriger als der
Energieverbrauch, der bendtigt wird, wenn man die Abtrennung in
nur zwei Schritten a und ¢, sowie gegebenenfalls a0 und al,



7. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 6, wobei der Druck in Schritt b
so gew~hlt wird, daB die Sunpftenperatur 185C nicht iibersteigt. 45
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10%& () -EEYEE&DE ) abddrogeh0x Mban xSuntFl Wamtién %B& &g/ h- mit einem G-Amlno-
c{\: uSl! ; PHERYRPRI£{3ehaiG%R8n() -& a@ée(zb@%& fas 'Kepfprodukt von Kolonne
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e gl W e 1016 ¢ a%%w%&%gy&q@im QA () - 10%
0 ( ) rt wurden. Dle lonne K2 wu de mit 30 kg/h Dampf betrieben.
An einem Seitenabzug von Kolonne K3 wurden 99.5 kg/h 6-Amino-
25 capronitril mit einem Hexamethylendiamin-Gehalt von 45 ppm abge-
zogen. Die Kolonne K3 wurde mit 5 kg/h Dampf betrieben. Der
Dampfverbrauch der Kolonnen Kl + K3 betrug 95 kg/h.

Vergleichsbeigpiel
30
In der Destillationskolonne K1 geméB Beispiel wurden 200 kg/h
Hydriergemisch, enthaltend 29 % Hexamethvlendiamin, 42 % 6-Amino-
capronitril, 27 % Adipodinitril, 0.5 % Leichtsieder und 1.5 %
Hochsieder so abgetrennt, dass 1.5 kg/h lUber Kopf, enthaltend im
35 wesentlichen Leichtsieder, abgezogen wurden.

An einem Seitenabzug wurden 58 kg/h Hexamethylendiamin mit einem
6-Aminocapronitril-Gehalt von 115 ppm abgezogen. Uber Sumpf der
Kolonne K1 wurden 156.5 kg/h mit einem Hexamethylendiamin-Gehalt

40 von 0.05 % abgezogen. Um diesen Hexamethylendiamin-Gehalt im
Sumpf der Kolonne zu erhalten, waren 140 kg/h Dampf nétig. In
einer zweiten Destillationskolonne K2 wurde der Sumpfabzug aus
Kolonne K1 so destilliert, dass 116.5 kg/h 6-Aminocapronitril
Uber Kopf abgezogen wurden. Der Hexamethylendiamin-Gehalt im

45 Kopfabzug betrug 800 ppm. Die Kolonne wurde mit 30 kg/h Dampf be-
trieben.



10{ BWU3. 1! | F1( 109%&X&&’ () - ! LL- z#10%& ()-! {OL 9&#109%NWE ()-! L

%W#10% [ & ()-!'L "10%&' ()-! nOL@@#10% [ & ()-x}oP1l! 3"L10%& ()-L10%& ()- 10HH
10HH 10HHWO1A8IAYWHE () -! 7" 10%CC& () -! OF1(10% ()- b8  pCT/EP01/06688
{Y70P11 | 8S#10%RR& () - ! hO&F" 10% & ()- &F" 10URR& ()-! xFF( 10922& ()- Y

P109&' ()-! 109 ()- 2" m' ##3$}"?0P1!!)! %O%&' () - (

109& () - 3% 0% () - & 1098&' () ~! V&@IOYRRE () - ! VOASHI0YRRE () .- $$SYRE&E* &~

qdW\a! félow&%f?éig?sn%g%ﬁi’éﬁﬁ?%ﬁv %ﬁﬁ{ﬁgs %L’F Higlpnne K1 mid 14D %/h

(109%& () -/ : R ovar9leichpbei ppjel plegdim Sunme) Eieavmemw&rpyén&ﬂ@ in Ko-

1 10%& () - 03FpmeR ' KY) und3K3 109M488BE) sh] SIFMEGYESEs¢damt 95 kg/h wurde im

. ( 1098 () - (YergreihbbeV4d i8] | i@, @106 &'ch)l etRt &@ BO¥-R&ifNeid @Y-" 10%€ed
- 5 reicht.

91"10%e& ()-')!109, S#10%e& ()-!r9, S#10%[& ()-1,,b-..... $.zodY: ! I s109& ()

.- 10 10

10L9109%&' ()-!]|0Y3Z(10% | & ()-y! Y3Z(109%& ()-y! mOY. g#10%n& ()-$. 3..)000GlaBd

Y:1TM 109%& ()-f10%& ()-!10%& ()-: S#10%& ()-1s9! 10%&' ()-Z! L10%&' ()- G11123N45

{\:dY:111d|F. (10%& ()-+ 109 ()-0 f#10%& ()-! f#10%[& ()-

Of #109%/V&b()-: ) ! f #109%&' ()-:55r6.7/ 70717N7}oP: 1 1 1 d| F. (10% L! 10%&' ()-f 10M M

10M M 10M M ! mD&7f #1098

15
20
25
30
35
40

45



M& ()-!r&7f#10%H&' () -! sqOF.
(10% - & ()-N777889: yWsP: ! ' vO9g#10%?& () - M 9g#10%?& ()-M OYF
G(10%&' ( Iwbdrge 109& () - fYF G(10% PCT/EP01/06688
& ()-10"LM10%&' ()-f: $<<<=>>z[9P: 111 90g#10%HH&' () - 09( SH10%&' () - ! r 9( SH10%CC&
'()-s"10%&f()-!v099#10%>:&f()-NlOgg#%p%SS&f()-Nb@i@@@%@@@ﬁ@ﬁ%rSl!!syGFlO%&
"()-sF"10%&' ()-L10%& ()- 10VWN 10VWV
10V *090g#109%NWA&' () - ! mDO0g#10%CC&' () - AAAAAAAJEr S1!'1'syG'10% | (109& () - " 10%
&'()-‘10%&?€FB§EEWGPKBCh§,10%&'()-OyG'lO%&'()-SAAAAAAAAAbC!!syG‘lO%@lO%Z&'()
-s10%Z& ()- 10 10
. 38391200/505((&)1() Bﬁ%?higﬁ ?:zgllxl(o‘)&&lséilM‘iUBhBﬁ&keﬁﬂ‘ ricp Yot 189 rdca@- 41008 () - @
"~ 100@8& () - 109 348 G%Qgg?é:q&ggﬁu%b RN r.rjlg%f - (FPPERpigTt und
. 10% - & ()-! 08z PR T ETHR 0Ly | ¥RTDIEN ) - @ 44109 () - @ FFGEGGH)
[9bCI 11 p" 6&10%&' () - 3! 92#10%ZZ& () -!Sy/ ! 109& ()-9Y.10%Z& ()-!1*M 10%& () - &0
&, &s! 109" & () <) HHEEHRMebltylandiagda 09és (JenG Cents G rehnt Syvin tlgo/@rhpley. 10
W& ()-!1*M 10% ()eike BRIEWEIg( NI, NDidRIIhehHRaMAmer B ad i atdorneiab@123] c”
"Headi ng 33] ¢" " HeagigedBl&: a1Beadtag. A3l tnieadi ng 63] c* "Heading 73] c"
"Headi ng 83]c" "Heading 93] c"A "Default Paragraph Font#+04h=>EJLNPRTVXZ>c
2AH. / 0123456 *&( 1, $. GL5N7: >AAACNFHH789: ; <=>?@\BCDEFGHI JKL QBTi_nmes New
RonanA«iaICburﬁBr NéﬁWHnPE%PIQ§ﬁH?9%b?ﬂfbéﬁ%ﬁh?el welse aus Mischung (1)
" #SUR' () *+, - . / 0123488#80L ; unter@\BUDEHG4inenVNOPcRerg (II), deren Gehalt
an Stoffen, die unter Destillationsbedingungen hdher als
15 6-aAminocapronitril sieden und nicht durch Dimerisierungs-
reaktionen bei thermischer Belastung von 6é-Aminocapro-
nitril entstehen kénnen, kleiner als 1 Gew.-% ist und

¢) aus Mischung (II) ganz oder teilweise vorhandenes Hexa-
20 methylendiamin abtrennt unter Erhalt einer Mischung (IV),
deren Hexamethylendiamin-Gehalt hdéher als in Mischung
(IT) ist und einer Mischung (V), deren Hexamethylendia-
min-Gehalt geringer als in Mischung (II) ist.

25 2. Verfahren nach Anspruch 1, wobei man in Schritt a Hexa-
methylendiamin an einem Seitenabzug gewinnt.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, wobeli man Hexamethylen-
diamin und bezlglich Hexamethylendliamin leichter siedende
30 Komponenten gemeinsam abtrennt.

4, Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 3, wobei man die in
Schritt ¢ abgetrennte Mischung (IV) teilweise oder vollsté&n-
dig in Schritt a zurickfihrt.

35

5. Verfahren nach Anspruch 4, wobei die aus Schritt ¢ in Schritt

a zurtckgefiithrte Mischung (IV) dampfférmig ist.

6. Verfahren nach Anspruch 5, wobei man Mischung (VII) teilweise
40 oder vollstdndig in Schritt b zurickfidhrt.

7. Verfahren nach den Ansprichen 1 bis 6, wobei der Druck in
Schritt b so gewdhlt wird, daB die Sumpftemperatur 185°C
nicht tUbersteigt.
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