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DESCRIPCION

Procedimiento para la purificacién de dimetilacetamida (DMAc).

La invencién se refiere a un procedimiento para la purificacién por destilacién de dimetilacetamida en bruto. A
continuacién se empleard la designacion abreviada de DMAc para la dimetilacetamida.

La DMAc se emplea, de manera preponderante, como disolvente, por ejemplo como disolvente para la hilatura en
solucién de copolimeros bloque elésticos de poliuretano, que se conocen bajo los nombres comerciales de Spandex®
o0 Lycra®, asi como para la fabricacién de fibras huecas.

Con el fin de poder obtener fibras de alto valor cualitativo en el momento de llevar a cabo la hilatura en solucién,
se exigen a la DMAc, empleada en este caso, las exigencias relativas a las especificaciones indicadas a continuacién:
contenido en agua < 100 ppm, valor del pH comprendido entre 6,5 y 7 y conductibilidad eléctrica especifica < 0,6
uS/ecm, o incluso < que 0,2 uS/cm. La conductibilidad eléctrica de la DMAc pura se produce esencialmente por su
contenido en impurezas, tales como 4cidos, especialmente dcido acético y sales, especialmente las sales de amina del
dcido acético. Las especificaciones indicadas de la DMAc pura con relacién al valor del pH y a la conductibilidad
eléctrica corresponden a un contenido en dcido acético menor que 50 ppm en peso.

A continuacién se denominard como DMAc pura a una DMAc que cumpla estas exigencias relativas a las especi-
ficaciones.

Por el contrario, se denominard como DMAc en bruto a una mezcla que contenga DMAc, que no cumpla las exi-
gencias relativas a las especificaciones precedentemente definidas. La DMAc en bruto contiene como componentes
principales, ademds de la DMAc, aminas, 4cido acético y agua. En este caso el contenido total en acidos, preferen-
temente en acido acético, ademds incluso de trazas de aminodcido asi como en dcidos carboxilicos superiores, de la
DMAc en bruto que debe ser purificada, de conformidad con la invencién, no es mayor que un 20% en peso, referido
ala DMAc.

Se entenderd como DMACc en bruto, que contiene agua, en este caso, una DMAc en bruto con un contenido en agua
comprendido entre un 1 y un 99% en peso, o incluso comprendido entre un 2 y un 99% en peso, incluso comprendido
entre un 80 y un 98% en peso, de manera especial comprendido entre un 95 y un 98% en peso, o incluso comprendido
entre un 1 y un 6% en peso.

Las instalaciones conocidas para la purificacién por destilacion de la DMAc se hacen trabajar bajo vacio para
reprimir eficazmente las reacciones de descomposicion de la DMAc y para garantizar, de este modo, el mantenimiento
de las exigencias relativas a las especificaciones.

Sin embargo, se ha encontrado que en las instalaciones de destilacidn, que se hacen trabajar hasta ahora usualmente
bajo vacio, no pueden cumplirse frecuentemente las exigencias relativas a las especificaciones.

La publicacién WO 2004/087 639 divulga la purificacién de la DMAc.

La publicacién FR-PS 1,406,279 describe un procedimiento para la obtencién de DMAc mediante la reaccion de
dcido acético con dimetilamina y separacién por destilacién de la mezcla de la reaccién en una disposicién con dos
columnas, haciéndose trabajar la primera columna a la presién atmosférica o a una presién ligeramente acrecentada,
con una temperatura de la cola comprendida entre 165 y 170°C, con una temperatura de la cabeza comprendida entre
95 y 105°C y con una temperatura comprendida entre 100 y 200°C en la regién de la alimentacién de la columna, que
se ha dispuesto aproximadamente en el centro de la columna. A partir de la primera columna se retira una corriente de
cabeza, que contiene dimetilamina y agua y una corriente de cola gaseosa o liquida, que contiene DMAc, 4cido acético
asi como monometilacetamida. Esta corriente de cola se envia a una segunda columna, aproximadamente hasta la zona
central de la misma, y se separa en una corriente de cabeza, que contiene la DMAc purificada y en una corriente de
cola, que contiene el azedtropo ternario constituido por dcido acético, DMAc y monometilacetamida.

Se ha indicado tinicamente con relacién al proyecto y a las condiciones de funcionamiento de la segunda columna,
que se trata de un tipo de columna cldsico y que las condiciones de trabajo son cldsicas. Puede deducirse por los
ejemplos que la segunda columna se hace trabajar a una presién de 400 mm de Hg y a una temperatura de la cabeza de
143°C, asi como que la DMAc purificada contiene todavia aproximadamente 225 ppm de 4cido acético y una cantidad
equivalente de agua, y que, por lo tanto, no se cumplen las elevadas exigencias relativas a las especificaciones, como
las que se han definido para la DMAc pura para las finalidades de la presente invencion.

Un problema especial, que se presenta frecuentemente en la prictica, consiste en que el contenido en aminas es
demasiado elevado en la DMAc pura, obtenida por destilacion.

En el presente procedimiento se presentan, a titulo de aminas, la dimetilamina de baja volatilidad, que tiene un
punto de ebullicién de 7°C aproximadamente a 1 bar absoluto, junto con, de manera especial, la monometilamina.
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Con el fin de respetar las exigencias relativas a las especificaciones que han sido citadas precedentemente relati-
vas al valor del pH en el intervalo comprendido entre 6,5 y 7, no debe sobrepasar la concentracién en amina en la
DMAc pura un valor de 5 ppm en peso aproximadamente. Las aminas en una concentracién mayor tienen que neu-
tralizarse mediante la adicién de dcidos. A medida que aumenta el contenido en 4cido aumentaria, sin embargo, la
conductibilidad eléctrica de una manera inadmisible.

Con el fin de resolver el problema de las elevadas concentraciones en amina, inadmisibles, en la DMAc pura,
obtenida por destilacion, se ha propuesto por lo tanto en la solicitud de patente alemana, que no ha sido publicada con
anterioridad, DE 103 15 214.8 una forma de trabajo con una presion acrecentada con respecto a los procedimientos vy,
concretamente, a una presion situada en la regién de la presién normal.

Sin embargo, esta forma de trabajo no es conveniente desde el punto de vista termodindmico para la separacion
por destilaciéon de mezclas de productos con fuerzas preponderantes de Van der Waals y con una elevada formacién
de puentes de hidrégeno puesto que se vuelve menor el coeficiente de distribucién del componente de bajo punto de
ebullicién, con el aumento de la presion y, de este modo, se hace mayor el coste de la separacion. Este efecto estd
marcado de una forma especialmente intensa en la presente mezcla de productos que debe ser separada.

Por lo tanto, la tarea de la invencion consistia en proporcionar un procedimiento para la obtencidn por destilacién
de la DMAC pura, que garantizase el mantenimiento de las especificaciones exigidas especialmente para la hilatura en
solucién destinada a la fabricacion de fibras eldsticas copolimeros bloque de poliuretano asi como para la fabricacién
de fibras huecas y que no presentase los inconvenientes de los procedimientos conocidos.

Por otra parte, el procedimiento deberia garantizar la separacion del agua a partir de la DM Ac en bruto con un grado
de pureza, especialmente con un contenido residual en la DMAc por debajo de 50 ppm, que permitiese la reutilizacién
o la eliminacién sin problemas de la misma en forma de aguas residuales.

La solucién parte de un procedimiento para la purificacién por destilacion de la dimetilacetamida en bruto que
contiene agua (DMAc en bruto), que contiene DMAc, productos de bajo punto de ebullicién y productos de elevado
punto de ebullicién, separdndose los productos de bajo punto de ebullicién y los productos de elevado punto de
ebullicién con obtencién de la DMAc pura en una o en varias columnas conectadas en serie.

La invencion se caracteriza porque la DMAc pura se retira en forma de corriente lateral liquida de una columna o
de la dltima columna del conjunto de columnas conectadas en serie.

De manera sorprendente, se ha encontrado que es posible empobrecer por via de destilacién la concentraciéon en
aminas en la DMAc pura por debajo de aproximadamente 5 ppm en peso y respetar, de este modo, las especificaciones
exigidas para la DMAc pura. Este resultado es sorprendente puesto que en la realizacion practica de los procedimientos
de separacion por destilacion es dificil, en general, el empobrecimiento de componentes hasta contenidos residuales
situados por debajo de 10 ppm, especialmente puesto que no pueden evitarse por completo zonas con un entremez-
clado peor, especialmente en las regiones marginales de las empaquetaduras, durante la realizacién practica de las
destilaciones. De igual manera, en las mezclas de productos, que se emplean en el presente procedimiento de separa-
cion, tienen lugar reacciones muy complejas bajo las condiciones del procedimiento de la destilacién, que conducen,
entre otras cosas, a la nueva formacion de aminas.

Por el contrario, se ha encontrado, de manera inesperada, que puede conseguirse la baja concentracién en aminas,
deseada, en el producto valorizable constituido por la DMAc pura, si ésta se retira de la destilaciéon en forma de
descarga lateral liquida.

En este caso se entenderd por descarga lateral, como es usual, que esté presente en la columna por encima del
punto de descarga al menos otra etapa tedrica de separacion.

Se designan como productos de bajo punto de ebullicidon aquellas substancias presentes, cuyo punto de ebullicién
se encuentre por debajo del punto de ebullicién de la DMAc (166°C a presién normal) y se designan como productos
de elevado punto de ebullicién aquellas substancias cuyo punto de ebullicién se encuentre por encima del punto de
ebullicién de la DMAc.

En el presente procedimiento los productos de bajo punto de ebullicién son, especialmente, el agua, ademas la
dimetilamina y la dietilamina.

Los productos de elevado punto de ebullicion son, especialmente, el azeétropo de la DMAc con 4cido acético,
ademds la etanolamina, asi como también los denominados productos pesados (Heavyends), es decir productos de
descomposicién de elevado peso molecular en forma de liquidos de elevada viscosidad o en forma de productos
solidos.

Como columna en la forma de trabajo por agotamiento se designa una columna que presente apliques de accion
separadora inicamente por debajo de la alimentacion de la mezcla que debe ser separada en la columna. Por el contra-
rio, una columna segtin la forma de trabajo por rectificacién presenta tinicamente apliques con accidn separadora por
encima de la alimentacién de la mezcla que debe ser separada en la columna.
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Como columna con pared separadora se denomina, de manera conocida, una columna con una pared separadora
dispuesta en la direccion longitudinal de la columna, que impide una mezcla de las corrientes de liquido y de vapor
en regiones parciales de la columna. La pared separadora divide al recinto interno de la columna en una regién de
alimentacion, en una regién de descarga, en una regioén superior conjunta de la columna asi como en una regién
inferior conjunta de la columna.

En el caso de la tarea de separacion presente tienen que separarse los productos de bajo punto de ebullicién y los
productos de elevado punto de ebullicién a partir de la mezcla de partida constituida por la DMAc en bruto y tiene que
descargares el producto valorizable, constituido por la DMAc pura, como producto de punto de ebullicién medio.

Para esta tarea de separacion el técnico en la materia elegird, en cada caso particular, la configuracién mas favorable
de las columnas teniendo en consideracién razonamientos econémicos, especialmente la composicién de la corriente
de alimentacién constituida por la DMAc en bruto y la especificacion exigida para la DMAc pura, los costes actuales
de energia, etc.

Por motivos de econdmicos, especialmente debido a los costes de inversion y a los costes de energia, es especial-
mente ventajoso, con frecuencia, elegir una columna con pared separadora para la realizacién del procedimiento de
conformidad con la invencién.

La construccion bdsica de una columna con pared separadora con pared separadora dispuesta verticalmente en
la direccién longitudinal de la columna, que impide una mezcla de las corrientes de liquido y de vapor en regiones
parciales de la columna, ya ha sido indicada precedentemente.

La pared separadora puede estar configurada de manera conocida por el técnico en la materia; es especialmente
ventajoso configurarla de manera desprendible, especialmente insertable.

Los apliques con accién separadora mas favorables en cada caso particular serdn determinados por parte del técnico
en la materia, segin los razonamientos usuales correspondientes a la ingenieria del procedimiento. Por motivos de
ingenieria de la construccién se han previsto para la columna con pared separadora especialmente empaquetaduras
ordenadas o no ordenadas, siendo adecuados de una manera menos buena los platos.

La determinacién del nimero 6ptimo de etapas de separacion, en cada caso particular, en la regién de la pared
separadora se llevard a cabo por parte del técnico en la materia segin razonamientos generales correspondientes a
la ingenierfa del procedimiento y, en este caso, teniéndose en consideracion especialmente que la concentracién en
productos de bajo punto de ebullicién en el extremo inferior de la pared separadora no puede sobrepasar un valor
predeterminado, en funcién de la especificacién predeterminada para el producto valorizable y, por lo tanto, que la
concentracion en productos de elevado punto de ebulliciéon en el extremo superior de la pared separadora no debe
sobrepasar un valor predeterminado.

De igual modo, pueden emplearse para la tarea presente de separacion, configuraciones de columnas constituidas
por varias columnas conectadas en serie, especialmente una configuracion de las columnas constituida por una colum-
na principal y por una columna con descarga lateral, separdndose la DMAc pura a partir de la columna con descarga
lateral. Esta configuracion de las columnas es especialmente ventajosa para la purificacion por destilacion de la DMAc
en bruto con un contenido en agua relativamente elevado.

En funcién de la composicién de la corriente de la DMAc en bruto, de las exigencias de pureza exigidos a la
DMACc pura asi como en funcién de razonamientos econdmicos puede ser ventajoso, en el caso de la configuracién de
las columnas con columna principal y con columna con descarga lateral, descargar de la columna principal la corriente
lateral liquida y hacer trabajar la columna con descarga lateral segin la forma de trabajo por agotamiento.

En la configuracién de las columnas con columna principal y con columna con descarga lateral, el técnico en la
materia determinard en cada caso particular los apliques con accién separadora que sean mas adecuados mediante
razonamientos usuales correspondientes a la ingenieria del procedimiento y, de manera especial, el empleo de platos,
de cuerpos de relleno o de empaquetaduras.

Como apliques son adecuados los apliques usuales tales como los platos usuales en el comercio, los cuerpos de
relleno o las empaquetaduras, por ejemplo los platos de campanas, los platos de tinel, los platos de valvulas, los
platos perforados, los platos con flujo dual (Dualflow) y los platos de rejilla, los anillos Pall®, los cuerpos en forma de
silla de montar Berl®, los anillos de tela metalica, los anillos Raschig®, los cuerpos de relleno Intalox® y Intos®, asi
como también las empaquetaduras ordenadas, tales como por ejemplo Sulzer-Mellapak®, Sulzer-Optiflow®, Kiihni-
Rombopak® y Montz-Pak® asi como las empaquetaduras de tela metédlica. Son preferentes las empaquetaduras de
elevado rendimiento.

Las empaquetaduras, precedentemente descritas, pueden emplearse de igual modo en la configuracién de las co-
lumnas con columna con pared separadora.

El didmetro de las columnas con relacién a la altura y a la posicién de la alimentacién y de la descarga puede
determinarse segtin el conocido concepto de la etapa tedrica de separacion, en combinacion con los apliques elegidos.
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De manera conocida se entenderd como una etapa teérica de separacioén aquella unidad de la columna que provoque
un enriquecimiento del componente mds facilmente volatil de acuerdo con el equilibrio termodindmico, a condicién
de que se presente un entremezclado ideal, encontrandose la fase liquida y la fase gaseosa en equilibrio y sin que
tenga lugar un arrastre de goticulas de liquido (véase la publicacién de Vauck, Miiller: Grundoperationen chemischer
Verfahrenstechnik, VCH-Verlagsgesellschaft mbH, Weinheim, 1988).

El nimero de etapas tedricas de separacion para la region situada por encima de la alimentacion de la corriente
de DMACc en bruto, que debe ser purificada, es decir para la region superior de la columna principal o para la regién
situada por debajo de la chapa separadora en la columna con pared separadora fijard seglin razonamientos usuales
correspondientes a la ingenieria del procedimiento en funcién de la proporcién de productos de bajo punto de ebulli-
cién en la DMACc en bruto y de la pérdida admisible en DMAc a través de la cabeza de la primera columna.

El nimero de las etapas tedricas de separacion en la seccion de agotamiento de la columna principal o de la columna
con pared separadora por debajo de la chapa separadora se fijard, de manera preferente, en el intervalo comprendido
entre 5 y 30, de manera especial en el intervalo comprendido entre 10 y 25, de manera especialmente preferente en el
intervalo comprendido entre 12y 18.

De manera preferente, la columna principal o bien la columna con pared separadora estdn equipadas, respectiva-
mente, con un evaporador de cola y con un condensador situado sobre la cabeza de la columna.

De manera ventajosa, se regulard la temperatura en la cabeza de la columna principal o de la columna con pared
separadora en un intervalo comprendido entre 40 y 130°C, de manera preferente en un intervalo comprendido entre
50 y 80°C, de manera especialmente preferente en un intervalo comprendido entre 50 y 70°C, y la temperatura en
la cola de la columna principal o de la columna con pared separadora se regulard, respectivamente, en un intervalo
comprendido entre 90 y 200°C, de manera preferente en un intervalo comprendido entre 110 y 170°C, de manera
especialmente preferente en un intervalo comprendido entre 120 y 140°C.

Independientemente de la configuracion de las columnas, elegida en cada caso particular, puede ser ventajoso hacer
trabajar la columna, a partir de la cual se retira la DMAc pura, es decir especialmente la columna con pared separadora
y la columna con descarga lateral, conectada aguas abajo de la columna principal, con una presion de cabeza < 1 bar
absoluto, preferentemente con una presion de cabeza en el intervalo comprendido entre 0,1 y 0,7 bares absolutos, de
manera especialmente preferente a una presién de cabeza en el intervalo comprendido entre 0,2 y 0,4 bares absolutos.
La forma de trabajo con la presién atmosférica o con una presion situada por debajo de la presién atmosférica conduce,
de manera especial, a un dimensionamiento de la columna ventajosamente mas pequefio.

La descarga de los productos de elevado punto de ebullicién contiene, ademds de acido acético, también el pro-
ducto valorizable constituido por la DMAc, puesto que el dcido acético y la DMAc forman un azeétropo de elevado
punto de ebullicién. La separacién térmica completa entre el dcido acético y la DMAc no es posible, por lo tanto, por
destilacion. De manera usual se neutraliza en primer lugar con lejia de hidréxido alcalino el 4cido acético y se concen-
tra por evaporacién la mezcla remanente. En este caso se reciclan hasta la destilacién los vahos, que estan constituidos
esencialmente por la DMAc, y se elimina el residuo remanente. La neutralizacién y la concentracién por evaporacion
subsiguiente pueden llevarse a cabo tanto de manera continua asi como, también, de manera discontinua.

De manera ventajosa se llevard a cabo la purificacion por destilacién de manera continua.

Mediante el procedimiento, de conformidad con la invencion, se obtiene, por lo tanto, de manera sorprendente-
mente sencilla una DMAc pura, que cumple las especificaciones exigidas en lo que se requiere al contenido en agua,
a la conductibilidad eléctrica y, de manera especial, en lo que se refiere al valor del pH.

La invencién se explica a continuacién con mayor detalle por medio de un dibujo y de un ejemplo de realizacion.

En particular muestran:

la figura 1 un esquema de procedimiento con columna con pared separadora y

la figura 2 un esquema del procedimiento con columna principal y con columna con descarga lateral.

La figura 1 muestra una columna con pared separadora TWK con pared separadora TW dispuesta en la direccién
longitudinal de la columna, que divide al recinto interno de la columna en una regién de alimentacién A, en una regién
de descarga B, en una region superior conjunta de la columna C asi como en una regién inferior conjunta de la columna
D.

La corriente de alimentacion 1, que estéd constituida por la DM Ac en bruto, se alimenta a la regién de alimentacién
A de la columna con pared separadora TWK. A partir de la regioén inferior conjunta de la columna D se retira una

corriente lateral 2, a partir de la regién conjunta superior de la columna C se retira una corriente de cabeza 3 y a partir
de la region de descarga B se retira una corriente lateral 4, que contiene la DMAc pura.
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La figura 2 muestra un esquema del procedimiento para una configuracién de la columna con columna principal
HK y con una columna con descarga lateral SK. Las corrientes se han designado de la misma manera en el caso de la
figura 1, es decir que la corriente de alimentacion, que contiene la DMAc en bruto se ha designado como corriente 1,
la corriente de cola, en la presente forma de realizacion procedente de la columna principal HK, se ha designado como
corriente 2, la corriente de cabeza, en la presente forma de realizacién procedente de la columna principal HK, se ha
designado como corriente 3 y la corriente, que contiene la DM Ac pura que se retira en la presente forma de realizacién
como corriente de cabeza a partir de la columna de descarga lateral SK, se ha designado como corriente 4.

Ejemplo de realizacién

Se aliment6 a una columna con pared separadora TWK, como la que se ha representado esquemdticamente en la
figura 1, con 57 etapas tedricas de separacion, con una pared separadora TW, que se extiende entre las etapas tedricas
de separacion 18 y 38, contdndose las etapas de separacién desde abajo hacia arriba en la columna, una corriente de
DMACc en bruto 1 con la siguiente composicion:

DMACc 99,1% en peso, dimetilamina 30 ppm, dimetilformamida 0,2% en peso, agua 0,3% en peso, dcido acético
1.000 ppm, 4cido férmico 350 ppm, 4cido fosfdérico 50 ppm y productos pesados (Heavyends) 0,2% en peso.

La presion en la cabeza en la columna con pared separadora TWK fue de 250 mbares aproximadamente.

Se retird una corriente lateral liquida a la misma altura que la de la corriente 1 de DMAc en bruto, es decir también
desde la etapa tedrica de separacion 30, a partir de la regién de descarga B de la columna con pared separadora TWK,
a una temperatura de 125,5°C, que presentaba la siguiente composicién:

DMACc 99,9% en peso, dimetilformamida 720 ppm, 4cido acético 30 ppm, agua 80 ppm y dimetilamina < 5 ppm.
La composicién correspondia a las exigencias relativas a las especificaciones para un empleo destinado a la fabricacién
de fibras.
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para la purificacién por destilacién de dimetilacetamida en bruto, que contiene agua (DMAc
en bruto), que contiene DMAc, productos de bajo puntos de ebullicién y productos de elevado punto de ebullicién,
separdndose los productos de bajo punto de ebullicién y los productos de elevado punto de ebullicién con obtencién
de DMACc pura en una columna o en una o varias columnas conectada en serie, caracterizado porque se retira la
DMACc pura como corriente lateral liquida (4) a partir de una columna o a partir de la dltima columna de un conjunto
de columnas.

2. Procedimiento segun la reivindicacion 1, caracterizado porque una de las columnas es una columna con pared
separadora (TWK), con pared separadora (TW) dispuesta en la direccién longitudinal de la columna, que divide al
recinto interno de la columna en una regién de alimentacién (A), en una regién de descarga (B), en una regién superior
conjunta de la columna (C) y en una regién inferior conjunta de la columna (D), y porque se retira la DMAc pura a
partir de la region de descarga (B) de la columna con pared separadora (TWK).

3. Procedimiento segtn la reivindicacién 1, caracterizado porque el conjunto de columnas comprende una colum-
na principal (HK) y una columna con descarga lateral (SK) y porque se separa la DMAc pura a partir de la columna
con descarga lateral (SK).

4. Procedimiento segtin una de las reivindicaciones 1 a 3, caracterizado porque la columna, a partir de la cual se
descarga la DMAc pura, se hace trabajar con una presién de cabeza menor que 1 bar absoluto, de manera preferente a
una presion de cabeza en el intervalo comprendido entre 0,1 y 0,7 bares absolutos, de manera especial con una presién
de cabeza en el intervalo comprendido entre 0,2 y 0,4 bares absolutos.

5. Procedimiento segin la reivindicacién 2 o 4, caracterizado porque el punto de alimentacién para la DMAc en
bruto y el punto de descarga para la DM Ac pura estidn colocados a la misma altura en la columna con pared separadora.

6. Procedimiento segtin una de las reivindicaciones 1 a 5, caracterizado porque se trabaja de manera continua.

7. Procedimiento seguin una de las reivindicaciones 2 a 6, caracterizado porque la seccién de agotamiento de la
columna principal (HK) o de la columna con pared separadora (TWK) presenta entre 5 y 30, de manera preferente
entre 10 y 25, de manera especialmente preferente entre 12 y 18 etapas tedricas de separacion.

8. Procedimiento segtin una de las reivindicaciones 2 a 7, caracterizado porque la columna con pared separadora
(TWK) o la columna principal (HK) presentan, respectivamente, un evaporador de cola y un condensador situado
sobre la cabeza de la columna.

9. Procedimiento segin una de las reivindicaciones 2 a 8, caracterizado porque la temperatura en la cabeza de la
columna con pared separadora (TWK) o de la columna principal (HK) se ajusta en un intervalo comprendido entre 40
y 130°C, de manera preferente en un intervalo comprendido entre 50 y 80°C, de manera especialmente preferente en un
intervalo comprendido entre 50 y 70°C, y la temperatura en la cola de la columna con pared separadora (TWK) o de la
columna principal (HK) se ajusta, respectivamente, a un intervalo comprendido entre 90 y 200°C, de manera preferente
en un intervalo comprendido entre 110y 170°C, de manera especialmente preferente en un intervalo comprendido entre
120y 140°C.

10. Procedimiento segln una de las reivindicaciones 3 a 9, caracterizado porque la columna principal (HK)
presenta una descarga lateral en estado gaseoso y la columna con descarga lateral (SK) se hace funcionar en una forma
de trabajo por rectificacion.
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