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E ste  in v en to  se r e f i e r e  a l a  fa b r ic a c ió n  de ácid o 

t e r e f t á l i e o  y ,  más e sp e c ia lm e n te , a l a  p re p a ra c ió n  d e l m is­

mo p or o x id a c ió n  a l  a ir e  d e l  p - x ile n o  en l a  fa s e  l iq u i d a .

Sa ha p rop u esto  ya  o x id a r  e l  p - x ile n o  con a ir e  u 

5 .  o x ig e n o , en p re se n c ia  de c a t a l iz a d o r e s  o no, y  se han d e s ­

c r i t o  un gran  número de p rod u ctos de o x id a c ió n , pero con 

a n te r io r id a d  no se ha p ro p u esto  p roced im ien to  alguno para 

l a  fa b r ic a c ió n  de á cid o  t e r e f t á l i c o ,  de t a l  modo, con bue­

nos re n d im ie n to s.

E ste  in v en to  e s tá  d e stin a d o  a  l a  prod ucción  de10.



1 5 .

20.

2 5 .

3 0 .

3 5 .

40.

i 8 8 5 6 0

á c id o  t e r e f t á l i c o  con buenos re n d im ie n to s, p a rtien d o  de 

p - x ile n o  p or un p roceso  de o x id a ció n  de l a  fa s e  l iq u id a ,  

por medio d e l  o x ig e n o .

De acuerdo con e s te  in v e n to , se p rop o rcio n a  un

p roced im ien to  para l a  fa b r ic a c ió n  de á c id o  t e r e f t á l i c o ,  

que comprende e l  h a cer p a sa r  o x ig e n o , a i r e  u o tr a  m ezcla 

de g a se s  que contenga o xigen o  en p - x ile n o  liq u id o  a una 

tem peratura su p e r io r  a lOOSC.; e l  l iq u id o  c ita d o  co n tien e  

como c a t a l iz a d o r  de o x id a c ió n  una pequeña p ro p o rció n  de un 

compuesto de c o b a lto  s o lu b le  en a e e it e  o m a te r ia l  an áloga­

mente a c t iv o ;  e l  co n tin u a r e l  p aso  d e l  gas o m ezcla de ga­

se s  h a s ta  que se  sep ara  d e l medio de r e a c c ió n  una ca n tid a d  

a p r e c ia b le  de s ó l id o ,  y  e l  re cu p e ra r  o se p a ra r  e s te  s ó lid o  

d e l  medio c it a d o .

E l s ó lid o  que se sep a ra  e s tá  c o n s t i t u id o , p r in ­

c ip a lm e n te , por á c id o  t e r e f t á l i c o .

E l  p - x ile n o  debe e s t a r  exen to  de a n t i- o x id a n te s  

con ocid os y  o tr a s  im purezas que puedan te n e r  una a c c ió n  

con trap ro d u cen te  sobre e l  c a t a l iz a d o r  em pleado, pero puede 

bontener p ro p o rcio n es mínimas de l a s  im purezas h id ro ca rb o - 

nadas comunmente a so c ia d a s  con é l ,  p o r  e jem p lo , benceno, 

to lu e n o , e t i lb e n c e n o , o - x ile n o  y  m -x ile n o . S i  se d e se a , 

pueden e s t a r  p re s e n te s  d i lu y e n te s  in e r t e s  t a l e s  como lo s  

eloroben con os y  a n á lo g o s .

E l c a t a l iz a d o r  puede d is o lv e r s e  y/o  d is p e r s a r s e  

en e l  p - x i le n o ,  p e ro , con p r e fe r e n c ia ,  se d is u e lv e  en e l  

P - x i le n o , ya  que de e s te  modo e x i s t e  menos r ie s g o  de que 

e l  c a t a l iz a d o r  se im p u rifiq u e  o se r e t i r e  con e l  s ó lid o  

que s e  se p a ra . Los n a fte n a to s  y  o le a to s  de o o b a lto  han da­

do buenos r e s u lta d o s  como c a t a l iz a d o r e s .  O tros com puestos
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de e o b a lto  s o lu b le s  en a c e i t e ,  que ú t i l e s  como "seca n ­

t e s " ,  es d e c ir ,  como a c e le r a d o r e s  para e l  secad o  de l a  t i n  

t a ,  l a  p in tu r a , e l  a c e i t e  o l a s  p e l íc u la s  de b a r n iz , pue­

den em p learse tam bién. Uha p rop o rció n  p r e fe r id a  d e l e a t a -  

45* l iz a d o r  e s  t a l  que se en cu en tre  p re se n te  e n tre  0,002% y  

0 ,0 ^  en peso de m e ta l, con r e s p e c to  a l  peso  de p - x i le n o . 

Con p ro p o rc io n es in f e r i o r e s  de c a t a l iz a d o r ,  l a  v e lo c id a d  

de o x id a c ió n  es ind eseablem en te le n ta  o e sp o rá d ic a , y  con 

p ro p o rcio n es más e le v a d a s  de c a t a l iz a d o r ,  l o s  p rod uctos 

50 . tie n d en  a s e r  c o lo re a d o s .

E l o x ig e n o , a i r e  u o tr a  m ezcla  de g a se s  que con 

ten ga  oxigeno deben d i s t r i b u i r s e  uniform em ente por tod o  e l  

l iq u id o  que se  o x id a , por e jem p lo , h a c ié n d o lo s  p asar a l  

i n t e r i o r  de d ich o  l iq u id o  a t r a v é s  de un d is c o  de v id r io  

55* a g lu tin a d o  o de cerám ica p o ro sa , o a  t r a v é s  de una o va­

r i a s  b o q u il la s  a gran  v e lo c id a d , con o s in  em plear un a g i ­

ta d o r  a v e lo c id a d  e le v a d a , preparado para co n se g u ir  l a  f o r  

mación de pequeñas b u rb u jas de g a s . Se p r e f ie r e n  l a s  bo­

q u i l la s  p o r e x i s t i r  con e l l a s  menos p e l ig r o  de que se c i e -  

6 o . rre n  con e l  s ó lid o  que se s e p a ra .

La o x id ació n  puede l l e v a r s e  a cabo a  p re s ió n  

re d u c id a , a l a  p re s ió n  a tm o s fé r ic a , o a una p re s ió n  e le v a ­

d a . s in  embargo, l a  o x id a c ió n  puede r e a l i z a r s e  muy conve­

nientem ente a l a  p re s ió n  a tm o s fé r ic a , y  eon p r e fe r e n c ia  se 

65* l l e v a  a  cabo en e s ta s  co n d ic io n e s  de p r e s ió n .

La tem peratura de l a  o x id a c ió n  no es d e c is iv a  

a  c o n d ic ió n  de exced er de 100^0. y  de no s e r  ta n  e levad a  

que dé lu g a r  a una v a p o r iz a c ió n  e x c e s iv a  d e l p -x ile n o  y  

haga im p o sib le  l l e v a r  a cabo l a  o x id a c ió n  en la  fa s e  l i q u i  

70 . d a . A tem p eratu ras in f e r i o r e s  a lOOSC. l a  o x id a c ió n  avanza
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demasiado lentam ente para l o s  f in e s  p r á c t ic o s  y  t ie n d e n  a  

se p a ra rse  en forma de s o lid o s  p rod uctos de o x id a c ió n  p ar­

c i a l  que en o tro  caso  permanecen d i s u e lto s  en e l  l iq u id o .  

Cuando se opera a l a  p re s ió n  a tm o s fé r ic a , l a  tem peratura 

7 5 * a l  p r in c ip io  de l a  o x id a c ió n  e s ,  convenientem ente, de 130 

a I40SC. A l  p r o s e g u ir  l a  o x id a c ió n  y  form arse cada ve z  

mayor can tid ad  de p rod u ctos de o x id a c ió n , aumenta e l  punto 

de e b u l l ic i ó n  d e l  medio de r e a c c ió n , y  l a  tem peratura de 

o p eració n  puede aum entar de modo a n á lo g o , p or e je m p lo ,h a sta  

80. 14 5*C. o s e r  a lg o  mayor.

La o x id a c ió n  s e  r e a l i z a  convenientem ente en apa­

r a to s  de c r i s t a l ,  n íq u e l,  m eta l esm altado o alum in io  ano- 

d iza d o , o en a p a ra to s  r e v e s t id o s  ecn t a n t a l i o .

No debe u sa rse  una v a s i ja  de r e a c c ió n  n i equipo 

85* a c c e s o r io  en l o s  que se pongan en co n ta c to  con e l  medio de 

re a c c ió n  e l  cromo o la s  a le a c io n e s  que l o s  con ten gan , e l  

cobre o sus a le a c io n e s , y  a n á lo g o s , dado que e s to s  m a teria  

le s  experim entan una c o r r o s ió n  durante l a  re a c c ió n  de o x i­

d a ció n  y  l a  acum ulación de p rod u cto s de c o r r o s ió n  de cobre 

90. o cromo im pide l a  re a c c ió n  de o x id a c ió n  p o r com pleto o 

p a rc ia lm e n te .

Aunque como se ha d ich o  no conviene l l e v a r  a 

cabo l a  o x id a c ió n  en a p a ra to s  c o n s tru id o s  con a le a c io n e s  

que contengan cromo, puede o b ten erse  a lg ú n  é x i t o  en a p ara- 

9 5 . to s  de a c e ro  in o x id a b le , s i  én e l  medio de r e a c c ió n  se 

en cu en tra  p re se n te  una pequeña p ro p o rció n  d e  una s a l  de 

plomo o de b a r io ,  pero  a l  p ro ce d er de e s te  modo, e l  p ro ­

ducto  r e s u lta n te  se  d e c o lo ra  en a l t o  g ra d o , por lo  g e n e r a l.

La v a s i ja  de r e a c c ió n  ten d rá  co rrien tem en te  una 

100. s a l id a  por l a  c u a l pueden e lim in a rse  de l a  zona de re a c c ió n
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lo s  g a se s  no u t i l iz a d o s  y  lo s  su b -p rod u ctos gaseo so s o 

vaporosos no p r e c is a d o s . Para e v i t a r  l a s  p é rd id a s  indebi^ 

das de p - x i le n o , l a  s a l id a  ha de e s t a r  p r o v is t a  de un s i s  

tema condensador de r e f l u j o  preparado de modo t a l  que e l  

p - x ile n o  condensado r e to rn e  a la  v a s i ja  de rea cció n .D u ra n  

t e  la  r e a c c ió n  de o x id a c ió n , e l  agua y  e l  á c id o  p - t o lu ic o  

predominan en tre  lo s  p rod uctos de o x id a c ió n  form ados, que 

son v o l á t i l e s .  Con p r e fe r e n c ia ,  e l  agua se  e lim in a  de l a  

zona de r e a c c ió n , pero  dado que e l  á c id o  p - t o lu ic o  es suj3 

c e p t ib le  de u l t e r i o r  o x id a c ió n , se re in tro d u c e  de nuevo 

en l a  v a s i j a  de r e a c c ió n , c o n im e fe re n c ia . En la s  co n d i­

c io n e s  de re a c c ió n  u t i l i z a d a s ,  e l  á c id o  p - t o lu ic o  tie n d e  

a r e u n ir s e  en forma s ó l id a  en e l  equipo de con d en sación , 

con e l  co n s ig u ie n te  r ie s g o  de o b s tr u c c ió n . A s i ,  pues, e l  

equipo de cond ensación  conectado a  l a  s a l id a  de la  v a s i ja  

de r e a c c ió n , debe d isp o n erse  de modo t a l  que e l  agua con- 

densada de lo s  vapores de s a l id a  pueda se p a ra rse  d e l p-xjL 

leñ o  de r e to r n o ,y  tam bién en co n d ic io n es t a l e s  que e l  áci_ 

do p - t o lu ic o  e n tre  de nuevo en l a  v a s i j a  de re a c c ió n  en 

c o n d ic io n e s  t a l e s  que se e v it e  e l  d e p ó s ito  de á c id o  p - to ­

lu ic o  s ó l id o  en e l  eqüipo de co n d en sació n . Además, s a lv o  

en e l  caso  de ad o p tarse  p reca u cio n e s e s p e c i a le s ,  puede pa­

s a r  a  t r a v é s  d e l  equipo condensador, con l a  c o r r ie n te  g a ­

s e o s a , una n ie b la  finam ente d isp e rsa d a  de pequeñas g o ta s  

l iq u id a s  de p -x ile n o  que en o tr a s  co n d ic io n e s  se p e rd e ría n  

y ,  en e s te  c a s o , pueden re cu p e ra rse  de c u a lq u ie r  modo con­

v e n c io n a l, por e jem plo , p or lim p ie z a  con a c e i t e .

E l ejempb 1  s ig u ie n t e ,  en e l  que la s  p a r te s  

son en p e so , se r e f i e r e  a  un p roced im ien to  para a p l i c a r  

e s te  in v e n to  de modo s u c e s iv o  o por m asas.130
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EJEMPLO 1  -  1 .0 0 0  p a r te s  de p - x ile n o  que te n ­

gan d is u e lt a s  2 p a r te s  de n a fte n a to  de c o b a lto  (que conten 

gan 0 ,2  p a r te s  de c o b a lto  m e tá lic o )  se  c o lo c a n  en una vasjL 

j a  p r o v is ta  de una a b e r tu ra  de en trad a de a i r e  a l  i n t e r i o r  

d e l l iq u id o ,  s itu a d a  d eb ajo  de un d is c o  r o t a t i v o  d e l c u a l  

cu elgan  c o r ta s  p a le ta s  o a sp as; de p la c a s  de d e sv io  p rep a­

rad as de modo que impidan l a  r o ta c ió n  de to d a  l a  masa d e l 

l iq u id o ;  de una s a l id a  dotada de un condensador de r e f l u j o  

preparado de modo que pueda e lim in a rse  e l  agua d e l l iq u id o  

en e l  co n cen trad o , y  de un medio de c a le f a c c i ó n .  E l d isco  

se hace g i r a r  a una v e lo c id a d  su fic ie n te m e n te  e le va d a  para 

d i v i d i r  en pequeñas b u rb u jas e l  a ir e  que p en e tra  a t r a v é s  

de l a  en trad a d e l mismo, l a  v a s i j a  se c a l ie n t a  h a sta  que 

e l  con ten id o  a lca n za  una tem p eratu ra  de unos 130SC. y  se 

hace p a sa r  a i r e  a t r a v é s  de l a  en trad a  a una "v e lo c id a d  

m úsica" de 1 0 0  durante 30 h o r a s . Después de e s te  tiem po, 

la  a b so rc ió n  de oxígeno e s  pequeña y  en e l  fondo de l a  va­

s i j a  se ha reunido un b arro  de m a te r ia l  s ó l id o .  E l barro  

o poso se f i l t r a  m ien tras e s t á  to d a v ía  c a l i e n t e  y  se la v a  

con p - x ile n o  c a l ie n t e .  Se o b tien en  40 p a r te s  de un s ó lid o  

c o n s titu id o  p rin cip a lm en te  por á c id o  t e r e f t á l i c o .

Por "v e lo c id a d  m úsica" se in d ic a  l a  r e la c ió n  

d e l volumen de a ir e  in tro d u c id o  por hora con re s p e c to  a l  

volumen de l a  c a r g a .

E l rendim iento de á c id o  t e r e f t á l i c o  obten id o  

a p lic a d o  e l  proced im ien to  de e s te  in v e n to  p or m asas, t a l  

como se d e s c r ib e  en e l  Ejem plo 1 a n t e r i o r ,  no es ta n  e l e ­

vado como ponviene para a lgu n o s f in e s ,  y  se cre e  que e l l o  

es con secu en cia  de l a  n a tu r a le z a  de l a s  r e a c c io n e s  de o x i­

d ación  que se  d e s a r r o lla n  durante l a  a p lic a c ió n  de e s t e

1 8 8 5 6 0 .  6 -
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in v e n to . En l a s  co n d ic io n e s  de o x id a c ió n  em pleadas para 

lo s  f in e s  de e s te  in v e n to , se l l e g a  a un punto en e l  que 

l a  p ro p o rció n  d e  a b so rc ió n  de oxigeno c e sa  p rá ctica m e n te , 

y  en e l  que se  oxida por l o  menos p a rc ia lm en te  una gran  

p rop orción  d e l p - x ile n o ;  é s to  in d ic a  que l a s  re a c c io n e s  

de o x id a c ió n  han cesado p rá c tic a m e n te . Cuando se l l e g a  a 

e s te  p u n to , lo s  experim entos dem uestran que l a  o x id a ció n  

ha avanzado h a sta  un grado t a l  que lo s  p rod u cto s de l a  

o x id a c ió n  que son in s o lu b le s  en e l  medio de re a c c ió n  ca ­

l i e n t e ,  con tien en  esen cialm en te á c id o  t e r e f t á l i c o  y t e -  

r e f t a la ld e h í d i c o  y  que l o s  p rod uctos de o x id a c ió n  que son 

s o lu b le s  en e l  medio de r e a c c ió n  c a l ie n t e  e s tá n  c o n s t i t u i­

dos esen cia lm en te  por á c id o  p - t o lu ic o ,  una s e r ie  de e s t e ­

r e s  aro m áticos de á c id o  p - t o lu ic o ,  y  a ld e h id o  p - t o lu ic o .

E l s ó lid o  que se se p a ra  durante l a  a p lic a c ió n  

d e l p roced im ien to  de e s te  in v e n to , aunque c o n s t itu id o  p r in ­

cip alm en te p o r á c id o  t e r e f t á l i c o ,  c o n tie n e  a lg o  de á c id o  

t e r e f t a la ld e h id i c o  y ,  co rrien tem en te  e s t á  más o menos im­

p u r if ic a d o  con alguno o to d os lo s  demás p rod u cto s de o x i­

d a c ió n .

Los experim entos han demostrado que, en e l  pun­

to  en que c e s a  l a  re a c c ió n  de o x id a c ió n , l a  a d ic ió n  de 

nuevo p - x ile n o  r e s ta b le c e  l a  a c t iv id a d  o x id a n te  y  hace que 

la s  r e a c c io n e s  de o x id a c ió n  p ro sig a n  nuevam ente, con e l  

r e s u lta d o  de que p a rte  de lo s  p rod uctos in te rm ed io s de 

o x id a c ió n  se c o n v ie rte n  en á c id o  t e r e f t á l i c o .  A s i pues, 

ven ta josam en te , durante l a  a p lic a c ió n  d e l  p roced im ien to  

de e s t e  in v e n to , debe a ñ a d irse  a l  medio de r e a c c ió n  nuevo 

p - x ile n o ;  s i  a s i  se p ro ce d e , para e v i t a r  un in d eb id o  au­

mento en l a  masa d e l  medio de r e a c c ió n , e l  s ó lid o  que se
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se p a ra , se e x tr a e  con v e n ta ja  durante l a  o p e ra c ió n .

A s í ,  de acuerdo con o tr a  c a r a c t e r í s t i c a  de este  

in v e n to , l a  fa b r ic a c ió n  d e l  á c id o  t e r e f t á l i c o  se l l e v a  a 

cabo de mod(& con tin uo añadiendo, co n tin u a  o periódicam en­

t e ,  p - x ile n o  a l  medio de r e a c c ió n  y r e t ir a n d o , con tin ua o 

p erió d ica m e n te , e l  s ó lid o  separado d e l  medio de r e a c c ió n .

E sta  m odalidad d e l in v e n to  se a p l ic a  con p re fe re n

c i a  en l a  p r á c t ic a  empleando una v a s i j a  de r e a c c ió n  de f o r  

ma t a l  que en su extremo i n f e r i o r  e x is t a  una zona tr a n q u i­

l a  en l a  que pueda d e p o s ita r s e  e l  poso de s ó l id o ,  y  de l a  ' 

que puede r e t i r a r s e  co n tin u a  o p eriód icam en te por cu a lq u ier 

p roced im ien to  c o n v e n c io n a l.

E l  Ejem plo 2 s ig u ie n t e ,  en e l  que l a s  p a r te s  son 

en p e so , a c l a r a  l a  a p lic a c ió n  de e s te  in v e n to  de modo 

co n tin u ó .

EJEMPLO 2 -  1 .0 0 0  p a r te s  de p - x ile n o  que con ten ­

gan d is u e lt a s  2 p a r te s  de n a fte n a to  de c o b a lto , ( que con­

tengan 0 ,2  p a r te s  de c o b a lto  m e tá lic o )  se c o lo c a n  en una 

v a s i j a  de c r i s t a l  p r o v is t a  de una en tra d a  de a ir e  que des­

emboque en e l  l iq u id o , d ebajo  de un d is c o  r o t a t i v o  d e l que 

cuelgan  c o r ta s  p a le ta s  o a s p a s , de p la c a s  de d e sv ío  p rep a­

rad as de modo que impidan l a  r o ta c ió n  de toda l a  masa d e l 

l iq u id o ,  de una s a l id a  dotada de un condensador de r e f l u j o  

preparado de modo que pueda e lim in a rse  e l  agua d e l l iq u id o  

en é l  con cen trad o , y  tam bién, de una c o r ta  columna r e l le n a  

de a n i l l o s  de p o rce lan a  en la  que a l  c i r c u la r  en d ir e c c ió n  

d escen d en te , e l  p - x ile n o  exen to  de agua d e l  condensador de 

r e f l u j o  puede lim p ia r  lo s  g a s e s  a scen d e n tes  de l a  zona de 

re a c c ió n  (para e lim in a r  e l  á c id o  p - t o lu i c o ) ,  y  de un medio 

para c a le n t a r  l a  v a s i ja  c i t a d a .  La base de l a  v a s i ja  de
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r e a c c ió n  t ie n e  forma adecuada para d a r  lu g a r  a una zona 

tr a n q u ila  en l a  que puede p osarse  por gravedad e l  s ó lid o  

que se forma durante l a  o x id a c ió n ; e s ta  zona tr a n q u ila  se 

c o n e cta , a tr a v é s  de una bomba, a un saco  f i l t r a n t e  p repa­

rado para r e te n e r  e l  s ó l id o  y  co lo cad o  por encima d e l l i ­

quido de r e a c c ió n , de modo t a l  que e l  p - x ile n o  exento de 

agua que re to rn a  a l a  v a s i j a  de r e a c c ió n  desde la  columna 

r e l le n a ,  pasa a t r a v é s  d e l saco  f i l t r a n t e  y  la v a  e l  s ó lid o  

d e l i n t e r i o r  d e l mismo, a n te s  de que d ich o  p - x ile n o  l le g u e  

a l a  zona de r e a c c ió n .

Se pone en m ovim iento e l  d is c o  r o t a t iv o  y  e l  

equipo condensador, se hace p asar a ir e  a una v e lo c id a d  clá­

s ic a  de 2 0 0 , y  l a  v a s i j a  y e l  con ten id o  se  c a l ie n t a  a  1 3 0 0̂ . 

aproxim adam ente. P e rió d ica m en te , a l  r e u n ir s e  s ó lid o  s u f i ­

c ie n te  en l a  zona tra m q u ila , se  hace fu n c io n a r  l a  bomba, y  

se  r e t i r a  e l  s ó lid o  que por l a  a c c ió n  de l a  misma se in t r o ­

duce en e l  saco  f i l t r a n t e .  Durante l a  o p e ra c ió n , se añade 

nuevo p - x ile n o  para m antener un n iv e l  co n sta n te  en l a  va­

s i j a  de r e a c c ió n . Dado que se forman cada ve z  más produc­

to s  de o x id a ció n  que se d is u e lv e n  en e l  p - x i le n o , l a  tem­

p e ra tu ra  d e l  medio de re a c c ió n  puede aum entarse v e n ta jo s a ­

m ente. A s i ,  durante l a s  2 0 3  prim eras h o ras de l a  opera­

c ió n , e l  medio de re a c c ió n  se c a l ie n t a  gradualm ente h a sta  

I45SC. y  lu e g o  se m antiene a e s ta  tem peratura durante e l  

r e s to  de la  o p e ra c ió n .

M ien tras se a p l ic a  e s te  p roced im ien to  de modo 

co n tin u o , p or cada 100  p a r te s  de p - x ile n o  a ñ a d id a s, se 

reco gen  en e l  saco f i l t r a n t e  90 p a rte s  ó más d e l  s ó lid o ;  

é s te  co n tie n e  77% de á c id o  t e r e f t é l i c o  p u ro .

Por l a  a p lic a c ió n  d e l p roced im ien to  de e s te  in -
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ven to  de modo co n tin u o , grandes p ro p o rc io n es d e l  p -x ile n o  

consumido se separan en forma de un m a te r ia l  s ó l id o  o x id a ­

d o . Como se d i j o ,  aunque e l  s ó l id o  re co g id o  e s tá  c o n s t i t u i ­

do p rin c ip a lm e n te  por á c id o  t e r e f t á l i c o ,  e s tá  in v a r ia b le -  

2 5 5 - mente im p u rifica d o  con algun o o todos lo s  p rod uctos de o x i­

d ación  p a r c i a l .  Lavando e l  s ó lid o  a p re s io n e s  a tm o sfé ric a s  

con un a lc o h o l a l i f á t i c o  i n f e r i o r ,  c a l i e n t e ,  p referen tem en ­

t e  con a lc o h o l m e t í lic o  h ir v ie n d o , se e lim in an  l o s  produc­

to s  de o x id a c ió n  p a r c ia l  y  se o b tie n e  como r e s u lta d o  l a  

26o. p rod ucción  de á c id o  t e r e f t á l i c o  p rá ctica m en te  p uro .

A s i ,  de acuerdo con o tr a  c a r a c t e r í s t i c a  de e s te  

in v e n to , e l  s ó l id o  obten id o  de acuerdo con e l  procedim ien­

to  a que e l  mismo s e  r e f i e r e ,  se  c o n v ie r te  en á c id o  t e r e ­

f t á l i c o  p rácticam en te  p uro , la v á n d o lo  a p re s io n e s  atm osfá- 

265. r i c a s  con un a lc o h o l a l i f á t i c o  i n f e r i o r ,  c a l le n t é ,  por

ejem plo , a lc o h o l m e t í l i c o ,  a lc o h o l e t í l i c o  y  a lc o h o l i s o -  

p r o p i l ie o ,  pero con p r e fe r e n c ia  con a lc o h o l m e t í l ic o  h i r ­

v ie n d o .

E l Ejem plo nc 3 s ig u ie n t e ,  en e l  que la s  p a r te s  

270. son en p e so , a c la r a  e s ta  e ta p a  de p u r i f ic a c ió n  d e l  produc­

to  de e s te  in v e n to .

EJEMPLO 3 -  E l a n á l i s i s  d e l  prod ucto  ob ten id o  

de acuerdo con e l  Ejem plo 1 , in d ic a  que co n tie n e  77% en p e ­

so de á c id o  t e r e f t á l i c o  p u ro . E ste  prod ucto  se p u r i f i c a  

275 . h irv ie n d o  1 0 0  p a r te s  d e l mismo con 3.000 p a r te s  de a lc o h o l 

m e t í l ic o  a l a  p re sió n  a tm o s fé r ic a , durante 12  h o ra s , f i l ­

tran do m ien tras se en cu en tra  to d a v ía  c a l le n t e  y re co g ie n d o  

e l  s ó l id o .  Se o b tien en  69 p a r te s  de á c id o  t e r e f t á l i c o  cuyo 

a n á l i s i s  r e v e la  una pureza  d e l 91%. Uh u l t e r i o r  la va d o  d e l  

280. s ó lid o  con a lc o h o l m e t í l ic o  de modo a n á lo g o , da por r e s u l-



tad o  la  p rod ucción  de $2 p a r te s  de á c id o  t e r e f t á l i c o  p rá c ­

ticam en te p u ro .

Como v a r ia n te  de l a  o p eració n  de p u r i f ic a c ió n  

a n t e r io r ,  que im p lica  l a  l i x i v i a c i ó n  de la s  im purezas d e l 

á e id o  t e r e f t á l i c o  b ru to  por medio de a lc o h o le s  c a l i e n t e s ,  

l a  p u r i f ic a c ió n  puede r e a l i z a r s e  por e s t e r i f i c a c i ó n  de to  

dos lo s  cim ponentes d e l m a te r ia l  b ru to  y  por sep aració n  

de lo s  e s t e r e s  r e s u lta n te s  de á c id o  t e r e f t á l i c o ,  d e l m ate­

r i a l  e s t e r i f i c a d o .  La e s t e r i f i c a c i ó n  puede l l e v a r s e  a cabo 

ca len tan d o  e l  s ó l id o  con un exceso  de un a lc o h o l a l i f á t i c o  

i n f e r i o r ,  p o r  ejem plo a lc o h o l m e t í l i c o ,  a lc o h o l e t í l i c o  y  

a lc o h o l i s o p r o p i l ic o .  C o rrien tem en te , se p r e c is a r á  un c a t a ­

l iz a d o r  con v en cio n al de e s t e r i f i c a c i ó n ,  s i  l a  c a le fa c c ió n  

no se r e a l i z a  a  una tem peratura e le v a d a . A 7 0 *C. aproxim a­

damente, y  empleando á c id o  s u l f ú r ic o  como c a t a l iz a d o r  de 

e s t e r i f i c a c i ó n  y un gran  exceso  de a lc o h o l m e t í l i c o ,  se  

o b tie n e  una s o lu c ió n  d e m a te r ia l  e s t e r i f i c a d o ,  de l a  cu a l 

se c r i s t a l i z a  e l  e s t e r  d im e t í l ic o  de á c id o  t e r e f t á l Í c o ,q t e  

puede o b ten erse  en forma altam en te p u r i f ic a d a .  La v e l o c i ­

dad de e s ta  e s t e r i f i c a c i ó n ,  puede aum entarse operando a  

tem p eratu ras más e le v a d a s . S i  se d e se a , e l  m a te r ia l  e s t e ­

r i f i c a d o ,  a d ife r e n c ia  d e l  s ó lid o  s in  e s t e r i f i c a r ,  puede 

se p a ra rse  en sus d i s t i n t o s  cem ponentes p or métodos conven­

c io n a le s  de d e s t i la c ió n  fr a c c io n a d a .

A s i ,  de acuerdo con o tr a  c a r a c t e r í s t i c a  de e s te  

in v e n to , e l  á c id o  t e r e f t á l i c o  se  a i s l a  en forma de un e s te r  

d e l  mismo, e s t e r i f ie a n d o  e l  s ó l id o  ob ten id o  de acuerdo con 

e l  p roced im ien to  de e s te  in v e n to , con un exceso  de un a lc o ­

h o l a l i f á t i c o  i n f e r i o r ,  p re fe r ib le m e n te  a lc o h o l m e t í l i c o ,  

con o s in  ayuda de un c a t a l iz a d o r  co n v e n c io n a l de e s t e r i f i -
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c a c ió n , y  e l  e s t e r  de á c id o  t e r e f t á l i c o  se  separa d e l  só ­

l id o  e s t e r i f i c a d o ,  por métodos c o n v e n c io n a le s .

E l Ejem plo 4 s ig u ie n t e ,  en e l  que l a s  p a rte s  

son en p e so , a c la r a  e s t a  etap a  de o b ten ció n  d e l á c id o  t e -  

33-5 . r e f t á l l c o  en forma de un e s t e r  puro d e l  mismo.

EJEMPLO 4 -  lo o  p a r te s  d e l  p rod u cto  d e l Ejem­

p lo  2 , se e s t e r i f i c a n  h ir v ié n d o la s  con 7 0 0  p a r te s  de a lc o ­

h o l m e t í l i c o  y  50 p a r te s  de á c id o  s u l f ú r i c o ,  durante 16 

h o ra s . La masa r e s u lta n te  se e n f r ía  a l a  tem peratura am- 

3 2 0 . b ie n te , se añaden 500 p a r te s  de agua y  e l  s ó lid o  que se

se p a ra , se re c o g e , se la v a  p erfectam en te con a lc o h o l m etí 

l i c o  acuoso y  se seca  a l  a ir e  a  lOOSC. E l s ó lid o  de e s te  

modo o b ten id o  e s  d im e t i l - e s t e r  b ru to  de á c id o  t e r e f t á l i c o  

y  se con sigu en  unas 85 p a r t e s .  Una s e n c i l l a  r e c r i s t a l i z a - 

3 2 5 . c ió n  de e s te  s ó lid o  en 1 .5 0 0  p a r te s  de a lc o h o l  m e t í l ic o  

p ro p o rcio n a  a lre d e d o r  de 60 p a r te s  de d i m e t i l - e s t e r  puro 

de á c id o  t e r e f t á l i c o  de un punto de fu s ió n  de I40SC.

Los re s id u o s  de l a s  o p e ra cio n es de p u r i f ic a c ió n  

a n t e r io r e s ,  con tien en  p rod u cto s p a rc ia lm en te  oxidados o 

3 3 0 . p rod uctos p a rcia lm en te  oxidad os y e s t e r i f i c a d o s ,  que pue­

den o no o b ten erse  d is u e lt o s  en grandes p ro p o rcio n es de un 

a lc o h o l a l i f á t i c o  i n f e r i o r .  E stos r e s id u o s  no deben d e s­

e c h a rs e , ya que, después de l a  e lim in a c ió n  de c u a lq u ie r  

gran e x ce so  de a lc o h o l a l i f á t i c o  i n f e r i o r  que pueda encon- 

3 3 5 . t r a r s e  p r e s e n te , se oxidan muy fá c ilm e n te  para p asar a pro 

d u ctos com pletam ente o x id a d o s, por o x id a c ió n  de acuerdo 

con e l  p roced im ien to  de e s te  in v e n to . A s í ,  l o s  p rod uctos 

p a rcia lm en te  oxidados y/o  lo s  p rod u cto s p arcia lm en te  o x id a ­

dos y  e s t e r i f ic a d o s  recu p erad os a l  a p l i c a r  la s  o p eracio n es 

3 4 0 . de p u r i f ic a c ió n  a n t e r io r e s ,  se añaden, en su  verd ad ero  e s -
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tad o  o d is u e lto a  en p - x i le n o ,  a l  medio de re a c c ió n  empleado 

para e l  p roced im ien to  de e s te  in v e n to . De e s te  modo, e l  ren  

d im ien to  t o t a l  de lo s  p ro d u cto s de o x id a c ió n  deseados d e l 

p - x ile n o  consum ido, puede aum entarse, pudiéndose c o n v e r t ir

en á c id o  t e r e f t á l i c o  puro h a s ta  e l  95% o más d e l p - x ile n o  

consum ido.

Dh método d i s t in t o  para aum entar e l  ren d im ien to  

t o t a l  d e l producto  de o x id a c ió n  deseado -á c id o  t e r e f t á l i c o -  

d e l p - x ile n o  consumido, im p lic a  e l  som eter e l  s ó lid o  b ru to  

obten ido  de acuerdo con e l  p roced im ien to  de e s te  in v e n to , 

a un tra ta m ie n to  con r e a c t iv o s  quím icos suavemente oxidan­

t e s ,  p o r e jem p lo , con á c id o  n í t r i c o  d i lu id o  o con permanga- 

n atos en p re se n c ia  de un á l c a l i .  Por medio de e s t e  t r a t a ­

m ien to, p rácticam en te  tod o  e l  m a te r ia l  p a rcia lm en te  oxidado 

que se en cu en tra  en e l  s ó l id o  b ru to , se o x id a  y pasa a  á c i ­

do t e r e f t á l i c o ,  pudiendo o b ten erse  é s te  p rácticam en te  p u ro .

- N O T A -

Habiendo ya d e s c r it o  am pliamente l a  n a tu r a le z a  

d e l in v e n to , a s í  como l a  manera de l l e v a r l o  a cabo en l a  

p r á c t ic a ,  se hace c o n s ta r  que lo s  p roced im ien to s a n t e r io r ­

mente d e s c r it o s  son s u s c e p t ib le s  de l i g e r a s  m o d ific a c io n e s  

de d e t a l l e ,  s in  que por e l l o  se  a l t e r e  e l  p r in c ip io  funda­

m ental d e l  in v e n to . También se hace c o n s ta r  que e s te  in v en ­

to  se  r e f i e r e  a  una P aten te  p resen tad a  en I n g la t e r r a  con 

fech a  9 de Mayo de 1 9 4 7 , b a jo  e l  número 12 ,3 8 4 , acogién d o ­

se por lo  ta n to  a lo s  b e n e f ic io s  que conceden lo s  Convenios 

In te r n a c io n a le s  en v ig o r ,  sien do l o  que c o n s titu y e  l a  esen ­

c ia  de d ich o  in v en to  y  por lo  que se  s o l i c i t a  P aten te  de 

In ven ción  por v e in te  años en España: "P erfe cc io n a m ie n to s  

en l a  fa b r ic a c ió n  de á c id o  t e r e f t á l i c o " ;  c a ra c te r iz á n d o s e370
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por lo  s ig u ie n t e :

i s  -  p e rfe cc io n a m ie n to s  en l a  fa b r ic a c ió n  de 

á c id o  t e r e f t á l i c o ,  que comprenden e l  h a ce r  p a sar o x ig e n o , 

a ir e  u o tr a  m ezcla de g a se s  que co n ten gao xigen o , por e l  

3 7 5 . i n t e r i o r  de p - x ile n o  l iq u id o ,  a una tem peratura s u p e r io r  

a 1 0 0 * C ., conteniendo d ich o  l iq u id o ,  como ag en te  c a t a l i ­

zad or, una pequeña p ro p o rció n  de un com puesto, s o lu b le  en 

a c e i t e ,  de c o b a lto  u o tro  m a te r ia l a c t iv o  an álogo; e l  con­

t in u a r  e l  paso d e l gas o m ezcla de g a s e s  h a sta  que d e l me- 

380. d io  de r e a c c ió n  se sep ara  una ca n tid a d  a p r e c ia b le  d e  s ó lid o , 

y  de r e t i r a r  d ich o  s ó lid o  d e l  medio de r e a c c ió n  c it a d o .

2 * -  P e rfe cc io n a m ie n to s , según lo  e s p e c i f i c a ­

do en l a  r e iv in d ic a c ió n  1 , c a r a c te r iz á n d o s e  porque e l  ca­

t a l i z a d o r  se d is u e lv e  en e l  p - x i le n o .

38 5. 33 -  P e rfe cc io n a m ie n to s , según l o  e s p e c i f ic a ­

do en c u a lq u ie r a  de l a s  r e iv in d ic a c io n e s  a n t e r io r e s ,  carae^ 

te r iz á n d o s e  porque se opera a l a  p re s ió n  a tm o s fé r ic a  y  l a  

tem p eratu ra  a l  p r in c ip io  de la  o p eració n  es de 130 a 140 2c.

43 -  P e rfe cc io n a m ie n to s , según lo  e s p e c i f ic a -  

390. do en l a  r e iv in d ic a c ió n  3 , c a r a c te r iz á n d o s e  porque m ien tras 

l a  o x id a c ió n  p ro sig u e  y se forman cada vez más prod uctos de 

o x id a c ió n , l a  tem peratura de operación  se aumenta h a sta  

I45SC. o más.

53 - P e rfe cc io n a m ie n to s , según l o  e s p e c i f io a -  

39 5. do en c u a lq u ie ra  de l a s  r e iv in d ic a c io n e s  a n t e r io r e s ,  c a r a c ­

te r iz á n d o s e  porque l a  fa b r ic a c ió n  se r e a l i z a  de modo c o n t i­

nuo, añ ad ien d o , con tin ua o p e rió d ica m e n te , p - x ile n o  a l  me­

d io  de r e a c c ió n , y  r e t ir a n d o , con tin u a  o p eriód icam en te  e l  

s ó l id o  sep arad o , d e l medio de r e a c c ió n .

4 0 0 . 6 * -  P e rfe cc io n a m ie n to s , según l o  e s p e c if ic a d o
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en c u a lq u ie r a  de la s  r e iv in d ic a c io n e s  a n t e r io r e s ,  c a ra c ­

te r iz á n d o s e  porque e l  s ó l id o  se c o n v ie r te  en á c id o  t e r e ­

f t á l i c o  p rácticam en te  p uro , la v á n d o lo  a p re s io n e s  atm os­

f é r i c a s  con un a lc o h o l a l i f á t i c o  i n f e r i o r ,  c a l i e n t e ,  por 

405. ejem plo a lc o h o l m e t í l i c o ,  a lc o h o l e t í l i c o  y  a lc o h o l i s o -

p r o p í l i c o ,  p referen tem en te  con a lc o h o l m e t í l i c o  h ir v ie n d o .

ya -  p e rfe c c io n a m ie n to s , según lo  e s p e c i f i c a ­

do en l a s  r e iv in d ic a c io n e s  1  a 5 , c a r a c te r iz á n d o s e  porque 

e l  á c id o  t e r e f t á l i c o  se a i s l a  en forma de un e s t e r  d e l mis, 

4 10 . mo, e s t e r i f ic a n d o  e l  s ó l id o  con un ex ce so  de un a lc o h o l

a l i f á t i c o  i n f e r i o r ,  p re fe r ib le m e n te  a lc o h o l m e t í l ic o ,  con 

o s in  ayuda de un c a t a l iz a d o r  co n v en cio n a l de e s t e r i f i c a -  

c ió n , y  e l  e s te r  de á c id o  t e r e f t á l i c o  se  separa d e l  s ó lid o  

e s t e r i f i c a d o ,  por métodos c o n v e n c io n a le s .

4 15 . 8s -  P e rfe cc io n a m ie n to s , según l o  e s p e c i f i c a ­

do en c u a lq u ie ra  de l a s  r e iv in d ic a c io n e s  6 y  7 ,  o en ambas, 

c a ra c te r iz á n d o s e  porque lo s  re s id u o s  re cu p e ra d o s, se añaden 

en sut p ro p io  e s ta d o , o d is u e lt o s  en p - x i le n o ,  a l  medio de 

r e a c c ió n  usado para l a  fa b r ic a c ió n  e s p e c if ic a d a  en c u a l-  

420. q u ie ra  de la s  r e iv in d ic a c io n e s !a  5 .

9a -  P e rfe cc io n a m ie n to s , t a l  como a n t e r io r ­

mente se ha d e s c r ito  con d e t a l le  y  se expone esp ecia lm en ­

te  con r e fe r e n c ia  a cada uno de lo s  E jem plos a n t e r io r e s .

1 0 * -  P e rfe cc io n a m ie n to s , que in c lu y e n  e l  

425. á c id o  t e r e f t á l i c o ,  siem pre que se obtenga por e l  p ro c e d i­

m iento e s p e c if ic a d o  en c u a lq u ie ra  de l a s  r e iv in d ic a c io n e s  

a n t e r i o r e s .

l i s  -  p e rfe cc io n a m ie n to s  en l a  fa b r ic a c ió n
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de á c id o  t e r e f t á l i c o ,  t a l  y  como queda su b stan cia lm en te  

d e s c r it o  en l a  p rese n te  Memoria que co n s ta  de d ie z  y  s e i s

h o ja s  e s c r i t a s  a máquina p or una s o la  ca ra .^

M adrid, 4 de 
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