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MEMORIA DES CiR IPTIVaA
DE UNA PATENTE DE INVENCION, POR VEINTE ANOS EN ESPANA, A
FAVOR DE UNION CHIMIQUE BELGE S.A., de nacionalidad Belga,
residente en Drogenbosch, (Bélgica).
sob er:
"PROCEDEMIENTO DE PURIFICACION Y DE DOCOLORACION DEL ANHIDRI~

DO PHTALICO",
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El anhidrido phtalico es obtenido en gren cantidad
por oxidacién selectiva de la naftalina o del orto-xileno
en presencia de un catalizador. E1 pzoducto asfi preparado
contiene numerosas impurezas, tales como quininas y produc—
tos resinosos de polimerizacién. El producto bruto es apro-
piedo, sin embargo, para ciertas aplicaciones, Para otras,
es preciso cada vez més un producto perfectamente inc&loro,
que se modifique, incluso después de un calentamiento pro-~
longado. Bl Anhidrido phalico utilizado para la preparacién
de las resinas glkidas o de plastificantes de~be particular-
mente satisfacer esta condicién,

Se han propuesto ya deiversos procedimientos para
mejorar las propiedades del anhidrido ptalico bruto, pero
éo ha comprobado que los resultados obtenidos varian gran-—
demente de un anhidrido al otro. Parece que la composicién
del catalizador utilizado para la oxidacién selectiva tiene
una influencia sobre la eficacia de los diferentes procedisms
mientos de purificacién y decoloracién de producto em bruto.
Si por ejemplo, se emplea un catalizador constituido por 6xi«
do de vanadio, sflico precipitada j sulfato de potasio, no
se llega sino a una decoloracién imperfecta aplicando los
procedimientos conocidose En ciertos casos, se compruebs in-~
cluso un sumento de la coloracibn.

Ls pfesonto invencién se refiere a un procedimien—

to de purificacién y de decoloracién del anhidrido phtalico
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obtenido por oxidacién selectiva en ﬂé&soncii de un ca~
talizador de compesicibn cualgyiera. Este procedimiento
consiste en una serie de tres operaciones, a la cual es
snetido el producto en bruto, comprendiendo un calenta—~
mignto en presencia de nitrato de amonio, dna destilacién
0 presibn atmoferica y un arrastre en una corriente de
gas con condensacidén fraccionada,

La primera operacién, el calentamiento del anhidri-
do phtalico bruto con nitrato de amonio, es efectuada en
un recipiente provisto de un condenéador a refldjo. El
calentamiento es regulado.de forma que se eviten las pér-
didas de material por escape de vapores, si bien asegura-
do un reflujo muy vivo. La cantidad de nitfato de amonio
a emplegr depende de la calidad del anhidrido phbalico
a tratar.

Es preciso generalmente de un 0’5 a un 5% del
peso del agnhidrido., Para un producto de mediana calidad,
la adicién de alrededor del 1% es suficiente, pero en o-
tros casos, es preciso llegar al limite superior o inclu~
SO0 sobrepasarlo,

La experiencia muestra que es ventajoso introdu-
cir el nitraeto de amonio cuando la temperatura del anhi-
drido a alcanzado glrededor de 2602 C, Si sobrepasa ests
temperatura, el nitrato se descompone bruscamente, fdnman-
do 6xidos de nitrfgéno y ne Be logra el efecto deseado,

Por opres parte, si se introduce el nitrato de amonio a
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temperaturas netamente mis bajas, se comprueba que es ne-
cesario aumentar sensiblemente la cantidad de sal para lo-
grar la decoloracifn deseada,

La duracién de la operacifn estd comprendida entre
4 y 6 horas; la misma puede ser aumentada o disminuida se~
gdn las condiciones del trabajo. Conviene hacer presente
que el nitrato de aminio no deja ningfin residuo fijo en
el producto tratado.

La segunda operacibn, la destilacién a presibén
atmosférica del anhidrido phitalico que ha sufrido el pri-
mer tratamiento, tiene por objeto separar el mismo de las
fracciones pesadas y coloreadas asi{ como de los productos
de polimerizacién. La destilacién es efectusda con un re~
flujo tan redmcido como sea posible y no exige mayor tiem-
po. Se la detiene cuando el producto destilado conmienza
a tomar un tinte amarillento. Lo gue queca en el aparato
es unido g una nueva carga y sometido de nuevo al trata-
miento por el nitrato de amonios Las dos primeras opera-
ciones pueden ser ejecutadas en el mismo aparzto, bastan-
do suprimir la accién del condensador de reflujo hacien—
do pasar en este vapor,

La tercera operacién, finalmente, consiste en
un arrastre de los vapores del anhidrido phtalico por
mediacibén de una corriente de aire caliente, Bl anhidri-
do es calentado un poco por encima del punto de fusiébn.

Al principio de la operacibn, la temperatura no sobrepasa
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los 1508 C.; la misma sube progresivamente hasta los 18082
C. Bs ventajosd afladir une pequefia cantidad de un agente
reductor, por ejerplo un 0°2% de hidrosulfito de sodio. La
condensacibén de los vapores se hace en una sarie de varias
cdmaras guarnecidas de un metal o de otra materis inerte
para el zhlidrido phtalico. En la primera, se recoge el
producto més puro, incoloro e inodoro, que es apropiado
para cualquier uso, En las otras, el mismo es un poco mis
coloreado, pero se le puede utilizar para ciertas aplica—
ciones en que las prescripciones de pureza y de colorscibn
segn menos severas. Tambien se puede reenviar este pro-—
ducto bien a un nuevo arrastre de vapores, bien a un nue-
vo tratamiento por medio del nitrato de amonios
El procedimiento objeto de la presente invencién
puede‘ser aplicada a un producto que ya haya sufrido una
depuracibn cualquiera previamente. Tambien, la presente
invencién comprende la posibilidad de intercalar tratamien~
to cualequiera en la serie de la tres operacidnes descri-
tas anteriormentes
BJEMPLO,
Se ha tratado segln el procedimiento descrito,
un anhedrido phtaiico bruto fuertemente colorezado de una
pureza de alrededor del 97% y que contiene 275% de quino~
nas utilizando para la primera operacién alrededor da f;B
partes de nitrato de amonio para 100 partes de anhidrido

phtalico, Despues de la tercera operacidn, las quinonas



hen practieemente desaparecido y lu puresza sobrepasa el 9975 %
La coloracién ha sido determiziada por el método de Hazen (véa-
8e A.S.T.M. Stundards 1949, parte 4, pdginas 369-70 D 365-33),
Ie coloracidn del anhidrido bruto sobrepasa la cifra de 5003
lu de una muestrs mediw del producto purificador ¥ decolorado
cae & menos de 50 y para las mejores fracciones correspondem
& 20.

Cube introduecir en la forme de realisacién anteriorw
mente descrita modificaciouee; que se consideran comprendidas
en la esencie de estu invencidn, que se reivindica en la =i
guiente

) NOTA
En resumen; la rresente patente de invencién recserf
sobre las siguientes reivindicacioness

l#,. Procedimiento de purificacién y decoloracién
del anhidrido phtalico, caracterizado porque el anhidrido phte~
lico, obtenido por oxidecién selectiva de la naftalina o del
ortosxileno, en bruto, es sometido a unz serie de tres operas
ciones, que comprende un calentamiento a reflujo en presgencia
de 05 & 5 por ciento de nitrato de amonio, una destilacién a
la presidn atmoferica y un arrastre en lu corriente de gas ca-
liente con condensacidn fraccionadu del producto purificados

28,£ "PROCEDIMIENTO DE PURIFICACION Y DE DECOIORA=
CION DEL ANHIDRiDO PHTAT.ICCO",

Segdn se describve en le presente memorias, qike comsts
de seis hojas escrias a miquina por una sola caras

Madrid a 25 gde brero 3:953
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