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i

Egte invento se refiere a procedimientos para
para la obtencidn de anhidrido ftdlico, partiendo de acido
ftalico, en los que el agua contenida en el acido se
elimina por tratamiento con calor ¥y mediante destilacidn,

5e y especialmente a un procedimiento de esta naturaleza
que se aplica en presencia de un &cido alifdtico inferior,
monocarbox{lico, con 2 a 8 dtomos de carbono en la
molécula, tal como el dcido acético, que sea fdcilmente
separable del anhidrido ftdlico, por destilacidn.

10, El anhidrido ftelico ha obtenido un éxito comer-
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cial, considerable. Puede prepararse por la oxidacidn
catal{tica, en fase de vapor, del naftaleno o del
ortoxileno. ¥n algunos casos, el producto bruto asi
obtenido puede purificarse por destilacidn; sin embargo,
cuando se encueniran presentes impuregzas tales como las
"ftalidas", la purificacidn resulta especialmente dificil.
El dcido ftalico puede prepararse también por la oxida-—
cidén, en fase 1liquida, por medio del dcido nitrico, de
los bencenos diaslk{licos inferiores que contengan uns
proporcidn apreciable del isdmero orto; la separacidn o
concentracidn de los acidos ftalicos y la ulterior con-
versidn del acido ftélicéen anhidrido ftdalico. En algunos
casos, la mezcla de acidos ftalicos puede ser tal que
calentando y deshidratando el &cido ftalico, se obtenga
una mezcla liquida resultante de la que pueda extraerse
el anhidrido ftdlico por filtracidn o extraccidn selectiva
con un disolvente tal como la acetona.

Mediante ensayos se ha comprobado que en el
tratamiento del acido ftalico por calor y destilacidn,
para preparar el anhidrido ftdlico, puede presentarse
une molesta obstruccidn de la columna, aproximasdamente
en la zona de temperaturas a que se solidifica el
anhidrido ftalico, pero el agua permanece en estado de
vapor. Esto tiende a dar un producto de calidad mas pura,
rendimientos menores, y puede ser especialmente peligroso
desde el punto de vista operativo.

Losg descubrimientos asociados con este invento
¥y que se refieren a la solucidn de los problemas enteriores,
¥y los objetivos consezuidos, de acuerdo con este invento,

comprenden los siguientes: E1l facilitar un procedimiento



para la preparacidn de anhidrido ftdlico partiendo de

dcido ftdlico, por tratamiento medimnte calor y destilacidn
para retirar del gdcido el agua que contiene, en el que
dicho procedimiento se realiza en presencias de un dcido

45. alifdtico carboxflico que tenga de 2 a 4 Atomos de
carbono en la molécula y sea practicamente inerte al
cambio quimico en el sistems; el proporcionar un proce-
dimiento de esta indole, en el que se trata del modo
indicado un producto bruto de acido ftalico en forma

O, de una torta de filtro himeda con acido acético, y el
anhidrido ftdlico se separa como residuo de alambique,

y otros objetivos que resultaren aparentes como detalles
o modalidades de este invento y que se exponen a conti-
nuacidn,.

55, Para faciliter la clara comprensidn de este
invento, se describen detalladamente las aplicaciones
especificas siguientes:

EJEMPLO 1.
Puede obtenerse una mezcla bruta de acido

60. f£talico por la oxidacidn de un ortoxileno comercial
(88% orto, 4,7% meta, 1,5% para, y alrededor de 6% de
otros materiales) mediante dcido nitrico, por métodos
conocidos, o como variante, por oxidacidn catal{tica,
en fase liquida, con aire, empleando alrededor de 75

65. partes en peso de xileno, 125 partes de acido acético
&lacial y de 1 a 2 partes en peso, aproximadamente de
bromuro de manganeso catalizador, a una temperatura
de 180 a 190¢C. aproximadamente, a una presion de alre-
dedor de 400 psig. (libras por pulgada cuasdrada, manomé-

0. triced haciendo pasar aire a través de la mezcla a razdn
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de unos 2 litros por hora, por gramo de carga en el
reactor, con sgitacidn. E1l acido ftalico sdlido producido,
puede lavarse con acido acético glacial y proporcions

una torta de filtro mojadae con el acido acético.

75. Este material se calienta en un recipiente con
una columna de destilacidn con reflujo de acido acético,
a la presidén atmosférica; la deshidratacidn empieza a una
temperatura de unos 1208C en el recipiente y contimis
haste que en éste la temperatura asciende a 290%C.

80. (deshidratacidén terminada). Se destile la parte superior,
eliminandose el vapor de agua y el acido acético se
somete el reflujo. Se continda la calefaccidn hasta
eliminar toda el agua contenida, la cual puede deter—
minarse sacando muestras del contenido de la vasija

85, de destilacidn, u observando la ausencis de agua en
la parte superior. E1 contenido del recipiente de desti~
lacidn se retira y se filtra en caliente pars separar
el anhidrido ftalico fundido de los acidos isoftdlico
y tereftélico que aquel contiene, y luego se purifica

90. el anhidrido ftdlico bruto, por destilacidn a una
temperatura del vapor del orden de 160 a 1708C., v a
una presidn de unos 25 mm. de mercurio.

De este modo, se obtiene alrededor del 95%
del contenido de dcido ftdlico de la mezcls bruta de

95. reaccidn, en forms de anhidrido ftélico de pureza
comercial. |

La presencia del gcido acético facilita las
elimingcidén del agua contenida en el dcido ftdlico en
condiciones convenientes de temperatura y presién, o

100, como variante en un grado establecido para un grupo dado
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de condiciones de presidén y de temperatura. Una gran
ventaja resultante de la presencia de acido acético en
cantidad suficiente, es que no se acumulan gdlidos en la
columna fraccionadora. Asi{, el agua puede eliminarse rapi-
damente y con facilidaed, mientras el anhidrido ftélico
vaporizado se condenss y retorna al recipiente.

La aplicacidn de un procedimiento de esta natu-
raleza en condiciones practicamente andlogas pero sin
dcido acético, se traduce en una deshidratacidn mds
lenta, y puede dar lugar a un depdsito de sdlidos en la
zona de temperaturas en las que el agua se encuentra
todavia en estado de vapor, pero el anhidrido ftdlico
se condensa gl estado solido, interrumpiendo en alto
grado la circulascidn de materiales y constituyendo un
peligro operativo.

BEJEMPLC 2.

Se sigue el procedimiento del ejemplo 1, excepto
que el acido alifdtico es el dcido isovalérico. Se obtienen
rendimientos anélogos. Sin embargo, existe una ventaja
adicional en el trabajo, dado que el dcido valérico puede
condensarse junto con el agua en la parte superior, forman- i
do el acido 1{quido una fase separada en contacto con el
agua liquida. Esta fase de dcido valérico se separa y
vuelve a tratarse en la columna fraccionadora.

Se obtienen resﬁltados comparables a los ante-~
riores, con varias modificaciones introducidas tales como
las siguientes. El dcido monocarboxilico alifdtico inferior,
puede ser el acdtico, el propidnico normal, el isobutf{rico
o buti{rico secundario, el pentandico, el hexandico, el
heptanoico o el octanoico, estables en el sistema, y

pueden usarse mezclas de los nmismos, La mezcla tratada
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puede contener de 10 a 100% de dcido ftalico. El anhidrido
ftalico bruto puede retirarse como residuocs de la columna
de deshidratacidn, y separarlo de los mismos; por ejemplo,
135. por filtracidén para separar las impurezas sdlidas, o por
extraccidn selectiva con disolventes para extraer el
anhidrido ftdlico; los disolventes adecuados para este
objeto son, en entre otros, la acetona; la metil-etil-
cetona y el benceno, etc. La eolumna fraccionadora se
140. construye de material resistente a la corrosiém, tal
como acero inoxidable. La calefaccidn y destilacidn
puede realizarge a una temperatura del orden de 120 a
3008C. en el fondo, con preferencia de 120 a 1802C, La
temperatura en la parte superior es del orden de 40 a 1202C.
145. con preferencia de 90 a 1188C. y la presion en esa zona
es de 50 a 800 mm. de mercurio con preferencia de 500
a 760 mm. de mercurio. La proporcidn de dacido alifdtico
inferior a acido ftdlico, puede ser del orden de 0,1 a
2,0 mols de acido alifdtico por mol. del dcido ftdlico,
150. con preferencia, de 0,5 a 1,5 mols.

Bn vista de la descripcidn anterior, los vperitos
en la materia comprenderan la posibilidad de introducir
modificaciones y variaciones en el procedimiento; se
trata de que todas ellas queden comprendidas en el campo

155, de este invento, excepto en el caso de néquedar cubiertas
por las reivindicaciones siguilentes.
N O T A

Descrita suficlentemente la naturaleza del

invento, asi{ como la manera de realizarlo en la practica,

160, debe hacerse constar que las disposiciones anteriormsnte,
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indicadas, son susceptibles de modificaciones de detalles,
en cuanto no alteren su principio fundemental. También

se hace constar que el invento corresponde a una Patente
presentada en Norteamérica con fecha 25 de octubre de
1954, n? 464,648, acogiendose por lo tanto a los beneficios
que conceden los Convenios Internacionales en vigor,
gsiendo lo que consbhituye la esencia del referido invento
> or lo que se solicita Patente de Invencidn por 20 afios
en Bspafia: "Procedimiento para la obtencidn de anhidrido
ftalico partiendo de dcido ftdlico"; caracterizandose

por lo siguiente:

19,- Procedimiento para la obtencidn de anhidrido
ftdlico partiendo de dcido ftdlico, caracterizado por
tratarse este Ultimo térmicamente para eliminar el agua gque
contiene y nor aplicar el tratamiento térmico en presencia
de un dcido carbox{lico alifdtico con 2 a2 8 atomos de
carbono en la molécula, en una cantidad del orden de 0,1
a 2,0 mols. de dcido alifdtioo por mol. de dcido ftalico.

22 ,—~ Procedimiento, segiin lo especificado en la
reivindicacidn 12, caracterizado porque el &cido alifético
es el dcido acéticoe.

32.~ Procedimiento, segun lo especificado en la
reivindicacion 12, caracterizado porque el dcido alifdtico
es el acido propidnico.

42 .« Procedimiento, segun lo especificado en la
reivindicacidén 12, caracterizado porque el dcido alifdatico
es el dcido butirico normal.

52,- Procedimiento, segin lo especificado en la
reivindicacidn 12, caracterizado porque el dcido alifatico

’ . . ’ Y
es el acido isovalerico.
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