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"Procedimiento pare la obtencidon de dcido tereftalico”.

Solicitantes : BADISCHE ANILIN-& SODA-FABRIK,

AXxtiengesellschaft, entidad alemana,
residente en Ludwigshafen A.Rhein, Alemania.

Ya se conooe el procedimiento de transformar
sales secas, especialmente las sales potasicas de scidos
carbdénicos aromaticos, por ejemplo écido benzoico o
2cldo ftalico, en caso dado en presenciae de didxido de
carbono, por tratamiento & temperaturas elevedas, en sales
tereftdlacidas y la- obtencion del acido mediante acidi-
ficacién con écido sulfirico o dcido clorhidrico diluidos
(patentes bélgas 524,035 y 522.829). Ademas se ha propues—
t0 la transformecidn de écidoe benzolcarbdnicos con por

lo menos tres grupos carboxi{licos en acido tereftdlico
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calentando las sales neutrales o dcidas de los gcidos
polibenzolecarbonicas a temperaturas superiores a los
3002 y liberar el acido tereftalico con acidos minersles
después de haber disuelto la mezcla de reaccion en agus.

En este procedimiento consiste una dificultad
en que &l acidificar la mezcla de reaccidén con dcidos
minerales se vuelve a obtener el cation ligado al acido
teéreftalico en una forms, gque resulta poco sdecuada para
volver a utilizarla;nla transformacion de loes acidos
carbdnicos eromaticos. Se ha descubierto ahorsa, que el
dcido tereftdlico se puede obtener, ain los inconvenien-
tes mencionados, de mezclas de reaccidén que se han
obtenido calentando sales de acidos benzolcarbdnicos,
8l se disuelven las mezclae en agus o disolventes
acuosos, en caso drdo se filtran, se tratan con didxido
de carbono bajo presion, ventajosamente con csalor, y
la precipitacion se separs bajo presion de dioxido de
cerbono. Loe residuos que se obtienen de le solucidén
del filtrado, en caso dado después de agregar acido
benzolcarbdnico fresco, por evaporizacion, en caso dado
en mezcla con acido benzolcarbdénico fresco puedeneer
conducidos de nuevo al tratemiento térmico.

La ejecucioén del procedimiento se puede efectuar
calentando las sales exentas de agua, especislmente
las sales de potasio o talio, de &cidos benzolcarboéonicos,
como écido benzoico, acido ftaelico, acidos hemimelitico,
trimelitico, trimesinico, melofaénico, prenitico,
piromelitico, acido benzolpentacarbonico y acido melitico
¥y ios dacidos en mezcla con carbonatos, oxalatos o

hidroxidos de metales, por ejemplo potasio o talio, @
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temperaturas elevaedas, convenientemente superiores &
3002, especialmente a unos 370 hasta 4102, Conveniente-
mente se efectusrs esto mezclando bien y'excluyendo
oxigeno y agus, en presencis de catalizedores, ventajosa—
nente bajo presiones de dioxido de‘carbono de aproximade-—
mente 2 hesta 100 atm,

Como catalizadores se utilizan por ejemplo
los 6xidos o sales de cinmec, cadmio y hierro bivelente,
especialmente los halogenuros y las sales de acidos
organicos, ventajosamente las de los &cidos benzolcarbd-—
nicos que sirven como materias iniciales. También son
adecuados los Oxidos de mangeneso y Cerio.

De la mezocle de reacciodn, gue ademas del
tereftdlato de potasio o talio contiene poco dcido
benzolcarbénico sin sedimentar, se efectus la separacion
del @cido tereftdlico, por ejemplo en forma tel, que
la megzcla se disuelve en agus o disolventes acuosos,
por ejemplo metanol acuoso o alcohol et{lico, convenien-
temente con celor, De las partéssin disolver residuales,
tales como productos de carbonizacion y componentes del
catalizador, se puede filtrar si se desea. Del residuo
se puede extraer el catalizsdor, ventajosamente por
tratamiento con una solucidén caliente del &cido benzol-
carbonico que sirve para la transposicidén y ulterior
lavedo con agus caliente. El extraocto, en caso desdo
junto con la lejia madre obtenida durante la separacién
del acido tereftalico, se vaporiza. El catalizador se
puede separar de la mezcla con residuos carboniferos
también por tratamiento con disolventes orgénicos de

les materias acompaflantes, por ejemplo con carbono
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sulfurico.

Bl filtrado del producto de reaccidn, sepsrado
de 1o no disuelto, se trata en un recipiente cerrado con
didxido de carbono prensando el gas & presiones hasta
unas 60 atm. separandose el écido tereftalico en la
mezcla con sal acida precticamente cuantitativemente.
Las presiones especiaslmente adecuadas se encuentran
entre aproximadamente 5 y 50 atm. La precipitacidén se
separa entonces bajo presion de diodoxido de carbono, por
ejemplo, filtrendo, centrifugando o aspirando y destensan-—
do al mismo tiempo. El dclido tereftalico se obtiene en-
tonces, segun la posicidn del correspondiente equilibrio
de la hidrdlisis en forme de una mezcla de dcido libre
y tereftalato de potasio-hidrdgeno. Diluyendo la solucién
¥y calentando, as{ como sometiendola & presidn de didxido
de carbono, se puede desplazar el equilibrio totalmente
&l lado del acido tereftalico libre. L& precipitacidn
se lavars convenientemente de muevo con agua caliente
¥ se Becarsa.

El écido tereftdlico as{ obtenido es de un
elevado grado de pureze y se puede segulir utilizando
directamente, por ejemplo, pars la fabricacién de fibres
artificieles. E1 filtrado, si se desea, se puede reunir
con el agua de lavado y tratada con uns cantidad de
écido benzolcarbdénico correspondiente al contenido de
potasio o talio calculado y, en caso dado, ser vaporizado
Junto con las soluciones que contienen al catalizador ya
arriba mencionadas. El residuo se puede entonces, sin
necesidad de afiadir catalizador, someter al tratamiento

térmico para la transposicion del dcido en acido teref-
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tdlico. Pero también se pueden vaporizar directamente
los filtrados y utilizar el carbonato de potasio y
binarbonato potésico as{ obtenido, después de mezcler con
un écido benzolcarbdnico, como materia inicial para el
tratemiento térmico.

Las partes mencionadas en los ejemplos son
partes en peso.

EJEMPLO 1.

240 partes de una mezcla de reaccion, obtenida
por el calentamiento de 242 partes de ftalato dipotdsico
a 4052 bajo una presidén de dioxido de carbono de 24 gim
en presencias de polvo de cinc como catalizador, sme
introducen en 500 partes de agus. Ia solucidén se libera
del catalizador no disuelto por aspiracién y se pone
en un recipiente agitador a presidn, a temperatura de
enbiente, bajo una presion de 20 atm. de dAidxido de
carbono. Se sigue apretendo, mientras se agita, tanto
didéxido de cerbono de 20 atm. hasta que no se efectue
més recepcién de presidn. Después se separa el precipitado
obtenido bajo presion con un filtro de aspiraciodn bajo
presidn. Lia precipitecion pe itrata varias veces con
ague caliente y se seca. En el filtrado diluido en agua
se vuelve & prensar didxido de carbono y el precipitado
formado se separa como antes mencionado y se lava con
agua. Degpués de secar se obtienen en total 160 partes
de acido tereftalico. En el filtrado reunido con las
dguas de lavedo se introducen 145 partes de anhidrido de
écido ftalico. Se vaporiza la solucidén y el residuo se
seca a 1802, Se obtienen 238 partes de ftalato dipotésico

que calentando se pueden transformer en scido tereftdlico.
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EJEMPLO 2, v

242 partes de la mezcla de reaccidn obtenida
segin el ejemplo 1 se introducen, en ealor, en 500 partes
de ague y 200 partes de metanol, la solucidén se filtra
del catelizador no disuelto y se introducen en un reci-
riente bajo presidn, en el que se oprime didxido de
carbono de 10 atm. Cuando después de ulteriores prensados
le presidén no se redusca, se centrifuga dajo presidn.

La precipitacion se hierve con ague caliente, el filtrado
se trata, después de afiadir agus, nuevamente con didxido
de carbono y la precipitacidén Pormeda se separa como
arriba descrito. Después de laver las precipitaciones
ocon agua caliente y ulterior secado se obtienen en total
145 partes de acido tereftdlico de elevado grado de purezé.,

El filtrado y el agua de lavado se elaboran con
148 partes de enhidrido de &cido ftalico como se ha
descrito en el ejemplo 1.

N 0T &

Descrita suficientemente la naturaleze del
invento, as{ como la manera de realizerlo en la préctica,
debe hacerse constar que les disposiclones anteriormente
indicadas son susceptibles de modificaciones de detalle
en cuanto no slteren su principio fundamental. También
se hace constar que él invento corrésponde a unae patente
presentada en Alemania con fechs 3 de mayo de 1955, nf
B 35597, acogiendose por lo tanto, a los beneficios que
conceden los Convenios Internacionales en vigor, siendo
1o que conatituye la esencie del referido invento y por

lo que se solicita Patente de Invencidn por 20 afios en

Espafias "Procedimiento para le obtencion de acido
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tereftdlico"; caracterizdndose por lo siguientes

12.- Procedimiento para la obtencidn de dcido
tereftdlico, por calentamiento de sales de dcidos
benzoloarbdnicos, en caso dado en presencia de un
catalizador y bajo presion de didxido de carbono
sumentada, caracterizandose porque después del tratamien—
to térmico el producto de reaccidén se disuelve en
agus © disolventes acuosos, en caso dado se filtra, se
treta con didxido de carbono bajo presidn, ventajosa-
mente con celor, y la precipitacién ge separa bajo presidn
de didxido de carbono.

29 ,~Procedimiento, segin reivindicaocidn 1%,
caracterizéndose porque el filtrado obtenido después
de la precipitacién y separacion bajo presion del acido
tereftalico se vaporize después de afindir el acildo
benzolcerbdnico, que sirve como material inicial, y los
residuos obtenidos se someten nuevamente al tratamiento
térmico.

38,=~ Procedimiento, segin reivindicacidn 12
y 28, caracterizandose porque del residuo carbonifero
que queda después de filtrar el producto de reaccidn
disuelto se recupers el catalizador, convenientemente

por tratamiento con el dcido bengGlearbdnico %?e sirve

como msterial inicial.

42 ,~ Procedimiento para

en la presente memoria que consta de 8%8

@ méquina por una sola cara.
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