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*Procedimiento para la obteucidn de deido tereftdlico'.
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Solicitantes ¢ BADISCIE ANILIN-& SODA-FABRIK,

Aktiengesellschaft, entidad alemans,
residente en Ludwigshafen a., Rhein,

Alemania,

Es gabido, que se obtienen sales dcido tereftd-
licas si las sales, especialmente las sales potdsicas,
de otros dcidos benzolearbdnicos, por ejemplo dcido
ftdlico, £cido benzoico y dcido isoftdlico, se calientan,
convenientemente en presgencia de catalizadores, y, en
caso dado, de dioxido de carbono u otros jases inertes.
Ademds es sabido, que en lugar de las sales terminadas
de log dcidos carbdnicos a transponer se pueden someter,
como materias iniciales, el tratamiento tdrmico también

los dcidos libres o sus anhidridos en mezcla con carbonsto
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potdsico o hidrdxido potdsico. La elaboracidn ', el ais-
lamiento del dcido tereftdlico del producto de reaccidn
sdlido se efectua generalmente disolviendo el producto

y precipitando el a@cido tereftdlico mediante le acidifica-
¢idn de la solucidn con dcidos que son mds fuertes que el
dcido tereftdlico, especialmente con dcido clorhidrico

o con acido sulfﬁficd. Bl potasio se pasa entonces a la
sal del dcido mdés fuerte empleado y queda asi‘perdido
para la preparacidén de nuevas mezcles para la transposi-
cién, a2 no ser que la sal precipitada por ulteriores
procegos de trabajo se transforme en el hidrdxido o
carbonato.

Se ha descublerto gue en forma sencilla se
puede recuperar el potasio si el producto de reaccidn
obtenido esencialmente por el calentamiento de sales
potésicaé?e otros dcidos carbdnicos aromaticos, mono-
nucleares distintas al dcido tereftdlico, venta josamente
en presencia de catalizadores y en caso dado de didxido
de carbono o mezclas de didxido de carbono-nitrdgeno,
se disuelve en agua o disolventes acuosos hasta Fformar
una solucidn tereftdlica saturada, ésta, en caso dado
después de separar los resfduos insolubles, se trata con
carbonato sddico, hidréxido sddico o sales de sodio de
los dcidos carbdnicos a tfansponer, se gepara el teref-
talato sddico obtenido, la solucidn restante se evaporiza,
en caso dado despuds de agregar scido carbdnico fresco a
transponer, el resfduo, en caso deseado coénuevo cataliza-
dor, se vuelve a someter al tratamiento térmico y del
tereftalato sddico sevarado se libera en forme usual

el dcido tereftdlico mediante acidificacidn con dcidos




5

15.

20.

25,

{08

nés fuertes.

Como 2cidos carbdnicos arométicos mononucleares
gue se pueden emplear como materia inicial en forma de
gus gales compuestas egencialmente de compuestos potdsicos
se pueden emplear, ademss del dcido tereftdlico todos
los demds dcidos benzolcarbdnicos, tales como dcido
benzoico, decido ftdlico, dcido hemillitico, dcido
trimell{tico, dcido tfimesinico, dcido mellofdnico,
dcido prenftico, dcido piromellftico y dcidos melliticos.
También son adecuadas las sales démezclas de estos
dcidos benzolcarbdnicos, por ejemplo aquellas que se
obtienen por oxidaciodon de xilol en bruto.

El tratamiento térmico de las meterias inicia-
les se efectua en forma en s{ usual, por ejemplo calentando
las materias iniciales, preferentemente en presencia
de 0,1 hasta10% en peso de catalizador (segun la clase
del catalizador empleadc), por ejemplo Oxidos, carbonatos,
halogernuros o sales orgénicas, egpecialmente sales de
los dcidos carbdnicos empleados como materia inicial,
del cinc, cadmio o hierro bivalente, convenientemente
en presencia de didxido de carbono o mezclas de daidxido
de carbono-nitrdgeno, en caso dado bajo presidn, a
temperaturas de unos 350 hasta 4502,

E1l producto de reaccidn sdélido se disuelve
entonces en agva o0 disolvenies acuosos, pPor ejemplo
metanol acuoso, de manera que se Obtenga una solucidn
saturada., Ventajosamente se trabaja aqui con calor bhajo
presionses normel o aumentada, por ejemplo'a temperatﬁra
de ebullioidn, ya que as{ tarda menos en disolverse, La

golucidn saturada tambidn se puede obtener preparando
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primero una solucidn dilufda y concentrando ésta hasta
la saturacidn.

La solucidn saturada, ventajosamente después
de haberse liberado de resf{duos que han quedado insolu~-
bles, tales como particulas de catalizador y residuos
carbonosos, se trata con carbonato sbdico, hiaréxido

de sodio o las sales sddicas de los dcidos benzolcarbd-

nicos iniciales, donde en lugar de las sales sddicas
terminadas de los dcidos carbdnicos aromdticos mono-
nucleares sambién se pueden enplear mezclas de compues—
tog que formen estas sales, por ejemplo, mezclas de
dcidos benzolcarbdnicos e hidrdxido sédicdﬁ carbomato
sédico. Lios compuestos sddicos se agrsegan en caliente,
ventajosamente & temperatura de ebullicidn, a le solu-
¢idn saturada en forma sdlida o disuelta en tales
cantidades que el conténido de los iones sddisos bien
corresponda al contenido de iones potdsicos contenidos
en la solucidn o bieﬁsa%algo superior, por ejemplo

20% sobre la canxidad\calculada.

De la solucidn de reaccidn se separa la preci-
pitacidn compuesta detereftalato disddico, por ejemplo
por filtracidn o centrifugado, Convenientemente se
efectuard la separacidn por etapas, por ejemplo filtrando
la mezcla caliente mantenida a temperatura de trabajo,
se deja enfriar el filtrado y filtrando de nuevo la sal
que se precipita de la solucidn sobresaturada en teref-

talato digddico. E1l ultimo filtrado enfriado, que contiene

toda la cantidad de iones potdsicos y pequefies cantidades
de iones sdédicos, se vaporiza, en caso dado después

de agregar la cantidad equivalente de los dcidos
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benzolcarbonicos, empleados como Scidos iniciales, o

de sus anhidridos. El resf{duo seco obtenido se compone
esencialmente de sales potdsicas adecuadas para la
transposicidn v contiene solamente pequefias cantidades
de sales sddicas cuya cantidad no molesta la transposi-
cion.

#1 resfiduo, en caso deseado después de agregar
mevo cataligzador, se conduce de nuevo al tratamiento
térmico.

De las fracciones de tereftalato disddico
separadas se puede obtener el dcido tereftdlico en la
forma usual.

Por ejemplo se puede disolver la sal en zgus
v liverar el dcido tereftdlico mediante acidificacidn
con un dcido mas fuerte que el dcido tereftdlico, por
ejenplo, con acidos mineraless

Iias partes mencionadas en los ejemplos son
partes en peso.

BISMPLO 1.

133 partes de ftalato dipotésico se calientan
en presencia de 2,5 partes de oxido de cadmio como
catalizador, bajo una rresidn de didxido de carbono de
24 aim. a 4222, La mezcla de reacciodn obtenida se disuel-

ve en 300 partes de agua. Despues de filtrar del cata-
lizador no disuelto y algo de resf{duo carbonoso Ffinamente
distribuido, lo que contribuye a aclarar la solucidn,

se calienta la mezcla de reacciodn a 1002, Agitando bien
se agregan entonces en el transcurso de 15 minutos 53
partes de carbonato sddico libre de agua. Se precipita
entonces una precipitacidn blanca cristalina de terefta-
lato disddico que se filtra después de 10 minutos. K1

e
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resfduo del filtrado se lava con poco metanol. Bl agua

de lavado se asrezga al filtrado. In las soluciones reunidas

se agita, a temperatura de ebullicidn, 74 partes de
anhidrido de dcido ftdlico. Se mantiene aun durante 1
horas a esta temperatura y entonces se enfria a 202,
se aspira el tereftalato disddico precipitado y se lava
con poco metanol. Se reuns le solucidn de lavado con
el filtrado y la solucidn se vaporiza hasta secar. El
residuo seco se compone esencialmente de ftalato dipo-
tdsico, contiene la ligera parte de benzoato potdsico
formado durante la reaccidn de transposicién v ademés,
de acuerdo con el andlisis, aun una parte de dcido
tereftdlico de 3,5~ en peso del dcido tereftdlico formado
durante la transposicidn. La parte en forma de sales
sddicas asciende a aproximadamente 4,5% en peso.

Bl resfiduo bien secado y neutralizado con
potasio se conduce de nuevo al tratamiento térmico
pare su transformacidn en tereftalato dipotdsico des—
pués de mezclarse con oxido de cadmio, Lasg fracciones
de tereftalato disddico separadas se suspenden en agus
v agregando dcido sulfurico medio concentrade se preci-
pita el‘écido tereftdlico. Se filtra al calor de
ebullicidn y se lava bien con agua caliente. Después
de secar &1602 se obtienen 79 partes de dcido tereftdlico
puro. Del filtrado enfriado dcido sulfurico cristaliza
1,5 del dcido ftdlico empleado en la precipitacidn.
nJEdPLO 2, _

Una mezcla de reaccidén de 255 partes de
benzoato potdsico y 15 partes de benzoato de cinc como

catalizador, previamente secada en vac{o, se mantiene
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en un recipiente a presidn calentado eléctricamente

bajo una presidén de didxido de carbono de 25 atm durante
4% horas a una temperatura de 4352, Durante le destensidn
y condensacidn fraccionada del gas se obtienen 61 partes
del benzol formado por desproporcionizacidn. E1l producto
de reaccidn suelto, de color gris, que asciende a 181,5
rartes, se disuelve en 450 partes de agua a la tempera-
tura de ebullicidn. Se filtra del resfduo insocluble

que esgencialmente se compone de compuestos de cinc y
pocos productos de reaccidn carbonosos, el resfduo se
trata con solucidn de dcido benzoico caliente y se lava
con agua caliente, El agua de lavado y el extracto dcido
benzoico se reunen y se siguen empleando como se indica
mis abajo,

En la solucidn de filtrado se agitan a la
temperatura de ebullicidn 203 partes de benzoato sddico
¥y la mezcla se calienta agitando en un recipiente
agitador de presidn durante 1 hora a 1402, Se deja
entonces enfriar y se centrifuga el tereftalato disddico
precipitado. ¥l resfduo del centrifugado se lava con
poco metanol, se suspende en agua y sé acidifica con
dcido sulfdirico. El dcido tereftdlico se separa en ca-
liente, se lava bien con agua caliente y se seca, Se
obtienen 118 partes de dcido tereftdlico. Del filtrado
se obtienen al enfriar 4,5% en peso de la cantidad de
deido ftdlico emplesdo, que Se geparan y se pueden volver
a enplear en el siguiente ensayo.

La solucidn de filtrado que queda después
de centrifugar el tereftalato sddico, que se compone

pPrincipalmente de benzoato potésico, se reune con 1l1a

o
y,
Ty
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solucidn de lavado metandlica y con el menciormado residuo
carbonosc insgoluble en agua obtenido, y todo ello se
vaporiza hasta secar. EL res{duo se sonete, para la
transposicidn a tereftalato, al tratamiento térmico
descrito.

N O T &

Descrita suficientemente la naturaleza del
invento, as{ como la manera de realizarlo en la prdctica,
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormente
indicadas son sugceptibles de modificaciones de detalle
en cuanto no alteren su principio fundamental. También
se hace congstar que el invento corresponde a una patente
Presentada en Alemania con fecha 3 de marzo de 1956,
ne B 39,364 IVb/12 o, acogiéndose por lo tanto, a los
beneficios que conceden los Convenios Internacionales
en vigor, siendc lo que constituye la esgencia del ’
referido invento y por lo gue se solicita Patente de
Invencidén por 20 afios en Espafin: "Procedimiento para la
obtencidn de dcido tereftdlico"; caracterizdndose por 1o
siguiente:

12 ,~ Procedimiento para la obtencidn de dcido
tereftdlico mediante calentamiento de sales compuestas
esencialmente de compuestos potdsicos de otros scidos
carbdénicos aromdticos mononucleares, ventajosamente
en presencia de catalizadores y en caso dado de didxido
de carbono o mezclas de didxido de carbono-nitrdgeno,
caracterizado porque el producto de reaccidn se disuelve
en agua 0 disolwventes acuosos haste formar una solucidn
tereftdlica saturada, ésta, en caso dado después de

separar los residuos ingolubles, se trata con carbonato
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sddico, hidrdxido sdédico o sales de sodio de los &cidos
carbdnicos a transponer, se separa el tereftalato sddico
obtenido, la solucidn restante se evaporiza, en caso
dado despues de agresar acido benzolcarbdénico inicial,
el resfduo, en caso deseado con nuev%catalizador, se
vuelve a someter al tratamiento térmico y del tereftalato
sddico separado se libera en forme usual el dcido
tereftdlico mediante acidificacidn con dcidos mds fuertes,
22 ,- Procedimiento, segin reivindicacidn 18,
caracterizado porque las soluciones del producto de
reaccidn esencialmente compuestas detereftalato potdsico
saturadas en caliente, ventajosamente a temperatura
aumentada y, en caso dado, bajo presién; se tratan en
la misma zona de temperatura con carbonato sddico,
hidréxido eddico o las sales sddicas de los dcidos carbd-
nicos aromdticos mononucleares a transponer.
32,~ Procedimiento, segun reivindicaciones
18 y 28, caracterizado porque la solucidn saturada a
temperatura elevada, que esgencialmente se compone de
tereftalato potasico, se trate con mezclas de aquellos
compuestos, de los cuales se puede formar la sal sddice

del dcido carbdnico aromdtico monomuclear a transponer.

descrito

48 .~ Procedimiento para la obtenciéj de acido
‘ialmenti

tereftdlico; tal y como queda subd

en la presente memoria qué consta de ave hoi  escrites
a médquina por una sola cara.

Madrid,
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