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Bgte invento se refiere a dcidos carboxilicos
aromaticos,
De acuerdo con este invento, se proporciona un
procedimiento para la obtencidn de dcido o~-ftalico,
5 con o sin la produccidn simultdnea de otro @cido ftdlico, |
por lo menos, que comprende, en combinacidn: el oxidar
xileno o un derivado oxigenado del mismo, intimamente

relacionado, o el producto de halometilaciodn de tolueno,

o un derivado oxigenado del mismo, {ntimamente relacionado, !

¢

10. que contenga por lo menos algin orto-compuesto, en 1la
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fage 1liquida, por medio de okigeno, ozono, o un gas que
contenga oxigeno, utilizando con preferencia un disolvente
y, como catalizador, un baluro, especialmente el bromuro
de, bor lo menos un metal de valencia variable; el someter
la mezcla, durante la oxidacidn, después de ella o en

una etapa distinta, a condiciones gue disminuyan la presidn
de agua sobre el liquido, por cuyo medio se forma
anhidrido erto-tdlico que permanece en solucidn en el
1{guido; el retirar los dcidos iso— y/o tere-ftdlico;

el someter la solucidn residual que contiene el disolvente
(que puede ser, o no, el mismo usado en la oxidacion)

a hidrolisis en la fase liguida, éon por lo menos la pro-
porcidn e stequionétrica de agva, y el separardel medio
1{quido de reaceidn el dcido orto~-fidlico resultante.

Como catalizador, se preflere emplear el
bromuro de covalto o de manganeso y, mejor adn, una
mnezcla de bromuros de cobalto y de manganeso.

Si la oxidacidn se realima por partidas, noc es
siempre nccesaria la presencia de un disolvente en la
etaza, si bien un disolvente facilita la soluciodn de
las substancias cataliticas y puede mejorar la fluildez
de la mezcla de reaccidn. En la mayoria de los casos,
estard presente un disolvente.

En el funcionmamiento contimuo, es ventajosa
la presencia de un disolvente en la etapa de oxidacidn,
por facilitarse ésta, y poderse aumentar la solucidn
del catalizador. Laste disolvente Paede ser, 0 no —aunque
seneralmente 10 es— el mismo que se emplea en la etapa

de hidrolisis; esto se trata mds adelante,

Ta dismimiciodn de la presidn o carga parcial

T —
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del dcidoo-ftdlico formado en la oxidacidn, que se
convierte en anhidride o-ftdlico, que permanece en solu-
cion., La presidn de vapor acuogo, puede disminuirse de
varios modos: por ejemplo, eliminando por destilacibn

el agua formada en la reaccion, convenientemente bajo
reflujo; o por destilacidén rdpida; o porevaporacion;

o haciendo wasar gas a través del liquido; o por una
combinacidn de estos métodos. Ademis, la operacidn

puede llevarsec a cabo}ia presidn atmosférica, o a presion
gsuperior o inferior.

La etapa de hidrolisis se practica en un di-
solvente, empleando uma cantidad de agua por lo menos
estequiométrioamente equivalente al anhidrido o-ftdlico
de la mezcle. Por debajo de 1002C, la hidroligis es
lenta y, por tanto se prefieren temperaturas comprendidas
entre 1002 y 300°C. especialmente no superiores & 25090;
Puede utilizerse una gran variedad de presiones, &
condicidn de que la mezcla se conserve en la fase
1iquida,

Como ya se indic6, el disolvente usado en la
etapa de electrolisis, puede ser, O no, el mismo
utilizado en la etapa de oxidacioén. Trabajando de modo
cont{nuo, se prefiere emplear el mismo disolvente, ya
que as{ puede introducirse de nuevo en la etapa de
oxidacidn, desde lajﬁidrolisis, lo cual ofrece las ven-

tajas de sencilles y economfa. Los disolventes adecuados
son aquellos en los que el anhidridoo-fidlico es soluble,

10s dcidos igomeros son prdctiocamente insolubles, y son

miscibles con el aguae en las condiciones de hidrolisis.
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11 disolvente sometido a mmevo tratamiento desde la
ultime etapa, compatiblemente con la hidrolisis eficiente,
debe contener tan poca agua como seépoaible ¥, 81 es
;

conveniente o deseable, puede reducirse, por destilaciodnm,
su proporcion de agus.

8i en las dos etapas se utilizan disolventes
dietintos, es necesario eliminar cada uno de ellos antes
de pasar a la etapa siguiente, Por lo demas, el disolvente
de cada etapa, puede volverse a introducir en la misma.

Cuando ge ubilize el mismo liquido para las
dog etanas, debe tener buena potencia de disoluciodn
para los productos intermedios de oxidacién del material
de partida, ha de disolver el cobalto yv/0 manganesc y
otros catalizadores, y cualquier azeotropo que se forme
con el agna en el proceso de oxidacién o hierva a tempe=-
ratura superior a la del agua, ﬁara poder eliminar ésta
v, Dor este medio, se forme anhidrido o-ftdlico en lugar
de dcido o-ftédlico. Son disolventes adecuados gue
pueden usarse en lag dos etapas del procedimientoj dcido
benzoico; dcidos o-, n- y para-toluicos y mezclas de los
mismos, por ejemplo, el producto de oxidacidn parcial
de los isomeros de¢ xileno puros o mezcleados; acidos
monocarboxilicos alkilo-aromaéticos, 0 mezclas de los
mismos, tales como acidos o-, m- O p-etll o lsopropil
benzoicos; dcidos dimetil benzoicos; benceno o bencenos
alkilados, por ejemplo, tolueno, etilbenceno, xilenos o
sus derivados clorados o diclorados, tales como clorobence-
no, o-diclorobenceno, cloruros de xililo o dicloruros
de xilileno; conmpuestos nitroaromiticos onitro-alkilaromd-

¥

ticog, por ejemplo, nitrobencenos dcidos monocarboxilicos

Hossi 4
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alifdticoe, tales como el provioduico; y ketonas alifdticas,
por ejemplo la acetona; étercs, tal como el dioxano, y
esteres tal como el acetato de etilo.

De los disolventes que acaban de citarse, en
el procedimiento a que esbte invento se refiere se preiieren
los siguientes, por ger pracilcamente inertes & la oxida-
cién: benceno, halo-bencenos, nitroebenoeno, dacido
bengolico, dcifos carboxilicos alifdticos, ylﬁfzclas de
los mismose Sin embarzo, &1 puede tolerarse,)cierto grado
de oxidacidn, en condiciones, econdmicas, pueden utili-
rarse otros disolventes, especilalmente cuando estos
pueden producirse "in situ" en la etapa de. oxidacion,

y cuvando su ritmo de formacidn equivale praciilcamente
a su grado de destruceidn.

Se ha opservado que la oxidacidn de orto=zileno
en la Tase liguida, con oxigeno, empleando como catalizador
bromuros dc manzaneso y cobalto mesclados, proporciona:
con deido propidnico ankidro e hilerviente, como disol-

vente, unz conversiodn molar en dcido orto~ftdlico, del

oo

1,5/ despuds de 48 horas; y sin disolvente, una conver-
g16n molar en anhidrido £tdlico, del 65 después de 48
horas. Cuando no se uitiliza disolvente, se ha comprobado
aque las conversiones mAs elevadas se dmpiden por la for-
racidn de muntloxidantes y breas o alauitranes. Ademds,

el uso del dcido propiduico no es ideal para las aplica-
ciones Iindustriales, por perderse »arie de él en la
corrients de gam de escape, por la oxidacidn dezenerative,
v por ser corrogivo., Se ha observado quc se obtienen

resultados muymejorados, en este tipo de pProceso, DOT el

uso de un deido carbox{lico aromdtico, especialmente el
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41 enpleo del dcido benzoico como disolvente,
en el wrocediniento continuo, ofrecc las ventiajas impor-
tantes de ue su potencia digolvente para el anhidrido
o-7tdlico es mucho mayor que para el decido o-Ftdlico
dlos demfs deidos Fidlicos; ademds, su elevado punto
de ebulliciodn Tacilita la wronta eliminacidn del azua
en la counversiodn del dcido o-ftdlico en anhidrido; es
practicamente inerte a la degradacidn oxidativa; es
econdrico, por ser suscedtiple de producir "in situ®
vartiznde del tolueno, ¥y por ser un dcido oarboxilico,
proporciona el »l adecuado, en solucidn.

La ctapa de oxidacién, miede llevarse a cabo
por partidas o de modo (intermitents, como sisue: EL
compuesto de partida, el disolvente si alguno se cmplea
(como se prefiere muy frecu@nteﬁente), vy el catalizador,
ge introducen en unmwcipiente vidriado dotado de aglta-
oién, acoplado con una columna o torre de destilaciodn
llena de vidrio, Después de mezclar Intimanmente, se
introduce oxigeno sin interrupcion, por ejemplo por el
arbhol hueco de un agitador cruciforme, Para srados
razontbleg de reacoién, pueden usarse bmperaturas que
varian desde la ambiente hasta 3002C,, con preferencia,
de 508 a 2508C, La mezecla se mantiene con preferencia al
punto de ebullicidn, y el agua y el gas de escape se
eliminan continuamente de la mezcla de reaccidn, a través
de la columna. nl empleo de presidn, por ejemplo hasta
200 atmdsferas, favorece la reaccidn mds rdpida. Si se
lesea, el oxigeno, o gas que lo contiene, puede intro-

ducirse a Lravés de un distribuidor, tal como una regadera
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Lag proporciones adecuadas de las substancias
cataliticas, son de 1 a 0,0005 datomo-gramo de metal total,
por nolécula-gzramo de material de partida, preferiblemente
de 0,1 a 0,001 &tomo~-gramo de metal total, por molécula-—
zramo de material de partida, La relacidn de un metal
a otro, puede variar dentro de estos mérgenes de metal
total. Con preferencia, la relacion de mangeneso a cobalto
eg de 2:1 aproximadamente, aunque proporcionsa buenos
resultados hasta alrecdedor de 9:1. Las proporciones
adecuadas de dibromuro de manzaneso (MnBr2.4H20) v de
bromuro cobaltoso (CoBr .6H20) son, respectivamente
(0,1 & 200)%, con preferencia, (0,65 a 0,85)» y (0,05 a
100),5, con preferencia (0,33 a 0,48);c en peso del compuesto
de partida, suponiendo un peso molecular de 100, y propor-
ciomalnente para otros compuestos.
©g también posible realizar la etapa de oxidacion
de modo continuo, de acuerdo con este invento. Por ejemplo,
la reaccidn se lleva a cabo en un recipiente (provisto
de uma columna o torre ara el reflujo y un agitador)
en el que se introdueen continuamente el material de
partida, el catalizador, el disolvente y el oxigeno,
v del que se retira continuamente una parte de la mezcla
de reaceciodn que se dirige & un filtro o ceuntrifugedois,
para separar los dcidos iso- y/o tereftdlico, si se hallan
pregentes., Bl deido sélido, después de lavarlo, puede
secarse en vacio y guardarse; el liquido-madre se lace
pasar continuamente a la etapa préxima. A veces, por

ejermplo cuando un producto intermedic de oxidacion es

poco soluble en el medio, pueden obtenerse mejores
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regultedos realizando la oxidacion en dos etapas, o sea,
haciendo pasar el producto de la primera de ellas e
o4ra on 1la que se introduce catalizador nuevo, o pueden
usarse tres o mis de estas etapas.

Con preferencia, en la etapa de oxidacidn
se introducen en su verdadero estado los haluros metalicos,
especialmente los bromuros. 51 se desea, el catalizador
puede producirse "in situ", utilizando sales de los
metales que sean solubles en la mezcla de reaccidn,
por ejemplo, log acetatos o naftenatos, e introduciendo
haldseno, por ejemplo bromo o dcido bromhidrico, o un
bromuro de metal alcalino, tal como el sodio. ¥l bromo
puede introducirse en la corriente de oxigeno, por
ejemplo. Ademis, el meua%catalitico puede introducirse
tampién como metal reducido, por ejemplo del tipo Raney,

o como carbonilo, o incluso como Oxido.

n luzar de los vromuros, pueden usarse los
eloruros o ioduros, aundue no son tan buenos resultados.
Durante el procedimiento, el haldgeno perdido o gastado
puede reemplazarse introduciendo haluro de hidrdgeno,
el mismo haldzeno, o un haldgeno—lerivado del material
aromatico de partida.

A veces nuede usarse el ozono, ventajosamente,
para acelerar la oxidacién de compuestos dificilmente
oxidables.

&1 oxigeno puede también introducirse Min situ®
por e jemnlo por la descomposiciodon de un compuesto tal
como el perdrido de hidrdgeno.

Una variante de valor especial del procedimien—

to, es la oridacién de orto-xileno, nara convertirlo en
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anbidrido fidlico y/o dcido orto-Ft alioo, onpleaado dcido
benzoico como disolvente, ApLicando la etapa de oxidacidn
de 2l modo que ge elimine el agua, puede lograrse que el
producto de la etapa sea nrdcticamente anhidrido o~ftdlico;
cvalouiera de los demds dcidos fidlicos prescuntes puede
separarse por filtracidn, nidrolizandose el annidrido
o~ftdlico para convertirlo en dcido o-iualico, que

nente como o contiaacidn se

pueds purlii

describe. Bl deido o-Fdlico puede lavarsec, por ejemplo
con o=xileno, que puede uwiilllizarse como nuevﬁalimentacién
para la oxidacidn y luego vurificarse lavdndolo con un
sroducto Ligero de destilacidn del petréleo

Ll procedimiento puede aplicarse, por ejenplo,
lutroduciendo en el filtrado primivivo el mencionado
orto-rilenoc de lavado, el orto-xileno recuperado por
acidbn de los productos de petrodleo de lavado,
v catalizador rwevo, Dor ejemplo osromuro de covalto,
¥ rvenitiendo la oxidacidn y la senaracidn del dcido
orto-Fidlico tan a menudo como se deseee.

A veces, por ejemplo en procedimientos combinedos,
en los que los isomeros de xileno estdn separados unos
de otros, es ventajoso proceder como sigue: se degtila una
fraccidn de xileno, gue contenga por ejomplo, aproximada-
mente, 205 de orto, 204 de para, 50> de meta y 10. de
etilbenceno, para obtener como producto en la caldera,
un concentrado de o-xileno y, como resultado de primera
destilacidn, un concentrado de m~xileno. Ll primero se
trata, de acusrdo con este invento, para proporciomyr
doido o-Fidlico. Bl concentrado de p-xileno, se enfria

para oblancr p=xilenc cristalino, que se trata tambien

Py
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de acuerdo con esie luweato,para producir deido herertdlico.

.y

¢

uiliquido—uadre de la etapa de enfrianiento, se somete
a la dlsomerizacion por méisodos conocidos, para dar un
xileno mezclado de compomicidn andlosa al material d
partida, y se redlte el procego degerito.

& menudo puede ser convenlente, pare evitar
separacloneg tales como una aestilacién Ifraccionada,
gue precisa columnag o torres costosas y elevados gastos
de manejo, emnplear como material de pariida, en la etapa
de oxidacidn, un xileno mezclado tal como el obienido
por "Fletforming™ u otro proceso de reformacidn utilizando
hidré;@no. Una mezcla tipica obtenida de este modo, puede
contensr, per ejemvlo, 50 de m~, 205 de p- y 20 de
o-xileno, en peso, y 100 de etilbenceno. Con estas mezclas,
gue pucden variar enbre amplios limites, en composicion,
la oxidacidu proporcionaria anhidrido ftélico, gcido
isoftalico, dcido tereftdlico y dcido benzoico, como
productoéfinales. Los dcidos iso= ¥y tereuftélico, por ser
ingolubles en el medio, pueden separarse por Tiltracion,

a la temperatura de reaccidn. ¥l anhidrido ftalico perma-—
nece disuvelito en el medio de dcido benzmoico 7 puede recu-
perarse como dcido ftélico, por hidreligis y filtracién,
como antes se describid.

oo caructeristica nueva ¥y muy importente de
cste invento, ol procedimiento se aplica de modo continuo,
Una forma preferida de procedimiento countinuo usando una
alimentacidn de xileno mezclado y, como medio, un dcido
carboxilico aromdiico, especialmente el benzolico, es
como sizne: el sistemsa comprende un recipiente de oxidaciodn,

dolado de uma columna o torre de destilacidn y, si es
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necesario, una vasija auxiliar separada, para la desghidra-
tacidny un filiro; un recilpiente de hidrolisis, y un
gepundo filtro. Lin el recipiente de oxidacién, en el que
se mantiene una temperatura de 150¢C, aproximadamente,

ge introducen rezcla nueva de xileno y lfguido-madre

del segundo filtro, del que con preferencia se ha
auitado a;na, anmbog obtenidos como luego se describe,

v catalizador preparado, sesun las necesidades. De la
rarte guperior de la columna se retiran agua y nitrégeno,
¥y continmuamentc ge pasa una rartbe del wroducto de reac—
cidn al vrimer filtro, en el que ge filtra en caliente.
Log deidos igo~ y tere-ftdlico sdlidos, despuds de
lavarse con xileno, que a continuacidn se introduce en
el reciviente de oxidacidn, se separan, y el filtrado

se manda aq recipiente de hidrdlisis, en el que reaccior
continuamente, con agua a 1002C. o a mayor temperatura.
Bl producto se filtra, por ejenplo a 100-1902C, en el
gesundo Tiltro, y el dcido orto-fidlico insoluble, des-
pues de lavarlo con otra porcidn de xileno, que se manda
también al reciplente de reaccién, se lleva al almacén.
#1 1liguido-madre del sesundo filtro, se devuelve al
recipiente de oxidacidn. bn este proceso, pueden usarse
centrifuzadoras en lugar de filtros, y realizarse en
ellas el lavado.

“n lag formas continuas del proceso completo,
es conveuniente avlicar una baja relacidn disolvente/ma~
terial de partida, con objeto de obtencr una mayor recu-
peracidn de los dcidos y una produccidn mds elevada de
unz instalacidén de tamafio dado, pero esta relacidn no

na de ser demagliado baja; de lo contrario pueden formarse
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cuerpos antioxidantes en el disolvente rmevamente sratado,

afectando as! de modo contraproducente 1= verdadera oxida-
cidn. A menudo conviene usar material de partids e vo
nara lavar el rroducto,.

#1 dcido orto-ftdlico preparado de acuerdo
con este invento, es una materia prima valioss rara la
obtencidén de anridrido ftdlico. Para este objeto, el dcido
orto-ftdlico se calienta a su punto de ebullicidn, 1909C.
De egte modo ge expulsa el agua Yy el producto fundido se

10. congerva a esta temverutura hasta que ha pPerdido todo el
azua, wl anhidrido bruto residual se destila o sublima,
con rreferencia a presidn reducida, Puedes obtencrse un
producto nejorado, onracticamente exento de materiales
impurificadores, tales como Quinonas vy anhidrido maleico,
realizando la destilacidn o sublimacion en pregencia de
deido sulfdrico.

Los derivados de xileno, oxigensdos e {ntima-—
meute relacionados, egspecialmente de o-xileno, suscepti-
bleg de ugarse, son los productos ds oxidacidn marcial,
tales como el alcohol me$il-bencilico, el benzaldehido
met{lico, el acido toluico o los di-compuestos correg-
pondientes.

Ll mrocedimiento es también importahte en
relacidn con la oxidacidn de vara-bromometil o para-

- clorometil +olueno en cuvalquiera de los disolventes
antesg citados, por ejemplo acido propidnico anhidro
1irviente o dcido benzmoico molido, »ara pasar a deido
tereftalico.

Una nmodificacidn de valor especial de esta

30 varianse del inveunto, comprende la oxldacidn directa de
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la mezela/orto- y para-Halometil toluenos, obtenida por

halometilacidn de tolueno, »por ejemplo utilizando cloro

0 bromo. BL empleo de egte material de rartida ofrece la
ventaja de que contiens solo los compuestos orso y mra y,
conslguientemente, la separacidn de los dcidos o-ftalico
v t@reftélico, Vosu purificacién, puede realizarge mds
facil v econdmicamente. Una mezcla tipica, comprende alre—
dedor del 40, del igomero orto y 60: del igomero ara.

La oxidacidn de esta mezela uiilizando deido benzoico
fundidc como disolvente, y bromuros de mangansso y cobalto
mezclados, como catalizador, proporeiona un producto que
contiene dcido tersfidlico insoluile y anhidrido ftdlico
goluble, aue nuede someterse al trataniento signuientes

Bl deido terertdlico insolunle, se separa por filtracidn,

vy el filtrado se mezcla con un lizero exceson de agua y

se calienta sometido a reflujo, hasia que btodo el anhidrido
ftdlico se ha hidrolizado. &l dcido orto-Tt2lico que
se precivita, se gepara por Filtracidn ¥ se obtiene en
Torma prdcticamcnte pura, lavdndolo en el Filtro con algzo
de la mezcla de clorallkil +oluenoc, ¥y luego con éter de
petrdlco, de 4093, a 508C,

Curanlo la mezcla haloalicilo contiene btambién
el isomero neta, se forma deido isoftdlico en el proceso
de oxldacidn, y se recipita con el deido bereftdlico.
“n tal cago, del [iltrado se ovtiene dcido orto-ftalico,
como aecann de deserivirse, y el dcido isoftdlico se
separu del deido teref élico, por métodos conocidos,
por cjemplo los procedimientos descritos en la patente
norteanericana nf 2,742,496 y lag patentes belgas

n? 547,513 y 547.514 {en las dos Ulbimas se usa un dcido
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carboxflico alifdtico como disolyve it

L1 empleo del compucsio bromo-allzilo como
material de rartida, tiene la ventaja de que la oxidacidn
del grupo bromo-alkilo pProporciona deido bromhidrico, age
refuerza la actividad del catalizador,

Cualquier método de introducir un srupo oxidable
en la posicidn orto de la molécula de tolueno, o dos
Srupos owidables eun la disposicidn orto en el micleo
bencénico, s saiisfactorio para Proporeionar, por oxidoa-
clén, un substrato al que puede aplicarse el nuevo
uétodo de senarur el deido orto~fidlico de los deidos
iso=~ y tere-Ff4dlico ¥y de otros productos impurificadores,
for egjemplo, metilande o acilando tolueno o beuceno en
rresencia de catalizadores friedel-Crafts, puede repararsge
una mezcla de bencenos Jdisubstituldos en las posiciones
oOrio, meta y mara, Anélogamente, el tolueno puede |
carbonilarge en presencia de reaciivos Friedel-Crafts,
egpecinlyentc comvlejos cloruro de alurinio/cloruro
de hidré;eno, 7 trifluoruro de boro/fluoruro de hidrdgeno.

erivados oxigenados, fntimamenie relacio-

o]
(e}
1)
jo)
[

nados, de log wroductos de nalometilaciodn del tolueno
soil: por cjemslo, log productos de oxidacidn mreial,
tales como el alcolol halo-metil vencilico; el benzaldehido
lo-metilico; el deido halo-toluico; el alcohol orio-
wetil veneflico; el henszaldehido o-metilico; el decido
o-toluido; la Ttalida; el dcido o-aldehidobenzoico,.

Simula la aplicacidn contfnva. La mezcla de

n contenfa 40 z. de orto-xileno, 200 z. de deido

3
(@]
o
G
Q
e
O

benzoico, 0,33 . de Mn3r2.4H20 v 0,19 5. de CoBrZ.GHEO.
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Se calentd 1a nezcla, con asitacidn, a 15000 % 4o higo
rasar oxizeno a gy través, a razon de 12 litros/hora, ¥y
1la tempera tury en la cabezg del alambigque se conservsd g
100az,

Después de 20 horag de oxidacidén a 15000,
ge introdujo a9va, en ligero exceso con respecto a 1g
Proporeidn esvequioné tricy pLara el anhidrido ftélico,

Y la mezela se sometid g reflujo durante 90 minutog,

£l preciitado de deido orto-ftdlico bruto (que como
inpurezas contvenia deidon igo- ¥ tere-Itdlico) sge gepard
bor filtracidn, se lavd ep el £iltro con orto-xilenc

de nueva adicién (40 g.) ¥ luego con 200 m1 ge Petrdleo
ligero (punto de ebullicidn, 402 g 602C), para obtener
10 5. de dcigo orto-Fftdlico practicamente puro,

Bl orto-~xileno de los lavados ¥ el recuperado
del petrdleo lizero, con un beso total dge 40 e ¥ 0,5 =,
de CoBr2.6H2O, ge introdujo en el filtrado Primitivo,
repitiéndose de izual modo el brocedimiento anterior
de oxidacién, v 1a separacion y purizicacidn de deido
orto~-Iftdlico. 1 ciclo descrito en este parrafo, ge
repitid otras geig véces. Procediendo de este modo y
teniendo en cuenta el orto-xileno récuperado del decan—
tador Dean v Stark v de umn recipiente de captacidn
dispuesto en la tuberda qe salida del &88y ge obtuvieron

los datos que Tisuran en latabls 1.
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Tabla 1.
Ciclo o, 1 2 3 4 5 6 7 8 Notag W
- , f
Zntrada de ox{igeno ;
(11 tros/hora) 12 12 212 12 ] 12 12 12
{ {
Adicidn de deido |
| benzoico (gramos) L 200 - - - - - -] -
1 |
;Orto-xilano intro- !
;ducido (gramos) 40 40 | 40 | 40 | 40 | 40 | 40| 40
|
| Catalizador nglj-*._‘ﬁr 4H0 0,33 e T - -
ganadldo (sramos Coﬁrz.fH20~ 0.19 - ;0.5 Cab 10,5 055|045 0.5
fTiem€o de oxidacidn g
z horas) 23 20~ 20 f14.5 | 20 | 20 |20 | 20
" Crto-xileno recuperado f
(gramos) 0.9 2e2 844 1341 {549 [541 [543 (643
' Péraidas de cargza k ;
gramos) - - ;3.0 - 2.0 005 O¢5 005
Cantidad de liguido |
madre + orto~-xileno f i
de lavado (gramos) 287 286 264 |275 (271 |253 |268 252
' Peso de dcido orto- ; |
| £tdlico (gramos) ! 10% | 46 [51.8]|28.9 537 60 B3e1 58.5#
: i Bajo a
causa
e sa-
turarse
o1
L7quido
Pureza del producto
basada en el valor de
deido 3%e2 199.1 [98.2] 100/96.8/98.6[98.7 B4
i+ de conversidn )
molar total < 775 ->
% de conversidn molar
calculada sobre los < 8T >
clclog 2% a 3¢
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La conversidn molar total en dcido orto-fidlico,
calculada para 8 ciclos, con respecto al orto-xileno
introducido, fué gel T4, ¥y la conversidn molar caleculads
con recaspecto al orto-xileno introducido en los ciclos 2 a
d, es de SN

Ll procedimiento ge continud otrosg 6 ciclos,
¥ los datos de ‘éstos figuran en la tapls 2, pero por
convenienciag Jde travajo, 1la carga se redujo 200 en peso.

) ; ,nmolar

Lsta alteracidn impide el calculo de la conversidn/total
bara el conjunto de log 14 delos . Sin epbargso, log
resultados de la sezunda gerie de 6 ciclos, estrictamente
comparativos con los de log & Primeros, acusan gue el

brocedimiento contimo buede dar convergiones molares del

95, v superiores, en el producto deseado.



Ciclo o,

e et

Entrada de oxizeno
(1itros/hora)

Adicidn de dcido benzoico
2ramos )

Orto-xileneo introducido
sramos)

Catalizador asia- ) Mn3r2.4ﬁ20
dido {sramos) ) CoBr2.6H20

Tiemro de oxidaeiodn
(horag)

Orto-xileno mcuperado
Zramnos )

Pérdidas de carza (oramos)

Cantidad de 1{quigo madre + orto-
xileno de lavado {oramos)

Peso de deiqo orto-Ttdlico (zramos)

Pareza del »roducto vasada en el

valor de secido o

% de conversidn molar total

# de converaidmn molar caleculado
B0bre los ciclés 9 a 14

|
|
I
|
|
z

0.5 , 0.5 |
![i

209 ! 207 |

41.3 /59-3 5

100.1 98,3 9

9.7
0¢5

198
2.0
81

| |
648 | 2.6 3.8
3.5 g 0.5 | 0,5
193 | 193] 184

49 15847 (51,0
100.,0/98.5 [98,5

(' 74
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STINO 2.
Se calienta a 60¢g, J 8e agita endrg sicamente,

una nezcla congtituida por 500 g. de tolueno, 100

de cloruro de zine Palverizado v 80 z. de Zormalina

al 37:. & 3ravés del 1{guido se nace Pasar una rdpida

coryicnte

&7
&

& & - T ¢y ) -

acido clorlddrico S286080, hasta yue cesa

la abgorcion e sag.e sl producto se eniria immeciatamente
- N TYVY ey - T - N,'.. 5 o~ . 4

S¢ mepura la capa organica, se lava con bicarbonato

L .
odico zcuoge, se seca en cloruro de calcio y se somete

Q

r

a degitilacidn fraceionada. Despuds de retirar el exceso
de tolueno, se obtienc un rendimiento de 7Yﬁ de cloruros
de orto~ ¥ para -xililo mezclados, calceulado con respectho
al tolueno convertido; el producto conticne elrededor
del 40. del igonero 0o, ¥ del o900 del isomero para .

A 120v3. de deido benzoico que contengan 0,33 gz.
de Mnxrq.ﬂhuo 7 0,19 e de CoBrZ.GHZO, se afinden 40 g
de esia mezcla. Sc¢ hace pasar xigeno, a razdén de 12
litros, por hora, por el drbol hueco de un agitador
cruciiorme, de gran velocidad, para que el &as penetre,
durante 20 horas, en la mezcla fundida a 1500C y 760 mm.
de presidn. Se extrae continuamente el azua mediante
un decantador Dean y Stark, situado debajo de un conden-
sador eun la tuberia de egcape - de gas. Después de 20
horas, el dcido tereftdlico insoluble 86 separa por
filtracidn a 150¢C. ge lava con cloruros de xililo mezcla=-
dos y luego con petrdlco ligero, para climinar las
impuresas, wl deido tereftdlico residual (25,5 Ze3 bureza,
por valor de deido, 99, 303 rendimicnto 89,1~) so obitiene
en forma de un s8lido incoloro.

AL filtrado de deido benzoico se le afladen
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18 g. de agua ¥ la solucidn se somet

90 minutos, con agltacidn, g 1g presidn atmosféricg,

Al fingl de este verfodo se separs por filtracidn deido
orto~ftglico Y se purifics del mismo modo que el gcido
tereftalico (1,5 83 Dureza por valor de acido,99,8%;
rendimiento, 749%).

Pars simular el funcionamiento contfnuo, gl
filtrado de decido benzoico de la etapa de separascidn
de geido f¥4lico, se le afiade otra cantidad de cloruros
de xililo mezeclados (40 &.), ¥ una nuevé proporcidn
de GoBr2.6H2O (0,5 8.); 88 repiten los procesos oxidativo
® hidrolftico y se obtiene un rendimiento de 87,2% de
gcido tereftalico ¥ un rendimiento de 91,6% de deido
orto-ftdlico de este segundo tratamiento,

EJEMPLO e ‘

En 900 g, de gcido acético,que contenfs 3,3 2
de bromuro de manganeso y 1,9 g, de bromuro de cobalto, se
disolvieron 400 g. de xilenos mezclados (24,6% orto-
45,0% meta~ 19,7% para~xileno ¥ 957% etil-benceno), A
través de la solucidn se hizo pasar oxigeno (300 litros/
hora) durante 10 horas, g 1802C. y a una presidén manomé—
trica de 14 kg/cm®. Estg presidén se usé pars mantensr la
reaccidn en lag fase 1{quida.

Los dcidos iso-y tere-ftalico brutos, se
separardn por filtracidn g 1102C. ¥ la torta del filtro
se lavé con un volumen igual de dcido acético caliente,

El filtrado y los 1fquidos de lavado se mezcla-
ron, separandose el gcido acético por destilacidn, E1
res{duo sdélido (199 &) tedricamente, feidos benzoico y

ftalico, 195,1 g.) se sometid a reflujo con otros 250 g,
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de deido benzoico v 70 e de xilenos mezoladés, nara
deshidratar el deido ftdlico.

Después de separar el agua (13 g4), se £iltrs
la mezela caliente; no se enconird geido iso=-ftdlico
alauno,

El ¥iltrado se sometid 2 reflujo con 20 Ee
de asua, durante 90 mimitos, y se filtré de muevo,
obteniéndose 95,4 g. de deido orto-itdlico (pureza 102%
por valor de deido; rendimiento 61,9 molis),

De acuerdo con otra caracterf{stica de este
invento, el xileno, o el producto de halome+tilacidn
del tolueno, o los derivados oxigenados/?ntimamente rela-
clonados de estos compuestoy, se oxidan al etado del

. - - J
Aclao correspondienteo, en el caso del o~compuesto, al
I

czono molecular, en fase liguida, en presencia de un
deido caerboxilico aromdtico, especialmente el dcido
benzoico, y de un catalizador constitufdo por el haluro,
especlalmente el bromuro, de un metal de valencia
variable, tal como el bromuro de cobalto o de manzaneso
0y con preferencia, log bromuros mezclados de cobalio v
de mManzaneso.

Cuando, como material de partida, se usa el
o-xileno o un derivado oxigenado esirechamente relaciomado,
o8 posible dirigzir el procedimiento oara completar la
conversidn y aislar anhidrido o-ftdlico en forma préctica—
mente pura, por destilacidn directa del Filtrado obtenido
después de elimimar todo el dcido iso- y tere-~ftdlico.
Procediendo de este modo, todo el dcido o-ftdlico

bresente en el filtrado se deshidrata pasando a anhidrido,
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v el arma se elimina por la rarte superi

o

etapas de la destilacidn.
ndsli¥Lo 4.

Una solueidn de xilenos mezclados (40 Ce)y
(19,2 para, 44;5 meta=, 245 orto-xileno ¥ 9,4 etil=benceno)
en dcido benzoico (120 g.) que contenfan HnBr,«4H,0
(0,33 g4) 7 CoBr2.6I120 (0,19 g.), se tratd a 1502C con
una corriente bien dispersada de oxigeno (12 1litros/hora)
durante 20 horas. &1l asua se extrafa continuamente
nediante un alambique y un decaniador de la tuberia
de salida de gas. Al terminar el perfodo de oxidaciédn,
los dcidos igo- v tere~ftdlicos insolubles se separan
por filtracién, se lavaron con xilenos mezclados Yy con
petrdleo ligero, luego se gecaron, se pesaron y se
analizaron. Al filtradods dcido benzoico, fundido, que
quedaba deswués de separar los dcidos insolubles, se le
afiedid azva (13 g.) v la mezmela se hirvid, sometida
a reflujo, durante 90 minutos, &l deido o~ffalico que
precipitd durante la hidrolisis, se separd por filtra-—
cidén y se purificéd lavdndolo con xilenos mezclados v a
continuacidn con petrdleo ligero. Los xilenos mezclados
aue se habian usado como liquidos de lavado para log
deidos ftdlicos, contenfan dcido benzoico v productos
de oxidaciodn parcial, como principales cuerpos impurifi-
cadores, y lueso se utilizaron como material para la
idacion.

La carga de dcido benzoico obtenida de la
filtracidn para separar dddo o-ftdlico se repuso con
material de reruesto de xileno mezclado y catalizador,

volviendo a introducirse en el reciviente de oxidacidn.
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21 deido benzoico resultante del contenido de etil~benceno
del xileno megzeclado introducido, 8e acurulaba en la carga
de oxidacidn de deido benzoico, y poafa recuperarse perid-
dicamente por destilacidn, mn l1a tabla 3 se indican 13
cilog o procegos As oxidacidn realizados del modo descrito,

Durante estos, el decido benzoico obtenido del etil-benceno,

se dejd acunular en el medio de oxidacidn, k1L aumento de

reso de egte nedio, es m Fyor que el teéricamente atri-
buible al deido benzoico derivado del etil-benceno, y
resulta evidente que se retienen cantidades crecientes
de dcidos f+dlicos ¥y productos intermediog Parcialmente
oxidados, para saturar la cantidad creciente de dcido
benzoico,. Despreciando lag tres primerag oxidaciones
Por considerarse necesarias para saturar inicialmente
el deido benzoico del medio, el rendimiento molar de
deido orto-ftdlico obtenido fud el 83 del tedrico,

¥ el rendimiento molar de doidos iso- ¥y tere-fidlico,
fué el 81+ del tedrico.

En un casgo, el dcido o-ftdlico mojado con el
xileno mezclado de lavado, se rasd a un ararato de destila-
clén; los xilenos mezclados y el agua se elimivmaron
por destilacidn g una temperatura de 28026, en 1a caneza
del alambique, en la que, a continvacidn se recogid
anhidrido £44lico incoloro J puro. sl xileno del alamp-

blgue ge introdujo en la operaciodn de oxldaciodn,



Cperacidn io, Y 1 2 3 - 4 5 6 7 3 9 10
4cido henzoico, gramog 120 - - - - - - - - - - - -
Xilenos mezclados afindidos, gramos 40 40 a0 40 ‘ 40 40 40 40 40 40 40 40 40
i

Bromiro de cobalio effadido, sramos 0.19 1 0.5 0.3 0.5 | 0.5 0.5 0.5 0.5 0.5 0.5 0.5 0.5 0.5

Bromuro de manganeso,fifiadido, gramos 0.33 - w - - i - - - - - - - - -
| i

Duracidn de la oxidacidn, horas 20 20 v_ 20 20 | 20 _ 20 20 20 20 20 20 20 20
:

Agua de Midrolisis afiadida, zremos 18 18 , 18 18 18 13 18 18 18 18 18 18 18

Porfodo de hidrolisis, horas 1.5 1¢5 | 1.5 1,5 : 1.5 1e5 1.5 165 145 1.5 1.5 1.5 1.5

— + -

Lilenos recuperados, iramos 8.9 5.5 W 9.6 8.4 v 10.4 5.7 3.8 Tl Ta7 8.5 8.6 7.0 3.7

4cido iso- y tere-fidlico, gramos 20,4 23.6 27.1 24,9 ,, 2414 25.8 | 26,7 25.5 25,5 3.1 25.2 2644 27.6

MMwwomwm mwmwwww dotdos 6623011 .:me:_m T2:27:1 ) 7422531 | 70:29:1 T1:25:1 (T1:28: 171|712 2611 72:27:1 702921
]

fureza de los doidos | , N .

iso/ters (valor deido) 101.9 100.1 101.9 g9 93,5 94 90.5 10046 93.5 9549 100.2 9%. 0 95.C

Acido o-ftdlico, sramos 0 0 | 1.5 9.1 Lo12.6 7.3 4.8 7.2 13.0 §.4 11.0 343 11.9

AW%Mwmmmwwomogo o-Eslico - - 95.0 100.3 | 90.5 | 97.2 965 9S4 | 1C0.1 99.1 99.3 9G.0 97.5

Pemo de la carsm, sravos , 102, 7 139.1 147.6 143.9 152.0 | 17143 | 176.0 | 183.1 | 192.3 | 195.0 M:,Q 215.7 | 222.9

|
m
i

suruesto

w28 son golo a:
oXidacicrn
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Descrite suficientemente la naturaleza
del invento, ssi como la manera de realizarlo en la
préctica, dehe hacerse constar que las disposiciones
anteriormente indicadas son suscepticles de modifi-
caciones de detalle en cuanto no alteren su principio
fundamental. También se hace constar que el invento
corresponde & una patente presentada en Inglaterra
con fecha 20 de agosto de 1956, bajo el mimero 25.358
acogiéndosa, por lo tanto, a los beneficios que
conceden los Convenios Internacionsales en vigor, ¥
siendo lo que constituye la esencia del referido
invento y por lo que se solicita Patente de Invencidn
por 20 afios en Esgpafia:s "Procedinmiento de obtencion
de dcido orto—ftélico”; caracterizdndose por lo siguien-
tes

12,~ Procedimiento de obtencidén de deido
orto—ftélico, caracterizado por comprender el oxidar
xilleno o un derivado oxigenado del mismo, Intimemente
relaciomdo, o el producto de halometilacidn de
tolueno, o un derivado oxigenado del mismo, intimamente
relaciomado, que contenga por 1lo menos algin orto-compues—
to, en la fase liquida, por medio de oxigeno, ozono o
un gas que contenga ox{geno, utilizando con preferencia un
disolvente y, como catalizador, el haluro, especialmente
el bromuro, de por lo menos un metal de valencia variables;
el someter la mezcla, durante la oxidacidn, después de
ella o en una etapa distinta, a condiciones que dismi~

nuyan la presion parcial de agua sobre el liquido, por



10.

15.

20.

25,

30.

cuyo medio se forma anhidrido orito~Ttdlico gque permanece
en solucidn en el 1{quido; el retirar los 4cidos iso-

y tereftdlico; el someter la solucidn residusl que contiene
el disolvente, a hidrolisis en la fase liquida, con por

lo menog la proporecidn estequiométrice de agua; y el
geparar del medio lfquido de reaccidn, el decido orto-
ftdlico resultante.

22 o= Procedimiento,segin lo especificado en
la reivindicacidn 18, caracterizado Pordque el netal es
covalito. '

32.~ Procedimiento, segun lo especificado en
la reivindicacidn 12, caracterizado porque el metel es
DMANZANe 80,

48 ,- Procedimiento, segzin lo especificado en
las reivi@dicaciones 22 y 3%, caracterizado porque el
catalizador comprende bromuros de cobalto ¥y manganeso.

52,~ Procedimiento, segzin lo especificado en
cualguiera de lag reivindicaciones 1%& 44, caracterizado
porque el bromurc ee forma "in situ".

G2.~ Procedimiento, segin lo especificado en
la reivindicacidn 58, caracterizado porque el mangeneso
o el cobalto se introduce en forma de sal organica,

72 .~ Procedinmiento, sesin lo especificado en
cualquiera de las reivindicaciones 18 a 6%, caracterizado
porgue en la etapa de oxidacidn se emples una temperatura
de 502 a 300eC,

32 .~ Procedimiento, segin lo especificado en
cualquiera de las reivindicaciones 12 a 72, caracierizado

porque en la etapa de oxldacidn se usa una presidn manomé-

trica de hasta 200 atmdsferas.
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92.~ Procedimiento, segin lo especificado en
cuaiqpiera de las reivindicaciones 18 a 88, caracterizado
porque la oxidaciodn se realiza en dos o mis etapas.

102,~ Procedimiento, segin lo especificado en
cualquiera de las reivindicaciones 12 g 98, caracterizado
porque el gams oxidante estd priacticamente constitufdo por
ox{geno puro.

112 .~ Procedimiento, seguin lo egpecificado en
cualquiera de las reivindicaciones 18 a 108, caracterizado
porque la presidn del vapor acuocso queé actda sobre el
liquido se disminuye mediante la eliminacidn de agua por
destilacidn,

122,~ Procedimiento, segin lo especificado en
cualquiera de las reivindicaciones 12 a 108, caracterizado
porque la presidén del vapor acuoso que actia sobre el
1{quido se disminuye heciendo pasar gas a travéds del
1fquido.

132.~ Procedimiento, segin lo especificado
en la reivindicacidn 11 o 12, caracterizado por aplicarse
durante la oxidacidn.

142 .~ Procedimiento, sezin lo especificado en la
reivindicacidén 11 o 12, caracterizado por aplicarse en un
recipiente separado.

152 4~ Procedimiento, segin lo especificado en
cvalquiera de las reivindicaciones 12 a 108, caracterizado
porque la pregidn del vapor acuoso se disminuye por
destilacidn rapida.

162 4= Procedimiento, segin lo especificado en

cualquiera de les reivindiemciones 12 a 108, caracterizado

porque la presidn del vapor acuoso se dismimuye por
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evaporacién en una etapa separada,

172.~ Procedimiento, segin lo especificado en
cualguiera de las reivindicaciones 12 a 16, caracterizado
porque los dcidos insolubles se separan por centrifugacidn,

182.~ Procedimiento, segin lo especificado en
cualquiera de las reivindicaciones 18 a 17, caracterizado
porque la hidrolisis se realizs a una temperature del
orden de 1002 a 300¢C,

192 .~ Procedimiento, segin lo especificado en
la reivindicacidn 18, caracterizado porque la temperatura
no excede de 2502C,

20¢,~ Procedimiento, segin lo especificado en
oualquieravde las reivindicaciones 18, a 19, garacterizado
por emplearse el mismo disolvente en 1la oxidacidn ¥ en
las etapas subsiguientes del procedimiento.

219 ,~ Procedimiento, segin 10 especificado en
la reivindicacion 20, caracterizado porque el disolvente se
escoge de: dcidos monocarboxilicos, aromiticos y alkil-
arométicos; hidrocarburos aromidticos; hidrocarburos
aromdticos halozenados; hidrocarburos nitro-aromdticos;
gcidos alifdticos monocarboxilicos; ketonas alifdticas;
éteres y ésteres.

22¢,~ Procedimiento, sezin lo especificado en
la reivindicacidn 212, caracterizado porque el disolvente
es dcido benzoico.

232,~ Procedimiento, segin lo especificado en

la reivindicacidn 21, caracterizado porque el disolvente

. eg nitrobenceno.

249 ,- Procedimiento, sezin lo especificado en
le reivindicacidn 21, caracterizado porque el disolwvente

esg benceno.
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2592, Procediniento, segin lo especificado en

la reivindicacidn 21, caracterizado porque el digolvente es
cloro-~ o bromo-benceno,

268 = Procedimiento, segin lo especificado en
cualquiera de las reivindicaciones 12 g 25, caracterizado
borque el material de prartida es una meszcls gque contiene
orto-, prara- y meta-—xilenos, '

272~ Procedimiento, segin 1o especificado en
la reivindicacidn 26, caracterizado porque el material
dé partida estd constituido por orto-xileno que contiene
solamente pequefias cantidades de los otros compuéstos¢

282, ~ Procedimiento, sezun lo egpecificado en
cualquiera de las reivindicaciones 18 g 25, caracterizado
porque el material de partida estd constitufdo por
orto-xileno que confiene otro xileno. |

208 .= Procedimiento, segun lo especificado en
cualquiera de las reivindicaciones 18 a 25, caracterizado
borque el material de partida es el pProducto de cloro-
metilacidn de tolueno.

30¢ .~ Procedimiento, segin lo especificado en
cualquiera de lag reivindicaciones 12 a 25, caracterizado
porque el material de partida es el producto de bromo-
metilacidn de tolueno,

312, Procedimienﬁo, segun lo especificado en
la reivindicacién 27 o 28, caracterizado porque se
producen los dcidos tereftdlico y orto-fitdlico.

328+~ Procedimiento, sesgun lo especificado en
cualquiera de las reivindicaciones 12 g 25, caracterizado
borque el material de partida se breparsa metilando, aci-
lando o carbonilando tolueno o benceno en pregencia de

un catalizador Priedel-Crafis.,
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332.~ Procedimiento, seszin 1o aspecificado‘én
cualquiera de las reivindicaciones 18 g 32, caracterizado
por aplicarse de modo continuo,

342.- Procedimlento,segin lo especificado en
la reivindicacidn 33e, caracterizado porque el material
de partids es xileno mezclado; el medio, dcido benzoico;
le oxidacidn se llevs a cabo, con aire, en un recipiente
de reeccidn combinado con una columna de destilacidn,
utilizando un catalizador que contiene bromuros de
manganeso y de cobalto; la deshidratacidn se realiza
en el recipiente citsado ¥ en un recipientevauxiliar;
Se separan por filtracidn los dcidos tereftdlico e
isoftélico; la hidrolisis se efectis bajo presidn, con
un exceso de agua, a 10020, o mayor temperatura; el
deido orto-ftdlico resultante, se separa por filtracidn
Y se lava con xileno mezcledo; y el xileno y el dcide
benzoico vuelven a introducirse en el recipiente mencio-
nado.

352,~ Procedimiento,segun lo especificado
en cualquiera de las reivindicaciones 18 a 34, caracteri-
zado por producirse anhidrido orto~fitdlico, partiendo
del dcido orto-ftdlico, calenténdolo a su punto de fusidn
¥ manteniéndolo a ests temperatura hasta que haya perdido
toda el agua.

362, -~ Procedimiento,segin lo especificado
en la reivindiecacidn 35, caracterizado por producirse
anhidrido orto-~ftalico précticamente puro, destilendo o
sublimando el anhidrido orto-ftdlico citado.

372,~ Procedimiento,segin lo especificado en

la reivindicacidn 36y caracterizado porque la destilacidn
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0 sublimecidn sme realiza en presencia de dcido sulfdrico,
Yy se obtlene anhidrido orto—ftélico, précticamente libre
de productos impurificadorea_no—saturados.

388,~ Procedimiento, de obtencidn de dcido
orto«ftélico, caracterizado DPor aplicarse prdcticamente
tal como se ha descrito con referencia a los ejemplos
anteriores,

392~ Procedimiento de obtencidn dé dacido
orto-ftdlico, caracterizado'pér poderse aplicar a la
preparacidn de dcidos carboxf{licos aromdticos ¥ por
comprender el oxidar en la‘fase liquida, xileno o el
producto de halometilacidn de tolueno o los derivados
oxigenédOS intimamente relacionados de egtos compuestos,
hasta el deido correspondiente o, en el caso del orto-
compuesto, haste el dcido o anhidrido, por medio de
ox{:geno u ozono molecular, en presencia de un dcido
carboxilico aromdtico, especialmente dcido benzoico,
y de un‘catalizador Que contenga un haluro, especialmente
el bromuro, de un metal de valencia variable, tal como
cobalto o manganeso, con preferencia los bromuros de
cobalto y de manganeso, mezclados,

402 ,~ Procedimiento, semin lo especificado en
la reivindicacidn 39, caracterizado porque el material
de pértida es orto-xileno o uno de sus derivados oxigena-
dos e intimamente relacionados; el procedimiento tiende
a2 la conversidn prdcticamente completa; v se obtiene
anhidrido ftdlico prédcticamente puro, por destilacidn
directa del filtrado obtenido después de separar por

filtracidn cualquier dcido iso- vy tere-~ftdlico Presente.
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412 ,~ Procedimiento de obtencidn de deido
orto-ftdlico; tal ¥y como que%a substancialmente descrito
RN :
en la presente mijbria que cgnsta de treinta y dos hojas

escritas a miqui pok\una spla cara.
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