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e arométicos, sino tamblen con respeoto a la’ esterlficacién .
f'fde dlchos acldos.; Asi, cuando 1os acldOS hayan de ser
R ‘miupreparados medisnte la oxidacién de hidrocarburos aromatl-_f;l
o B ,¥°°s polialcohilicos ‘con oxigeno molecular, se’ encuentra B
: A‘que la reaoeién de oxidaclén £ lleva a. cabo hasta ser Com=
;ffpleta sélo con gran dificultad y se enouentran graves pfo-f’L“
"blemas con resPecto a la formaclon de productos secundarios :
«'-y a 1a purificaozdn del producto.  Por ejemplo, la oxldacion .

.por el alre de un prlmer grupo alcohilo de un polialcohil—

"io;zfj-benceno da lugar @ la formacién de an. éeido ben301co alco-_i*

>5';d1ficultad.f?Por otra parte, 1os acidos una vez preparados

.15 -son- sélo débllmente solubles en metanol y son, por tanto,

'”dlficlles de esterlficar.A

‘z&ﬁha sal de metalhpesado.- Asi puede obtenerse un producto'

’ ;1en el que, por lo menos uno (y»de preferencla<todos) de




de un catalizador de oxidacién de un metal ﬁblivalente.v ’
Cuando ésto se lleva 8 oabo, la oxidacibn del metanol se
reduce a un minimo de un modo sorprendente y se alcanza la“"

esterificacién de los grupos carboxilo. Ademés, la presen;-;

.g»fi;'f':‘"fv eia de cantidades baatante grandes de. agua en la fase li- o
f;fib' quida préeticamente no afecta per;udioialmente al prooeso.wl,

’ 'E1 meterial de partida del presente invento es “

o ‘f"f" un material hidrooarbonado eaencialmente todo aromético,“ )
i que contenga, por lo menos, un nﬁcleo de hidrocarburo aro-:ﬂj_;f

mético sustituido con ‘wna serie de grupos alcohilo de Cl &3;;

VC4 Asi el material inicial puede estar fbrmado por un

hidrocarburo aromético polialcohilico 6nico purificado o

puede comprender una mezcla de diversoe hidrocarburos aro-*

| méticos pollalcohillcos o, incluso, nna mezcla de uno 0.

. més hidrocarburos arométicos polialcohilicos con. un hidro-
5%"_15;5929_ carburo aromatico sin sustituir ‘0. con’ un hidrocarburo aro—:”
' mético monoalcohilico o ‘con’ amhos. A modo de eaemplo, A
1os compuestos de partida que pueden utilizarse aolos oi’~

| mezclados compranden polimetml—benoenos (o-, =, y p-xlle-'”'

' no; pseudocumeno; mesitileno; hemimeliteno; duren0° isodup C

o, reno, prehnlteno-'pentametll-benceno_y:hsxametil-benceno),fL“J




' famboa.

‘10 - - »¢’ _ La cantidad de metanol qne se precisa depende -

de una serie ds factores.' En general, se preclsa;un exc

ifso sobre w mol de metanol por equivalente molai de grupo_

alcohilo a oxidar. Preferentemente, deben utilizarse de?j’i1

- l 5 a 3 moles, aproximadamente, de metanol por equivalen—_55
15 te ‘moler de grupoa alcohilo a oxidar. Asi si se desea

‘,'2 ;;{;5" ;?&ioonVertir un xileno en ol correspondiente diester metili~§\f”

:;co, puede utilizarse, por ejemplo,;un total desde unos 3 a n

funos 3 moles de metanol por mol de“xileno (es declr, 1 5

vla 3 moles, aproximadamente, de metanol por eqnivalente f

'féég f"molar de grupo metilo a oxidar)

- La’ forma en la que se aﬁade el metanol y B8 man~i o

‘tiene en’ la mezcla de reaccién puede Variar, siempre que

Wr;el metanol que se introduce se mantenga esencialmente en’ o
“fnfase 1iquida después de ‘su introduccién.' En la. préotica,_w“
-no se mantiene todo.-el metanol en fase liquida. ~Por. ejem- e

‘plo, si se utiliza aire seco, como tuente de oxigeno mole- .

'“:ir;cular, existiré una tendancia del. metanolfengf:'é"liquiaa




aloohol con la“alimentaclén inicial y la parte restante

se aﬁade-periédicawo continuamente &urante ol transcursom

'Ade la reaccl6n. Por oon91guiente,_en las operaciones por

10~

eargas, todo el metanol puede aﬁadirse al cdmienzo devl

':_reac016n o, bien, puede aﬁadirse periédica o continuamen
'f ;:, ”j4 te durante el transcurso de la reaccién. En operaciones}

oontlnuas, puede emplearse una etapa ﬁnica mezcléndose to< e

| do ol metanol con le alimentaclén inicial.g Pueden empliar—i
}(L15N-v se diversas etapas aﬁadiéndose metanol nuevo on. cada etapa.ff
’ } Los catalizadores que pueden utilizarse de acuer-;:
do con el preeente invento son sales de metales pesados po-ff

livalentes, como 1os naftenatos, acetados, bromuros, oloru;;

‘}:F  . ros, etc.,_de cobalto, magneso,’etc. Pueden utilizarse

f'mezclas de dos o méa de dichas sales de metalea pesadoe,

1ﬁ51 se desea.; Por lo menos, debe emplearse una oantidad de_

catallzador que sea eficaz cataliticamente.‘fAsi, puede

utilizarse una oantidad de catalmzador que sea euficiente

para mantener un 0 05 ‘a 0 8% en peso de catalizador en ”" .

forma soluble catalitlcamente eficaz en la mezcla de reac~"N

"'ci6n liquida. Pueden emplearse, si ‘5@ desea, cantidadea

;~;M‘ esto no es absolutamente neoesario‘ La cantidad de catali-'v

- zador a utilizar, segun se- indicé anteriormente, se cal-

30 cula OOn rGSpeoto[al peao del metal pesado del compuesto



madament de 0 5:a 2 volﬁmenes por ciento de promotor,

referido a la carga t"tal. Uh promotor preferido ese

jgbromuro de hidrbgeno.n Este compuesto posee diversas,ven

“Asi /se caractermza por una actividad promotora

“.tajas.?

;1;7}5~>' ?e1evada, tanto respecto a las reacciones de oxidaci6n que
“ 7afectan al.material aromético polialcohilico de alimenta-
o cién, como a las reacclones de esterificacién que afeotan‘
't;-Tfal metanol y écldos arométicos produoidos por oxidacién
| el material aromético aloohilico de alimentaci6n, pero
'20j, Zlno provocan la degradacién oxidativa del metanol.:;['
| | | Las eondloiones de reaeci6n a emplear sog! en ’
T‘?J;’flgeneral, las oondiciones de’ reaccién que se emplean nor--ff?
: ewmalmente en la oxidacién por el aire en fase 1£quida deJJ

Flos hidrocarburos arométicos polialcohilicoe_:préct man

l{mente en ausencia de metanol liquido;' Sin embargo, se

:ha descubierto, de- acuerdo con el presante invento, que*F

‘cuando dichas condiciones se emplean en presencia de. meA'

;tanol liquido, se promueven las reaeciones de oxzdaelén

3y esteriﬁcacién, mientras qua 1a d°s°°mP°Si°16n °"ida‘

'ftiva del metanol liquido dando: pro&uctos 1iqnidos no ‘arg llﬂf



”fase de vapor,kpor 1as razones 1ndicadas anteriormente.

iEsto es conveniente, ya quo con ello Be’ reducenka minimo

'las reaociones secundarias del:aloohol. ~bi esto no°se 1le=

va a oabo, tiene 1ugar una degrada016n considerable del

R - metanol.

SR 7f’=f~”3f El medlo oxidante a emplear o8 el oxigeno, inolu«ﬂ;,f

”°'f20 yendo, el oxigeno puro, aire, etc. Aunqne la veloojdad dev

entrada del oxigeno no es particularmente critica,wpor coniw"

m veniencias de 1la reacoién, generalmente, se prefiere ‘em -:i"'
S plear una velocidaﬂ de entrada del oxigeno tal que, exis -11”
L tiendo contacto del gas-liquido, e consiga una utilizaci&n
f;;i;?f:?25 “del oxigeno del 507 ) mayor. La veloeidad de entrada del

f{oxigeno debe estar relacionada oon la velocidad de reaccién

,{que pueda obtenerse.“ Con un escaso eontacto gas-liquido

\kla velocidad”de reaccién seré lenta y deberén emplearse ve-s

flécidades de paso del oxigeno comparativamente bajas.: Oon

buena agitacién, se’ obtiene un contac‘ho bueno gas-liqui&o



f mente al mismo tiempo que selorigina ) ":'obdeto de ‘man-

tener unas condiclones esencialmenta anhidras:en el reac:
tor. bin embargo, esto no.es. necesario‘;n la ﬁrécfica‘

del presente invento. bomo la elimlnacién préctioamente
completa del agua del gistema de reacci6n ein vaporizaci6n;*
del metanol es téonioamente dlficil, si no imposible,

aspecto ventagoso del presente invento es qne puedan de- f»;

jarse acumular cantidades considerables de agua (aproxima-,"“‘

damente, 2 a 4 moles de agua por mol de componentes aromé '

tioos) en la fase liquida sin. afeetar grave b2 perjudicial fif

‘ mente a la economia del proceso.fiLa cantidad de agua que :g




25

etapa posterior.v Asi, el producto total de cada etapaipue

ujde llberarse del agua y productos seoundarios de oxidaci6n
udel alcohol por destllacién ¥ otros diversos sistemas que

'son conocidos por. los préeticos en. 1a materia._;”'ff"”

El invento 8¢ ilustraré a oontinuaoi6n, haoien-,:;-

-'fdo referencia a 1os di ujos adjuntos, en- los que.




o 2 6 49 95 |

La figura 1 es un. diagrama esquemético que repre—Jz

'"'senta una forma segun la cual puede reallzarse un- proceso

continuo en una sola etapa, de aeuerdo oon el_presente in—rw

clador“206. Un compuesto de un metal pesado, cataliticamenf

te eficaz, como el naftenato de cobalto, Junto con un promo—»

tor apr0p1ado, como el bromuro de hidrégeno, pueda aﬁadirse



cribirse, pueden agregarse al conduoto ds carga de materia-,

les arométicos 212 por medio de un conducto de reclclado

218 un conducto de reclclado 220, controlado por una vél-

vula 222, ° mediante ambos. N

ITS*fﬁlbw~_ ~La mezcla de reacelén, asi preparada, se hace sa-

11r del mezclador 206 mediante un oonducto 224, que lleva & v, ;

mﬂcantldades de- componentes de alimentacién y productos

de reaccién que 80 hallan presentes en el gas. Los gases

salientes se llevan de la zona. de reaocién 200 por med1' d,;,,



”fun'conducto de salida 232 adyacente & la” parte superior e

;ila zona de reaceién, conduciéndolos a un*refrigeranteﬁ234'w

ienwel que ‘80 licﬁan los componentes condensables de los gg

.fzses'salientes. - mezcla resultante de 1iquidos v gases 86 »f

m.hace sallr del refrigerante 234 por medio de un conducto

*;r236 que conduce a.un- tambor separador 238 LOE gases Sin

o 'Vf_j“T"gcondensar se. deaan escapar del tambor de sedlmentaclén 238

ffsistema."



condensados se separan en una fase acuosa y una f&se acei— M

'.;; 12_.?: tosa que contiene pr1n01palmente componentes derivados

del materlal arométioo de alimenta016n.h La capa de acei—i.J'

: te puede hacerse salir del tambor 252 mediante el;conduo-

: one reciclado 218, citado anteriormente,"que conducehal‘

oonducto de entrada de arométicos 212.

La fase acuosa puede secarse por medlo de un ’
conducto 258 que conduce a una zOna ‘de” fraccionamiento de i

una- construocién adecuada, en 1a que pueden eliminarse el

agua y los productos secundarios metanélicos.,

e modo_ de ejemplo, 18 zona. de separacién puede <"fi~

comprender una primera columna de destilaclon 260 y una

segunda columna deAdéstilacion 262. El mateiial acuoso

se introduce en la primera columna“de destllacién porhme-

"minarlo del sistema. ‘De la;prlmera columna de destilacién*a




oémara de destilacién 1nstanténea 272.H Como resultado de;f;5
71" ﬁ; . una. re&ucci6n de la presiGn, se volatiliza el agua, metanol, i

nroductos secundarlos metanélicos y material aceitoso arras—};

paxwe superior mediante un conducto 274;5que conduce a. un

.:f.; ,j"f refrigerante 276, en el que se condensan préoticamehte todosf;f

los componentes de la fracci6n de vapor. El material liqui-‘ﬁ“

| to 278 qus can&uce 8 un:separador 280. Si L d saa, la,vél 'w




En‘la tercera columna de destllacién

cl&n 288.,'
- se acuosa se aepara “en una fracci6n de colas de agua, que seff

S lz—aparta por medio de un oonducto de colaa 289 parar eliminar

lo del sistema. El material méa ligero, formado principal-'if““
Yj5 : mente ‘por metanol y productos metanélicos, ge recoge en la:'
-,7,t cabeza por . medio de un - conducto 290 que canduce a la cuartaﬁ~

oolumna de destilacién 288 _En la cuarta columna de desti_l  ;

lacién 288 se obtiene una’ fracci6n de colas de metanol esenﬁf'

>“ﬁ; La fraccién de aeeite del saparador 280 se separa

or medlo de un conducto 292, que contleﬁe el eonducto rami—

;i raciGn 298.

Todo el acelt”vintroducido par>d.




A modo‘de ejemplowespeoifico Qe un pro; dimieyto

realizado en el aparaxo representado en la figura l, pllma»

*;;;5 terial de carga puede ser mesitileno y el producto deseadoiff

puede ser trimesato de trimetilo. En este caso .an’ mate

rial iniclal qne puede estar formado esenclalment__por me-

SitilenO, 99 intro&uce por medio del eonducto de entrada’*“f

212 y ‘se mezcla en el mezclador 206 con una cantldad de

:‘10i. metanol suflciente para conseguir, _por ejemplo, unos 6. mo-vi;

1es de metanol por mol de meaitlleno. Se mezclan con el

’ mesitileno un catalizador de oxidaci6n;fcomo'el acetato de-}

| 206, se. haoe pasar a través del precalentador 226 y de;?}ff>
t-—aqui a la zana de reacci6n 200 ‘en- la que 1os grupos metilo

del mesitileno se oxidan flnalmsnte a grupos earboxilo y en

ingd Se oamprenderé que en un- proceso continuo el catalizador .

de oxidacién y el promotor se aﬁadirén 8 una velooidad de



o : La corriente de producto de hace aiir:Jde>m'd0j
WM&Econtinuo; de 18 zona 200 por msdA .del\conduetb‘d& ééiida'
del produeto 268 y.se destila instanténeamente o 1 céma;»,
»Vra 272 para separar los oomponentes 1igpros del aterial -
“iaromético presente en la corriente del producto de.reac - T
:Veién. El material arométlco comprenderé una mezcla diver-A};'
- -8a de materaales, como el mesitileno ain reaecionar, pro- .

dudctos de la oxidac16n parcial del miamo, productos de,}u

,;westirifioaoién parclal y material totalmente oxidado y to-fQ

Ctalmente esterifzcado que, en. este“caso, seré trimesato de:

d5rior, mediante el condueto 274 de la zona 272, ae condensai

L.en el refrigerante 276 y se introduee desde agui por medloi"

del eonducto 278 al’ separador 280 Los componentes residua
les del aceite, 81 exiaten, 59 Beparan del separador 280 me-[,Af
diante el condueto 292 ‘pera el tratamiento posterior, y la o

fase acuosa se. hace salirumediante el oonducto 284 para sw




En la zona de separacién 298, se’ recupera tfimesato de: tri-,;f
metllo Purlficado y se hace salir por medio de un oon&ucto’aﬁ
_"”300;_ Los productos de 1a.conversi6n parcial del mesitile-Q?

no se devuelven al conducto de reciclado 220 mediante el

cola 12. Los reactorea pueden estar provistos convenien-f

é]ﬂtemente con sistemas de agitac16n de la oonstruccién que ge




*duce porfmedio de- unhconducto

De esta manera, 56 1ntroduoe 1a mezcla"en elureacfﬁ
tor a una temperatura de reaccién en el 1ntervalo ‘desde
unos 1409 a unos 2502 c. La preaién se aausta de modo quewi'
" se mantenga ol metanol esencialmente en faae liquida. ‘Se .

intro&uce en el reactor aire u otra fuente qpropiada delji 

&'carbonado aromético de alimentaoién, conﬂlo que dichos gru-i”_

pos metilo pueden convertirse, final




“35por una vélvula 46. Los 1iquidos condensados pueden ineluir
. metanol, productos de degradaclén del metanol, agua, hidro-)_
| carburo ‘de alimantacién y productos de oxidacién de 'los

‘T,fmlsmos.Ag?ﬁ

Por otra parte, 1a vélvula 46 del conducto de re-;f

1"f1ujo 44 8 oierra, con lo que los liquidos condensados se i:i'
introducen por un conducto lateral 48 controlado por una |
?t,ivélvula 50, a un separador 52, en el que la fase acuosa se
‘separa de la fase aceitosa. En este oaso;ila fase aceitoeaﬂ‘
ﬂ_ruedeA&evolverse al conducto de reflujo 44, por medio*del.

éonducto de‘retorno754, controlado por 1a vélvula 56,"

"fcontrolado por ‘una vélvula 59._ De preferencia, la fase acuo-




teriormente, y una fraccién reciclada 66 que se describi- _
ré posteriormente antes de . su 1ntroducci&n en 1a zona de B

fraecionamiento 64. La zona” de fraccionamlento)Glase;

presenta en el esquema como una sola columna de destlla -*“A
) 016n.w-Se comprenderé desde luego, que en la zona 64,u )

puede emplearse una o varlas columnas de dest11a016n., Asi,

a‘componentes de catallzador, etc. En la zona de fracclona-f

f}bffm miento 64, 1a mezcla se separa dando una fr30016n ligera




;del catalizador arrastrados. La fraccién de metanol 86.pue—

Etrado por medio del con&ueto 86 puede reoiclarse al conducto‘
;;;24 de carga del metanol, que conduce al mezclador 20. )

vOlviendo ahora K:3 la primera zona de fraccionap -

vrmiento 64, una fraccién més pesada, compuesta prlnclpalmen-ff




L 96f}controlado por una ;élvula 98.; Todo o la parte que

la oxidaclén posterlor de los grupos metilo y una esterifi—'

cacién ulterlor de los grupos carboxilo. Los gasea salien.ll

“A;_23.fﬂaﬁ




J"; tea se apartan mediante un conducto deksalida 110, que 113-!i7

o va a‘un refrigerante 112, ‘en el que se condensan los liqyi—

dos condensables que oomprenden el agua, metanol, productos

secundarios metanélicos y componentea arométicos." Los gases 7

,:cién del producto aromético esterificado deseado.? De la éo-




1as 148 Toda o una parte eleglda de la fraccién de co-f"'"

to lateral 150 controlado por una vélvula 152. Por otra

parte, 13 fracclén ‘més Pesada puede r901clarse al mezclaﬂor f‘




'v’7,30;

'~>;apropiadas de estermficaclén. Puede apartarse de la zo-f'

““?;na de esterif1c3016n 170, una eorriente de producto, por

-j:clén 176, et la“que la corrlente del producto puede sepa-

rarse, ‘dando una. fase de metanol y ung, fase de ester. La.wmw

ayJJce en el reactor 10, en el que, por lo menos un 90% del

,paraoxileno, se convierte en productos de oxidacién.. Es

‘ d901r, un término medio de, aproximadamente 1 de loa gru- L



26@ @%

al menos, una parte consmderable de los grupos carboxilo que

i  f€- se. forma se esterifica.j uel reactor 10, se aparta una °° ”j v.

13?;;;3‘13_,u15rriente de producto por medlo del conducto 62.‘ Ia’ corriente

SR de producto contendré productos de oxndaci6n del para-xlleno,

iincluyendo tereftalato de dlmetilo, para-tuoluato de metilo, ff
tereftalato de monometllo, benzoaxo de metilo, para—tolualde-:_

hido, écido paraotoluilco, aloohol para—xilieo, para-xileno

sin reaccionar, y, asimismo, metilal, acetato de metilo,

formiato de metilo, metenol y agua. “{:; -gff'f ;;’"‘ *Q
f;i*’i95;5} ”ff" o La mezola se fracciona £ la forma descrita, dando
- e lugar a una fase esencialmente acuosa que se aparta por 1a

parte superlor medlante el conducto 68 de la zona de frac-




frios del mismo.v Una fase pesada que contiene produotos dea

‘,oxidacion del para—xlleno se'anarta de la zona 140 por me«;f i<
. dio de un conducto 142 @e oonduce a una zona de frao-”“
.Ccionamiento 144, en la- que ®e obtiene una fraccién 146 de
f5  ;'producto de cabeza ¥ en la que se. obtlene una fracci6n 148
wde reclclado de colaa, que puede reclolarse por medio del
' conducto 28 ‘ R |

Tlf}fi“ ?ﬁlfﬂ“fv;3 La fraccién de oabeza 146 puede eatar formada P°r ""”

?or otra parte, la fraccién de’ cabeza 146 puede es—ﬁ,

e e

"éftar formada por una mezcla de tereftalato de dimetilo con

. En este. caso, la mezcla puede - g

iluintroducirse por medio del conducto ramificado 154 al mez_ ”T“’

.;clador 158 en el que puede aﬁadirse un exceso adicional

----_.-considerable de meta.nol ;junto con un eataliza&or écido de
esterificaclén “como, por ejemplo, u écido mineral. f Lé:
"fmezcla resultante ‘88 introduoe ‘en’ 1a zana de eaterlficacién

".170, en’ la que. la,esterlficacmén 86 lleva a cabo hasta ser -

‘“-fﬂcompleta.,

El producto”'e esterlflcaci6‘”se lleva a oabo”



.....

-qiun 2% de bromuro de hidrégéno (referido al peso por:oien otde
:i~1a mezcla) La mezela resultante segsometié,"a 'ontinuac 6n,
Ca. una‘reaccién de oxidacion-esterificacién en dos etapas 7
"Las condicionea de reaccién ‘en la primera etapa eomprendian
. . «;funa temperatura de unos 1809 C., una presidn de unosd39f
“7;1071%T_kgs/cm y una velocidad de paso de, aproximadamente,
men. de alimentacidn total por volumen del reactor por. hora.m]

Tf'_'_ASe hizo pasar aire a través del reaotor a una velooidad con— .

x{ien este eaeo, a la velocidad de unos 15 moles de aire por
‘;-mol de orto~xileno por hora.K Lawcomposicldn del producto to-.

jtal dél reactor de 1a primera etapa'sé indica en la tabla If7

un,volﬁ

veniente para conaeguir la méxima utilizacidn del oxigeno,

[P TV G SRS _
s “Distribucidn de. Eroducto, t"pgili _M*: - _
; Componente del productovtFj'QHffiJ Peso % mf?ﬁiw<5ﬁ?"
* Fteleto de dimetilo .~ . - ... 3. o
““Ptalato de monometilo - R 10
- Benzoato de metilo .- - .- 1
-Orto-toluato de metilo .7~ - 2 - o
--Orto-tolualdehido.. .. -~ . - T 4 . 19
. Acido orto-toluico . o 18

" Ftalida - - S - S
_.Orto-xileno -. .- e ol :
Alcohol’ orto-xililico S T el
~Metilal - . e

- Acetato de metilo "T”TE_Wf‘

Formlato de metilo

PO NAWY

‘e ’'® ® 6 &' 8 © 6 6 © o o

"-PbLlJ‘:\ﬂr-fP mm-a-,-h_s)\n oou\o-h )

bnb
co




ﬁO 5 volﬁmenes de alimentaoién total‘por volﬁmen‘de reaoto

 3fpor hora y una velooidad de introduccién del aire de,

“ir &Prox1madamente, 15 moles de aire por m°1ld° °°mpu98t° pis

po xileno por. hora.f ‘Se recuperé el producto total de la ff;,'

;fis J_;fsegunda etapa y se anallzé, encontréndose que tenia la comv.

f,  posicién indicada -en 1a tabla. II.wm;ﬁf ;“”*i
R R T\ 61 4 | S
7 IR Ddstrlbucién del Broducto, etapg II”

’:T;.;'“'componente del groduct Peso ﬁ Selectividad

. 20 = Ftalato de dimetilo - 25.4"{“

- ... Orto-toluato de metilo .. - . - 8.2 -
0 S HMelato- de monometiIOAf R

T ,Benzoato de met1lo -

w<0rto-tolualdehido
~-Acido- orto-toluico ,ﬁgA*iiQ
o Orto-xileno s . S e
- Alcohol orto-xililico ,;g;ff”"“'
~Metilal . - '
. - Acetato de. met110‘
=7 Formisto de metilo , e ,
et e T ~Metanol e LT
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B o e 3 Se observaré enwla tabla II- que ee produjo un
B ';;ﬁfrendimlentorelevado v seleetividad dando ftalato de dlmetilo

y ftalato de monometilo.i _



' ¥de luego en el producto.

Ejemplo II

fvﬁel metanol en fase liquida en todo lo posible, se’ realizé

N una comparacl6n, respeeto a los~resultados indlcados_en el




i;ben a oontinuacién.

La operaclén de ensayo que se raallz6 con fines

'7f'trodujo continuamente durante el trans urao deila reag_ié

fiuna cantidad equivalente de metanol anhidro.% De este mo-;

"_ do, la concentra016n de agua en el reactor se redujo al

‘ﬁ;minimo..;31n embargo fué necesaria una gran oantida d
 7fmetano1 en la fase de vapor oon objeto de conseguir este o
“resultado.‘ Al cabo de unas 4 horas de. funeionamiento,

’"301 }'el condensado se recogi6 y analizé con objeto de determi-M "




_ﬁdarlo y los productos del reactor sewanalizaran'para

determinar la ecnver516n en xileno. Se encontré que se%J ”
habia obtenido un rendimiento de, aproximadamente, el )
707 de materlal dicarboxilico.' Sin embargo, se convir-{M

tieron en produetos seeundarioa més de unoa 9 moles de

concentraei6n, tiempo de. permanencia y rend;miento de

material dicarboxilico, pero con grande»




(6 moles de metanol por mol ‘de alimentaci&n) oon objeto
'~_* 4; L de convertir todos los componentes écidos del producto A*

',[{”T f.;'- en esteres.' Esto ge 11ev6 a cabo .con objeto de simpli—ﬁ

‘?wflcar el anélisms.~ La reacoién de esterifioaoién 88 rea-,g.w’

liz6 a una temperatura de unos 719l0 haﬁadiéndose conti- 7

,fenfrié a temperatura ambiente y preoipit6 une cantidadlﬁ¥f

g oonsiderable de material cristalino. -Bste material se?f?f ;,

':recogi6 ‘8@ sec6 ¥y se analiz6. “Se. encontr6 que estaba"

formado esencialmsnte por trimesato de trimetilo puro.w”w,

tanol en 1a proporei&n de unos 4 moleé‘de metanol por mol

de diiaopropil—benceno‘se le aﬁadié un 2% en peso de cada ;;H“




A Como no se d;J.sponia de- un- proce__ mlentf ,_anali
‘ ""tico completo para analiza.r los produotos“de: le. reaccién
i’-’anterior,' se empleG el procedimiento sigﬁ'iente.":"Se sepa~
:'/"raron metanol i'a a.gaa de 19. mezola de reaocién y 1os 8611— ok

- dos aceitosos resta.n‘bes ‘que’ mledan s ':,pusieron S“SPen"

) _?'si6n en metanol hirviente y ge' i'iltr() en caliente.' ?or,

eni’riamiento, _se reouperaron los cristales qv.e precipi- e

- tan del filtrado y se disolvieron en mtanol cal:.ente.

;Por enfriamiento, se obtuvo un. producto cristalino que

ee encontr6 por a.né.lisie qv.e astaba formado esencialmente




T

cionar por lo menos un compuesto producto, conteniendo pOrg

lo menos un grupo metil ester y recuperando dieho eom-

4 étomos de carbono._ o *, ”4*‘"a”

20, Un método de acuerdo con el punto le para

la nreparaci6n de un compuesto aromético, que contiene

una pluralidad predeterminada de grupos metll éster, ,;'

;ionar por 10 menos 1 5 mol equivalentes de dieho alcohol
por mol equivalente de grupos alquilo 8. convertir en di- :_éf‘
eho nﬁmero predeterminado de grapos metil éster, a una B

temperatura comprendlda en el intervalo de 140 ‘a. 2509 C




zona de conver816n por lo menos una corriente de produc-i;t
" %0 liquldo, separando continuamente de dicha corriente f~1f
de producto agua, productos secundarios no arométioos ’

‘del metanol metanol v un ester aromético pollmetilloo, ifJ

*{ con lo cual el resto de dieha corrnente consiste princi-

vcorrlente de pro&ucto 3 dicha zona de conversién, slenu

do cargado eontinuamente dicho material e alimentacién

1imetilico recuperado, siendo cargado dicho metanol nue

vo en una cantidad esenoialmenteequtvalente a la cantidad




N ” } 59.- Uh método continuo dezaouerdo con el n
Mto 19.,7qué comprande la entrada en contaeto contiﬁua
”*de xllol con oxigeno molecular y unos 3 a 6 moles de me—
'iftanol por mol de xilol, en una pluralidad_de es‘alone
4“"fen presen01a de cantidades eficaces_,ataiiticamente de. un
”'oompuesto oatalizador de oxidacl6n consistente en un_ 4
"';‘metal pesad o polivalente, ¥ &etdo bromhidrico bajo con= .

;diciones de oxidacién en fhse 11quida, en cada uno “d6 -

”f}wdichos esoalones incluyendo una temperatura comprendi-5 f€p

'*daf n el intervalo de unos 140’a 2509 c aproximadament




2 méticos del me'banol y u.n ester arométlco'polmetilico,

’ cantldades efn.caces catalitlcamente de un colnpuesto _,cata‘

producto procedente del escalén precedente l:.berbado por.:

lo menos de e,gua y productos secunda.r:.os no. a.rométicos

oho metanol incluida agua, productos secundarios no aro”’

1izador de oxidacién consistente en _un me'bal pesado-gpol

valente, v é,oido bromhidrioo, siendo'dicho aire pasado

— . . t .




de dicha‘zona de reaccién un gas re81dual que contiene

e nltrogeno y que normalmente arrastra componentes liquidos

- de dlcha mezcla de reaccion, liquldando ¥ recuperando dlchos P




: :dad de flu;o del aire es tal qu  91 gas residual

.7 tien° més de 15% en volﬁmen de oxiggno.*- ‘
' 109 = T mét°d° oomo en el Punto 99 en ol que
.;,’el benceno polialquilico es un benceno pollisopropilioo,

35'~'”1vﬂ“ - 1le.= Tn método como en el punto 109 en 91

"“'i.\cual el benceno pollisopropillco es u.n benceno dij_sopro- s

’ -y._ ol producto;'ester es "un dimetilftalato corres—

el que

T 149 - Un mé’cgdo .como en el pum;o 139, en el qv.e
el benceno trimetilico es mesitileno ¥ el producto esteI_‘.._,.
15 68 trimetn.l trimesa,to. C

. 159.- Un méton

_como en” el punto 122 donde el -




a niguine por-una sola ¢

o Madrld: '
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