PATENTE DE INVENCION

Case No. 544-3pain

"Procedimiento para la purificacién de un acido dicar-

boxillco soélido™.

SCIENTIFIC DESIGN COHPANY INC., entidad norteamericana,

residente en 2 Park Avenue, New York, N.Y. EE.UU. de A.

Esta solicitud se relaciona con un proce-
dimiento para la obtencidén de acido adipipo puro
partiendo de &acido adipico o analogo, en forma de
cristales que contengan adherido acido acético o un

5. acido disolvente analogo, y mas especialmente, se
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relaciona con el tratamiento de los mismos con agua
(0 slcohol, ketona o eter) para eliminer el &cido
adherido y separar el agus, Para obtener cristales
purificados.

T8 sabido que la ciclohexsnona puede oxi-
derse cataliticamente por oxigeno‘moleeular, pare

llegar al estado de dcido adipico, y este, bruto,

puede refinarse por cristalizacidén en dcido acético,

Sin embargo es extremadamente diffcil eliminer por
completo el scido acético. La téenica se enfrenta
con el problema de proporcionar un procedimiento pe-
re obtenser buenos rendimientos de acido adipico de
purezs elevada, mediante productos de oxidacidén de
la ciclohexsnone, de modo econdmicamente aplicable.

Los descubrimientosssociados con este in-
vento y relativos a la solucidén de los problemas men-
cionados, y los objetos realizados de acuerdo con
este invento, como se indica, a continuacidén, com~
prenden el fecilitar:

Un procedimiento para la purificacidén de
un 4cido dicarboxfilico s6lido gue contenga adherido
4dcido monoearboxf{lico, y que comprende el poner en
contacto el sdlido citado con un meterisl no carbo-
xilado, oxigensado, de punto de ebullicidén comprendi-
do entre la temperstura smbiente y una temperstura
solo ligerzmente superior a la del &cido egrboxilico,
cuya eliminscién ha de llevarse*a.cabo, y la separa-
cién del dcido adherido y del material de contacto;

Un procedimieﬁto en el que el material

de contacto se elige del grupo constituido por sgua,
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metanol, etanol, acetons, metil-etil-ketons y éteres
que contengen hasta 6 4tomos de carbonoj

Un procedimiento en el que el solido es
deido adipico que contenga adherido dcido acético, y
se pone en contacto con aguu;

Un procedimiento en el que la cantidad de
agua es de 0,05 a 1,0 veces el pe;o del sdélido.

Un procedimiento en el que el sélido a

que el agua se aplica se presenta en forma de tor~

~ta.

Con objeto de indicar mds completamente
en la naturaleze de este invento, se faciliten los
ejemplos siguientes de procedimientos tipicos, en
los que las partes y porcentajes son ponderales, de-
biendo entenderse que estos ejemplos fizuran como
ilustrativos solamente, y no se trate de que limi-
ten el alcance de este invento.

BJEMPLO 1 =

Se afiaden ciclohexano y catalizador (tal
como naftenato de manganeso y/o cobalto) a una pri-
mera zong de oxidacidn mantenida a 150¢ C y a una
presidn adecusda pars conserver el eiclohexano en
uns fase lfguida. Se hace barbotar aire a través del
ciclohexano, durente una hora, en la proporcidn de
0,7 21 g.e.fum. Aproximademente el 15 % del ciclo-
hexeno se convierte en aceite que contiene 34,2 % de
ciclohexanone, 27 % de ciclohexenol y el resto, otros
compuestos oxigensdos. Todo el 8iclohexano sin reac-
cionar se separa de la mezcls de reaccidn, por des-

tilacidn, y se hace retornar e la primere zonsz de
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oxidacidén paers la ultericr conversidén. Del aceite
asi obtenido, se mezclesn 25 partes con 75 partes de
acido acético, 0,15 pbrtes de acetato de mengsneso

¥y 0,2 parte de acetato de cobre, y la meécla se in-
troduce en uns segunda zona de reaccidn mentenida

de 858 a 902 C. Se hace pasar oxiéeno a su través,
en le proporcidn de 1 a 2 s.c.f.m. durante un perio-
do de 6 horss sproximedsmente, La mezcla de reaccidn
se enfria luezo a 252 C. y se cristaliza decido adi-
pico que se separa. El rendimiento es de 14,1 par-
tes de dcido adipico bruto.

Los datos'siguientes muestran el efecto
en ls pureza del dcido sdipico, del lavado con 4cido
scético y agua, con respecto al lavado con écido
scético solomente, El lavado en ambos casos, se rea-
lize vertiendo el disolvente de lavado en el &cido
adipico contenido en un embudo de Buchner, y obli-
gande el disolvente de lavado a circular a través
de la torta, por aplicacidén de vacio. En cada uno de
los casos, los datos indicados se obtienen solamente
después de haberse secado el sélido, lo més comple~-
tamnente posible, por tratamiento en una corriente de
aire celiente (1102 ¢) en una estufs, todo el tiem-
Do necesario para hacer que se consiga el peso cons-

tante.
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Acido adipico bruto, -
Acido adipico bru~ 1lavado con uns libre °

to lavado con 2 1i de &cido acético y

hoido adi bres de doido acd= luego con una librs
pleo co="  +tico/libra de dei- de agus/libra de dci”

mercisl do adipico do adipico
Punto de fusgidn (e¢) 151.0-152,7 149,5-152.0 , 151.5 - 152,8
Color solucidn 20 g/ ‘
metanol, APHA méximo 6 50 30
Color térmico (4,5 ho
ras g 2009C) escala
cromatica de Barnices
Hellige 3 T 5

Se utiliza une norma para indicer la can~
tidad ¢ intensidad de color de los productos en solu-
¢ién o en estado 1liquido, conocida con el nombre de
Engayo Cromético Normel APHA. Este ensayo es el de-

5. sarrollado por la Asocimeidén Americane de Sanidad
Piblicea, que se encuentra en la pag. 2048 de la 58
Edicidén de "Método normal de Andlisis Quimico" de
Wilfred W. Scott, o en la Asocimeidn Americana de
Ensayo de MNateriales, método D~1209-54.

10. Para los liquidos coloreados que pueden
ger demssiado osgcuros para sjustarse a la escels an-
tes citada, la norma utilizade para indicar la can-
tidad o intensidad de color de los mismos es la cono-
cida con la denominacidén de compurador de colores de

15. . barnices Hellige (1.930). El método de medida y los

' eparatos, se describen en la circular n? 605-40 del
fabricante: Hellige Inoorporated{.877 SteQ;rt Avenue,
Garden_City, New York.

Los datos anteriores demuestran le mejo-

20. ra en le pureza del écido adipico, conseguida lavando
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con agua.
EJEMPLO 2 -

Una muestra de acido adipioo que se habia
cristalizado en acido acético, se seca a 1202 C du-
rante 24 horas. Después del enfriamiento, el &cido
adipico tiene todavia un enérgico"olor a acido acé-
tico, en las condiciones dejtemperatura ambiente.

Otra muestra de acido adipico que se ha-
bifa cristalizado en acido acético, se moja sencilla-
mente con agua y se seca a 1003 0. durante una hora.
Después de enfriarse, no despide olor a acido acé-
tico.

De estos resultados es evidente que el
contacto con agua es muy eficaz para eliminar todas
las trazas de &acido acético.

Este invento es aplicable a la. purifica-
cion de cualquier acido dibasico que pueda producir-
se por cristalizacién en acido acético u otra solu-
cion de &acido monocarboxilico inferior.

En lugar de acido acético, pueden utili-
zarse como disolventes, cualquiera acidos monocarbo-
xilicos saturados que contengan de 2 a 6 atomos de
carbono por molécula; En general, un material oxi-
genado de punto de ebullicion inferior, quimicamen-
te inerte en el sistema, actuara como material de
desplazamiento; entre ellos figuran agua, metanol,
acetona, eter metilico o etilica*; y similares. EI
contacto con el material de desplazamiento puede ser
preparando una pasta o lechada de acido adipico u

otro acido sélido con aquél, aplicando el disolven-
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te de lavado a una torta de acido adipico en cual-
quier filtro o una centrifuga por vertido o rocia-
do, o recristalizacion del &oido adipico en el di-
solvente de desplazamiento.

EI Iimite inferior de temperatura para
el contacto con el disolvente de lavado, es el pun-
to de congelacion del mismo. No existe cantidad ma-
xima, y un peso de disolvente de lavado igual a 0,05
a 1,0 veces el peso de acido adipico, es suficiente
para realizar la purificacién practicamente maxi-
ma.

la temperatura superior de tratamiento es
el punto de reblandecimiento del so6lion.

For medio de este invento es posible rea-
lizar la purificaciéon de acido adipico tal como en
otros casos podia lograrse solamente por recristali-
zaciones costosas, y eliminar las trazas de &cido
acético que de otro modo no podian eliminarse.

En vista de la descripci6én anterior, los
peritos en la materia comprenderan una serie de mo-
dificaciones y variaciones susceptibles de introdu-
cirse? se trata de que este invento abarque todas
estas variaciones y modificaciones, excepto si no
estan comprendidas dentro del alcance de las rei-
vindicaciones siguientes.

NOTA

Descrita suficientemente la naturaleza
del invento, asi como la manera de realizarlo en la
practica, debe hacerse constar que las disposicio-

nes anteriormente indicadas son susceptibles de modi-
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ficaciones de detalle en cuanto no alteren su prin-
cipic fundsmentsl, Tanbién se hace constar que este
invento se refiere a una solicitud de patente nre-
sentade en Norteaméricae ccn fecha 16 de febrero de
1.961, ntmero 3uR. 89.643, acogléndose, por lo tanto,
e los beneficios que conceden los'Convenios Interne-
cionales en vigor y siendo lo que constituye la esen-
cia del referido invento y por lo gque se solicita
Patente de Invencidén por 20 saiios en Espafias " PRCCE-
DI:IERTO PARA L4 PURIFICACICN DE UN ACIDO TICARGOXI-
LICO S0LIDC ", caracterizdndose por lo siguilente:
18,~ Procedimiento pare la purificacidn

de un écido dicarbox{lico sdlido que contenga adhe-

‘rido &cido manocarboxilico, caracterizsdo por com=

prender el poner en contacto el sélido con un nate-
rial no carboxilado, oxigenado, que hisrve entre la
temperatura smbiente ¥y unae temperatura solo ligera-
nente superiocr s ls del dcido cerboxilico, ocuya eli-
minacidn he de realizsrse, y el separar el dcido
adheridoe v el materisl de contacto.

28,- Procedimiento, segin lo sspecifica-

dc en la reivindicacidn 18, carscterizedo porque el

‘meberiel de contecto se elize del grupo formado por

egue, mwetenol, etanol, acetons, metil-etil-ketons,

1

)

~

étersg que contengsn hasta 6 4towos de cerbona.

3e,- Procedimiento, segin lc egpecifica-
do en le reivirdicacidén 28, car&oferizado‘;orque el
86lido es dcido adipico que contiene &cido acético
adheridc y se pone en contacto con agua.

48,- Procedimiento, sesgun lo especifica~-
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do en" le. reivindicacién 38, caracterizado porque la
cantidad de agua es de 0,05 a 1,0 veces el pese del
sélido.

5a.- procedimiento, segun lo especifica-
do en le. reivindicacion 4-, caracterizado porque el
s6lido a que se aplica el agua se encuentra en for-
ma de torta.

.ge.- Procedimiento para la purificacion -

de un acido dicarboxilico so6lido, tal y como queda.
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