
PATENTE DE INVENCION

Case No. 544-3pain

"Procedimiento para la purificación de un ácido dicar- 

boxíllco sólido".

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 obtención de ácido adípipo puro 
partiendo de ácido adípico o análogo, en forma de 
cristales que contengan adherido ácido acético o un 

5. ácido disolvente análogo, y más especialmente, se
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relaciona con el tratamiento de los mismos con agua 
(o alcohol, ketona, o eter) para eliminar el ácido 
adherido y separar el agua, para obtener cristales 
purificados.

3s sabido que la ciclohexanona puede oxi­
darse catalíticamente por oxígeno'molecular, para 
llegar al estado de ácido adipico, y este, bruto, 
puede refinarse por cristalización en ácido acético, 
Sin embargo es extremadamente difícil eliminar por 
completo el ácido acético. La técnica se enfrenta 
con el problema de proporcionar un procedimiento pa­
ra obtener buenos rendimientos de ácido adipico de 
pureza elevada, mediante productos de oxidación de 
la oiclohexanona, de modo económicamente aplicable.

Los descubrimientosasociados con este in­
vento y relativos a la solución de los problemas men­
cionados, y los objetos realizados de acuerdo con 
este invento, como se indica, a continuación, com­
prenden el facilitar:

Un procedimiento para la purificación de 
un ácido dicarboxílico sólido que contenga adherido 
ácido monocarboxílioo, y que comprende el poner en 
contacto el sólido citado con un material no carbo- 
xilado, oxigenado, de punto de ebullición comprendi­
do entre la temperatura ambiente y una temperatura 
solo ligeramente superior a la del ácido carboxílico, 
cuya eliminación ha de llevarse*6 cabo, y la separa­
ción del ácido adherido y del material de contacto;

Un procedimiento en el que el material
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30. de contacto se elige del grupo constituido por agna,



metanol, etanol, acetona,, metil-etil-ketona y éteres 
que contengan hasta 6 átomos de carbono;

Un procedimiento en el que el solido es 
ácido adípico que contenga adherido ácido acético, y 
se pone en contacto con agua;

Un procedimiento en el que la cantidad de
!

agua es de 0,05 a 1,0 veces el peso del sólido.
Un procedimiento en el que el sólido a 

que el agua se aplica se presenta en forma de tor­
ta.

Con objeto de indicar más completamente 
aún la naturaleza de este invento, se facilitan los 
ejemplos siguientes de procedimientos típicos, en 
los que las partes y porcentajes son ponderales, de­
biendo entenderse que estos ejemplos figuran como 
ilustrativos solamente, y no se trata de que limi­
ten el alcance de este invento.
EJEMPLO 1 -

Se añaden ciclohexano y catalizador (tal 
como naftenato de manganeso y/o cobalto) a una pri­
mera zona de oxidación mantenida a 1 5 0 S C y a una 
presión adecuada para conservar el oiclohexano en 
una fase líquida. Se hace barbotar aire a través del 
ciclohexano, durante una hora, en la proporción de 
0,7 a 1 s.o.f.m. Aproximadamente el 15 % del ciclo­
hexano se convierte en aceite que contiene 34,2 % de 
ciclohexanona, 27 % de ciclohexanol y el ¡gesto, otros 
compuestos oxigenados. Todo el ciclohexano sin reac­
cionar se separa de la mezcla de reacción, por des­
tilación, y se hace retornar a la primera zona de



-  4 -

5.

10.

15.

20.

25.

oxidación para la ulterior conversión. Del aceite 
así obtenido, se mezclan 25 partes con 75 partes de 
ácido acético, 0,15 p&rtes de acetato de manganeso 
y 0,2 parte de acetato de cobre, y la mezcla se in­
troduce en una segunda zona de reacción mantenida 
de 8 5S a 903 C. Se hace pasar oxígeno a su través, 
en la proporción de 1 a 2 s.c.f.m. durante un perío­
do de 6 horas aproximadamente, La mezcla de reacción 
se enfría luego a 25 s C. y se cristaliza ácido adí- 
pico que se separa. El rendimiento es de 14,1 par­
tes de ácido adípioo bruto.

Los datos siguientes muestran el efecto 
en la pureza del ácido adípico, del lavado con ácido 
acético y agua, con respecto al lavado con ácido 
aoético solamente, El lavado en ambos casos, se rea­
liza vertiendo el disolvente de lavado en el ácido 
adípico contenido en un embudo de Buchner, y obli­
gando el disolvente de lavado a circular a través 
de la torta, por aplicación de vacío. En cada uno de 
los casos, los datos indicados se obtienen solamente 
después de haberse secado el sólido, lo más comple­
tamente posible, por tratamiento en una corriente de 
aire caliente (líos 0) en una estufa, todo el tiem­
po necesario para hacer que se consiga el peso cons­
tante.
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Acido adjí 
pico oo- 
meroial

.Acido adipico bru­
to lavado con 2 l:í 
bras de ácido acé- 
tioo/libra de áci- 
do adipico________

Acido adipico bruto, 
lavado con una libra 
de ácido acético y 
luego con una libra 
de agua/libra de áci 
do adipico_________ *"

Punto de fusión (so) 151.0-152.7 149.5-152.0 . 151.5 - 152.8
Color solución 20 g/ '
metanol, APHA máximo 6 50 30
Color térmico (4,5 ho 
ras a 200SC) escala 
cromática de Barnices
Hellige 3 7  5
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Se utiliza una norma para indicar la can­
tidad o intensidad de color de los productos en solu­
ción o en estado líquido, conocida con el nombre de 
Ensayo Cromático Normal APHA. Este ensayo es el de­
sarrollado por la Asociación Americana de Sanidad 
Pública, que se encuentra en la pag. 2048 de la 5s 
Edición de "Método normal de Análisis Químico" de 
Wilfred W. Scott, o en la Asociación Americana de 
Ensayo de Materiales, método D-1209-54.

Para los líquidos coloreados que pueden 
ser demasiado oscuros para ajustarse a la escala an­
tes citada, la norma, utilizada para indicar la can­
tidad o intensidad de color de los mismos es la cono­
cida con la denominación de comparador de colores de 
barnices Hellige (1.930). El método de medida y los 
aparatos, se describen en la circular ns 605-40 del 
fabricante: Hellige Incorpórate#? 877 Stewart Avenue, 
Garden City, New York.

Los datos anteriores demuestran la mejo­
ra en la pureza del ácido adipico, conseguida lavando
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con agua.

EJEMPLO 2 -
Una muestra de ácido adípioo que se había 

cristalizado en ácido acético, se seca a 1202 c du­
rante 24 horas. Después del enfriamiento, el ácido 

adípico tiene todavía un enérgico'olor a ácido acé­

tico, en las condiciones dejtemperatura ambiente.
Otra muestra de ácido adípico que se ha­

bía cristalizado en ácido acético, se moja sencilla­

mente con agua y se seca a 1003 0. durante una hora. 

Después de enfriarse, no despide olor a ácido acé­
tico.

De estos resultados es evidente que el 

contacto con agua es muy eficaz para eliminar todas 

las trazas de ácido acético.

Este invento es aplicable a la. purifica­

ción de cualquier ácido dibásico que pueda producir­

se por cristalización en ácido acético u otra solu­

ción de ácido monocarboxílico inferior.

En lugar de ácido acético, pueden utili­

zarse como disolventes, cualquiera ácidos monocarbo- 

xílicos saturados que contengan de 2 á 6 átomos de 

carbono por molécula; En general, un material oxi­
genado de punto de ebullición inferior, químicamen- 

te inerte en el sistema, actuará como material de 

desplazamiento; entre ellos figuran agua, metanol, 

acetona, eter metílico o etílica*; y similares. El 

contacto con el material de desplazamiento puede ser 

preparando una pasta o lechada de ácido adípico u 
otro ácido sólido con aquél, aplicando el disolven-

¿* /' ^
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te de lavado a una torta de ácido adípico en cual­

quier filtro o una centrífuga por vertido o rocia­
do, o recristalización del áoido adípico en el di­

solvente de desplazamiento.

El límite inferior de temperatura para 

el contacto con el disolvente de lavado, es el pun­

to de congelación del mismo. No existe cantidad má­

xima, y un peso de disolvente de lavado igual a 0,05 

a 1,0 veces el peso de ácido adípico, es suficiente 

para realizar la purificación prácticamente máxi­

ma.

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

For medio de este invento es posible rea­

lizar la purificación de ácido adípico tal como en 

otros casos podía lograrse solamente por recristali­

zaciones costosas, y eliminar las trazas de ácido 

acético que de otro modo no podían eliminarse.

En vista de la descripción anterior, los 
peritos en la materia comprenderán 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 

están comprendidas dentro del alcance de las rei­

vindicaciones siguientes.
N O T A

Descrita suficientemente la naturaleza

30.

del invento, asi como la manera de realizarlo en la 
práctica, 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
cipio fundamental. También se haoe constar que este 
invento se refiere a una solicitud de patente pre­
sentada en Norteamérica con fecha 16 de febrero de 
1.961, número SER. 89.643, acogiéndose, por lo tanto, 
a los beneficios que conceden los'Convenios Interna­
cionales en vigor y siendo lo que constituye la esen­
cia del referido invento y por lo que se solicita 
Patente de Invención por 20 anos en España: " PRCCE- 
DIHIRKTO PARA LA PURIFICACION DE UN ACIDO BICARBOXI- 
LICO SOLIDO ", caracterizándose por lo siguiente:

18.- Procedimiento para la purificación 
de un ácido dicarboxílico sólido que contenga adhe­
rido ácido monocarboxilico, caracterizado por com­
prender el poner en contacto el sólido con un mate­
rial no carboxilado, oxigenado, qu.e hierva entre la 
temperatura ambiente y una temperatura solo ligera­
mente superior a la del ácido carboxílico, cuya eli­
minación ha de realizarse, y el separar* el ácido 
adherido y el material de contacto.

28.- Procedimiento, según lo especifica­
do en la reivindicación 1 §, caracterizado porque el 
material de contacto se elige del grupo formado por 
agua, metanol, etanol, acetona, m.etil-etil-ketona, 
y éteres que contengan hasta 6 átomos de carbono.

3 8 ,- Procedimiento, según lo especifica­
do en la reivindicación 28, caracterizado porque el

adherido y se pone en contacto con agua.
4 8 .- Procedimiento, según lo especifica-

sólido es ácido adípico que contiene ácido acético

30
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do en' le. reivindicación 3§, caracterizado porque la 

cantidad de agua es de 0,05 a 1 ,0 veces el pese del
sólido.

5a.- procedimiento, según lo especifica­

do en le. reivindicación 4-, caracterizado porque el 

sólido a que se aplica el agua se encuentra en for­

ma de torta.

.ge.- Procedimiento para la purificación - 

de un ácido dicarboxílico sólido, tal y como queda.
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