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El anhidrido de deido f£tdlico es obtenido por
oxidacidn parcial de naftaleno o de orto-xileno en nume-- g
rogag ¥y diferentes ingtzlaclones a gran escala técnica, ;
Y constituye un importante producto para la fabric&ci@n

H

‘de plastificantes, resinas alcfdicas, resinas de poliés~

!ter, etCess
: En lz oxidacién de naftaleno, orto-xileno y sus
; /o

gmezclas resulia en primer lu.ar un producto oxidado cru-

‘do o bruto, el cusl contiene, como subproductos de reac—

_cién indeseables, materiales con puntos de ebullicién;su-i

3 ]

‘periores e inferiores al Gel anhfdrido de deido ftdlice,
1

iy también materiales o sustancias no voldtiles. Para fa-

|
'bricar "AAF" aphfdrido de dcido ftdlico puro, se deben se-

e e i R AT $ 11 B

Eparar cuidadosamente desde el producito oxidado tanto los
Esubproductos de menor punto de ebullicién como los de ma-
;yor punto de ebullicidn y los no voldtiles, designados
%como residuo.

: Entre los subproductos de menor punto de ebulli-
gcidn hay gue citar sobre todo: anhidrido de decido maléico,
Edcido benzoico, aldehido toluflico y dcidos toluflicos.
ELos subproductos de mayor punto de ebullicidn son sobre tg§
%do los diversos deidos bencenotricarboxflicos, los deriva-!
;dos de naftogquinona y antraquinona y los €eidos sulfdéni-
§cos. Ademds, en la oxidacidn, segin el material de parti-
ba Y su composicién, resultan diferentes cantidades de sus
%ancias no voldtiles, desde polimeros de alto peso mole-
%ular hagta coque.

Lag dificultades del problema de destilacién,
que parece tan sencillo, se encuentran especialmente en

el hecho de que ya les mds pequefias adiciones de las por-
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ciones de ﬁayor punto de ebullicidn del producto oxida-
do en el AAF conducen a malos Indices de color (fndice .

de HAZEN, medido segin APHA), y que pequefias adidones de

)

dcido benzoico son scparables sblo con dificultad del AAF,

| EL AAT y el deido benzoico forman una mezcla no ideal,
%OOn proporeciones o relaciones de mezcla en las que vn -
écomponente predomina ampliamente, las curvas de presién

, de vapor de ambos meteriales se encuentran muy cerce una

‘de otra.

10 é Hasta hace pocos aiios, el tratamiento por des— f
{

‘discontinue a ceusa de las indicadas dificultades, sepa- j

: i

'réndose en una destilacién de una o dos etapas las impu~
15 irezas de bajo punto de ebullicidn en calidad de fraceidn

'de cabezas y la AAF on calidad de fraccidn principal, y re

——

itirdndose las iumpurezas de alto punto de ebullicidn como ;
! i

producto de colas. La parie predominante de la produccidn

. i
;mundial de AAT es obtenida todaviae hoy dfa de esta mane- |
|

Se han hecno conocer también procedimientos con-

20 . ra.
gtinuos para el tratamicnto por destilacidn del producto !
§bruto de oxidacidn especialmente & partir de orto—xileno.§
?En estos procedimientos, siempre de varias ctapas, no ha i

25 gsido posible hasta ahora separar por destilacidén el AAT l
;desde el residuo, de tal manera que dste pucda ser dese-—
?chado sin considerables pérdidas que sobrecarguen o per- |
:judiquen a lz rentabilidad.

5i en la primera etapa de destilacién se sepa-

v
¥

30  ran por destilacién sélo las porciones de punio de ebulli
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cidn més bajo que el AAT del producto oxidado empleadb,
entonces el AAFT y las porciones de mayor punto de ebulli-
cibn, inclufdo los componentes no volétiles del producto !

oxidado, pasan a la columna principal.

Con un expobrecimiento progresivo o creciente

! disminuye la presidn de vapor de los componentes dei Pro-

ducto oxidado de mayor punto de ebullicidn, de forma gue
égtos al final no pueden ser mantenidos alejados o gepa-
‘rados del producto destilado ni siquiera por elevaéidh
i

§creciente del reflujo. Por lo tanto, en este procedimien~ !

t0 continuo se debe conter usualmente con un 21140 conteni-

ldo de AAP, mayor que 85% en peso, en el residuo de la des-

tilascibn., Este residuo es tratado o transformado en una

gdestilacidn en alambique discontinuva, en gue el producto
édestiado rico en AAF es aiadido de nuevo al producto oxi-
dado bruto empleado en la primera ctapa. La necesidad de

una destilacidn realizada de forma discontimua, conectada

ia contimmacidén, significa una gran desventaja. Estas ins-

;talaciones resultan caras en costes de inversién, y no

.

11

gpermiten ningdn ahorro esencial de personal de manuben—
écién o de frabajo con relacibn a las instslaciones de fun-
icionamieﬁto discontinuo,

las instalaciones de funcionamiento continuo
son también muy sensibles con relacibn a las oscilaciones
de la calidad del producto oxidado empleado, y exigen
por lo tanto un gran Imjo de vigilancia y regulacién.

Por o tanto, las ingtalaciones de funcionamien-

to continuo para la obtencibén de AAP puro por destilacidn

pueden ser construfdas y hechas funcionar con &xito eco-
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némico casi golamcnte con grundes capacidades de ffabéﬁé
o de procuccidn para la transformacidn de un producto oxi-
dago fabricado a purtlier de orto-xileno, .

®n la transformacidn del producto oxidadd a pér-
tir de naftaleno gueda remanente un residuo cuantitati&a—
mente mayor de otra calidad o naturaleza. En este caéb,“
lag instalaciones de funcionawmiento continuo son'todé&ia
més complicadas y por lo tanto todavia mds caras en cuan-
$0 a las inversiones y el funcionamiento.

e ha enconirado gue se puede simplificar esen-

de oxidacidbn del orto-xileno y/o»del naftaleno por destila
cidn en varias etapas, y se le puede mejorar considerable-
mente con relacidn al readimicnto, si a partir del produc-
t0 oxidado bruto o crudo se separa por destilacidn en una

destilacidn discontinua, en primer luar una fraccidn de c!

1%

bezas, gque puede ser dividida en varias fracciones, y des—
pués de esto se hace pasar por destilacidén 2l AAF de forma
prédcticamente completa a un depdsito de almacenamiento, y
a partir de éste, se le conuuce a una destilacidn continual
a partir de la cual se obtiene como producto de cabegas
AAT purisimo.

La primera destilacidén discontima puede reali-
zarse a presidn norgal o rcducida. La segunda etapa de deg
tilacidn continua se realiza vajo presidn reducida.

De acuerdo con el wodo de trabajo seagin el in-
vento, el ALF es degtilado dos veces. El AAf introduci-
do en la segunda etaps ya estd libre de impurezas de me-
nor punto de ebullicidn, contiene las impurezas de mayor
punto de ebullicidn golamenie en una cuncentracibn nuy

pequeiia, y estd livre de sustancias no voldtiles, que pro-
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vocan fdcilmente taponamientos u obstruciones'en log apa-
ratos. En el funcionamicnto prédctico es suficiente reti-
rar a intervalos de varios meses, una parte del cohteni—
do de la parte inferior de la columna desde la segunde
columna de destilacidn, que es hecha funcionar de forﬁa
contimue, y mezelarlo con ¢l nvroducta oxidado bruto;d
crudo empleado en la primers destilacién, pare impedir
un ehriquecimiento de impurezas de mayor punto de ebulli-

cién en la parte inferior de la destilacidn continus. A

causa del pequefio contenlido de impurezas de mayor pﬁqto
de ebullicidén y de la ausencia de impurezas no voldtiles
en 8l destilado de la primera etapa, no es necesario pa-
ra la segunda destilacién continua ningdn alambique de
destilacidn caro o costoso. Aqul es enteramente suficien-
te un sencillo rehervidor o caldera de intercambio de ca-
lor en el fondo de la columna.

En comparacidén con la forma de trabajo discon—
tinua conocida, el rendimiento horario de producto final
-AAPF puro- es menor y uniforme, de forma .ue las subsi-
guientes instalaciones, por e¢jemplo, el refrigerante o
refriéerador de producto para separar sl AA? en forma de
escamas, y las instalaciones de envaszado o embalaje pue-
den ser construfdas de forma mds sencilla y mds barata.

En comparacibén con los procedimientos continuos
conocidos, la forma de trabajo de acuerdo con el invento
tiene la ventaja de que la primera etapa, que trabaja de
modo discontimuo, puede acomodarse répide y fdcilmente a
las propiedades del producto oxidado empleado. For ello,

se pueden transformar sin dificullades tanto productos

oxidados de naftaleno como también producios de orto-xile)

5.12.196% -6 -
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no, e incluso mezolas de ambos, A ésto se afiade ademds

el hecho de que en el yrocedimiento de acuerdo con el in~
vento se mantienen en cireulacién a través de una o dé '
embas etapas solamente reguelias cantidades de AAF. ‘

En los dibujos se representa el esquema de flu-
jo u organigrama de una instalacidn para la realizacdidn
del procedimiento de acuerdo con el invento, & tituio_ée
ejemplo, _

La instalacién consiste esencialmente en 1a desd
tilacidn discontinua en alambigue, con el alambigue de
destilacidén 1, la columna 2 y el condensador 3, en el re—
cipicnte de almacenamiento 4, y en la destilacidn conti=-

nua, con la columna 6, ¢l rehervidor 7 y el condensador

8.

{
i
! Oon ayuda del eyector 9 se puede realizar la

destilacidén en el alumbique bajo presidén reducida. El va-
cfo de destilacidn de la segunda etapa es producido me-
diante el eyector 10,

El alambique de destilacidn estd rodeado con

un revestimiento de caldeo 11, en el yue se introduce un

tmedio de caldeo por la conexidn 12 y a partir del cual
‘ges retirado por la conexidn 13. En el rehervidor 7 de la
isegunda destilacidn se introduce el medio de caldeo por
la conexién 14, y es retirado de esta de nuevo por la co-
nexién 15. Ambos dispositivos son calentados conveniente-
nente de forma conocida por medio de un agente de trans-—
misién o portador de calor liguido.

El progducto oxicado que ha de ser transformado

es cargado en el alambique 1 por la conduccidn de intro-

duccidn 16 a una te.peratura de aproximadamente 1500C, y

5.12.1967 -7 -
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a aproximadamente 1382C¢ por refrigeracidn con evaporacién,

es calentado hasta eproximadanente 25088,

Los productos de descomposicidn que resgultan

.....

en este cago, entre otros vapor de agua, escapan o se se-
paran por la columna 2 y por el condensador 3, mantenidv

" o>

por encima de la parte superior hasta la presidn atmosté-
rica, 0 son succionados mediante el eyector 6. e

Tan pronto como se ha establecido el equilibrio
en la columna 2, se retira por la conduccién 17 una frac-
cibn de cabezas, que contiene aproximadamente 1 a 4% en
peso del c.nbenido del alambique. |

En la transformacidn de un yproducto oxidado de
naftaleno, la cantidad de fraccidn de cabezas es de 2 a
3% en peso. Bsta consiste en una mezcla de AAF y anhidri-
do de deido maléico, y es aiiadida a la siguiente carga.
En la transformacidén de productos oxidados de orto-xileno,
ge retiran convenientemente dos fracciones de cabezas, de
las cuales la primera fraccidn, que es de 0,5 a 1% en pe-
s0, es retirada por la conduccibn 17 y la segunda fraceidn
que ya puede tenor un considerabie crnbenido de AAP, es
¢ nducida de muevo al producto oxidado que he de ser trans
formado. La conduccidn de retirada de esta segunda frac-—
¢ifn estd designada por 19.

Despuds de geparar la fraccidn de cabezas, el
AAT es separado por destilacién por las conducciones 17,
19, 27 o, & eleociSn, por un pequefio mimero de platos, &
través de la conduccién 21, hacia el recipiente de almace—
namiento 4 aislado térmicamente. A partir de éste, es. con-

ducido por la conduccidn 22 a circuito del rehervidor de

la segunda etapa de destilacidn 6. En la parte superior




de la columna 6, el &AT puro es cundensado o precipitado
en forma licuida en el condensador 8, constitufdo comso -
. refrigerador de evaporacidén, y es retirado del plato ccleg
tor 23 por la conduccidn 24 hacia un colector de cabezas.
5 4 partir del alambique de destilacidén se retira
el residuo de mayor punto de ebullicidn que el AAPF por la
conduceidn 25, despuds de deztilar una carga o varias car-
ges. En la transformacidn o tratamiento de un producto
oxidado de orto-xileno, el residuo de destilacidn, que es
10 de 0,5 a 1% en peso dsl material de partida, es tan:peque—
flo, gue se pueden destilar varias cargas antes de qué ge re-
tire el residuo. IEn la transformacidn o tratauicnto de
procucto oxidado de naftaleno, que contiene aproximadamen—
te 4% en peso de residuo, se realiza un vaciado o descar-
15 ga del procducto de colas degpuds de cada carga.

El AAT gue ha pasado por destilacidn al depdsi-

to 4 por la conduccidn 21 o 27 ya es tan puro, que es muy

pequetia la formacidn de residuos en la parte inferior de

!la columne 6 gue trabaja de forma contima. Aquf, es su-

20  ficiente retirar después de algunos meses una parte del

4

contenido de la parte inferior por la conduccidén 26, y con:
dueirla de nuevo al producto oxidado bruto o crudo.
! Para la exylicacién mds detallada del invento
vueden servir los subsiguientes ejemplos.

25 Bjemplo 1.- 10,000 Kg de producto oxidado crudo

a partir de orto-xileno son bombeados al alambique de des-

tilacidn (1), y son calentadoz desde 1502C hagsta 2502C. Dus
rante el verlodo de calentamicnto, se descomponen peque-

fieg porciones de deido ftdlico a la forma de anhidrido de

30 deido ftdlico y agua. U1l agus se separs por la columna (2)
5.12.1967 -9 - )
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17, estando abierts la wélvula 20, le primers fraceién

" los 10.000 Kg empleados de producto oxidado se obiienen

v el condensador (3} a través de lo parte superior de
la columna. Con reflujo total y estando cerrada la védlvu~
la 20, se establecs el cquilibrio en la columna de desti-

lacibn. Inmediatamente desmués se retira por la condigsidd

de cabezag, con una alita proporcidn de reflujo de 30 &,
40, en una cantidad de 100 kg., y es desechada. Por la
conduccibn 19 se separa seguilamente por destilacidﬁ,;pon
una proporeidn de reflujo nds bajs de 10 a 12, uha g%nti-
dad de 250 kg. y es devuelta al producto oxidado crida o
bruto. Después de cerrar la vdlvula 20 y de abyrir la vdl-

vole 18 en la conduccidn 21, pasa el AAF por destilacibn

con une proporcidn de reflujo de sélo 0,1 a 0,3 al depdsi
to intermedio 4. Il residuo remanente en el alambigue 1,
que es de T0 Kg, ez reotirado por la conduceidn 25 y es
degechado,

Por la conduccidn 22, el destilado es succiona-
do desde el depésito 4, por la presidn reducida que rei-
na en lg columna 6, hacia el rehervidor 7, y es evapora-
do. In la columna 6 tiene lugar una nueva rechtificacidén
del AAF a 2039C y una presidén de 100 Torr. en la parte
superior de la columna. Despuds de la condensacibn en
el refrigerador 8, se retira el producto yuro desde el
plato colector 23 por 1z conduccidn 24, La proporcidn

de rdlujo en la columna 6 es de 0,2 a 0,5, A partir de

9.730 Kg de AAT purisimo con un Indice de Hazen de 5 a
10. Le pérdida de AAT en los 70 Kg de residuos del alam-
bique es solamente de 20 Kg.

La presién reducida es producida por el eyec-

5.12.1967 - 10 -~




10

15

20

25

30

tor 10. Lu refrigeracidn de los condensadores 3y 8 se
verifica mediante aguc de alimentacidn gue se evapora, a
aproximadamente 1302C, El caldeo del alambigque 1 y_del _
rehervidor 15 se verifice mediunte un aceite de transmi-
sidén de calor.

Ejemplo 2.~ 10.000 Kg de producto oxidado a par-
tir de naftaleno son transformados en le misma instalacidn
0 digpogicidn. En el dlambique 1 se verifica el calcrnta-
miento hasta el punio de ebulliciédn de 2850C. Después de
una destilacién de 30 mimutos bajo reflujo total, se reti-
ran por la conduceidn 17 200 Kg de una fraccidn de cabe-
zas que contiene anhidrido de deido maléico,'que es de-
vuelte al depdsito de producto oxidado crudo.

Después de cerrar la vdlvula 20, se disuinuye
lentamente la nresibn con el eyector 9, y se separa por
degiilacidn el AAP por lu conduceidn 21 haeia el depdsito
4. Para cllo se disminuye la presidn hasta 250 Torr.

Desde ¢l reciplente 4, el destilado es condu-
cido, de la mismea manera que se describe en el Zjemplo 1,
a la destilacibn continua de AAF puro en la columna 6, a
partir de la cual pasa por destilacidn AAF purfsimo a
2032C y una presidén de 100 Torr. en la parte superior de
la columna. La cantidad de AAT purisimo es de 9300 Kg. El
Indice de Hazen es de 5 a 10. Por la conduccidn 25 ge re-
tiran del alambique 1 400 Kg de residuos de destilacidn.

De maners similar, se pueden transformar en AAF
puroc mezclas detproductas oxidados brutos o crudos de naf-
taleno y orto-xileno, Para ello las condiciones de desti-~
lacidén, en lo gue se refiere a presifn y temperatura pera
la seguni etupa continua, permaneécen iguales a las que

se indican en los precedentes ejemplos. La acomodacién

10,12, 2967 - 11 -




10

15

20

25

¥

| drido de dcido ftdlico puro a partir del producto de oxi-
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a las propiedades especiales de la mezcla de partida se
realiza s6lo en la primera ctapa disconbinua.

La presente solicitud que corresponde a la pre-

sentada en la Repldblica Federal Alemena con fecha T de. &

Julio de 1967, bajo el N2 M T4.673 IVb/12 o, se acoge a

los beneficios del art? 51 del vigente Estatuto sobre Pro+

piedad Industrial.

N O T &

Los puntos de invencidén propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de la presente solicitud
de Patente de Invencidn en Bspaiia, por VEINTE afios, son
los siguientes:

1.~ Procedimiento para la obtencidn de anhi-

dacién de orto-xileno y/o naftaleno en una destilacidn
de dos etapas, caracterizado porque en la primera etapa
los componentes de bajo punto de ebullicidn y el anhi-
drido de dcido ftdlico son separados sucesivamente de
forma discontinua como fracciones separadas de los com—
ponentes de mayor punto de ebullicién y del residuo, y
el anhidrido de deido ftdlico es destilado en la segunda
etapa de lao destilecibn de forma continua bajo presidn
reducida,

2.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1,

caracterizado porque la primera etapa de la destilacién

lo. 120 1967 - 12‘ haad
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se lleva a cabo bajo la presidn atmosférice o ‘tajo pre-
sién reducida, .

3.=-Procedimiento para la obtencidén de anhfdri-
do de deido ftdlico puro, '

Tal y como se ha descrito en la Memoria que -
antecede, representado en los dibujos que se acompafian
Y para los fines que se han especificado.

La presente Memoria consta de 13 hojas escrita)

a méquina por una sola cara.

Madrid, 3 U ENE‘ 1969 }
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