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Memoria descriptiva
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para solicitar PATENTE DE INVENCION por 20 años

a nombre de METALLGESELLSCI-IAFT AKTIENGESKLLS.QHAFT.,

entidad / dKXKaciBKaiidHd alemana !

r c-Ĉ r. *r?c-N!C:A

, , ,<<<..!, .....con domiciiio en Reuterweg 14, Frankfurt (Main), República 
Federal Alemana

¡pon "UN DISPOSITIVO DE DESTILACION DE DOS ETAPAS PARA LA 
¡OBTENCION DE ANHIDRIDO DE ACIDO FTALICO PURO", (Clase In- 
¡ternacional C07o)
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El anhídrido de ácido ftálico es obtenido por oxi 
dación parcial de naftaleno o de orto-xileno en numerosas
y diferentes instalaciones a gran escala técnica,y consti-!
tuye un importante producto para la fabricación de plasti- 
ficantes, resinas alcídicas, resinas de poliéster, etc.

En la oxidación de naftaleno, orto-xileno y sus 

mezclas resulta en primer lugar un producto oxidado crudo 
o bruto, el cual contiene, como subproductos de reacción 
indeseables, materiales con puntos de ebullición superio­
res e inferiores al del anhídrido de ácido ftálico, y tam 

bien materiales o sustancias no volátiles. Para fabricar 

"AAF" anhídrido de ácido ftálico puro, se deben separar 
cuidadosamente desde el producto oxidado tanto los subpro 
ductos de menor punto de ebullición como los de mayor pun 
to de ebullición y los no volátiles, designados como resi­

duo.
Entre los subproductos de menor punto de ebu­

llición hay que citar sobre todo: anhídrido de ácido maléi 

co, ácido benzoico, aldehido toluílico y ácidos toluíli- 
cos. Los subproductos de mayor punto de ebullición son so 
bre todo los diversos ácidos bencenotricarboxílicos, los 
derivados de naftoquinona y antraquinóna y los ácidos sul 
fónicos. Además, en la oxidación, según el material de - 

partida y su composición, resultan diferentes cantidades 
de sustancias no volátiles, desde polímeros de alto peso 
molecular hasta coque.

Las dificultades del problema de destilación, 
que parece tan sencillo, se encuentran especialmente en 

el hecho de que ya las más pequeñas adiciones de las por­
ciones de mayor punto de ebullición del producto oxidado
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'e"de HAen el AAF conducen a malos índices de colonf (3^8%!
ZEN , medido según APHA), y que pequeñas adiciones de áci 
do benzoico son separables sólo con dificultad del AAF.

El AAF y el ácido benzoico forman una mezcla no ideal.Con 
proporciones o relaciones de mezcla en las que un componen 

te predomina ampliamente, las curvas de presión de vapor 
de ambos materiales se encuentran muy cerca una de otra.

Hasta hace pocos años, el tratamiento por dest: 

lación del producto bruto de oxidación a partir de nafta 
leño y orto-xileno se realizaba exclusivamente de forma dj 
continua a causa de las indicadas dificultades, separando 
se en una destilación de una o dos etapas las impurezas di 
bajo punto de ebullición en calidad de fracción de cabe­

zas y la AAF en calidad de fracción principal, y retirán­
dose las impurezas de alto punto de ebullición como produ( 
to de colas. La parte predominante de la producción mun­
dial de AAF es obtenida todavía hoy día de esta manera.

Se han hecho conocer también procedimientos con 
tinuos para el tratamiento por destilación del producto 
bruto de oxidación especialmente a partir de orto-xileno. 
En estos procedimientos, siempre de varias etapas, no ha 

sido posible hasta ahora separar por destilación el AAF 
desde el residuo, de tal manera que éste pueda ser desechá 
do sin considerables pérdidas que sobrecarguen o perjudi­
quen a la rentabilidad.

Si en la primera etapa de destilación se sepa­
ran por destilación sólo las porciones de punto de ebulli 
ción más bajo que el AAF del producto oxidado empleado, 
entonces el AAF y las porciones de mayor punto de ebulli­
ción, incluidos los componentes no volátiles de producto
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; oxidado, pasan a la columna principal.

Con un empobrecimiento progresivo o creciente 
i del contenido de la parte inferior o de las colas en AAF,

¡ disminuye la presión de vapor de los componentes del pro
**  t

} ducto oxidado de mayor punto de ebullición, de forma que 
¡ éstos, al final, no pueden ser mantenidos alejados o se- 
¡ parados del producto destilado ni siquiera por elevación 
t creciente del reflujo. Por lo tanto, en este procedimien-
I to continuo se debe contar usualmente con un alto conte-
!
I nido de AAF, mayor que 85% en peso, en el residuo de la 
; destilación. Este residuo es tratado o transformado en 

i una destilación en alambique discontinua, en que el produc 
¡ to destilado rico en AAF es añadido de nuevo al producto 
i oxidado bruto empleado en la primera etapa. La necesidad 
; de una destilación realizada de forma discontinua, conec- 
! tada a continuación, significa una gran desventaja. Estas 

¡ instalaciones resultan caras en costes de inversión, y nc 
¡ permiten ningún ahorro esencial de personal de manuten—

¡ ción o de trabajo con relación a las instalaciones de fun 
cionamiento discontinuo.

Las instalaciones de funcionamiento continuo 
i son también muy sensibles con relación a las oscilaciones 
; de la calidad del producto oxidado empleado, y exigen por 

i lo tanto un gran lujo de vigilancia y regulación .
¡ Por lo tanto, las instalaciones de funcionamiei.

¡ to continuo para la obtención de AAF puro por destilación
! pueden ser construidas y hechas funcionar con éxito econó 
: mico casi solamente con grandes capacidades de trabajo 

¡ o de producción para la transformación de un producto oxi 
30 ¡ dado fabricado a partir de orto-xileno.
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En la transformación del producto oxidado a par­
tir de naftaleno queda remanente un residuo cuantitativa­
mente mayor de otra calidad o naturaleza. En este caso, 

las instalaciones de funcionamiento continuo son todavía 
más complicadas y por lo tanto todavía más caras en cuan­

to a las inversiones y el funcionamiento.

Se ha encontrado que se puede simplificar esen­
cialmente la obtención de AAF puro a partir de los pro­

ductos de oxidación del orto-xileno y/o del naftaleno po3¡* 
10 destilación en varias etapas, y se le puede mejorar con­

siderablemente con relación al rendimiento, si a partir 
del producto oxidado bruto o crudo se separa por destila­
ción, en una destilación discontinua, en primer lugar una

< fracción de cabezas, que puede ser dividida en varias -
!

15 ¡ fracciones, y después de esto se hace pasar por destila-
t
; ción al AAF de forma prácticamente completa a un dbpósi- 

I to de almacenamiento, y a partir de este se le conduce a 

! una destilación continua, a partir de la cual se obtiene 
{ como producto de cabezas AAF purísimo.

2 0 ¡ La primera destilación discontinua puede rea­

lizarse a presión normal o reducida. La segunda etapa de 
¡ destilación continua se realiza bajo presión reducida.
I De acuerdo con el modo de trabajo según el in
I vento, el AAF es destilado dos veces. El AAF introducido 

25 i en la segunda etapa ya está libre de impurezas de menor 

¡ punto de ebullición, contiene las impurezas de mayor pun 
i to de ebullición solamente en una concentración muy pequje 
! ña, y está libre de sustancias no volátiles, que provo- 
j can fácilmente taponamientos u obstrucciones en los apaia 

30} tos. En el funcionamiento práctico es suficiente retirai
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a intervalos de varios meses, una parte del contenido de 
la parte inferior de la columna desde la segunda columna 

¡ de destilación, que es hecha funcionar de forma continua, 
i y mezclarlo con el producto oxidado bruto o crudo emplea-}

5 ¡ d. .n la priora d.stila.i6n, para iapadir un .nriqu.ai-
i miento de impurezas de mayor punto de ebullición en la
i
; parte inferior de la destilación continua. A causa del pe 
¡ queño contenido de impurezas de mayor punto de ebulliciói:
¡ y de la ausencia de impurezas no volátiles en el destila-t

10 ¡ do de la primera etapa, no es necesario para la segunda
j destilación continua ningún alambique de destilación carc 

} o costoso. Aquí es enteramente suficiente un sencillo re-
¡ hervidor o caldera de intercambio de calor en el fondo dt¡
; la columna.

15 En comparación con la forma de trabajo discon
tinua conocida, el rendimiento horario de producto final- 

i AAF puro - es menor y uniforme, de forma que las subsi- 
¡ guiantes instalaciones, por ejemplo el refrigerante o re- 

; frigerador de producto para separar el AAF en forma de 
20 ¡ escamas, y las instalaciones de envasado o embalaje pue- 

' den ser construidas de forma más sencilla y más barata.

i - — -  -  — -— t
' conocidos, la forma de trabajo de acuerdo con el invento 

: tiene la ventaja de que la primera etapa, que trabaja 
25 ! de modo discontinuo , puede acomodarse rápida-y fácilmen- 

! te a las propiedades del producto oxidado empleado. Por

i ello, se pueden transformar sin dificultades tanto pro-
¡
¡ ductos oxidados de naftaleno como también productos de 

orto-xileno, e incluso mezclas de ambos. A esto se aña-- 
30 de además el hecho de que en el procedimiento de acuer-
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do con el invento se mantienen en circulación a través de 

una o de ambas etapas solamente pequeñas cantidades de 
AAF.

5
En los dibujos se representa el esquema de flu 

jo u organigrama de una instalación para la realización 
del procedimiento de acuerdo con el invento, a título de 
ejemplo.

<
10

La instalación consiste esencialmente en la 

destilación discontinua en alambique, con el alambique de 
destilación 1, la columna 2 y el condensador 3, en el re­
cipiente de almacenamiento 4, y en la destilación conti­
nua, con la columna 6, el re-hervidor 7 y el condensador

8.
¡ Con ayuda del eyector 9 se puede realizar la

13 i destilación en el alambique bajo presión reducida. El va-
t cío de destilación de la segunda etapa es producido me-}
} diante el eyector 10.
I EL alambique de iestilacián estí rodeado con
i un revestimiento de caldeo 11, en el que se introduce un 

20! medio de caldeo por la conexión 12 y a partir del cual es 
' retirado por la conexión 13. En el rehervidor 7 de la se- 

I gunda destilación se introduce el medio de caldeo por la 
j conexión 14 y es retirado de esta de nuevo por la cone—  
xión 1$. Ambos dispositivos son calentados convenientemen 

23 te de forma conocida por medio de un agente de transmisión 
o portador de calor líquido.

El producto oxidado que ha de ser transforma­

do es cargado en el alambique 1 por la conducción de in­
troducción 16 a una temperatura de aproximadamente 130SC, 

30 y es calentado hasta aproximadamente 2302C.

27- 1-69
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Los productos de descomposición que resultan en 
este caso, entre otros vapor de agua, escapan o se sepa- 

i ran por la columna 2 y por el condensador 3 mantenido a
' aproximadamente 138SC por refrigeración con evaporación,i

5 ¡ por encima de la parte superior hasta la presión atmosfé- 
! rica, o son succionados mediante el eyector 6.

¡ Tan pronto como se ha establecido el equilibrio
i en la columna 2, se retira por la conducción 17 una frac 
: ción de cabezas, que contiene aproximadamente 1 a 4% en 

10 i peso del contenido del alambique.

! En la transformación de un producto oxidado
I de naftaleno, la cantidad de fracción de cabezas es de 2
i
; a 3% en peso. Esta consiste en una mezcla de AAF y anhí-
' drido de ácido maléico, y es añadida a la siguiente car-

15 - ga. En la transformación de productos oxidados de orto-
xileno, se retiran convenientemente dos fracciones de ca-

! bezas, de las cuales la primera fracción, que es de 0,5
: a 1% en peso, es retirada por la conducción 17 y la se-

: gunda fracción, que ya puede tener un considerable conte
20 : nido de AAF, es conducida de nuevo al producto oxidado que

: ha de ser transformado. La conducción de retirada de esta
I segunda fracción está designada por 19.

Después de separar la fracción de cabezas, el

! AAF es separado por destilación por las conducciones 17,
25 ! 19, 27 o, a elección, por un pequeño número de platos, a !

: través de la conducción 21, hacia el recipiente de alma- 
¡ cebamiento 4 aislado térmicamente. A partir de éste, esj
i conducido por la conducción 22 al circuito del rehervidoi 

de la segunda etapa de destilación 6. En la parte supe- 
30 ! rior de la columna 6, el AAF puro es condensado o preci-
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pitado en forma líquida en el condensador 8, constituido 

como refrigerador de evaporación, y es retirado del plato 
colector 23 por la conducción 24 hacia un colector de ca­
bezas.

A partir del alambique de destilación 1 se re 
tira el residuo de mayor punto de ebullición que el AAF 

por la conducción 25, después de destilar una carga o va­
rias cargas. En la transformación o tratamiento de un pro 

ducto oxidado de orto-xileno, el residuo de destilación, 

que es de 0,5 a 1% en peso del material de partida, es 
tan pequeño, que se pueden destilar varias cargas antes 
de que se retira el residuo. En la transformación o tra­
tamiento de producto oxidado de naftaleno, que contiene 
aproximadamente 4% en peso de residuo, se realiza un va­
ciado o descarga del producto de colas después de cada ca!r

ga.
El AAF que ha pasado por destilación al depósi 

to 4 por la conducción 21 ó 27 ya es tan puro, que es muy 
pequeña la formación de residuos en la parte inferior de 
la columna 6 que trabaja de forma continua. Aquí, es su­

ficiente retirar después de algunos meses una parte del 
contenido de la parte inferior por la conducción 26, y 
conducirla de nuevo al producto oxidado bruto o crudo.

Para la explicación más detallada del invento 

pueden servir los subsiguientes ejemplos.

Ejemplo 1.- 10.000 Kg de producto oxidado crt 
do a partir de orto-xileno son bombeados al alambique de 
destilación (1), y son calentados desde 1502C hasta 250&C. 
Durante el periodo de calentamiento, se descomponen peque
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ñas porciones de ácido itálico a la forma de anhiariao de 
ácido itálico y agua. El agua se separa por la columna (2)
¡y el condensador (3) a través de la parte superior de la j
i !I columna. Con reflujo total y estando cerrada la válvula 2Q,
¡se establece el equilibrio en la columna de destilación.
Inmediatamente después se retira por la conducción 17, es
tando abierta la válvula 20, la primera fracción de cabe-i
¡zas, con una alta proporción de reflujo de 30 a 40, en una 
¡cantidad de 100 Kg, y es desechada. Por la conducción 19 

10 se separa seguidamente por destilación, con una proporción 
de reflujo más baja de 10 a 12, una cantidad de 230 Kg, y 

es devuelta al producto oxidado crudo o bruto. Después de 
cerrar la válvula 20 y de abrir la válvula 18 en la conduc 
ción 21, pasa el AAF por destilación, con una proporción 

15¡de reflujo de sólo 0,1 a 0,3, al depósito intermedio 4. El 
¡residuo remanente en el alambique 1, que es de 70 Kg, es 

¡retirado por la conducción 25 y es desechado.
: Por la conducción 22, el destilado es succiona

do desde el depósito 4, por la presión reducida que reina 
20¡en la columna 6, hacia el rehervidor 7, y es evaporado. En 

!la columna 6 tiene lugar una nueva rectificación del AAF 
.a 203SC y una presión de 100 Torr. en la parte superior de 
i la columna. Después de la condensación en el refrigerador
t
¡8, se retira el producto puro desde el plato colector 23
¡

25tpor la conducción 24. La proporción de reflujo en la coluir
¡
¡na 6 es de 0,2 a 0,5. A partir de los 10.000 Kg empleados 
¡de producto oxidado se obtienen 9*730 Kg de AAF purísimo 

}con un índice de Hazen de 5 a. 10. La pérdida de AAF en los 

¡70 Kg de residuos del alambique es solamente de 20 Kg.
30} La presión reducida es producida por el eyectoi

27- 1-69
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10. La refrigeración de los condensadores 3 y 8 se verifi 

ca mediante agua de alimentación que se evapora, a aproxi 
madamente 13020. El caldeo del alambique 1 y del rehervi­

dor 15 se verifica mediante un aceite de transmisión de 
calor.

Ejemplo 2.- 10.000 Kg de producto oxidado a 
partir de naftaleno son transformados en la misma instala 
ción o disposición. En el alambique 1 se verifica el cale 
tamiento hasta el punto de ebullición de 285-C. Después 
de una destilación de 30 minutos bajo reflujo total, se 
retiran por la conducción 17 200 Kg de una fracción de ca 
bezas que contiene anhídrido de ácido maléico, que es de­

vuelta al depósito de producto oxidado crudo.
Después de cerrar la válvula 20, se disminuye 

lentamente la presión con el eyector 9, y se separa por 
destilación el AAF por la conducción 21 hacia el depósito 
4. Para ello se disminuye la presión hasta 250 Torr.

Desde el recipiente 4, el destilado es condu­
cido, de la misma manera que se describe en el Ejemplo 1, 
a la destilación continua de AAF puro en la columna 6, a 
partir de la cual pasa por destilación AAF purísimo a - 
2032C y una presión de 100 Torr. en la parte superior de 
la columna. La cantidad de AAF purísimo es de 9.300 Kg.
El índice de Hazen es de 5 a 10. Por la conducción 25 se 

retiran del alambique 1 400 Kg de residuos de destila­
ción.

De manera similar, se pueden transformar en AAI 

puro mezclas de productos oxidados brutos o crudos de naj 
taleno y orto-xileno. Para ello las condiciones de desti-
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lación, en lo que se refiere a presión y temperatura. pora 
la segunda etapa continua, permanecen iguales a las que se 

indican en los precedentes ejemplos. La acomodación a las 
propiedades especiales de la mezcla de partida se realiza 
sólo en la primera etapa discontinua.

La presente solicitud que corresponde a la pre 

sentada en República Federal Alemana el 7 de Julio de I96*j?, 
bajo el número M 74.673 IVb/120, se acoge a los beneficio^ 
del artículo 51 del vigente Estatuto sobre ¡Propiedad In­
dustrial.

R E I V I N D I C A C I O N E S

15 !

20

Los puntos de invención propia y nueva que se 
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten 
te de Invención en España, por VEINTE años, son los si­
guientes :

1.- Un dispositivo de destilación de dos etapas 
para la obtención de anhídrido de ácido ftálico puro a 
partir del producto de oxidación de orto-xileno y/o nafta 
leño, caracterizado porque comprende un alambique de des 
tilación de funcionamiento discontinuo con una columna - 

montada encima y un primer condensador, una columna de 
rectificación de funcionamiento continuo con un segundo

27-1-69 -  12 -
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condensador montado encima, un rehervidor y un recipiente 
de almacenaje intercalado y aislado del calor.

2.- Un dispositivo de destilación de dos eta­
pas para la obtención de anhídrido de ácido itálico puro.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que an­

tecede representado en los dibujos que se acompañan y pa­

ra los fines que se han especificado.
Esta Memoria consta de trece hojas escritas a 

máquina por una sola cara.

Madrid,
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