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El anhidrido de &cido ftdlico es obtenido por oxi
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' dacidn parcial de naftaleno o de orto-xileno en numerosas

; ¥ diferentes instalaciones a gran escala téenica,y consti-

! i
! tuye un importante producto para la fabricacién de plasti~

i
i ficantes, resinas alcidicas, resinas de poliéster, etc.

Fn la oxidacidén de naftaleno, orto-xileno y sus

gmezclas resulta en primer lugar un producto oxidado crudo
éo bruto, el cual contiene, como subproductos de reaccibn
iindeseables, materiales con puntos de ebullicidn superio-
§res e inferiores al del anhidrido de &cido ftélico, y btam
ébién materiales o sustancias no voldtiles. Para fabricar

: MAAFY anhidrido de Zcido ftdlico puro, se deben separar

cuidadosamente desde el producto oxidado tanto los subpro

4

iductos de menor punto de ebullicidn como los de mayor pun

' duo.
i
g Entre los subproductos de menor punto de ebu-~

' 1licidén hay que citar sobre todo: anhidrido de Acido maléi
!

i co, &cido benzoico, aldehido toluilico y &cidos toluili-
’cos. Los subproductos de mayor punto de ebullicibn son so
} bre todo los diversos &cidos bencenotricarboxilicos, los
; derivados de naftoquinona y antraquindna y los &cidos sul
f£énicos. Ademéds, en la oxidacidn, segin el material de -
partida y su composicidn, resultan diferentes cantidades
de sustancias no voldtiles, desde polimeros de alto peso

molecular hasta coque.

Las dificultades del problema de destilacidn,

que parece tan sencillo, se encuentran especialmente en

el hecho de que ya las mis pequeiias adiciones de las por-

30? ciones de mayor punto de ebullicién del producto oxidado
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. tinuos para el tratamiento por destilacidén del producto

. sido posible hasta shora separar por destilacidn el AAR

 desde el residuo, de tal manera que éste pueda ser desechg

i ¢idén més bajo que el AAF del producto oxidado empleado,

-
i-".mllixxu,l"{ .

i AL
en el AAF conducen a malos indices de color'(gg.

ZEN , medido segin APHA), y que pequefias adiciones de &ci
do benzoico son separables sbélo con dificultad del AAF.
El AAF y el acido benzoico forman una mezcla no ideal.Con
proporciones o relaciones de mezcla en las que un componen
te predomina ampliamente, las curvas de presidén de vapor
de ambos materiales se encuentran muy cerca una de otra.
Hasta hace pocos afios, el tratamiento por desti
lacibn del producto bruto de oxidacidén a partir de nafta~
leno y orto-xileno se realizaba exclusivamente de forma d4is
continua a causa de las indicadas dificultades, separéndo
se en una destilacidn de una o dos etapas las impurezas de
bajo punto de ebullicidn en calidad de fraccidn de cabe-
zas y la AAF en calidad de fraccidn principal, y retirin-
dose las impurezas de alto punto de ebullicidn como produg
to de colas. La parte predominante de la produccidn mun-
dial de AAF es obtenida todavia hoy dia de esta manera.

Se han hecho conocer también procedimientos con-

bruto de oxidacidn especislmente a partir de orto~xileno.

En estos procedimientos, siempre de varias ebtapas, no ha

P4

do sin considerables pérdidas que sobrecarguen o perjudi-
quen a la rentabilidad.
Si en la primera etapa de destilacidn se sepa-

ran por destilacidn sblo las porciones de punto de ebulli

entonces el AAF y las porciones de mayor punto de ebulli-

cidn, incluidos los componentes no volatiles de producto




oxidado, pasan a la columna principal.
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Con un empobrecimiento progresivo o creciente

del contenido de la parbe inferior o de las colas en AAF,

disminuye la presidn de vapor de los componentes del pro

ducto oxidado de mayor punto de ebullicidn, de forma que
éstos, al final, no pueden ser mantenidos alejados o se-
parados del producto destilado ni siquiera por elevacidn
creciente del reflujo. Por lo tanto, en este procedimien-
to continuo se debe contar usualmente con un alto conte-

10 nido de AAF, mayor que 85% en peso, en el residuo de la

destilacibn. Bste residuo es tratado o transformado en

una destilacidén en alambique discontinua, en que el produc

to destilado rico en AAF es afladido de nuevo al producto

oxidado bruto empleado en la primera etapa. La necesidad

15 ; de una destilacidn realizada de forma discontinua, conecj
‘ tada a continuacidn, significa una gran desventaja. Esta
i instalaciones resultan caras en costes de inversidn, y nq

; permiten ningln ahorro esencial de personal de manuten—-'

: cidn o de trabajo con relacidn a las instalaciones de fun
20  cionamiento discontinuo.

Las instalaciones de funcionamiento continuo
é son también muy sensibles con relacidn a las oscilacioned

de la calidad del producto oxidado empleado, y exigen poy

lo tento un gran lujo de vigilancia y regulacidn .

25

Por lo tanto, las instalaciones de funcionamien

to continuo para la obtencién de AAF puro por destilacid

pueden ser construlidas y hechas funcionar con exito econé

mico casi solamente con grandes capacidades de trabajo
o de produccibn para la transformacidn de un producto oxi

30 dado fabricado a partir de orto-xileno.
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En la transformacidén 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 todavia
mis complicadas y por lo tanto todavia més caras en cuan-
to a las inversiones y el funcionamiento.

Se ha encontrado que se puede simplificar esen-
cialmente la obtencidén de AAF puro a partir de los pro-
ductos de oxidacidén del orto-xileno y/o del naftaleno por
destilacidn en varias etapas, y se le puede mejorar con-

siderablemente con relacidn al rendimiento, si a partir

del producto oxidado bruto o crudo se separa por destila-

cibn, en una destilacidén discontinua, en primer lugar una
fraccibén de cabezas, que puede ser dividida en varias -

fracciones, y después de esto se hace pasar por destila-
cibn al AAP de forma précticamente completa a un depdsi-
to de almacenamiento, y a partir de este se le conduce a
una destilacidn continua, a partir de la cual se obtiene
como producto de cabezas AAF purisimo.

La primera destilacién discontinua puede rea=
lizarse & presidn normael o reducida. La segunda ebtapa de
destilacibén continua se realiza bajo presibén reducida.

De acuerdo con el modo de trabajo segln el in
vento, el AAF es destilado dos veces. El AAF introducido
en la segunda etapa ya estd libre de impurezas de menor
punto de ebullicibn, contiene las impurezas de mayor pun
to de ebullicidn solamente en una concentracidn muy pegque
fila, y estd libre de sustancias no voldtiles, que provo- i
can ficilmente taponamientos u obstrucciones en los apaza

tos. En el funcionamiento préictico es suficiente retirar




a intervalos de varios meses, una parte del contenido de
la parte inferior de la columna desde la segunda columna
. e destilacidén, que es hecha funcionar de forma continua,
g y mezclarlo con el producto oxldado bruto o crudo emplez-
5 % do en la primera destilacidn, para impedir un enriqueci-
. miento de impurezas de mayor punto de ebullicidn en la
parte inferior de la destilacidén continua. A causa del pe
queiio contenido de impurezas de mayor punto de ebullicidnm

¥y de la ausencia de impurezas no volétiles en el destila-

10 do de la primera etapa, no es necesario para la segunda
l destilacidén continua ningun alsmbique de destilacién carg
| o costoso. Aqui es enteramente suficiente un sencillo re-
% hervidor o caldera de intercambio de calor en el fondo de
é la columna.

15 : En comparacidn con la forma de trabajo discon

tinua conocida, el rendimiento horario de producto finall

. AP puro - es menor y uniforme, de forma que las subsi-

gulentes 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 mds sencilla y mds barata.

. En comparacidén con los procedimientos.continues
conocidos, la forma de trabajo de acuerdo con el invento

tiene la ventaja de que la primers etapa, que trabaja

25 . de modo discontinuo , puede acomodarse rédpida~y facilmen
te a las propiedades del producto oxidado empleado. FPor
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 afia--

30 de ademés el hecho de que en el procedimiento de acuer-

|
!
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do con el invento se mantienen en circulacidn a trévéswd;
una o de ambas etapas solamente pequefas cantidades de
AAF,

En los dibujos se representa el esquema de flu
jo u organigrema de una instalacién para la realizacidn
del procedimiento de acuerdo con el invento, a titulo de
ejemplo.

Ia instalacidén consiste esencialmente en la
destilacidén discontinua en alambique, con el alambique de
destilacién 1, la columna 2 y el condensador %, en el re-|
cipiente de almacenamiento 4, y en la destilacidén conti-
nua, con la columna 6, el re-hervidor 7 y el condensador
8.

Con ayuda del eyector 9 se puede realizar la
destilacibén en el alambique bajo presidén reducida. EL va-
cio de destilacidén 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 que se introduce un
medio de caldeo por la conexidén 12 y a partir del cual es
retirado por la conexidén 13, En el rehervidor 7 de la se-
gunda destilacibén se introduce el medio de caldeo por la
conexidén 14 y es retirado de esta de nuevo por la cone-—-
xibén 15. Ambos dispositivos son calentados convenientemen
te de forma conocida por medio de un agente de transmisidn
o portador de calor liquido.

El producto oxidado que ha de ser transforma-
do es cargado en el alambique 1 por la conduccidn de in=-
troduceidén 16 a une temperatura de aproximadamente 1502C,

¥ es calentado hasta aproximadamente 2502C.
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Los productos de descomposicidn que resultan en
este caso, entre otros vapor de agua, escapan o se sepa-
ran por la columna 2 y por el condensador 3 mantenido &
aproximadamente 1382C por refrigeracidén con evaporacidn,
por encima de la parbte superior hasta la presidén atmosfé-
rica, o son succionados mediante el eyector 6.

Tan pronto como se ha establecido el equilibri

; en la columna 2, se retira por la conduccidén 17 una frac-

i cidn de cabezas, que contiene aproximadamente 1 a 4% en

peso del contenido del alambique.

En la transformecidén de un producto oxidado
de naftaleno, la cantidad de fraccidn de cabezas es de 2
a 3% en peso. Esta consiste en una mezcla de AAF y anhi-
drido de &cido maléico, y es afadida a la siguiente car-
ga. En la transformacidn de productos oxidados de orto-
xileno, gse rebtiran convenientemente dos fracciones de ca-

bezas, de las cunales la primera fraccidén, que es de 0,5

. a 1% en peso, es retirada por la conduccidn 17 y la se-

; gunda fraccidn, que ya puede tener un considerable conte

20

nido de AAF, es conducida de nuevo &l producto oxidado qu
ha de ser tremnsformado. La conduccidn de retirada de ests
segunda fraccidén estd designada por 19.

Después de separar la fraccidn de cabezas, el
AAF es separado por destilacidn por las conducciones 17,
19, 27 o, a eleccidn, por un pequefio nimero de platos, a
través de la conduccidn 21, hacia el recipiente de alma-
cenamiento 4 aislado térmicamente. A partir de éste, es
conducido por la conduceidn 22 al circuito del rehervidon
de la segunda etapa de destilacién 6. En la parte supe-

rior de la columna 6, el AAF puro es condensado o preci-

[<3
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pitado en forme liquida en el condensador 8, consﬁifﬁidb
como refrigerador de evaporacidn, y es retirado del plato
colector 23 por la conduccidn 24 hacia un colector de ca-
bezas.

A partir del alambique de destilacidén 1 se re-
tira el residuo de mayor punto de ebullicidén que el AAF
por la conduccidn 25, después de destilar una carga o va-
rias cargas. En la transformacidén o tratamiento de un prg
ducto oxidado de orto-xileno, el residuo de destilacidn,
que es de 0,5 a 1% en peso del material de partida, es
tan pequefio, gque se pueden destilar varias cargas antes
de que se rebira el residuo. En la transformacidn 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
ga.

El AAF que ha pasado por destilacidn al depdsi
to 4 por la conduccidn 21 & 27 ya es tan puro, que es muy
pequefia la formacidén de residuos en la parte inferior de
la columna 6 que trabaja de forma continua. Aqui, es su-
ficiente retirar después de algunos meses una parte del
contenido de la parte inferior por la conduccidn 26, y
conducirla de nuevo al producto oxidado bruto o crudo.

Para la explicacidn mis detallada del invento

pueden servir los subsiguientes ejemplos.

Ejemplo 1.- 10.000 Kg de producto oxidado cry
do a partir de orto-xileno son bombeados al alamblque de
destilacibén (1), y son calentados desde 1502C hasta 25020C

Durante el periodo de calentamiento, se descomponen pequg

L]




‘flas porciones de &cido ftdlico a la forma de anhiariaoc de
:écido £t8lico y agua. El agua se separa por la columna (2)

gy el condensador (3) a través de la parte superior de la
|

columna. Con reflujo total y estando cerrada la vélvula 2Q

5 ise establece el equilibrio en la columna de destilacidn.
iInmediatamente después se retira por la conduccidn 17, es-
itando abierta la vélvula 20, la primera fraccidn de cabe-
%zas, con una alta proporcidn de reflujo de 30 a 40, en una

' cantidad de 100 Kg, y es desechada. Por la conduccidn 19
10 [se separa seguidamente por destilacidn, con una proporcidn
de reflujo més baja de 10 a 12, una cantidad de 250 Kg, ¥y
es devuelta al producto oxidado crudo o bruto. Después de
cerrar la vlvula 20 y de abrir la vilvula 18 en la condug

cidn 21, pasa el AAF por destilacidn, con una proporcidn

15,de reflujo de sélo 0,1 a 0,3, al depbsito intermedio 4. EI
;residuo remanente en el alambique 1, que es de 70 Kg, es
!retirado por la conduceidn 25 y es desechado.

Por la conduccién 22, el destilado es succiona

i
fdo desde el depbsito 4, por la presidn reducida que reina
{

20:en la columna 6, hacia el rehervidor 7, y es evaporado. En
‘la columna 6 tiene lugar una nueva rectificacidn del AAF

ia 2032C y una presidn de 100 Torr. en la parte superior de
1
{la columna. Después de la condensacidn en el refrigerador

|
:8, se retira el producto puro desde el plato colector 23
|

25;por la conduccién 24. Ia proporcién de reflujo en la colum
|
§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 purisimo
i

tcon un indice de Hazen de 5 a 10. La pérdida de AAF en los

I?O Kg de residuos del alambique es solamente de 20 Kg.
{

30 Ia presidn reducida es producida por el eyector

i
i
1
1
l
\
H
!
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10. La refrigeracidn de los condensadores % y 8 se verifi

ca mediante agua de alimentacidn que se evapora, & aproxi

madamente 1302C. El caldeo del alambique 1 y del rehervi-
dor 15 se verifica mediante un aceite de transmisidn de

calor,

Ejemplo 2.~ 10.000 Kg de producto oxidado =

partir de naftaleno son transformados en la misma instala

1=

cibn o disposicibén. In el alambique 1 se verifica el cale
temiento hasta el punto de ebullicidn de 2852C. Después
de una destilacibén de 30 minutos bajo reflujo total, se
retiran por la conduccibén 17 200 Kg de una fraccidn de ca
bezas que contiene anhidrido de Acido maléico, que es de-
vuelta al depdsito de producto oxidado crudo.

Después de cerrar la vélvula 20, se disminuye
lentamente la presidén con el eyector 9, y se separa por
destilacidn el AAF por la conduccidn 21 hacia el depdsito
4, Para ello se disminuye la presidn hasts 250 Torr.

Desde el recipiente 4, el destilado es condu-
¢ido, de la misma manera que se describe en el Ejemplo 1,
a la destilacidn conbinua de AAF puro en la columna 6, a
partir de la cual pasa por destilacidn AAF purisimo a -
2032C y una presidn de 100 Torr. en la parte superior de
la columna. Ia cantidad de AAF purisimo es de 9.300 Kg.
El indice de Hazen es de 5 a 10. Por la conduceidn 25 se
retiran del alambique 1 400 Kg de residuos de destila--
cidn.

De manera similar, se pueden transformar en AAR
puro mezclas de productos oxidados brutos o crudos de nafl

taleno y orto-xileno. Para ello las condiciones de destil
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la segunda etapa continua, permanecen iguales a las que se
indican en los precedentes ejemplos. La acomodacidén a las
propiedades especiales de la mezcla de partida se realiza

sélo en la primera etapa discontinua.

Ia presente solicitud que corresponde a la pre
sentada en Repfiblica Pederal Alemana el 7 de Julio de 1967
bajo el niimero M 74.67% 1Vb/120, se acoge a los beneficios
del articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad In-

dustrial.

REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidn propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten
te de Invencidén en Espafia, por VEINTE afios, son los si-
guientes:

1.~ Un dispositivo de destilacidn de dos etapas
para la obtencidén de anhidrido de &cido ftdlico puro a
partir del producto de oxidacién de orto-xileno y/o nafta
leno, caracterizado porque comprende un alambique de des-—
tilacidn de funcionamiento discontinuo com una columna -
montada encima y un primer condensador, una columna de

rectificacidn de funcionamiento continuo con un segundo

- 12 -

3



condensador montado encima, un rehervidor y un recipienté
! de almacenaje intercalado y aislado del calor.

2.~ Un dispositivo de destilacidn de dos eta-
. pas para la obtencidén de anhidrido de &cido ftAlico puro.
5 % Tal y como se ha descrito en la Memoria que an-
, tecede representado en los dibujos que se acompafian y pa-
, ra los fines que se hen especificado.
v Esta Memoria consta de trece hojas escritas a

méquina por una sola cara.

JUENE, 963
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