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PATENTE DE INVENCION

que por veinte afios, para Espafia; se solicita a favor de la Firma -

CHEMIEBAU DR. A. ZIEREN GmbH & Co.XKG, entidad alemana, residente en

KOLN-MUNGERSDORF (ALEMANIA) Aachener Str. 958, por: " PROCEDIMIENTO
PARA LA VAPORIZACION DE ANHIDRIDO FTALICO."

MEMORIA DESCRIPTIVA

La invencibén se refiere a un procedimiento para la vapori
zacién de anhidrido ft&lico prodiucido por oxidacién de o-xilol pro
cedente del pozo de una columna fraccionadera de funcionamiento con
tinuo, en especial en una instalacién con varias columnas acopladas
sucesivamente.-

El anhidrido ft&lico empleado para la fabricacién en gran
volumen de plastificantes, resinas alquidicas y de poliester,asi -
como de materias primas para la fabricacién de lacas es producido -
preferentemente mediante oxidacidn de vapor de o-xilol con aire a -
350 hasta 36092C aproximadamente sobre catalizadores que contienen
Vy05. De la mezcla de la reaccibén en form-a de vapor se separa un -
anhidrido ftilico bruto mediante enfriamiento. Este producto bruto
contiene, ademis de otros derivados, cantidades reducidas de anhi--
dridos de &cido carbénico arom&tico en mayor grado, en particular -
anhidrido trimelitico, de modo que,antes de proceder a la siguiente
preparacibn para obtener 1los citados productos, es necesaria atn -

una purificacién. Ademis de un tratamiento previo sirve para ella -
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una rectificacién en dos etapas en las que son separados del resi-—
dvn de Mavor gracdo de ebullicién en la primera etapa la cabeza del

destilado que contiene impurezas mis f4cilmente volatibles yen la =
siguiente etapa el anhidrico ft&lico puro.-~

En la destilacifén de anhidrido ftdlico bruto se trabaja a
temperaturas de, al menos 2Q@02C: A dichas temperaturas se forman,--
ademds de las impurezas de alto grado de ebullicién ya existentes,
unas resinas que precipitan sobre las superficies de caldeo y condu
cen a encostrados. Estos sedimentos perjudican al page del calor y
dan lugar a repetidas interrupciones de la explotacidn.-

BEs conocido ya evitar la formacidén de costras sobre las -
superficies de caldeo durante la destilacidn continua de anhidrido
ft&lico de tal manera que, se vaporiza el anhidrido ft4lico en vapo
rizadores de estratos finos solo hasta el extremo de que en la par-
te componente, que no se vaporiza, el contenido de anhidrido ftéli-
co es, al menos,de 80% en peso. La vaporizacién con ayuda de vapori
zadores de estratos finos estd limitada, debido al rendimiento limi
tado en la vaporizacifén de estos aparatos, a instalaciones mis redu
cida y relativamente costosas . El contenido minimo de anhidrido —-
Ftdlico de 80% en el residuo,necesario para evitar la Fformacién de
costras, tiene por consecuencia el que considerables cantidades de
anhidrido ftAlico quedan en el residuo y no pueden pasar COMO PIo==
ducto puro, si no se desea poner en peligro el funcionamiento del -
vaporizador de estratos finos debido a la formacidn de costras en -
el extremo de salida. El residuo que resta durante la separaciédn --
del producto puro es $6lo de poco valor a’pesar del contenido de --
m&s del 80% en peso de anhidrido ftélico, ya que no se compensan en
la mayoria de 10s casos los gastos necesarios para la obtencifn del
anhidrido Ftilico del residuo, a pesar de este elevado contenido.,--

La invencidn tiene por objeto crear un procedimiento segu
ro en su funcionamiento para la vaporizacién de anhidrido ft&lico,~-
en la que es posible reducir el contenido de anhidrido ftdlico del
producto del pozoeen vaporizacién y aumentar con ello el volumen de
producciédn de anhidrido ft&lico puro, sin que la vaporizacién sea -

perjudicada por la formacién de sedimentos sblidos sobre las calien
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to deve permitir un elevado flujo de calor, un reducido tiempo de -

permanencia del anhidrido ft&lico en la zona de vaporizacién y con
ello un mayor rendimiento de la vaporizacién, de modo que pueden re
ducirge los gastos invertidos en la parte vaporizadora.—

Segn invenci6n este problema es resuelto de tal manera -
que el anhidrido ft4lico bruto obtenido de o-xilol es vaporizado en
un vaporizador conectado mediante una circulacién natural con el po
zo en la columna, hasta un regsidugfue sale por el extremo superior
de lo0s tubos vaporizadores con al menos, el 50% enagggo ddo : 1 ;SS
do trimelitico, siendo ajustado su nivel aparente en 1los tubos vapo
rizadores al 30 hasta 100% de la longitud de los tubos calefactores
El vaporizador con circulacién natural empleado en la invencién tra
baja conforme el principio de termosifén y consiste en esencial en
un cuerpo calecfactor que esté constituido por haces de tubos y co-
munican con el pozo en la columna a través de un tubo de retorno y
un tubo de derrame. Los tubos vaporizadores del haz de tubos son ca
lentados por un medio calefactor por el que el anhidrido ftilico e-
xistente en los tubos waporizadores es llevadd a la ebullicién. Las
burbujas de vapor que se originan en los tubos vaporizadores trans-
portan el anhidrido ft&lico en ebullicién,igual como en una bomba -
eMamit", en sentido ascendente por los tubos, de donde retotna el -
mismo a través del tubo de derrame al pozo en la columna. E1 tubo -
de retorno comunica el fondo del pozo de la columna con el fondo —-
del cuerpo calefactor. Debido a la diferencia en la densidad entre
el anhidrido ftalico liquido en la entrada a 1os tubos vaporizado--—
res y de la mezcla de liquido y vapor en la salida de los tubos va-
gorizadores resulta una diferencia en la presibn, por la que se ori
gina la circulacién de anhidrido Ft4lico liquido. El anhidrido fté&-
1ico que pasa por los tubos waporizadores en gentido ascendente, O
sea desde abajo hacia arriba, es calentado en la parte inferior de
10s tubos primero hasta la temperatura de ebullicién. A continua- -
cién empieza la zona de vaporizacién en la que se forman burbujas -
de vapor que van ascendiendo por los tubos y crecen en los mismos.-

En la parte superior de los tubos se reunen las burbujas de vapor -
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en una fase de vapor coherente que ocupa el interior del tubo,mien-
tras que el annidriio ftalico liquido asciende en forma de pelitula
adherente en seccién anular a la pared del tubo,saliendo asi de 1os
respectivos tubos vaporizadores. E1 peligro de encostrado es el mé-
ximo en el extremo superior de los tubos vaporizadores,ya que aqui
la concentracién de sustancias no vaporizables es mayor en la fase
liquida, pudiendo formarse, debido a las variaciones inevitables en
el gruedo de la pulicula de la fase liquida, unos puntos no irriga-
dos en cortos lapsos de tiempo sobre la pared las que producen pre-
cipitaciones finas que, alin cuando se iirigase dicho punto, no pue-
den ser disueltas,. Ahora se ha encontrado sorprendentemente el que
wia separacibn de sustancias sbélidas en el extremo superior de los
tubos vaporizadores es evitada tanta tiempo durante el cual el total
de las partes componentes de anhidrido ftdlico y anhidrido trimeli-
tico en la fase liquida que sale del tubo vaporizador sea, al menos
de 50% en peso. Esto depende solo del total de ambas partes compo==
nentes de anhidrido es decir, que en casos especiales, la parte del
anhidrido trimélitico puede ser reducida, en comparacién con el an-
hidrido ft4lico, por ejemplo entre el 2 y 20% em peso del residuo.-
Los anhidridos actfian como medio dispersante para las partes compo-
nentes resinosas e impiden su precipitacién sobre las superficies -
de caldeo.En ello se presupone que la fase liquida abandone como —=-
flujo anular cerrado los tubos vaporizadores. El nivel aparente del
anhidrido ftélico se ajustaria en un piezémetro conectado con el ==
fondo y la tapa del vaporizador. Este nivel .aparente es una magni--
tud de régimen que détermina el rendimiento del vaporizador e influ
ye segln invencién ademis en la formacién de costras sobre las pare
desde los tubos vaporizadores. Manteniéndose un nivel de, al menos,
el 30% de la longitud del tubo vaporizador, contado desde el Fondo
inferior del tubo, es suficiente la irriga-cibn de los tubos vapori
zadores en el extremo superior para evitar una precipitacién de par
tes componentes de resina precedente de liquido no-vaporizado.-
SEgn la forma de realizacién preferida del procedimiento
segin invencién el nivel aparente del anhidrido ft&lico bruto es —-
agustado en los tubos del vaporizador con circulacibn natural al 45
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hasta 75% de la longit&d dstel tubo vaporizador. anteQ;IT*-Je este -
nivel, =s avitado el encostrado de los tubos vaporizadoresproducidd
por una exagerada concentracibén por evaporacién y conseguida una --
circulacidn suficiente de liquido.~

Convenientemente el anhidrido ftAlico bruto es vaporizado
durante su paso por los tubos vaporizadores hastatel extremo que la
fase liquida que sale de los mismos, contiene el 60 hasta 80% en pe
so de anhidrido ft&lico y de anhidrido trimelitico, estribando el -
contenido‘ae_anhidrido ftilico preferentemente entre el 30 y 60% en
peso. Manteniéndose esta concentracién,,se presenta una buena garan
tia de que sean evitadas las precipitaciones sobre las superficies
de caldeo, resultando un servicio de larga duragién.-

Preferentemente el vaporizador es llevado con una relacién
de circulacién de 5 hasta 40 veces mayor, es decir, que la csanti=-
dad en peso del anhidrido ftélico liquido que retorna desde el vapo
rizador al pozo en la columna, es 5 hasta 40 veces mayor que la can
tidad en peso de anhidrido ftdlico vaporizada en un finico paso por
el vaporizador. lLa velocidad circulatoria de la fase liquida puede
ser regulada mediante un 6rgano estrangulador dispuesto en 103 tu--
bos denenlace entre vaporizador ypozo de la colfimna. De este modo -
puede ajustarse simultaneamente el nivel aparente necesario para <+
una completa irrigacién,pudiendo ajustarse el nivel aparente en un
tanto mayor cuanto mis reducido sea el contenido de anhidrido ftéli
co y anhidrido trimelitico en el liquido que sale de los tubos del

vaporizador.-
El anhwidrido Ft&lico bruto es vaporizado convenientemen-

te en un vaporizador con una relac¥ién de longitud de tubo vaporiza
dor : di&metro interior del dltimo entre 30 y 80. La longitud del %
tubo vaporizador es convenientemente de 1,5 hasta 4m, mientras que
el diimetro interior de dicho tubo estriba entre 25 y 40 m/m.-
Segtin wna forma de realizacifn especial de la invencibn -
el anhidrido ft&lico bruto es vaporizado en un vaporizador con una
relacién de longitud del tubo vaporizador : difmetro interior de di
cho tubo entre 80 y 150, siendo mantenida la circulacién entre po-

zo de la columna y el vaporizador mediante una bomba dispuesta en -
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el tubo de retorno. En esta forma de realizacidn la intensidad de

la clreccoulacibu puede ser aumentada hasta més del valor alcanzable

con la circulacidén natural. Gracias a la circulacibdn aumentada es

posible emplear vaporizadores de mayor pérdida de presién y mayor
intensidad térmica, sin que se formen precipitaciones en el extremo
de salida de los tubos vaporizadores.-
Ejemplo

En la fig. estd ilustrada una instalacién destiladora de
dos etapas.BEl producto bruto procedente de la oxidacibén de o-xilol
es suministrado en (1) a una columna de vacio (2) que esti dotada —
de 15 pisos tebricos y lleva un condensador (3). El pozo (6) de la
columna (2) comunica con un vaporizador,(7) constituido por un haz
de tubos, a través de un tubo de derrame (10) y un tubo de retorno
(9).LA columna esté acoplada a una instalacién de vacio a través ——
del conducto (4) y sometida a una reducida depresién. A través del
conducto (1) se transportan a la columna 278,4 partes en peso /hofa
de producto bruto, que contiene afn 0,6% en peso de impurezas mis -
F4cilmente volétiles y 0,4% en peso de sustancias de mawor grado de
ebullicién. MEdiante el caldéo del vaporizador (7) con un aceite ==
portador de calor el anhidrido ft&lico llega a la ebullicidn en los
tubos vaporizadores, por 1o que Se produce una circulacién natural
del anhidrido ft&lico entre paso (6) de la columna y vaporizador -
(7). E1 vaporizador (7) es llevado con un nivel aparente del liqui-
do de h = 70% y una relacién de circulaciédn de 8 : 1,. En (5§ son -
extraidas 2,9 partes en peso por hora de cabeza, el resto del conden
sador es devuelto como retorno a la columna (2) .=

Del ciclo vaporizador de la columna (1) son extraidas 275
5 partes en peso /hora de anhidrido ft&lico libwzerado de productos
f4cilmente volatiles y llevadas a un depbsito intermedio (8),siendo
bombeada desde alli mediante la bomba (21) a través del conducto =-—
(11) a una segunda columna de vacio (12). La columna (12) lleva un
condensador (13) y es mantenida mediante el conducto de vacio (18)
a una presién de aprosimadamente 60 torr. La columna (12) estd dota

da igualmente de un vaporizador de cirrulacién natural (17) que co-
mumica a través de un conducto de retorno (16) y un conducto de de-~
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rrame (15) con el pozo (14) de la columna (12). El vaporizador de -
cirouiazién mataral (17) es llevado con un nivel aparente de H = 70%
y una relacién de circulacién de 12 : 1. En (19) se extraen 224,5 -
partes de peso /hora.-

De la cireulacién del vaporizador (17) se extrae en (20)
una parte en peso /h de residuo que consta del 50% en peso de anhi-
drido ft&lico, 10% en peso de anhidrido trimelitico y 40% en peso -
de componentes de mayor grado de ebullicibn.-

Desgpues - de un servicio de 10 semanas el vaporizador (17)
fué cambiado con el fin de averiguar, si en el extremo de salida de
10s tubos vaporizadores se habian formado encostrados. En la revi--
sién no fueron averiguadas precipitaciones algunas,. Despues de wna
duracién de servicio de 6 meses no se notaba reducciébn alguna en la
intensidad de caldeo del vaporizador.El volumen de produccién de ==
anhidrido ft&lico, referido a la admisibén a la segunda etapa de des
tilacién, era aproximadamente de 99,6% en peso, mientras que en la
aplicacién de un vaporizador de estratos finos el volumen de produc
cidn obtenido era de 98,5% en peso aproximadamente.-

Descrita suficientemente la naturaleza y alcance de la —-
presente INVENcién, se hace constar que en la misma podrén ser va--
riables 1l0s materiales, dimensiones y engeneral aquellos otros de--
talles accesorios o secundarips que no alteren, cambien ni modifi--
quen la esencialidad propuesta.- 7

Los terminos en que queda redactada esta MEMORIa son cier
tos y fiel reflejo del objeto descrito, debiendose interpretar en -
un sentido mis amplio y nunca en forma limitativa.-

REIVINDICACIONES

Se reivindica como de la propia y nueva invencién la propieddd y --
explotacibén exclusiva de: '

1a ,—~Procedimiento para la VAporizacién de anhidrido f£t&lico, produ~
cido por oxidacién de o-xilol y procedente del pozo de una columna

de destilacién de marcha continua, en especial en una instalacibn -
con varias columnas acopladas sucesivamente, caracterizados porque

el anhidrido ftdlico dbruto es vaporizado en un vaporizador,coeecta-

do mediante circulacién matural con el pozo de la columna,hasta un
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residuo que sale por el extremo superior de 1
y tiewe, al menvs, 50% en peso de anhidrido ftélico y anhidrido; tri

230 melitico, siendo ajustado su nivel aparente en los tubos vaporiiadg
res al 30 hasta 100% de la longitud del tubo vaporizador.-

22 .~ Procedimiento para la vaporizacién de anhidrido f£t4lico, segln
reivindicacién 12, caracterizado porque el nivel aparente del anhi-
drido ft&lico bruto es ajustado en los tubos al 45% hasta el 75% de

235 toda la longitud del tubo.~
32 .~ Procedimiento para la vaporizacién de anhidrido ft4lico, segfn
reivindicaciones 12 o 223,caracterizado porque el anhidrido ft&lico
bruto es vaporizado durante el paso a través de los tubos vaporiza-
dores hasta tal extremo que la fase liquida gue sale de los tubos -

240 contiene el 60 hasta 80% en peso de anhidrido ft&lico y anhidridp -
trimelitico.-

42 .- Procedimiento para la vaporizacién de ankidrido ftélico, segfn
reivindicaciones 12 hasta 82, caracterizado porque el producto bri-
to es vaporizado durante su paso por los tubos vaporizadores hasta

245 obtener un contenido del 30 hasta 60% en peso de anhidrido ft4lico.
52 .- Procedimiento para la vaporizacibén de anhidrido ftdlico, segin
una de las reivindicaciones 12 hasta 42,caracterizado porque el va-
porizador es llevado con una relacién de circulacién 5 hasta 40 vee
ces mayor.-

250 62 .- Procedimiento para la vaporizacién de anhidrido ft4lico, seglin
una de las reivindicaciones 1% hasta 52,caracterizado porque la ve-
locidad circulatoria es ajustada por un érgano estrangulador dispues
to en los tubos de enlace entre vaporizador y pozo de la columna.—-
72 .- Procedimiento para la vaporizacién de anhidrido ft4lico, segln

255 una de las reivindicaciones 12 hasta 62,caracterizado porque el an-
hidrido Ftélico es vaporizado en un vaporizador con una relaciém de
longitud del tubo vaporizador : didmetro interior de dicho tubo en-
tre 30 y 80.~
82 .~ Procedimiento para la vaporizacién de anhidrido ftélico,segtn

260 una de las reivindicaciones 12hasta6?,caracterizado porque el anhi-
drido ftélico es vaporizado en un vaporizador con una relacién de -

longitud del tubo vaporizador : difmetro interior del mismo en=-
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tre 80 y 150,siendo mantenida la circulacivi. ww.re pozo de la colum

nz v vaporisadur par  una bomba dispuesta en el tubo de retorng.- -

92 .- " PROCEDIMIENTO PARA LA VAPORIZACION DE ANHIDRIDO FTALICO."

Consta la presente memoria descriptiva de

nueve hojas numeradas y mecanografiadas por una sola cara a las que

se les acompaflan un plano para su mejor comprensibm.-

12 DIC. 1669
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