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Es sabido que es necesario que un éster inferior
de dcido tereftdlico o isoftélico, utilizado como materia
prima pera le febricecidn de un poliéster, tenga una gran
pureza, dado que centidades muy pequefias de impurezas pre-
sentes en el msterisl bruto entrafhan numerosos inconvenien
te2g, especialmente:

a. El retraso de le reaccidn de polimerizacidn;

b. Une disminmeicdn del grado de polimerizacidng

¢. Une coloracidn del poliéster, ete.

Se sebe ilambién que, entre estas impurezas, la
impuresza principal, y 1a més molests, es el ésier inferior
de €oido formil-benzoico gque es un producto de esterifice
cidn de un producto intermedio obtenido en la oxidecidn
de un dislcohil-benceno o de un derivado de éste. En gene-
ral, el contenido permitido para esta impureza en el éster
debe ser inferior o aproximsdamente 40 partes por milldn
y cuando ¢l contenido en esta impureze es supsrior a la
cantided tolersble, el dster resulta fuertemente coloreado
por un cslentamiento a 200%C durente 4 horass solamentbe.

gra eliminsr este molesta impureza, ya s& cono
cen diferentes procedimientos de purificacidn, especial-
mente rectificacidn, recristelizacidn, sublimacidn, oxida-
cidn, stc., pero estos procedimientos solos o en combing
cidn entrafian numercsos inconvenientes, especialmente la
oblencidén de un éster no complelemente puro.

¥l presente invento tiene como misidén remediar
estos inconvenientes y concierne especislmente & un pro-
cedimiento de purificecidn de un éster elcohilico inferior
de dcidos ftdlicos, especislmentie un éster alcohilico in-

ferior de un dcido fitdlico, por ejemplo el terefialato
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de dimetilo o el isoftaleto de dimetilo, que contiene un
dster de dcido formil-benzoico como impurezs, procediumiep
to que estd carscterizado porque se trate al éster con
oxigeno moleculer en pregencia de un catslizedor soluble
en el sistemz de reaccibn, para oxider dicha impureze, y
luego se separa por destilscidn el éster slcohilico de
decido ftélico y la impureze obtenide, lo cual permite eg-
peciglmente la obtencidn de ésteres alcohilicos particu~
larmente puros.

Segin una cerecteristice del invento, se emples
en calided de catalizador de oxidacién:

8. Un derivado de cromo;

b. Un derivado de niquel;

¢. Una mezcla de loa dos.

Segin otre ceracteristice del invento, se emplea
un aparato suxilier, ta2l como un aeperato de esterificacidn,
un aperato de eliminscidn de elcohol y del agua, un &psra-
to de destilzcidn pera el éster a irater, que presenta tap
bién une superficie interna de un metzl escogido en el
grupo que comprende titanio, aluminio y aceros inoxida-
blesg.

El invento se extiende a los productos conforme
a los obtenidos por ¢l presente procedimiento o por un pro
cedimiento similer.

Bl dmter clcohilico inferior de dcido ftdlico @
treter por el procedimiento del presente invento es un
éster que se obtiene por procedimiszntos que consisten en
someter @ un compuesto eromético que no comprende ningin
dtomo de cerbono alfe~tcreierio el como foido toluoico,

sldehido Holuilico, cloruro de metilbencilo y ditolil~cteno,
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a oxidzcidn con écido nitrico, oxigeno moleculer o siguiep
do el procedimiento de szufre-smonisco, ete., esterificando
el fcido tereftdlico o isoftélico formado con un elcohol
primerio inferior y, 2 continuseidn, sometiendo 2 la mez~
cle de rezceidn a una filtrecidn o 2 uns destilacidn pars
eliminar el 2gue y el elcohol, el producto obtenide contig
ne, en cslidad de impureze, un éster alcohilico inferior
de feido formil-benzoico. En perticular, puede traterse

gl tereftelato de dimetilo o &l isoftelato de dimetilo que
contiene el ester metilico de dcido formil-benzoico que
constituye le impureze en el 4eido asi obtenido preferen~
tenmente por el procedimiento del presente invento.

Los derivados de cromo y de niguel a utilizar
como catalizadores son disueltos en el sistema de resccidng
pere ésto se prefiere utilizarlos bsjo forma de sales orgé
nicas tzles como naftenatos. La cantidsd de cstalizador
puede verier en gron medida segin el contenido de impure-
zes y segun las condiciones de reaccidn. Se prefiere uti-
lizar un derivado de cromo, en psriicular el naftenato de
cromo, en uns centided gue va desde 10-9 nasta 103 4tomos-
gramo de cromo por cads gremo de éster a trater. En el
caso del derivado de niquel, tal como el naftenato de ni-
quel, le centidad preferible ve desde 10~° hesta 1070 -
étomos-gramo de niguel por cads gremo de éster a treter:

Pera mantener el éster a tratar el estado 1i-
quido, se debe calentar y fundir el éster o bien, si se
desea, se puede disolverlo en un disolvente conveniente,
por ejemplo hidrocsrburos, scidos carboxilicos, ésteres
de fcido carboxilico e hidrocerburos helogenados. o obg-

tente, el procedimlento del presente invento se renliza
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encontréndose el éster preferentemente al estzdo fundido.

Como oxigeno molecular se utiliza, en el proce-
dimiento del invento, oxigeno puro o sire o diferentes ga-
sesy que conmlienen oxigeno molecular. Fn porticuler, se
prefiere utilizsr oxigeno puro o un ges que contiene mds
de 50% de oxigeno. Aungue le ‘temperstura de tretamiento con
oxiteno moleculsr puede verier dentrc de un amplio margen,
se trabajs preferentemente a una tempereturs comprendida en
tre 140 y 3C0%C, especislmente entre 200 y 2800C. El tre-
temiento se puede conducir normelmente bajo lo presidn otmog
férice, pero tambidn se puede efectusr bajo une presidn
superior o bajo presidn reducida. El procedimiento del -
presente invento se puede reslizar de modo discontinuo o
continuo, y puede constituir tembién una perte del proce-
dimiento pare le febricacidn de un éster inferior de écido
ftélico por esterificscidn del dcido fidlico.

El procedimiento del presente invento puede zer
gplicado a une freccidn gue contiene dster metilico de -
gcido formil~benzoico, cue se obtiene como fraceidn de pun
to de chbulliocidn en le rectificecidn del éster toreftdlico
o isoftdlico bruto o de un éster recupersdo por eveporzcidn
de los sgues madres que g& obtienen en la esterificccidn del
geido tereftdlico o igsoftflico por un procedimiento hebitus
recristalizecidn del éster formsdo y, & contimuecidn eli-
minecidn de los cristrles.

Se he descubierto edemés, cue en le pueste en
préctice del presente invento, l¢ presencis de una canti-
ded incluso minima de hierro o de derivados de hierro inki
be le reeccién de oxidecidn del éster de #cido formil-ben

zoico y, como consecuencia, es perjudicizl pera &l efecto

-5 -

POOR
QUALITY



1C

A%
N

30
g€.1.1

386700
del precente invento. En le prietics, el contenido en de-
rivedos Ge hierro en el éster = trater se debe montener
en un velor inferior e 20 ppm, expressdo en hierro metd-
lico.

Pera eviter la influencia del hierro, se reco-
miende el emplec de un apersto que presenta une superficile
interna de ¢luminio o de un meterisgl no corroible, por -
ejemplo vidrio, titenio, une elesceidn de niguel o ¢ccro
inoxideble. Bste condicidn debe ser respetede muy perticu
lermente en lo que concierne 2l recipiente pare le retc-
cidn de oxidzcidn y, si es necestrio, puede ser regpetade
pere un recipiente de esterificseidn, pers le eliminvcidn
Gel :Lleohol y del apue, prre un epsreto de destilscidn
pere el éster & trrier, eic.

Cuendo el éster ¢ trater ye contiene mée de %0
ppm de hierro, es sometideo, preferentemente, & uns desti-
lccidn simple prre climiner el hierro entes del tretemien
to del presente invento. De une menere generel, el dgtea
bruto de fecido tereftdlico o de feido isoftélico conbiene
frecuentemente derivedos de hierro. Como consecuencis, el
hierro o el derivado de hierro y2 esté contenido en el {ei
do tereftélico o isoftélico bruto o es sportedo por le
corrosidén del recipiente de esterificscidn, por ctuse de
la <ccidn corrosive de los dcidos tereftdlicos e isoftd-
lico y de los monoésteres de éstos. L& presencia de este
hierro impide el efecto segun el invento; por ejemplo,
ineluso Bi 1o crntidad de crleliu dor es cumentads en el
irettanlento do oxiducidn, dule no prrece producir ningun
efecto. Curndo ¢l ésier ¢ trater contiene hierro en cunti

d2d superior & la centided limite, debe utilizerse despues

-6 -
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3 Q ———
de uns destilacidn bejo presion stmosfdrice o bajo presidu
reducide, preferentemente & 40 hrsta 300 mm de Hg, fntes
del tretemiento del presente invento. Este destilscidn -
puede ser realizrdr en un sparato de destilacidn simple,
un eveporador de pelicula, etc.

EL procedimiento del invento es ilustredo & -
Fitulo no limitetivo, en los ejemplos sigulentes.

Ejemplo 1.~ Se oxide pesra-xileno con sire, en
fcido seético como digolvente, en presenciz de derivedos
de cobalto, mengrneso y brome, parsé obiener dcido terel-
t¥lico. Se egterifice fecido tereitdlico com 1« eyude de
metanol o temperstur: cleveds y bejo presiln eleveds cun un
recipiente con wevegtimiento de titenic, se cslients él
producto de la reaccidn en un recipiente de vidric pera
evaporar ¢l metenol y el sgus y se obtisne esi tereftale~
to de dimetilo bruto como residuo. El terefitcleto de di-
metilo bruto contiene % de éster monometilico de feido
tereftélico, O,% de égter metilico de fcido formil-ben-
zolco y 5 ppm de hierro.

En un recipiente de vidrio se introducen 300 g
de tereftzlato de dimetilo brulo con 0,015 g de nsftens-
0 de cromo con 10% de cromo y se oxide con oxigeno, bz jo
sgitacidn, = la tempersturs de £50¢C, dursnte 30 minutcs.
£l contenido en éster metilico de #cido formil-benzoico,
en este producto de reaccidn, es inferior e 100 ppm. Se
destila el producto de resccidn bajo presidn reducida,
en unz columna de destilecidn de vidrio, del tipo Cldershow
que comprende 15 pletos, pera der 50 g de una freceidn
de bajo punto de ebullicidn y 200 g de terefteleto de -

dimetilo como freccidn principel. Bl contenido en éster

- T -
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metilico de £cido formil-benzoico en el toreftzloto de

dimetilo es inferior a 10 ppm. Cuendo se caliente el teref-
teleto de diretilo a 2002C en un tubo cérrado a lo lémpa-
re durente 4 horas, no se produce colorzcidn.

Como comperacidn, el contenido en éster metilico
de dcido formil-benzoico en el tereftelsto de dimetilo -
obtenido por une destilacidn similar del tereftcleto de
dimetilo bruto, sin oxidecidn, es de 1.000 ppm y el color
del tereftslato de dimetilo, sl estedo fundido, despuds
de haber sido czlentedo en tubo cerrado & la lémpars a 200C
dursnte 4 hores, es de 350 A.P.H.A.

Ejemplo 2.— En un recipiente de vidrio se in-

troducen 300 g de tereftelsto de dimetilo bruto del e jemplo

1y 5% g de naftensto de cromo con 10% de cromo y se oxide

con aire bajo agitecidn, & le temperatura de 2502(¢, duran-
te 30 minutos. El contenido en ésier metilico de écido
formil-benzoico en el producto es inferior a 100 prm.

Bl contenido en éster metilico de écido formil-
benzoico en el tereftelsto de dimetilo, gue se obtiene
destilando el producto de reaccidn de la misma menere que
en el ejemplo 1, es inferior a 10 ppm. No se comprueba
ninguns coloracidén mercade del terefislato de dimetilo,
incluso si se le calienta en tobo eerrado @ la lémpsre a
una tempersture de 2008C durente 4 horsas.

Ejemplo 3.- Se introducen 300 g de tereftalato
de dimetilo bruto del ejemplo L con 0,015 g de naftenato
do niquel quo contiono 104 do nfquel en un recipicnie de
reaccidn de vidrio, y se oxide con oxigeno bujo agilacidn,
durente 1 hora. El contenido en éster metilico de Zeido

formil~benzoico en el producto de reaccidn es inferior a
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100 ppm. EL contenido en doter metilico de Acido formil-

e

benzoico en el tercftalato de dlmetilo que e obtiene deg
tilando el producto de reaccidn, de manera andloga a la
operacidn descrita en el ejemplo 1, es inferior a 10 ppm.
No se descubre ninguna coloracidn del tereftalato de di-
metilo, incluso calentdndolo c¢n un tubo cerrasdo a la limps
ra a la temperatura de 20020 durante 4 horas.

Bjemplo 4.— En un recipiente de reaccibn de -

vidrio ge introducen 300 g de bereftalato de dimetilo del
gjemplo 1 con 0,015 g de naftenato de cromo que contienen
1054 de cromo y 0,015 g de naftenato de niquel que contiene
10 de nfjuel y se oxida con un gas que contiene oxi{geno
formado por 70% de oxigeno y 305 de nitrdgeno, bajo agita
cidn, a 2502C durante 1 hora. El contenido en éster meti-
lico de écido formil-benzoico en el producto de reaccidn
es inferior a 100 ppm. Se destila el producto de reaccidn
tal como se ha descrito en el ejemplo 1 y el tereftalato
de dimetilo asl obtenido contiene menos de 10 ppm de éster
metilico de dcido formil-benzoico y no gse colores cuando
se le calienta en tubo cerradc a la lampars a 2002C duren
te 4 horgs.

Ejemplo 5.- Se oxida meta-xileno, con aire, on
dcido modtico como digolvente, en pregencia de derivados
de cobalto, manganeso y bromo, pars cbtener scido igoftém
lico. 3e esterifica el dcido isoftdlico con metanol a -
temperatura elevada y bajo presidn elevada, en un recipien
te de acero inoxidable, se calients el producto de reac—
cién en un recipiente de vidrio para evaporar el metanol
y el agua, y se obtiene asi el isoftalato de dimetilo co

wo residuo. Bl isoftalato de dimetilo bruto contiene 5%

- 9 -
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de égter monometilico de acido isoftalico, O, 8p de~é$%ér Neter;

metilico de acido formil-benzoico y 5 ppm de hierro.

Se introducen 300 g de isoftalato de dimetilo
bruto con 0,015 g de naftenato de cromo que comprenden 10j
de cromo, y se oxida con oxi; geno, bajo agitacibn, en wn
recipiente de vidrio, a la temperatura de 2502C, Jurante
1 hora. El contenido en éster metilico de dcido Fformil-
~benzoico en el producto de reaccidn es inferior a 100 ppm.
Se destila el producto de reascecidn bajo presidn reducida,
en una columna de destilacidn de vidrio, del tipo Oldershaw
con 15 platos y se recogen, después de 50 -g de una frac=
cidn inicial, 200 g de ftalato de dimetilo, como fraccidn
principal. ¥l contenido en éster metilico de dcido formil-
-benzoico en el isoftalato de dimetilo es de 20 ppm. 3u
color al cgtado fundido es de 20 en la egcala A.P.H.A.
cugndo ge le calientz en tubo cerrado a 200¢C durante 4
horas.

Sjemplo 6.~ En un recipiente de acero al cor-
bono ge introducen 300 g de tereftalato de dimetilo bruto
del ejemplo 1 con 0,015 g de naftenato de cromo que contie
ne 10% de cromo y se oxida con oxigeno, bajo agltacién,

e la temperaturs de 2508C durente 30 minutos. BL conbeni-
do en éster metilico de acido formil-benzoico en el produc
to de reacecidn es de 3.000 ppm.

Si una oxidacidén similar es conducida en un re
cipiente de reaccidn de titanio, el contenido un buter me
tilico de Acido formil-benzoico en el producto de reaccidn
es inferior a 100 ppm. Bl contenido en éster metilico de
dcido Fformil-benzoico en el tereftalato de dimetilo, que

se obtiene destilando el producto de resccidn, es inferior

- 10 -
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Ejemplo T.- e oxida para~xileno, con aire, en
pregencia de derivadows de cobalbo, manganeso y bromo, en
dcido acético como disolvente, pera obtener dcido tereftd
lico. Bl 4cido tereftdlico contiene § ppm de hierro y 0,8
de acido formil-benzoico. Después de esterificacidn del
dcido tereftalico con metsnol a temperatura y presidn ele
vadas, en un recipiente de reaccidn de acero al carbono,
se eliminan, por evaporacidn, el metenol y el agua para
obtener el tereftzlato de dimetilo bruto. E1l tereftalato
de dimetilo bruto contiene 5 de éster monometilico de -
écido tereftilico, 0,89 de éster metilico de dcido formil-
-benzoico y 100 ppm de hierro.

En un recipiente de reaccidn de vidrio se in-
troducen 300 g de tereftalato de dimetilo bruto gue con-
tiene 100 ppm de hierro, con 0,015 g de naftenato de cro-
mo, y se oxida con oxigeno, bajo egitacidn, e una tempera
tura de 2508C durante 30 minutos. 1 contenido en égber
metilico de 4cido formil-benzoico en el producto de reac—
cidn eg de 5.000 ppm.

51 se aumenta el contenido en catalizador a
bage de cromo y si se afladen 15 g de naftenato de cromo
a 300 g de tereftalato de dimetilo bruto, que contiene
100 ppm de hierro, y se oxida de manera andloga al proce
dimiento antes descrito, el contenido en éster metilico
de dcido formil-benzoico en el producto de reaccidn es -
de 5.000 ppm.

Bn gmbos casos, el tereftalato de dimetilo que

ge obtliene por desgtilacidén del producto de resccibn estd

_11...
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fuertemente coloreado.
Se somete al tereftalato de dimetilo bruto, -
que contiene 100 ppm de hierro, e una destilacidn simple,
utilizando un aparasto de destilacidn = base de vidrio, -
pars obbtener un producto destilado que contiene 3% de &go-
ter monometilico de Acido tereftdlico y 1 ppm de hierro.

Se introducen, en un aparato de reaccidn de vidrio, 300 g

~del producto destilado con 0,015 g de naftenato de cromo

y se oxida con oxigeno, bajo agitecidn, a la temperaturs
de 2509C durente 30 minutos, el producto de reaccidn obteg
nideo contiene menos de 100 ppm de éster metilico de &cido
formil-benzoico. Ll contenido en éster metilico de écido
formil-venzoico en el tereftalato de dimetilo que ge ob-
tiene destilando el producto de reaccidn, como en el ejem
plo 1, es inferior a 10 ppm, y la coloracidn del terefta-
lato de dimetilo no es gengible cuando se¢ le calienta a
2002C, en tubo cerrado, durante 4 horas.

Bjemplo 8.- En un aparato de reaccidn a base
de vidrio se introducen 300 g de tereftalato de dimetilo
bruto, que contienen 100 ppm de hierra, del ejemplo 7, -
con 0,0015 g de naftenato de niquel que contienen 10j% de
niquel y, a continuacidn, se oxida con oxigeno, bajo agi-
tacién, a la teuperatura de 2509C durante 1 hora. El con
tenido en éster met{lico de dcido formil-benzoico en ol
producto de reaccidn es de 4.000 ppm.

Se somete al tereltalato de dimetilo bruto =
antedicho, que contiene 100 ppm de hierro, a una destilg
cidn simple en un aparato de destilacidn de vidrio,. para
obtener un producto destilado que contiene 3% de égter

monometilico de dcido tereftdlico y 1 ppm de hierro. kn

- 12 -
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un reclpiente de vidrio ge imtroducen 300 g del produoto
destilado con 0,005 g de naftenato de niquel y se oxida
con oxigeno, bajo agitacidn, a la temperatura de 2502C -
dursnte 1 hora. Bl contenido en éster metilico de 4cido
formil-benzoico del producto de reaccidn obtenido es infe
rior g 100 ppm.

El contenido en éster metilico de &cido formil-
~benzoico en el tereitalato de dimetilo, obtenido por la
degtilacidén del producto de reaccidn antedicho, Hal como
se degcribe en el ejemplo 1, es inferior a 10 ppm. Cuando

cglienta el tereftalato de dimetilo a la temperatura
de 2008C, en un tubo cerrado a la lampars, durante 4 horas,
no se descubre ninguna coloraciédn.
- bjemplo 9.~ Se oxida para-xileno con aire, en
4cido acético como disolvente, en presencia de derivados

I

de cobalto, mangoneso y bromo, pora obtener dcido tere fta
lico. de egberifican 1.000 g de écido tereftdlico con -
4.000 g de metanol a temperatura y presidn elevadas. se
enfria el producto de reaccidn resultante a 409C y ge £il
tran para obtener 950 g de un meterial sélido y 4.050 g

de un material liquido. Se eliminan 100 g de una fraccidn
de bajo punto de ebullicidn, por destilecidn del material
s6lido bajo presién reducida y, a continuacidn, se obtie-
nen 800 g de tereftalato de dimetilo como fraccidn prin-
cipal. Se somete 2l material liquido a evaporicidn para
expulsar el metancl y ¢l agua, en un aparato de degtilacidn
con interior de aluminio y, a continuacidn, se somete g
una destilacidn simple bajo presidén reducida pars obtener

150 g de tereftalato de dimetilo. Se mezclen 100 g de

la fraceidén de bajo punto de ebullicidn con 150 g de toref

~-13 -
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talato de dimetilo obtenido a partir de las aguas madresg.
La mezcla contiene 3;» de éster metilico de dcido formil-
~benzoico. A la mezcla se afladen 0,010 g de naftenato de
cromo y se oxida con oxigeno, en un reclpiente de reaccidn
de titanio, bajo agitacidn, a 2502C durante 30 minutos.
Como resultado de ello, el contenido en égter metilico de
dcido formil-benzoico es disminuido e 0,046, Se esterifi-
ca egte producto de reaccidn, al mismo tiempo que el Aci-
do tereftilico bruto, con metanol, para recuperar éste —
vajo forme de tereitalato de dimetilo y se le trata a con
tinuacion tal como se describe en lo que antecede. BL con
tenido en éster metilico de Acido formil-benzoico en el
tereftalato de dimetilo, que se obtiene como fraceibn prin
cipal de la destilacidn del meterial sbélido por la opera-
cién antedicha, es de 20 ppm, y el color, al esgbtado fundi
do, es de 20 en la escalas A.P,H.A.

Bl invento no estd limitado a los ejemplos de
realizacidn antes descritos y representados, y son tambidn
pozibles otras variantes sin ealirse por ello del marco

del invento.

~# IVINDICACIONES

oy e e g

Los puntos de invencidn propia, no nueva, pero
no pregentada, practic:cda, ni divulgada en Espaila, que ge
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten
te de Introduccidn, por DIZZ afios, son los siguientes:

1e~ Un procedimiento de purificacidén de ésteres
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alcohilicos inferiores de cidos f¥alicos especialmente o

éateres glconilicos inferiores de un &cido f4alico, por
ejemplo el tereftalato dimetilico en isoftalato dimet{li-
co, que contiene un dster de dcido Formilbenzoico como -
impureza, procedimiento caracterizado porgue se trata el
dubor con ox{geno molecular en piresencls de un catalizador
soluble en el gigtema de rogceidn, pare oxidar dicha lumpu—
reza, después ge gsepara por destilacidn el ésiter alcolfli-
co del geido ftalico y de la impureza oxidada, lo que por—
mite cspecialmente ls oblencidn de ésteres alcohilicos -
particularmente puros.

2.~ Un procedimiento segin la reivindicacidn;
caracterizado porque como catalizador de oxidacidn se emplea:
a) un derivado de crowmo; b) un derivedo de niquel; o c)
ung mezcla de ambosg.

3.~ Un procedimiento segin la reivindicacién 1,
cargclerizado porque ol tratamionto de oxidacidn se rea—
liza en presencia de 1072 g 10™3 atomos=gramo Jde cromo,
por gramo del éster a tratar, en forma de un derivado Je
cromo goluble en el sistema de reaccidn.

4.- Un procedimiento segin la reivindicacidn 1,
caracterizado porque como derivado de cromo me emplea el
naftenato de cromo.

5.~ Un procedimiento segin la reivindicacidn 1,
caracterizado porque el tratamiento de oxidacidn se reali
za en presencla de 1079 1076 atomos—gramo de niquel por
gramo del égter a tratar, en forma de un derivado de ni-
quel, como catalizador, soluble en el gistema de reaccidn.

6.~ Un procedimiento aegén'la reivindicacidn 1,

caracterizado porque como derivado de niquel se emplea el

@Y'Q; - 15 -
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naftenato de niquel.

7.~ Un procedimiento segin la reivindicecién 1,
caracterizado porque como catalizador se emples una mezcla
de naftenato de cromo y de naftenato de niquel.

8.~ Un procedimiento segin la reivindicacién 1,
caracterizado porque el tratamiento de oxidacidn se reali
za sobre el éster alcohflico del deido f£tdlico en estado
Fundido.

9.~ Un procedimiento sepin ls reivindicacidn 1,
caracterizado porque el tratamiento se reasliza a una tem—
peragturg comprendids entre 200 y 2802C,

10.~ Un procedimiento segin la reivindicacidn 1,
en el que como oxfgeno molecular se emplea: a) oxigeno -
puro; o b) un gas que contiene al menos 505 de oxigeno pUu
Y0o.

1l.~ Un procedimiento segln la reivindicageidn 1,
caracterizado porque se somete previamente al éster a tra—
tar a una destilacidn.

12.- Un procedimiento segin la reivindicacibn 1,
caracterizado porque ¢l tratamiento de oxidacidn ge reali
za en un gpairato de oxidacidn que comprende una superficie
interna de un metal elegido del grupo que comprende tita~—
nio y acero inoxidable.

13.- Un procedimiento seglin la reivindicacidn 1,
caracterizado porque se emples un sparsbo auxiliar, tal
como un eparato de esterificacidn, un sperato de climinacidn
del alcohol y del agua, un zparato de destilacidn para el
égter o tratar, que presenta también uns superficie inter-—
na de un metal elegido del grupo que comprende titanio,

aluminio y aceros inoxidables.

(Al
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14.- Un procedimiento segin la reivindicacion 1,
caracterizado porque se efectiia la esberificacidén del &ci-
do ftalico que contiene gcido formilbenzoico como impure-
zZg, con un alcohol primagrio inferior, se enfris la mezcla
de reaccidn con el fin de hacer cristalizar ¥ separar el
éster del Acido £tdlico, despuds se trata une fraccidn de
punto de ebullicién inferior, obtenida rectificando cl &g
ter cristelizado y separado, o wn rosiduo obtenido por con
centracién de las aguas maedres resultentes de la cristali-
zacién y de la separacidn, en presencia de oxigeno molecu-
lar en fase liquida para oxidar las impurezas contenidas,
y por Ultimo se destila le mezcla de reaccidn y o reoir—
cula el destilado separado a la esterificacidn.

15.~ Un procedimiento de purificacidn de un és-
ter glcoholico inferior de Acidos ftdlicos.

Tal y como ge ha descrito en la lMemorig que gn-
tecede y con los fines que se han especificado.

Esta Nenoria consbta de diez vy siete hojas escri
tas g maquing por uns gola cara.

VAT
Madrid, Lot

P.a.

Aeng of.
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