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Ia presente invencifn se refiere a la produccidn de

doido tereftdlico por reaccifn de tereftalato dipotédsico con
deido benzolco y a la purificacidn del deido tereftdlico asi
obtenidos' __

Es sabido, en la esgpecialidad, gque puede producirse
$ereftalato dipotdsico por dismitacién de benzoato de potasio
usando benzoato de cinc para catalizar la regcoi§W37Véase,1por
ejemplo, la Patente USA 2.823.230. También es sabido que puede
producirse dcido tereftdlico por reaccidn de tereftalato dipo-
tdeico com écido_bgnzoigo;'Véase; por ejemplo; la Patente USA
2,930.813, Cuando se hace reacclonar tereftalato dipotdsico
con doido benzoico para producir goido tereffdlico, la reacs
oifn se desarrolla en lag dos fases siguientes 3

K TP + BZA ——> KHIP + KBZ (1)

KETP + BZA &= TPA + KBZ (2)
donde KQIP es téréftglét& dipotééiéo; BZA-ea éciéo'benzoicdf
KHTP es tereftalato hidrogenado de potasio (llamado tambiém
féféfialato de &cido potdsico), KBZ es benzoato potdsico y TPA
es deido tereftdlicos Como indican las ecuaciones (1) y (2),
egta reaccidn se desarrolla en dos fases.‘Mientras.qﬁe lé fa-
se (1) se desarrolla casl hasta la conclusidn, la fase (2) es
reversible y, en consecuencia, el tereftalato de dcido potdsi=
co es convertido solo en un 8¢% aproximadamente en fcldo
tereftdlico en condiciones de equillbrioy

EL deldo tereftdlico es de considerable importancia
en la indusiria ocomo material inicial en aplicaociones como la
fabricaciin de fibras sintéticas del tipo del polidster. Por
congiguiente,y ha habido en la especialidad una considerable
actividad dirigida hacia la produccifn econdmica y conveniente

de grandes cantidades de dcido tereftdlico relativamente puro,
H
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Un problema con el que se tropieza en la preparacidn de gcido

tereffélico de acuerdo con las ecuaciones (1) y (2) anteriores
ha sido el de obtener una reacoién completa del tereftalato de
goldo potésiéog'para elevar al méximum la producclén de dcido
tereftdlico partiendo del material inicial de tereftalato dipo
tasico, y el de separar el producto dcido tereftalico de la
mezela cruda de reacciln.

Segin la presente invencifn, se cres un procedimiento
para 1la produccidn de doido tereftdlico que comprende la reac—
cidn de tereftalato dipotédsico con Acido benzoico para producir
una mezcla de reaccidn, la separacidtn de fases y la reéupera—
cidn de dcido benzolco, tereftalato de doido potdsico y dcido
tereftalico de la mezecla de reaccidn constituida por benzoato
potdeico, deido benzoico, tereftalato de dcido potdsico y dcido
tereftdlico,' la reacoidn del dcido benzoico con el tereftalato
de gcido potdsico en presencia del gcido tereftdlico, para pro-
ducir una segunda mezcla de reaccidn que contiene una cantidad
adicional de geido tereftdlico:y, a contimuacidn, la separacion
de fases y la recuperacidn de 4cido tersftdlico partiendo de la
segunda mezcla. de reaccidn.

Mediante la presente invencidn, se produce un &cido
tereftdlico de gran pureza y, ademds, la reaccién’de la ecua—-
oldn anterior (2) llega esencialmente a su conclusidny’ haciendo
asd inneoesarié la eliminacidn de tereftalato de dcido potdsico
sin reaccionary

Siempre segin la preéenje invencidn, se introduce en
una primera zona de reaccidn una mezola de reacclin - que com=
prende un barro de acido benzoiéoy tereftalato de dcido potdsi-
c0,' benzoato potésico y dcido tereftélico;'en la que el benzoa—

to potésico se encuentra en estado de disolucidn, y el deido
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benzoico, el tereftalato de acido potdsico y el deido tereftd-
lico se encuentran sin disolver - zona en la cual la mezcla de
reaccidn es tratada con agua a una temperatura suficiente para
mantener €l deido benzoico, sl tereftalato de dcido potdsico y
el acido tereftdlico esencialmente sin disolver, y el benzoato
potdsico esencialmente en solucidn, separdniose y elimindndose
el material en disolucidn pars producir asi un segundo barro
constituido por &eido benzolco, tereftalato de doido potdsico
¥y 4cido tereftdlico sin disolver. El segundo barro es introdu-
cido luego en una segunda zona de purificacidn, donde es trata
do con agua a una temperatura suficlente para disolver el teref
talato de dcido potasico y el deido benzoico; que reaccionan
entoncés produciendo cantidades adicionales de deido tereftdli~

co, que precipita inmediatamente, y de benzoato potdsico, que

_es eliminedo de la segunds zoma de purificaciin en estado de

disélucién. F1 doido tereftdlico es eliminado simultdncamente
de la segunda zona sin disolver en un tercer barro;‘y secado a
continuacidn para producir asi un dcido tereftdlico de gran pu=
reza. ) ]

Con referéncia al dibujo, que es un diagrama esquems~

tico que mestra una forma preferida de la presente invencién}

. 8e introduce en el reactor (1), provisto de los medios de agi-

tacién (2), dcido benzoico por el conducto (3) y tereftalato

dipotdeico disuelto en agua por el conducto (4)« En el reactor
(1) con aghtador, el dcido benzoico y la solucién de tereftala=
to dipotdsico son calentados a una temperatura pompfendida en=
tre 66¢ - 1492 C,, y preferiblemente’de aproximadamente 882 Cey
agitanéo duraﬂte aproximadamente 15 minutos, durante los cﬁales
el dcido benzolco y el tereftédlato dipotdsico reaccioman y al-

canzan el equilibrio. En el reactor (1), me verifica una reac-
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gién en dos fases, en la cual =1« el tereftalaro dipotdsico
reacciona con dcido-benzoico produciendo tereftalato de doido
potdsico y benzoato potdsico, y despuds =2~ el tereftalato de
dcido potdsido reacoiona con dcido benzoico produciendo dcido
tereftdlico y benzoato potdsico. Al alcanzarse el equilibrio
en el reactor (1), esencialmente todo el tereftalato dipbtési-
co es convertiépren tereftalato de dcido potdsico, pero sdlo
el %5 — 80% aproximadamente del tereftalato de deido potdsico
rgacciona con dcido benzoico produciendo gcido tereftélicoi
Por consiguiente, en condiciones de equilibrio, hay en el reac—
tor (1) une mezcla de reaccidn constituida'esencialmente por
benzoato potdsico, dcido benzoico, tereftalato de dcido pota~
gico y dcido tereftdlico., Esta mezcla de reaccidn se encuentra-
en forma de barro acu0s0 que contiene en disolucifn material
disuelto y material sin disolver y en el que la parte de s0li-
dos del barro, es decir el material sin disolver, estd cons—
$itufdo por doido benzoico, terefialeto de &oido potdsico y
geido tereftdlico. Ie parte sin disolver del barro estd conse -
titufda esencialmenfe por benzoato potésico, estando también
presente en la so;ucién upe pequefia parte de éciEO'benzoico;
Ia mezcla de reaccidn en barro procedente del reac—
tor (1) es introducida en la columa de lavado (5) por el
conducto (6)t Antes de la introduccidn de la mez§1a de reac-
¢ifn en la columma (5), es dilufda con agua para producir un
barro que contiene de 5 a 50% en peso de sflidos, y preferim -
blemente un 15% en peso de s@lidos. El agua de dilucién es in=
troducida en el conducto (6) por el conducto (7). Ademds, la -
mezcla de reaccidn dilufde es enfriada de la temperatura del
reactor a una temperatura comprendida entre 382 ~ 662 Coy ¥

preferiblemente de 49¢ C, Este enfriamiento puéde sef efectuado
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por cualquier medio, como por ejemplo la introduccifn de agua
enfriada en el conducto (6) por el conducto (7), para asi éne
friar y diluir la mezcle de -reaceiln, -

En la columna (5) de lavado del lecho asentado, la
mezela de reaccifn procedente del reactor (1), que es introdu-
¢cide en la parte superior de la columna (5)','" es sometida a se~
paracidn de fases; durante la cual el material sin disolver,
qﬁe contiene los componentes sdlidos anteriormente mencionados
se deposita en la parte inferior de la columna (5) y el mate=
rial disuelto que contiene benzoato de potasio ée' acumla en
1z parte superiors )

El tereftalato de dcido potdsico es relativamente
insoluble en una solucidn acuosa relativamente concentrada de
benzoato potdsico a temperatures comprendidas entre 382 y 662
Cey mantenida en la parte superior de la columna (5). Sin em~
Pargo; el tereftalato de dcido potdsico es apreciablemente so-
luble en soluciones acuosag relativemente dilufdas de benzoato
potdaico a temperaturas comprendidas en dicho éampoi‘ Como 1la -
concentracidn del benzocato potdsico en la solucidn disminuye
desde la parte superior de la columna (5) hacia la parte infe-
rior de la columna (5), resulta necesai-ib hacer funcionar la-
parte inferior de la columna (5) a2 una tempera'irura inferior a
la de la parte syperior de la columna (5), para impedir la die
solucién de tereftalato de &cido potdsico en aguay que contiem
ne una concentraciin relativamente baja de benzoato potdsico.
Por congiguiente , para promover la solubilidad de benzoato po-
tdgico y mantener los constituyentes restantes de la mszcla de
reaccifn en estado sélido, la columa (5) es hecha funciomar
bajo un gradiente de temperatura, mantenidndose la parte Supe~

rior de la columna (5) a una temperatura c0mprend‘ida entre 38¢

-
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y 662 C., mfs elevada en la parte inferior de la columna (5).
Este.gradiente de temperatura esté:destinado a facllitar iar
eliminacidn de benzoato potédsico, en solucidn, de la parte su-
perior de la columna (5) por el conducto (8), y pera la elimi-
nacién de los restantes componentes s4lidos de 1a mezcla de
reaccién por la parte inferior de la columma (5), por el con-
ducto (9)s '
o En esgta forma preferida de realizacidn, se ha compro
bedo que le columna (5) funciona de la meneras mgs eficiente si
se mantiene la parte superior & una temperatura de aproximda-
mente 492 C., y la parte inferior a wnma temperatura de eproxi-
nadamente 2;2 Co Con la parté superior de la columma (5) a 492
0o aproximademente, se efectda una eliminacifn mixima de ben—
zoeto potésico y una eliminacidn minima de tereftalato de deido
potdsico y de acido benzoico; '

Ia temperatura de la parte superior de la columna (5)
es manxenida'al nivel deseado por cualduier meéio conocido eﬁ
la especialidad, como par ejemplo la camisa de calentamiento
(10), por 1a que se hace pasar un medio de calentamiento que se
introduce en la camisa (10) por el conducto (11) y se extrae de
la misma por el conducto (12). C

7 Paramntener el'écido benzolco, el tereftalato de
4cido potdsico y el écidp teraftalico sinfdisolvér;‘la parte
inferior de la columpa (5) es mantenida a una temperatura com=
prendida entre 102 y 38§ b., preferiblemente 272 v Como el -
dcido benzoico ¥ el tereftalato de dcido potésiéo gon relati-
vanente insolubles en agua a 272 C., estos componenmesjilo mige
me que el geido tereftdlico, son mentenidos sin disolver en la
parte inferior de la columna (5) introduciendo en la parte inm

ferior de la columnas (5), por el conducto (13), agua a una tem—



185

190

195

200

205

210

peratura de aproximdamente 278 C. Esta agua atraviesa la co=
lumna (5) hacia arrita, en contacto de contracorriente con el
materiél-sin disolver de la mezcla de reaceién; que se estd
agentando en forma de partficulas sdlides desde la parte supe=
rior de la columna (5). El agua que sube disuelve y elimina
las partes'residualés de benzoato potasico, que pueden ser
arrasirades sin disolver, y sirve ademds para enfriar los com-
ponentes que se desea mantener en estado sdlidos

Ta parte inferior de la columna (5) puede ser mante-
nide a la femperatura deseada por cualquief medio conocido en.
la especialided, como por ejemplo la camisa de enfriamiento
(14); por 1a que se hace pasar un medio de intercambio térmico
éue'entra por el conducto (15) y salé por el conducto (16).

El material contenido en la parte inferior de 1a co-
lumna (5), que es un varro constitufdo esencialmente por Zoido
benzoico, tereftalato de deido potdsico y deido tereftdlico
gin disolver, es conducido por el conducto (9), la bomba (17)
y el medio de ocalentamiento (18) e introducido en la parté Su~
perior de la columma (19). Para completar 1la conversibn del
tereffalato dipotdsico original en deido tereftdlico, es nece-
sario poner en solucidn el tereftalato de dcido potdsico y el
doido benzoico, ambos en estado sdlido en la parte inferior de
la columna (5), de modo que puedan reacciomar formando dcido
tqreftélico'y benzoato potdsico. Esta solucidn es efectuada
convenientemente calentando el barro en el medio de calenta-
miento (18) a una temperatura comprendida entre 668 y 1212 C.y
y Prefefibiemente de 882 C,., e intro&uciendo luego.la corrien-
te del conducto (9) en la columna (19) a esta temperatura.

En 1a columne (19), se concluye la reaccién entre el

tereftalato de dcido potdsico y el dcido benzoico} en susencis
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del benzoato potdsico que se habia formado en el reactor (1),
estando presente el dcido tereftdlico en forma de sélido, for
mando asi ée%do tereffdlico adicional ¥ benzoato potdsico. El
decido tereftdlico se asienta en la parte inferior de la colum~
na (9) y el benzoato potdsico asl formado, siendo soluble, que
da en la parte superior de la columna (19). El agua, a una tem
beratura de aproximadamente 382 C;, es'introducida en la parte
inferior de la columna (19) por el conducto (20) y sube por la
columne (19) en contacto de comtracorriente con el material
que se agienta, constituido esencislmente par doido tereftdli-
co, para eliminar del deido tereffdlico sdlido les impurezas
como el tereftalato de deido potdsico sin reacciomar, geldo
benzoico y benzoato potésico;'Enxonces,‘estas impurezas son
eliminadas de la parte superior de la columna (19) por el con=
dueto (21) hacia un ulterior tratamiento, no representado..

._ Tgmbién la columna (19) es hecha funcionar bajo un
gradiente de temperatura, manfeniéndose la parte superior de
la columna (19) a una teuperatura superior a la de la parte
inferior. Ia parte superior de la columna (19) es mantenids
convenientemente a una temperatura 6omp;endidg entre. 662 y 1212
Cey ¥y preferiblemente de 882 C.' Egto puede hacerse por éualquiér
medio conocido en la especiélidad, como por ejemplo mediante la
qamisa de calentamiento (22) por la gue se hace paser un medio
de calentamiento, introdﬁcido por el conducto (23) y eliminado
por el conducto (24). Es deseable mantener la parte inferior
de 1a columa (19) 2 une temperatura comprendida entre 242 y. .
662 O;;=y,prefériblemen$e de 38¢ C. Esto puede hacerse poi
cuélquier medio conocido en la éspecialidad, como por ejemplo
la camisa de calentamiento (25), por 1la que se hace pasar un

medio de calentamiento imtroducido por el conducto (26) y ex-
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trdido por el conducto (2;)Q=La temperatura més alta en la par—
te superior de la columa (19) es deseable para acelerar la con
clusién de la veaccidn quimica. Ia temperaturs mwds baja en la
parte inferior de la columna (19) es deseable para reducir al
n{nimm la solubilidad del dcido tereftdlico en el agua de la-
vado introducida por el conducto (20)
_ El combenido de la parte inferior de 13 columna (19)
se compons de un barro de dcido tereftdlico sdlido en agua. Eg-
te barro comprende también pequefias partes de impurezas, como
por ejemplo &cido benzoico y tereftalato de dcido potdsico. Bs~
te barro es extrafdo de la columna (19) por el conducto (28) ¥y
1a bomba (29) e introducido em el tangue (30) de lavado con
agitadora.El'agua es introducida en él taﬁqué (30) por el con=
ducto (31) y el barro ailufdo resultante, contenido en el ‘tan—
que (36);'35 agitado a una temperatura comprendida entre 1492
¥ 2328 é.;‘y preferiblemente de aproximadamente 193¢ C. Benzoa-
to potdsico adicional es eliminado asf del dcido tereftdlico
por la accitn disolvente del agua cal;ente; Entonces;iel barro
es conducido del tanque (30) al filtro (32) por el conducto
(33), donde el Acido tereftdlico sdlido es recuperado y elimi-
nado por el conducto (34). Ias impurezas disueltas salen en una
corriente acucsa por el conducto (35)¢ Los cristales sdlidos de
deido tereftdlico contenidos en el conducto (34) pueden volver
a ser transformados en barro con agua caliente y a ser filtra-
dos pera su purificacidn adicional, si asi se desead

Se vé asi: que las reacciones —1- ¥y -2 son conducidas
en una serie de fases de tratamiento que implican fases de se-
paracién en fase solida-liquida con lavado mediante agua, con-
duciéndose cade fase sucesiva a una temperatura sucesivamente

mds elevada, pare aprovechar asi las distintas solubilidades de
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los compuestos y reactivos que intervienen. En alternmativa, el
reactor ~1- podria descargar en un sedimentador donde los sGli
dos se depositan sobre el fondo y el liquido que contiene soly
bles es eliminado por la parte superior, pasando los solidos a
275 un tanque calentado y agitado, seguido de otro sedimentador,

seguéldo a su vez de otra fase de calentamiento y de otra faée
mds de sedimentacidn, conduciéndose cada fase de sedimentacidn
y de calentamiento a una temperatura superior a la de la fage
anteriory

280 |  EJ EMPILO

Refiriéndonos muevamente sl ditujo, se introdujeron
en el reactor (1), por el conducto (4), 640 gramos de terefta—
lato dipotésico disueltos en 4000 gramos de aguas Se introdujo
en el reactor, por el conducto (3), 4cido benzoico en la canti-

285 dad de 904 gramos, El contenido del reactor fué calentado a 882
Co y agliado durante unos 15 minutosg’durante cuyo tiempo la )
reacciln entre el tereftalato dipotdsico y el dcido benzoico
alcanzd un esfado de equilibrio en el cual.esencialmente todo

o el tereftalato dipotdsico fué convertido en tereftalato de dci-

290 do potésico, pero sdlo el ;5w80% del tereftalato de dcido potd~
sico fud convertido en dcido tereftdlico. El contenido del reac
tor (1) = que se encontrabe en forma de un barro cremoso, estan
do prosentes como sblidos el scido tereftdlico y tereftalato de
dcido potdsico, estando en solucifn el benzoato potdsico y par—

2§5 clalmente disuelto el acido benzoico, pero en estado sdlido en

7 au myor perte — fud introducido en la columna (5) por el condug
to (6), despuds de haber sido dilufdo con 4000 gramos de agua
introducida en el conducto (6) por el con&ucto‘(;) a una tempe-

ratura de aproximadamente 7§ Co, para producir ﬁn'barro que con

300 tenfe aproximadamente un 16% en. peso 6¢ sdlidos a una temperatu~
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ra de 492 C. Este barro fué introducido en la parte superior
de la columa (5), que tenfs un didmetro de 5 cms. y una al-
turs de 2 me, donde los sélidos se sedimentaron en la parte
inferior de la columna (5). Los 60 cmse superiores de la co-
lumnz (5) fueron rodeados de la camisa de calentamiento (10)
por 1a cual se hizo pasar fldido de calentamiento para mante-
ner & 492 07 la temperatura de la parte superior de la colum~
na (5) Se introdujo agua de 2;9 C‘i’.pt_)r el conducto (13) en
el fondo de 1a columna (5), agua que subid por 1a columa (5)
en contacto de contracorriente con el lecho asentado de orig-
tales gue contenian deido tereftdlico. El agua salia de la
columna (5) por el conducto (8), arrastrando consigo impure-
zas disueltasy principalmente benzoato potdeicos

El barro de material que contenia dcido tereftdlico
fué eliminado de la parte inferior de la columha (5) por el
condueto (9) y la bomba (1’}) a una velocidad suficiente para
mantener ia“al’cura del mé.‘bei‘ial s6lido sedimentado en la par-
te inferior de la columma (5) a 51 cms. aproximadamente sobre
el fondo de la columna (5)_; 7 A _

Ia parte superior de la columa (5) fué mantenida a
una temperé.tura de aproximadamente 49¢ C.';.h'aciendo pasar un
medio de calentamiento par la camisa de calentamiento (10)%
Ademds, la parte inferior de la columma (5) fug mantenida a
une. temperatura de aproximadamente 272 C';’ hacienc}o pasar uh
adecuado medio de intercambio térmico par la camisa de calen—
tamiento (14). A

'E1 tarro de 4cido tereftdlico en agua, que tambidn
contenfa tereftalato de dcido potdeico, sin reaccionar y deido
benzoico, fué bombeado por el calentador (18), donde se calen~

t4 a 882 G.}_' y el barro calentado fud intf'odﬁcidq entonces en
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la parte superior de la columna (19)+ EL &cido benzoico y el

tereftalato de deido potdsico contenidos en el barro disuelto
en el agua reaccionaron produciendo cantidadeg adicionales de
geido tereftdlico. EL dcido tereftdlico introducido en la co-
lumna (19) y el doido tereftdlico producido en la columna (19)
se sedimentaron en forma de material sélido en la parte infe—
rior de la columna (19), formando asi un lecho en la parte in-
ferior de la columa {19). Se introdujo agua de una ‘femperatu-
ra de apr9ximadamente‘38§ 0;3 por el condqcto (20), en la parF
te inferior de la columna (19), agua que subid por el lecho de
material sdlido y lavd el material limpidndolo de impurezasy
como tereftalato de dcldo potésico sin reaccionar, dcido ben-
z0olco y benzoato potdsicd formados en la reaccifén del terefta~
lato de doido potdsico y de acido benzoicos Estas impurezas
fueron elimiredas de la columna (19) por el conducto (21).

Ia mezcla de feacclén procedente del reactor -le fud
introducida en la columna (5) a una velocidad uniforme durante
un perdodo de 12 horas. Durante este mismoperiodo de 12 horasy
se introdujo por el conducto (13), a velocidad uniforme un to-
tal de 12.000 gramos de ague en la columna (5). Tambidn se in-
trodujo un barro procedente de.la parte inferior de la columna
(5) en la parte superior de la columna (19), & unz velocidad
éohstante y durante un periodo de_aproxima&amente 7 hpras. Du~
rante egte hismo tiempo, se introdujo un totel de 3.750 gramos
de agua en la parte inferior de la columma (19) por el conduc~
t0 (20), a velocidad constante;' o
7 - Durante la operacidn anterior, se tomaron muestras
de las corrientes que salfan de la columma (5), es decir las
corrientes (8 y 9)y ¥ se analizaron obteniendo 168 resultados .

indicados en las Tablas I y ITo .
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TABLA I {CORRIENTE 8)
Mue ’cra Total de 8&lidos(2) Conten:.do de TPA Solidos de TPA

1) . gramos .. _s0lido, gramos % en Peso.
1l 6%€L56 : 0.6541 10.9
2 31.7663 : 201356 6.72
3 634126 346234 50_71
4 36 2025 300607 80'54
5 3895651 301680 8,21
6 3464933 g 2.8940 8439
g 35,8681 24,9850 8432

27,0782 2.689% . 9,03

) 9 37‘012014' 3 07724‘ 10 514'
10 39.1810 37553 9,58
11 4006344 35751 8.80
12 3.8;'59386 35649 9.16
13 5@64 0.5816 T.T5

(1) Cada mestra ePa de 900 ml, excepto 1a 13, que era de 200 ml’,
. - Ias 13 mestras constltuyen el total de los lavados generales:

(2) Se compone de sQlidos tanto disueltos (principalmente A‘benzoa~
to potésico (KBZ)) como sin disolver (principalmente &eido
terefta,;l:.oo IPA).

Los datos antericres indican la eliminmcibn, en la co-
rriente (83 , de una considerable cantidad de benzoato potdsico,
como se indica en 1a columna titulada (Total de s&lidos". De los
gramos indicados en ssta columna, se r;stan los gramos ae ieido
tereftdlico indicados en la columna titulada "Contenido de TPA
shlido", Ia diferencia entre las dos cantidades es el total
aproxifﬁadb de gramos de benzoato potisico eliminados -de la co~
Tumna (5) por el conducto (8).

TABLA IT (CORRIENTE 9)

Muegtra n® (1) "% en peso de sblidos ~ Ceniza, % en peso(z)
1 ‘ 10.9 198
2 8;'.’5 19.1
3 To'T 16,8
4' 60" 213‘6
5 5 18.8
(l) Cada muestra era de 1800 ml., excepto la 5, que era de
2000 ml?

(2) Ia ceniza fué determinada quemsndo uns mestra de sdlidos y

. . midiendo las partes no combustibles, 0 cenlza. la ceniza se
deriva del tereftalato de dcido potasico y del benzoato po-
'tasico comblnadog y, naturalmente, congtituyq una impureza
del dcido terefta:l.icoo Ia ala.mentacion a la columne 5 por el

conducto 6 contenia un 25% en peso de ceniza sobre la misma
bage’!
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Se tomaron miestras de las corrientes que salian de
la columna (19);‘95 decir las corrientes (21 y 28), ¥y se ana-
lizaron obteniendo los resultados siguienﬁes; indicados en las
Tablag III y IV _
| ’ TABIA III (CORRIENTE 21)

Total de solidos(2) TPA sélido Sélides de TPA

Mrestre nel) Zramog _ . gramos % en peso
1 15,9246 3,8279 24,0
2 51 9828 - Bo4b602 1643
3 2905746 545696 18.8
4 32,3812 5,0866 15,7
5 55 4 300 649924 1246
6 37,5153 4,6248 1203
7 4800607 1306953 . 2805
8 35.6283 10.1130 2844
9 39,0367 14.4613 37.0

10 32,7350 11,6889 35.7
1l 3703122 12,1851 3247
12 4601942 13.9704 30.2
13 8.7466 / 0}'.5737 6456

(1) Cada muestra era de 900 wle excepto las 5, T ¥ 12, que eran
. de 950 ml., ¥y la 13, que era de 350 ml,.Iag 13 muestras cons
titulan la corriente superior total 21
(2) Se componf{an tanto de sdlidos disugltos, (principalmente
. . benzoato potdsico (KBZ)) como de gQlidos sin disolver (prmn
cipalmente &oido tereftslico (TPA))s |
Asf, se eliming uns congidérable impureza adicional
de los cristeles de dcido tereftdlico en la columna de lavado
(19),y como se indica en la Tabla II con el peso de sdlidos tota-
les menos el peso de doido tereftdlico.

TABLA IV (CORRIENTE 28)

Muegtra Volumen de la Solidos totales Sqlldos Ceniza
ne muestra nl gramos % en pego Z;en_peso
1 200 20,8710 10936 0.50
2 200 2541277 11.86 0.76
Intermedia 900 —_— 12,05 —
3 175 23,0127 13_50'53 0.74
4 175 20.6777. 1245 0.84

Se ve que en contenido de ceniza ha gido reducido a
un 0,50 = 0,80% solamente en peso. EL contenido de ceniza de la

alimentacién a las columnes de lavado por el conducto (6) era
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del 25% en peso. Es evidente, por tanto, la eficiencia de las
columnes para la eliminacidn de impurezas que contienen ceni-
za 0 potasios

El producto de barro en la parte inferior de la co-
Jume (19) comtenfa una cantidad no medida de dcido benzoicoy
que fué-el;minada ampliamente conduciendo el barro al depési=-
to0 (30), donde se afiadid agua adicional y donde se agitd la
ﬁezélardurante unos 15 minutos a una temperatura de 1932 Co
El barro resultante fué hecho pasar entonces por el filtro (32)
y el producto de cristales contenido en el conducto (34) fud
vuelto a transformar en barro en agua a 193¢ C. Los cristales
finales de dcido tereftdlico recuperados por una-segunda fil-
tracitn contenian sdlo aproximadamente 0,02% en peso de acido
benzolco § menos de 10 partes por millén de potasioe

Todo aquello que sea accesorio en la realizacidn del
procedimiento descrito,'podré ge® objeto de modificaciones y
las ocuestiones de forma, dispositivos y mdquinas utilizadas en
1z ejecucidn de la invencidn, deberdn tomarse como de orden
secundario,’ pudiéndose emplear aquellos que mejor convengan en
tanto no alteren fundamentalmente las particularidades caracte-
rigticasy ’

Ia solicitante se reserva el derecho de obtencidn de
los“oportuhos Certificados de Adicifn complementarios por las
me joras o perfeccionamientos que en lo suceslivo pudiera aconse-
jar la prdeticay

N O T Ao :

Desgerita suficientemente la naturaleza y alcance de
la presente invencidn, asi como la forma en que la misma puede

ser llevada a la prédctica, se reivindican a titulo privativo
1

,
!
|92
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las siguientes particularidades caracteristicas, sobre las

cuales ha de recaer la concesitn del privilegio de PATENTE DE
INVENCION que se solicitas o
1). Procedimiento pare la produccidn por recupera-
cin de dcido tereftdlico de gran pureza, obteniéndose la rew
cuperacién de una mezcla con acido benzoico, benzcato potdsico
v tereftalato hidrogenade de potasioy, caracterizado
por las fases siguientes ¢
(2) 1la disolucidn en agua del benzoato potdsico, pero no mis de
o una pequefia cantidad de los otros materiales mencionados,
(b) 1le separacién del 4cido benzoico sin disolver, tereftalato
o hidrogenado de potasio y gcido tereftdlico,
(¢) Ia disolucidn en agua del dcido benzolco y del tereftalato
- hidrOgepado de potasio, pero no mds de una pequefis cantidad
de dcido tereftdlico, y la reaccifn del doido benzolco di-
guelto con el tereftalato hidrogenado de potasio disuelto
pars formar dcido terefitdlico, que precipita, ¥
(d) la recuperacién del dcido tereftdlico sin disolvers
o 2)« Procedimiento pars la_produccién gor recuperacidn
de doido tereftdlico de gran pureza, segin la reivindicacidn 1)
caracterizado por obtenerse el material inicial haciendo reac-
cionar dcido benzoico con tereftalato dipotésico en un medio
acuos oy
) 3). Procedimiento para la produccidn por recuperacién
de dcido tereftdlico de gran pureza, seghn las reivindicaciones
1) 4 2), caracterizado por ejecutarse la fase (a) a una ‘tempe-
rature comprendida entre 38 y 662 e -
4)1‘Procedimiento paranla produceidn por recuperacidn
de dcido tereftdlico de gran pureza, segin cualquiera de las an-

teriores reivindicaciones, caracterizado por el hecho de que la
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fase (c) es ejecutada a una temperatura comprendida entre 66 y
1212 Co ,
) 5). Procedimiento pars la produccidn por recuperaciodn
de deido tereftilico de gran pureza, segin cualquiers de las an
teriores'reivindicaciqnes, caracterizado por el hecho de que
las fases (a) y (b) son ejecutadas haciendo pasar el material
inicial po& ﬁna éoﬁa de contacto en contracorriente con el agua,
manteniéndose la entrada de dicha zoma (con respecto al flujo
del materisl inicial) a una temperatura.comprendida entre 38 y
662 C;’y la salida de dicha zona (con respecto al flujo del ma-
terisl inicial) a una temperatura comprendida entre 10 y 3§ Co

6); Procedimiento para la produccidn por recuperééién
de doido tereftdlico de gran pureza, segin cualquiera de las an-
teriores reivindicaciones, caracterizado por el hecho Ge que las
fases (c¢) y (d) son efectuadas haciendo pasar el material sin.
disolver de la fage (b) por una zona de contacto en contracoe
rriente con el agua;~ménteniéndose la entrada de dicha zona
(con respecto al flujk del efluente de la fase (b)) a una tem~
perature comprendida entre 66 y 1212 C. y la salida de dicha
zona (con respecto al flujo del efluente de la fase (b)) a una
temperatura comprendida entre 24 y 662 Co

7).:Procedimiento para la produceidn pof recuperacion
de dcido tefeftélico de gran pureza, segun las reivindicaciones
5) & 6), caracterizado por el hecho de que el material sdlido
sin disolver se sedimenta bajendo a travéds de la respectiva
zona de contacto y el agua fluye hacia arriba a través del mis-
MmO !

8) o Procedimiento para la produccidn por recuperacidn
de deido tereftdlico de gren pureza, segin la reivindicacién 7),

caracterizado por el hecho de que las fases (a) y (b) son efec
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%uadas con la parte superior de la zona de coptacto a 492 C.
¥ la parte inferior de la zona e 279 c. |

9) » Procedimiento pare la produccidn por recuperacién
de doido tereftdlico de gran pureza, segin las reivindicaciones
7) & 8), caracterizado por el hecho de que las fases (c) y (d)
son efectuadas estando a 882 C. la parte superior de 1a zona de
contacto y la parte inferior a 382 C.'

10) . Procedimiento paras la produccién por recupera=
oién de doido tereftdlico de gran pureza, segin cuslquiera de
lasg anteriores reivindlcaciones, caracterizado por el hecho de
que el dcido tereftdlico recuperado segun la fase (d) es puri-
ficado ulteriormente por extraccidn con agus a una'témperatura
comprendida entre 149 y 2322 c.

11). Procedimienté para la produccidn por recupera;
cifn de deido tereftdlico de gran pureza, segin la reivindica-
cién 10), caracterizado por el hecho de que la ‘temperatura de
extracciln es de 1932 Co

12), "PROCEDIMIENTO PARA IA PRCDUCCION POR RECUPERA-
GION IE £CIDO TEREFTLLICO DE GRAN PUREZA".

" Todo ello, segin queds expuesto en la presente Memo-
ria, que consta de diecinueve hojas foliadas y mecanografiadas

por una sola cara;‘y una hoja de dibujos que con la misma se

acompadia’s’

L MA.IDRID, 15 SER 912
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