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Seggn la  presente invención/ se rea liza  la  dispro­

porciona ci.ón en estado sólido de benzoato de potasio en te re f— 
ta la to  dipotásico y benceno empleando un catalizador de benzoa­

to  de ciño con reactivos salidos dispersados en forma de barro 
en diluyente líquido de te rfen ilo . El efluente del reactor es 
enfriado bruscamente en agua para obtener una fase líquida de 

terfen ilo^  en una fase acuosa que contiene í ta la  tos en disolu­
ción^ y catalizador sólido de .óxido de cinc agotado^' El ca ta li­

zador es separado por filtrao ió n ,' vuelto a formar barro en te r -  
fenilo^ hecho reaccionar con ácido benzoico para regenerar e l 
benzoato de cinc y e l barro de catalizador resultante es de­
vuelto a l  ciclo del reactor^ La fase acuosa exenta de sólidos 
es puesta en contacto con ácido benzoico para p recip itar c ris ­
ta le s  de ácido te re ftá lio o  y formar benzoato soluble de potasio^ 
Los c ris ta le s  son separados por f iltra c ió n  y recuperados como 
producto del procedimiento^ La solución acuosa de benzoato po* 
tís ic o  es concentrada por evaporación y puesta'luego en contac­
to  con te rfen ilo  muy caliente para obtener un barro de benzoato 
potásico sólido en terfenilo ,! para su reciclado a l  reactor'^ El 
producto secundario benceno es eliminado del reactor y/o de la  
operación de brusco enfriamiento del efluente^!

Es bien sabido^ en la  especialidad que las  sales de 
metales alcalinos de ácidos oarboxálicos que tienen grupos 
oarboxilo unidoá a los sistemas de an illo  aromático pueden ser 
convertidas -  es decir transformadas *- en sales de ácidos car- 

boxálicos diferentes que tienen cuando menos dos grupos carbol 
x ilo  en la  molécula'^ calentando a elevadas temperaturas dichas 
sales de metales alcalinos^! También es sabido que esta trans­
formación es una reacción en estado sólido^ es decir que la  sa l 
de metal alcalino  es calentada en estado sólido para producir



la  transformación llamada disproporcionación,' encontrándose " 

también en estado sólido el producto? Esta reacción en estado ' 
sólido ha causado en la especialidad considerables d if icu lta -  ' 
des en io  que concierne a su uso en operaciones comerciales?

35 Estas dificultades comprenden la  baja transmisión- de calor en 
e l reactor y los problemas de transporte y de mezola de los 
reactivos y de los productos de la  reaccioné Además? durante ' 
la  reacción en estado sólido? los sólidos se funden juntos f  or^ 
mandó grandes sólidos? llamados aquí "clinkers"? que son extré<¿ 

40 malamente d if íc ile s  -  s i  no imposibles -  de manejar? que ensu­
cian e l reaotor? provocando interrupciones del procedimiento? 
y que presentan problemas de separación y recuperación del pro­
ducto? - ...................... . -

En la  especialidad es también sabido que e l producto ' 
45 de lá  reacción de disproporoionación? por ejemplo e l te re ftá ­

la te  dipotásico? puede ser convertido en e l correspondiente 

. ácido carboxilioo? por e jemplo acido tereftáL ico / haciendo " 
reaccionar e l producto de la  reacción de d isporporo ionaoióh ' 
con ocido carboxílico aromático? por ejemplo ácido benzoioo'.'- 

5C Esta rea o cien es conocida en la  especialidad como una reacción 
-" de metátesis y ha sido considerada en la  Patente estadounidense

?  2.930?813? - -
- . ... Durante la  reacción de m etátesis/ se produce? además

' i  del producto ácido deseado? una sa l de metal alcalino del áoi'do
55 carboxüioo Aromático que era sometida en origen a la  reacción

de disproporoionación para producir e l producto de reaóción de 
disproporciouaoi.ón.-Por-ejemplo? el benzoato potásico jpuede 
ser convertido en te re fta la to  dipotásico en una reaoción'de *" 

disproporoiunaoión. El te re fta la to ' dipotásioo es oonvertido eu 
60 ácido te re ftá íio o  por reacción con ácido benzoico en lá  réáoóíón
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de m etátesis'/ durante cuya reacción se produce también benzoato 
potásico/ partiendo del cual puede producirse te re fta la to  dipo­
tásico  adicional en una reacción"de dispnporcionaolón'/ Por con­

sigu ien te / es muy importante recuperar ía  sa l de metal alcalino 
65 del ácido carboxÜico producido durante la  reacción de metáte­

s is  oon fines de reciclado y de nuevo uso en la  reacción dé 
dispx'op or oi ona ci ón̂ ' Sin embargo/ e l proceso de reacción de d is- 
proporcionación-reacción de metátesis ha* tropezado con conside­

rables dificultades en la especialidad en lo  que respeota a su ' 
70 uso en operaciones cbméroiálés^' Entre éstas'/ están*!os proble­

mas de recuperación/ transporte y nuevo uso dé la  sa l de metal 
alcalino  del ácido oarboxálico aromático que/ en efecto'/ es 
regenerado durante la reacción de m etátesis/

En un procedimiento conocido en la  especialidad/ é l '
! 75 producto de la  reacción de metátesis es invado con'agua y f i l -  

trado para recuperar una to r ta  de f iltra c ió n  só lid a / evaporán- 
, . . dése luego hasta la  sequedad la  solución resultante de f i í t r a -  

oi¡ón para recuperar las sales de .metal alcalino  para su reoi -  
ciado'/ en forma de sólido/' a l  reactor de dispr op or ci ona cien.''

.80 Este caso puede consultarse en la  Patente estadounidense *"**
2.905^!709 '̂ Sin embargo'/ esta técnica no resuelve los importan^-'

,  ̂ tes problemas de la  recuperación y del transporte de la  sa l de
y  * metal alcalino  en un conveniente método de-manejo/ ya* que es "
- ' '  d i f íc i l  y caro manipular sólidos^

85 Tambign es conocido en la  especialidad — por ejemplo
por ía  Patente estadounidense 2.93^/813 -  recuperar e l 'c a ta li^  
zador agotado disolviendo el producto dé disprop or ci ona ción en 

una solución acuosa muy ca lien te / como por ejemplo una solución 

metanóiica acuosa muy* caliente y de ácido benzoico/ Luego/! e l 
90 catalizador agotado disueíto es hecho reaccionar con un compuesto
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adecuado que regenera e l catalizador.,Este procedimiento proyp'- 
o a la  introducción en e l sistema de un nuevo producto químico^ , 
es decir e l disolvente del catalizador agotado^ y requiere adef. 

máte muchos oambios de estado no sólo del catalizador^-sino tam- 
9$ bián de los otros ingredientes del producto de la  reacciiQn'^.. ..

-Además'̂  es sabido también que e l ácido tereftab ico  
puede, ser producido por la  rea o clon de te re fta la to  dipotásio-o.. 

con ácido benzoico^' Se o ita  como ejemplo la  Patente estadouniy., 
dense 2.930^*813  ̂ Cuando se hace reaccionar te re fta la to  dipotá-; 

100 sioo con ácido benzoico para produoir áoido tereftáLico^i la  - . .. 
reacción se desarrolla en dos grados*,' de la  siguientes manera!

-. .. -KgTP + BZA  ̂KHTP + EBZ ( l)  - . ,
. _ .-trnw 4. -R<x̂ .̂..... .......4. -trRz"̂  ( 2)

donde son KgTB te re fta la to  dipotáaioo',' BZA ácido benzoioo^ ERBP 
105. te re fta la to  hidrogenado de potasio (llamado aqui también teref-* 

ta la to  ácido de potasio),' KBZ benzoato potásico y TPA.ácilp '; .. 
te re ftá lico ^  La conversión de te re fta la to  dipotásico en ácido... 
te re ftá lico  mediante las reacciones anteriormente indicadas es, 
conocida en la  especialidad con e l nombre de reacción de metáte-- 

110 sis+j Como indioan las ecuaciones ( l)  y ( 2)",̂ . esta reacción se

desarrolla en dos grados,' de los que,' mientras que e l grado (l.) 
avanza oasi hasta sn conclusión -  es decir que todo o esencial­

mente todo^el te re fta la to  dipotásico es convertido en te re f ta la  
tp ácido de potasio *- e l grado ( 2) es reversible,' y por tanto 

115 e l te re fta la to  potásico es convertido en ácido te re ftá lio o  en , 

uny8C% aproximadamente tan sale.en  oondioiones de equ ilib rio '^ . 
es decir en condiciones en la s  que IBs productos de la  reacción 
no son-eliminados del recipiente .de la  reacción una vez que se 

han f  ormado '̂o .: : .. - - -- , "
120 ^ ácido-teref tá íio  o es.de considerable importancia --
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en la  industria como.materia prima en aplicaciones como la. 

fabricación de fib ras s in té ticas del .tipo del polióster'^.por . 
lo  cual ha habido una;considerable actividad en la  especial!- -- 
dad para producir de manera económica y.conveniente.grandes 
cantidades de ácido te re ftá lio o  relativamente. pur oH'. Un problema 
con que se ha tropezado en la  preparación, de ácido, te re ftá lico  

de acuerdo oon las. ecuaciones %1.) y (2) anteriores ha sido: e l 
de lá  obtención desuna reacción completa del te re fta la to  ácido 

de potasio para reducir a l  mánimo la  producción der.ácido. te re f -  
tá lic o  partiendo del material in ic ia l de te re fta la to  dipotásico 
y la  separación del producto ácido tereftálic .o  de la  mezcla . ; 

bruta de reacción!*' .
Por lo  tanto es un objeto de: la  presenté; invención 

orear un procedimiento perfeccionadorpara.la. disprppcrciopaoión 

de sales de ácido carboxálicot' d
' ' Otro objeto de. la  presente; invención es e l dé .crear 

un procedimiento, en e l que la  disprop.or cionacióñ de sales, de 
ácido carbox-iLico es realizada; en un medio fláido^;.

Otro objeto de la  presente invención es el.de..crear. - 
pn proce dimiento.en el. que la  sa l dé metal, aloalino u tilizada 

en e l proceso de disproporcioración, és introducida en e l r e a ^  
to r  de dispropor ci ora ción*  ̂ recuperada d e lre ac to r  y regenerada^* 
y reciclada luego a l  reactor de disproporclonación^ manteniéndo­
se en forma de sólido dispersado en un medio:fluido^

Otro objeto nás de la  presente invención es e l de . 
orear un procedimiento en e lq u e  el.catalizador de disproporcio^ 
nación es introducido en. e l  reactor de dispropor clonación*^.re­
cuperado del reactor.y  regenerado, y  reciclado luego a l  reactor 

mientras, que se mantiene en estado s.aLido '̂

, Segadla presente, invenoi-ón^ se; crea un procedimiento

* 42 i 9 7 9
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con empleo de barro para la  conversión de-ácido benzoico en 
ácido te re ftá lio o  y benceno-con reoiolado de barro de salea ' 
de potasio,! regeneración del barro y reciclado del cataliza-*' 
dor de cincSj El procedimiento que emplea barro fa c i l i ta  el- 

155 mane jo y -el transporte de los reactivos entre los d istin tos
grados y permite un proceso económioo graoias a la s  velocida­

des muy aumentadas de transmisión de calor y de masa-en los - 
grados de la-reacción en estado sólido^ * ". . . -

- Más particularmente',- según la  presente invención^ se- 
160 orea un procedimiento para la  conversión de una sal* de metal- 

áloalino de áoido oarboxálico aromático en un áoido policarbo- 
x^Lioo aromático que tiene cuando menos un grupo oarboxilo 
adicional^' procedimiento que comprende los grados- siguientes:

- - - -(i) Dispersión de dicha sa l de metal- alcalino de un 

165 áoido oarboxálico aromático y de un catalizador de dispr opor*- 
ciomoián en un dispersante liquido,' para formar un barro}

(B) Calentamiento del barro resultante de (A) en una 
zona de disproporoionación en condiciones de dispr oporoionación^ 
para rea liza r la  disproporcionacitón de dicha sa l de--metal a lca- 

170 lino  de un áoido oarboxálioo aromátioo} - . .
- - - - - (C) Brusco enfriamiento con agua de la  -masa de reac*-
cián de disproporoionación resultante,^ formándose una-fase-'en .<

 ̂ dispersante y una fase acuosa que lleva disuelta dicha 'sal*'-de -

\  metal alcalino de un ácido policarboxálioo-aromático y en dis*
175 persián catalizador de disproporoionación sólido agotado} '

...........  (D) Recuperación de catalizador de disprop'orcionación-

agotado de-dicha fase en (C); -
' (E) Puesta en contaoto del f iltrad o  en fase acuosa"

resultante con-'un áoido - carboxálico aromático,' por lo  oual di*- 
18o cha sa l alcalina de un ácido- policárbox&Lico aromático se con*̂
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vierte en un áoido policarboxálioo aromático y dicho ácido car- 

boxálico aromático se convierte.en la .lsal de metal alcalino del 
mismo? y * . .. . ... L

(?) la  f iltrac ió n , de la; masar, de reacción .resultante 
185 de (B)*§i .para separar. de e lla  dicho ácido policarb oxálico aromá^ 

tic o ; . ... . . . . . ;- . . r . . 1 ; -
estando caracterizado, dicho proceso por las operaciones.siguien­

tes :
(G). Concentracitón del f iltrad o  resultante de ó?);, . c

190 r ..... (H) Adición de dispersante.-láquid o a l  e onoentrado.re-

sultante de (G) y la  formación de un,.barro exento: de agua de. 
dicho dispersante y d i oha sa l de metal alcalino de. un ácido 
oarbCxád.io.o aromático; .  ̂ ; i  . \ :

( i)  Reciclado del barro, resultante: de (H) ;a* la opera-

195* c'ión (B);  ̂ * r.........  -- ---
( j)  Puesta en contacto, del catalizador-de. dispropor^ 

cionaoión agotado de la  operación (D) con dispersante^ para for­
mar un barro de dioho catalizador agotado en, dicho, dispersante; ,

(K) Adioiíán de un ácido, oarboxálioo aromático: a l .barro 
200 resultante de ( j)  y la  rea o cien de' dicho ácido carb exilio o aro¿ 

mátioo con dicho catalizador agotado,', por. lo  cual se forma un. 
barro de catalizador, regenerado.:en dicho, dispersante;, y

— * (L) Reciclado del barro resultante de (K). a la  opera-

- < Ción (B)^ : r.:- .
205 Se^n un aspecto de la  presente invención;?!-la conver­

sión de una. sa l de. metal aloalino de. un ácido oarboxálioo aro-^ 
mático en .un policarboxilato aromático es ejecutada en un s is ­
tema en forma de barrot'. Más precisamente,* los reactivos solidos 

y e l catalizador son dispersados, en un dispersante orgánico 
210 inerte  para formar un barro que es sometido a continuación a las
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conocidas condiciones de disproporcionación/ El "barro de los 
reactivos sólidos en el dispersante orgánico proporciona'así 
unas mejores propiedades de manejo, mezcla y transmisión de 

oalor/ También,' el producto sólido producido no se encuentra 
215 en forma fundida sino que/ por el contrario,' es arrastrado en.

f  orma de partículas finamente divididas en e l dispersante orgá­
nico/ del cual el producto puede ser convenientemente separado**!

. - Se crea a s í un proceso perfeccionado de disproporoio- 
nacign para la  conversión de una sa l de metal alcalino de un 

220 ácido oarbñxílico aromático en un policarboxilato aromático .
que contiene' cuando menos un grupo carboxilo adicional,!-en e l, 
oual un barro constituido por una Bal de metal aloalinó de un 
ácido oarbox&Lico aromático/ un catalizador de disproporciona- 
cfón y un dispersante orgánico inerte de elevado punto.de ebu-. 

225- I lic ió n  son sometidos a calentamiento a temperatura elevada/  
con preferencia en presencia de una atmósfera gaseosa de anhá- 
drido carbónico/para formar a s í  e l  prodúcto de policarboxilato. ; 

deseado'!/ ; :
Seggn otro aspecto de la  invención, se produce direc*. 

230 tamente -  partiendo de una soluoión de la misma sa l dé metal .
disuelta en agua -  un barro de una sa l metálica sólida de un 

" '  áoido carb ex ilie  o aromático en un dispersante liquido'/ Más pre- 
j cisamente/ se crea un procedimiento per el cual úna solucion en 

agua de una sa l de metal disuelta en agua es puesta en contacto 
235 con un dispersante liquido en una. zona de mezcla en la  que la  so­

lución y e l dispersante son mezclados uniformemente*/ formando, 
una mezcla de solución y de dispersante. La mezcla es tratada., 
en una zona de evaporación donde se aplica a la  mezcla- calor - 

en cantidad suficiente para vaporizar esencialmente e l agua de 
240 la mezola/ formando asá un barro constituido por la  sa l metálica
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salida del ácido carboxélico en e l dispersante liquido'.' El/barro 
asé formado es eliminado a continuación _de la zona de evapora- 

cían para otros usos'.' , ,
El ta rro  asé producido,- que contiene la  sa l metálica 

245 sólida del ácido carboxélico aromático en e l dispersante j/e s
altamente ú t i l  en la  producción;de polícarboxilatos aromáticos 

por disproporcionación de sales metálicas alcalinas de ácidos - 
carbox-ílicos aromáticosy en la  cual la  sa l metálica es unasal... 

de metal alcalino^ En este uso,' la  sa l me tilic a -a lca lin a  solida 
250 es e l m aterial de alimentación, que se;convierte en la reacción 

de dispr oporoi onación misma y la  reacción de dispr oporqionaoi-on 
es conducida en un sistema en forma. de barr ; A s ^ . el disper­
sante es no sólo el medio en el cual;la sa l metálica alcalina... 
disuelta es. convertida a l estado sólido-y transportada en é l

255 a la  reacción de disproporcioración'^ sino que es también e l .dis- ̂  ̂ - - . . . .  .  ^
JJ" ' persante mismo para la  reacción de disproporcionación%' Por co'n- 

siguiente;'^ e l ciclo completo -  incluida la  reacción de -d ispror.
 ̂ porcionapiíón^ la  recuperación preliminar del policarboxilat o 

aromático del producto de la  reacción de disprop.orcionaci-ón,"
26'0 (en la  cual e l  policarboxilato aromático se encuentra en una
'</ fase acuosa y e l catalizador agotado de la. reacciónde dispro-
1 "  porcionación se encuentra en una fase orgánica) ,* la  reacción de.

J metátesis y la  conversión de la. solución que contiene la .sa l.d e
^ /'/ metal alcalino  en e l barro anteriormente descrito *. es. conducir
265 do enteramente en un medi o liquido^' En ningún momento  ̂ hay ;n in -..

guno de los materiales que requieren ser manipulados únicamente 
como s ó lid o s a u n  cuando'^ por ejemplo'^ la  sa l de metal alcalino

pasa del estado disuelto a l  estado sólido^-. .......
Se crea asé un proceso;de disprop.orcionación.perfecci^ 

27P nado pa:ra convertir una- sa l de metal alcalino  de un ácido, oarbor.
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:o aromático en un pólicarboxilato aromático que contiene 
cuando menos ún grupo carboxilo adicional,' en el cual unbarro'^ 
constituido por una sa l de metal alcalino de un ácido oarboxá­
lico  aromático^ un catalizador de disproporci onacióny uñ dis­

persan te  orgánico inerte de elevado punto de ebullición^.es-so­
metido a calentamiento a una elevada temperatura,' con preferen­
cia en presenoia de una atmósfera gaseosa de anhídrido carbó­
nico^ para formar asá e l producto deseado de carboxiláto^' El * 
efluente de la  reacción de disproporcionación es un barro cons­
titu ido  por el pd icarboxilato  aromático deseado,' e l catalizador 
de dispr op orci oración gastado y e l dispersante-*-El barro del 

reaótor de disproporcionación es introducido entonces en una* 
zona' de separación donde es puesto en contacto con agua-pr'odu- 
diendo dos" fases liquidas^'una de las cuales e s tá  constituida 
por e l catalizador de dispr op orci ona ción agotado en e l disper- * 
santo y la  otra en una solución del policarboxilato aromático * 
deseado en agua*#! Las dos fases liquidas son separadas fácilmen­
te^) por ejemplo por decantación. la  solución en agua del' p o li-  
carboxilato aromático desdeado es la  que es introduoida-en'.el 
reactor de metátesis mencionado anteriormente para-la produc­
ción del ácido -carboxilico aromático^ con la  consiguiente rege­
neración de la  sa l de metal aloalino del áoido oarboxilico aro­
mático^ .................  - -  --- - - -

*..... * Al ejecutar las operaciones del procedimiento- de la  '
presente invención^ la  conversión de un óxido metálico en* la'- ** 
correspondiente sal* metálica dé un ácido oarboxilico aromático 
es ejecutada convenientemente en un-sistema de barro*- Más pre­
cisamente'^ e l óxido de metal sólido es dispersado en un disper­

sante orgánioo inerte para formar un barro^ A continuación'^' e l  
barro es puesteen  contacto en una-zona de reacción oón un ácido
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oarboxálioo aromático a una.temperatura elevada.durante un tiem­
po suficiente para convertir e l óxido dej,metal en la; correspon­
diente sa l de metal del ácido carboxilico aromático.. Esta reac­
ción produce un segundo barro constituido por la  sa l metálica.. 
sólida del ácido oarbóx&Lico aromático y del dispersante orgá*. 

nicoT . ; . . .
Durante e l brusco enfriamiento .con agua del efluente 

de reacción de disproporclonaci.ónj' e l catalizador de dispropor- 

ciouación^ que es una sal.de metal de un ácido oarboxílico aro­
mático/. es convertido en oarbonatos metálicos y .óxidos '̂, p rinci-- 

pálmente ;gxido'  ̂ El barro efluente del reactor.de disproporció- 
nación/ bruscamente enfriado con aguají es introducido luego en 
una zona de separación, como se describe a.continuación/ sepap 
rándose el producto de pd icarbox ilato  aromático^! A oontinúa-^ 
cign'^ se forma un barro constituido sólo por e l ¡óxido metáLico 
y e l dispersante orgánico yp luego'í' es.puesto en contactó,con 
un ácido carbox&Lico aromático para..re generar e l catalizador .. 
de dispr oporci oración.^ . . . .  1 *

Según otra forma de realización de. la  presente inven­
ción,' se crea un procedimiento para la  producción de .ácido., 
te re f tá lic o / que comprende hacer reaccionar te re fta la to .d ip o --- 
tásico  con ácido benzoico para producir uña mezcla deireacción; 
la  separación de fases y la  recuperación de ácido benzoico,' 
te re fta la to  ácido de potasio y ácido te re ftá lic o  procedente .de 
la  mezcla de reacción/ constituida por benzoato.potásico^! ácido 
benzoico^ te re fta la to  ácido de potasio y ácido te re ftá lico ; 
hacer reaccionar e l áoido benzoico con e l te re fta la to  ácido, de 
potasio en presencia del ácido te re ftá lico  para producir una -- 
segunda mezcla de reacción que contiene ung, cantidad adicional 

- de ácido te re f tá lic o / y después /  la . separación en fases y la  ..



recuperación de ácido te re ftá lico  de la  segunda mezola de r é a c - " 
ción'.' - --

Por este procedimiento/ se obtiene un-producto ácido* 
te re ftá lico  de gran pureza y /  además,' la reacción de la-soña­

ción (2) an terior se desarrolla hasta una esencial conclusión/ 
haoiendo asá neoesaria la  eliminación de pooo (s i acaso) 
te re fta la to  de ácido potásico sin  reaooionar/ -

Siempre según la  presente invención/una mezcla de "* 
reacción que comprende un barro de ácido benzoico/ te re fta la to  * 

de ácido potásico, benzoato potásico y ácido te re ftá lio o / en-- 
contrándose e l benzoato potásico en estado de disolución/ 
mientras que e l ácido benzoico/ el te re fta la to  de ácido potási­
co y e l ácido te re ftá lico  se encuentran en estado de-no^disolua. 
ción/ es introducida en una primera zona de purificación en la  
que la  mezcla-de reacción es tratada con agua a una temperatura 
suficiente para mantener e l ácido benzoico, e l te re fta la to  de­
ácido potásico y e l ácido te re ftá lic o  esencialmente en-estado 
de no-disolución/ y e l benzoato de po tasio / esencialmente en 
estado de disolución/acompasado por la  separación y l a  elimina­

ción .del material disuelto/! produciendo asá un segando barro 
constituido por ácido benzoico/ te re fta la to  de ácido potásico* 
y ácido te re ftá lico  en estado de no-disolución/ El segundo barro 
es introducido luego en una segunda zona de purificación/ donde 
es tratado con agua a una temperatura suficiente para disolver 
e l te re fta la to  de áoido potásico y e l ácido benzoico/-que- luego 

reaccionan produciendo oahtidades adicionales de áoido te re ftá— 
lio o  que precipita inmediatamente,' y de benzoato potásico/ que'- 

es eliminado de la  segunda zona de purificación en estado de- 

diselución/ El áoido te re ftá lico  es eliminado simultáneamente -  
de la  segunda zona en estado de no-disolución en un tercer-barro
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y seoado después -para obtener a s i  un ácido te re f t i l ic o  de gran 

pureza*.'
- El procedimiento de barro continuo de la  presente.in­

vención es ilustrado ulteriormente con referencia a l adjunto 
dibujo,' que representa una v ista  diagramática del proceso'.'.Para 
ilu s tra r  una forma de realización preferida en la actualidad,' 
e l proceso representado es la  conversión de ácido benzoico en 
ácido te re ftá lico ^  aunque debe quedar entendido que e l alcance 

de la  invención no debe lim itarse a.-ella*?
En e l proceso de la  presente invención','- la  reacción 

principal se desarrolla en el reactor ( l ) ,  donde partículas 

sólidas de benzoato potásico (KBz)dispersadas en. diluyente . 
de terfen ilop  son disproporoionadas en te re fta la to  potásico 

(KgTP) usando como catalizador benzoato de cinc, salido.-(ZntBzjgK' 
También está  presente benceno como producto secundario^ El 
reactor ( l)  puede ser continuo o por tandasí' El anhídrido car­
bónico es alimentado de manera continua a presión en e l reactor 
por e l conducto (2),' y sale de manera continua por una válvula 
de reducción de presión (no representada) del conducto (3)°' ,
Mucho del producto secundario benceno es eliminado por el conducto 
(^3) con. e l  anhídrido carbónico^' Las siguientes son condiciones 
típ icas de trabajo del reactor de dispropordonación. :

Temperatura 4402 -  4602

Presión 55 atmósferas
Tiempo de permanencia 0^3 -  1 hora
Conversión . 9 0 %
Selectividad 85 %

-  14. -



Partes * Partes
Alimentación en peso Producto en peso

Benzoato potásico 29,5 ÍBenzoato potásico 2,9

Ftalatos dipotásicos 3,9 Ftalatos dipotásicos 22/0

Benzoato de ciño 1/5 Oxido de cinc 0,4

Terfenilo 40,1 Terfenilo 40,1

' Benceno 7,4

Carbonato potásioo 1,1
Residuos l ' , l

El barro de te rfen ilo  de KBz es bombeado de manera.
continua en e l reactor jH) por e l conducto (4 ), como se ilu s tra

Un barro de te rfen ilo  de Zn(Bz)g es introducido también en e l 
reactor ( l)  por el conducto (5).' El barro de te rfen ilo  que con­
tiene e l producto te re fta la to  potásico es sacado del reactor 
por el conducto (6)*/ Los fta la to s  dipotásicos contenidos en e l 
producto son esencialmente e l para isómero (e l producto desea­
do) con pequeñas cantidades del orto isómero e indicios del 
isómero meta y de ácidos tribásicos.'

El efluente del reactor,' constituido por un barró de 
fta la to s dipotásicos salidos,' catalizador y diluyente de te rfe -  
n ilo ,' es conducido a la  zona (7) de brusco enfriamiento'/ Aproxi 
madamante una parte de agua es añadida, por el oonduoto (31)# 
por oada parte de barro en la  zona ( 7 ) con e l f in  de separar 
del te rfen ilo  los fta la to s dipotásicos.' Se forman a s i  dos fases: 
una fase aouosa que contiene los. fa ta la tos disueltos y una fase 
de te rfen ilo  que contiene benceno residual'.' Queda también una 
fase agilidad constituida esencialmente por catalizador/ ahora 

¡Óxido de cinc después de la  adición de agua.'
Las condiciones de la  zona (7) de brusco enfriamiento 

son las  siguientes :



Temperatura - 299S ^ 2493 C.'

Presión 68* - 42 atmósferas
420 Tiempo de permanencia 0/25 horas

. Partes
Fase acuosa en peso

Fase de. 
te rfen ilo

Partes 
en ceso

Partes
Fase sólida en .peso

Benzoato po- 2,9 
tís ic o

Terfenilo. 40,1 Oxido de cinc ,0,4

425 Ftalatos po- 22,0 
tís ico s

Carbonato po- 1 ,1  
tásico

Benceno 7,4 Residuo 1/1

Agua 76,0

430 La fase salida se sedimenta en la  fase acuosa en la
zona de separación ( 8)*.' La fase acuosa es conducida por e l con-* 
ducto (33) a la  zona de separación (9 ) / donde los sÓLidos son 
eliminados por filtración , o centrifugación'.! La to rta  de f i l -  

, tración  en fase s-olida procedente de la  zona de separación. (9)
435 es conducida por e l conducto ( 35) a la  zona (42),! donde es

vuelta a dispersar con una parte del te rfen ilo  que es conducido
de la  fase de te rfen ilo  en la  zona (8),' por el oonduoto ( 34) a
3a zona (42),' para formar un barro de las partículas sólidas

* de óxido de cinc en terfenilo*' El barro resultante de ¡óxido
440 de cinc sólido y de te rfen ilo  es conducida luego,' por e l con—

ducto (10) a la  zona ( l l )  de preparación de catalizador'/ donde 
- - - . .

/  se aEade atcido benzoico fundido por el conducto (12)'/ para con-
^ v e r tir  en benzoato de ciño e l gpcido de cinc/

Las condiciones de trabajo de la  zona ( l l )  de prepa-
445 raoión del catalizador son las  siguientes :

Temperatura 157a o /

Tiempo 0/5 horas



450

455

460

465.

470

475

Alimentación
Partes 
en peso Superficie

Partes 
en peso

Partes
Producto en peso

Óxido de cinc 0,4 Agua 0,1 Benzoato de 1/5 
cinc

Residuo de oarbono 1,1 Benceno 0,1 Residuo de . 1,1 
carbono

Terfenilo 50,0 Terfenilo . 50,0

Benceno 1,1

Aoido benzoico 1/2

Aun cuando el residuo está  indicado como pasando a la
operación de preparación del catalizador,' puede ser ventajoso 
eliminar una parte del residuo a l propio tiempo que .óxido dé 
cinc antes de esta operación,' para impedir su nueva formación " 
durante el reciclado.' Si todo e l residuo es conducido a la  ope­
ración de preparación del catalizador,' la buena solubilidad -del 
benzoato de cinc en te rfen ilo  a 157S C. permite su separación 
por f iltra c ió n  después de la  eliminación del benceno y del agua'/' 
La mezola de catalizador es llevada por el conducto (36) a l  se­
cador (13), sacada de agua que es eliminada por e l conducto (38) 
y reciclada por el conducto (5) a l  reactor de disproporciona- 

ción (1)/'
Alternativamente,' la  to rta  de f iltra c ió n  de .óxido de 

ciño del f i l t r o  (9) puede ser introducida directamente en un 
tanque de regeneración de catalizador/ dispuesto entre e l eva- 

porador (14) y e l séoador ( 1 5 ) El agua es eliminada del evapp- 
rador (14) por e l conducto (30). En este tanque a lternativo  de 
regeneración de catalizador puede también ser conducido un barro 
de te rfen ilo  de partículas sólidas de benzoato potásioo proce­
dentes del evaporador (14). Se añade ahora ácido benzoico fun­
dido para convertir en benzoato de cinc e l óxido de cinc,' como 
se ha descrito para la  operación de regeneración (11). El barro
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resultante de benzoato de cinc salido y de benzoato solido de 
potasio en te rfen ilo  es secado en e l seoador (15)*' del cual e l 
agua es eliminada por e l conducto (40)/ y  reciclado a l reactor 

de disproporcionaoión (l)  por e l conducto (4)*'
El f iltra d o  de la  fase acuosa del f i l t r o  (9) que con­

tiene los fta la to s  disueltos puede se r decolorado*' clarificado
mediante tratamiento con carbón vegetal y f iltra c ió n  de prerre- 
vestimiento (no representada) y conducida luego por (16) a l 
mettatesizador (l?) ,i donde se añade acido benzoico fundido por 

los conductos (41) y(l8) para rea liza r  la  precipitación de 
c ris ta le s  de ácido te re ftá lic o  bruto^

Las condiciones de trabajo del metatesizador (17)' 
son las siguientes :

Temperatura 135% <K'
Tiempo de permanencia 0/5 horas

Alimentación
Partes 
en peso Precipitado

Partes 
en peso Filtrado

Partes 
en pes¡

F talatos dipp* 
tásicos 22,0

Acido te re f­
tá lico 12 *4

Benzoato
potásico . 29,5

Benzoato potásico 2*9 Acido benzoico 0/6
Carbonato potásico 1*1 fta la to  po- 3/9 

tís ico

Agua 106*0 Agua 106*0
Acido benzoico 27,-8 Acido ben­

zoico
7*b

La adición de un exceso del 30% de áoido benzoico 
fundido a la  solución acuosa muy ca lien te 'rea liza  la  precipi­

tación de los c ris ta le s  de ácido te re ftá lic o  bruto'^ Los c ris­

ta les  son llevados por el conducto (26) á la  zona (19)*' sepa­
rados de la  solución acuosa por f iltra c ió n  en la  zona (19) y
recuperados como un producto del proceso'.**Los o rista les recupe­
rados resultantes pueden ser llevados luego por el conducto (20)
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a una zona de purificación f in a l (21) j' El conducto (37) sirve 
para eliminar e l producto en c ris ta le s  deseado# El conducto 
(39) sirve para eliminar de la  zona (2l) e l medio de lavado#
Él filtrad o  acuoso de la zona (19&, que contiene prevalentemen- 

te  benzoato potásico*' es llevado por el conducto (27) a l con­
centrador ( 22) y concentrado luego por simple evaporación de 
agua en e l concentrador ( 22) ,i saliendo por e l conducto* ( 28) 
hasta que la  concentración salina es del 35% en peso aproximan . 
damente^ El conoentrado resultante es llevado luego por e l o on­

dú oto (29) a una segunda zona de evaporación. (14)^ de la  oual e l 
agua es eliminada por e l conducto (30)#' A la  solución concentra­
da en la  zona (¡4) se le  aSade ahora',! por el conducto (23),' e l 
grueso del te rfen ilo  muy caliente procedente del separador (8 )J 
Puede aplicarse un calentamiento o enfriamiento suplementario a l  
te rfen ilo  en e l intercambiador tármico (24)^ para proporcionar­
le  a l  evaporador (14) la  cantidad requerida de vapor sensible^
La adición del te rfen ilo  muy caliente a la  solución acuosa del 
benzoato potásico responde a dos fines : ( l )  e l  te rfen ilo  muy 
oaliente vaporiza esencialmente toda e l agua con precipitación 
del benzoato potásico^' y (2) e l benzoato potásico precipitado 
forma un barro con e l te rfen ilo  para su fá c i l  transporte a l  
reactor ( l)  de disproporcionacion.' Toda agua que queda en e l 

barro de te rfen ilo  es eliminada por el paso del barro por e l 
conducto (25) a travos de un seoador (15) antes de ser condu­

cido e l barro a l  reactor ( l)  por e l conducto (4)^ El agua ad i- 
oiomaiy de habedla,' es eliminada por el conducto (40)#

Los o rista les impuros de áoido te re ftá lico  contenidos 
en e l separador (19) son lavados de impurezas en éste por varios 
grados de lavado con agua^ Esto puede hacerse haciendo barro 
de los o ris ta les  con agua^ operación seguida por f iltra c ió n  con
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lavado de agua en el f iltro /)  Entonces/ la  to rta  de filtraci.ón 
es vuelta a hacer barro con agua y filtrada#  El agua caliente 
de unA temperatura de 79  ̂ C. favorece la  e 1 iminaciqn de las 

impurezas/
545 Un procedimiento actualmente preferido de purifica­

ción de los c ris ta le s  requiere hacerlos pasar hacia abajo/ 
por una oapa sedimentada/ por una columna de lavado y en con­
tracorrien te con una corriente ascendente de agua de lavado/

El dispersante orgánico aquí empleado es un disper- 

550 sante que no se descompone en las condiciones del proceso/
inerte a los reactivos y de temperatura de ebullición r e la t i ­
vamente elevada/-Tales dispersantes-orgánicos comprenden los 
hidrocarburos aromáticos elegidos en e l grupo constituido por 
los compuestos p o liar omíticos con tres  o mis anillos aromáti- 

555.. eos/arom áticos polinucleares y mezclas de los mismos/ Son
ejemplos de ta les  dispersantes orgánicos con,' digo, los te rfe -  
n ilo s /  ouaterfenilos/ pentafenilos y polifenilos mis pesados;* 
los b in a ftilo s; e l naftaleno/ antraceno/' fenantreno/ pireno/ 
tr ife n ile n o / oriseno/ perileno, pentacenilo y mezclas de los 

560 mismos/. .
Es deseable que. é l dispersante orgánico quede en.es- 

-*/- tado líquido durante todo e l  procedimiento/ Pueden emplearse 

* " - mezclas de dos o mis de los compuestos para reducir e l  punto
f - / .  de fusión del dispersante.' También es deseable que e l disper- 
565 sante tenga un punto de ebullición relativamente elevado,' por

ejemplo superior a 250S C. aproiximadamente para ayudar a mante­

ner a un bajo nivel la  presión de la reacción/
El dispersante orgánico e s t í  presente en e l barro en 

una cantidad comprendida entre 25 y 80% en peso del peso to ta l 
570 del barro y,' con preferencia,' en una cantidad comprendida entre
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60 y 75% en peso del peso to ta l del barro.'
El barro es obtenido mezclando e l dispersante orgá­

nico con la  sa l de metal alcalino del ácido carboxálico aromá­
tico  que se desea transformar. Para obtener e l barro puede 

emplearse cualquier procedimiento clásico de mezcla de un solido 
con un liqu ido / Por ejemplo, s i  se emplea un reactor por tandas, 
el dispersante/ en forma-líquida, es añadido a l  reactor',? Enton­
ces,' la  sa l sólida para convertir/ como por ejemplo e l benzoato 
potásico/ y un adecuado catalizador de disproporciocación/ oomo 
por ejemplo benzoato de cinc, ambos son preferencia en forma de 
fina d iv isión/ son añadidos a l reactor mientras se está  agitan­
do e l líqu ido / De emplearse un reactor continuo,' los a olidos 
son medidos en un tanque separado de mezcla/ con ag itación / que 
contiene el-dispersante líquido en e l cual se forma e l barro y /  
entonces/ e l barro es introducido en e l reactor'.: Después de la  
mezcla/ el- proceso se desarrolla según e l bien conooido proceso 
de disproporcionación.' Así,' e l ta rro / constituido por una sal 
de metal alcalino de un ácido carboxílico aromático y por un 
adeouado catalizador de disproporcionación/ es sometido a ca­
lentamiento en una atmósfera gaseosa para efeotuar la  conver­
sión en e l policarboxilato aromático deseado de la  sa l de metal 
alcalino'?- . .

Como materiales in ic ia les  para e l proceso de la in­
vención pueden usarse/ además de.las. sales de metal alcalino de 
ácido benzoico/ preferidas en la  actualidad/ la s  sales de otros 
-ácidos mono- o policarboxílicos aromáticos. Tales sales son 
las de la fórmula *

CM
R(-C-CM)n

donde R es un grupo aromático o alquilaromátioo con 6 a 15 átomos
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de carbono,' M es un metal alcalino y n es uno de los enteros 
1,' 2 ¡ó 3 / Tales sales son preparadas fácilmente partiendo dé­
los ácidos correspondientes* Tales ácidos incluyen/ por ejem­
plo'^ e l ácido benzoico,' e l ácido 2-naftalencarboxílico/  e l  
ácido 4^bifenilcarb oxíl i  c o,' e l ácido 2,6-naftalendicarboxálicó/ 

el ácido i tá l ic o /  e l ácido iso ftá lico ,' -el ácido te re f tá lic o / 
ácido 2-antracencarboxílico/ ácido 1,5-antracendicarboxnLico/ 
ácido 1 ,5 ,9*^antracentricarboxílico,' ácido 3-fenantrencarboxílico/ 
ácido 2 ,3 ,4-'trim etilbencenoarboxálicoácido 2,4,6-trim etilben 

cen-1,'3-dicarboxílic o, ácido -2-etil-4-hexil-6-metilbencen-l,'3- - 
dicarboxálic o'/ ácid o 2,4-dibutilbencen-l /3 ,'5**tricarboxílic o,' y ' 

similares'!/ -
En todas las sales de ácido oarboxálico anteriormente 

mencionadas/ e l an illo  aromático puede llev ar radicales de a l­
quilo,' además de los'grupos de cqrboxilato/ siempre que dichos 
sustituyentes de radicales alquilo  no provoquen una descomposi­
ción de la  molécula a temperaturas iguales 6 inferiores a la  
temperatura de la  reacción.'

Cuando, como materias primas/ se emplean para e l pro­
cedimiento de la  invención sales de ácidb monócarboxilico artu* 

mático, los productos de la  reacción obtenidos son sales de metal 
alcalino -  industrialmente valiosas -  de ácidos dicarboxílicos 
que pueden fácilmente ser convertidas en los correspondientes' 
ácidos dicarboxílicos? es decir que/ por ejemplo/ el te re ffa - 
la to  dipotásico es convertido fácilmente en ácido te re fta lá tico .

La reacción puede ser conducida con o sin  catalizado­
res de transformación/ aun cuando/ en la actualidad/ se prefie­
re que la  reacción sea ejecutada en presencia de catalizadores'/ 
Los metales como e l cinc/ cadmio/ mercurio/ plomo/ hierro, man­
ganeso, magnesio/ calcio y cromo/ asá como los compuestos-de -



estos metales pomo sus ¡óxidos y sales formados con ácidos 
inorgánicos u orgánicos/ y sus compuestos metal-orgánioos o 

sus compuestos complejos/ entre otros sus carbonatos,* M ear-, 
boratos/ halur.os/- su lfa to s/ formiatos'/ fo sfa to s/ oxalatos/ 
sales de ácidos grasos o las sales de los metales anteriores . 
formadas con los. ácidos- que- pueden serv ir como materiales in i­
ciales, para la reacción según la invención/ o que son f  ormados 
por esta reacción/ por ejemplo sus benzoatos, fta la to s  o teref. 

ta la to s / pueden ser usados como catalizadores..
Son catalizadores preferidos/ por ejemplo/ el hierre '/ 

plomo/ cinc/ mercurio/ oadmio y sus compuestos/ como los óxidos 
sales orgánicas e inorgánicas/ etc".',' aun cuando pueden usarse 
otros metales y compuestos*.' Tales compuestos*/ como el cadmio ; , 
metálico/ e l óxido de cadmio/ yoduro de cadmio/ cloruro de 
oadmi.o/ fluoruro de oadmio/ sulfato de cadmio/ fosfato de- oad­
mio/ oarbonato de oadmio,' acetato de cadmio,- jabones de cadmio/ 
benzoato de cadmio/ f ta la to  de cadmio/ iso fta la to  de cadmio'/ 
te re ffa la to  de cadmio/ cinc metálico,' cocido de cinc/ yoduro de 

cinc/ cloruro de cinc/ sulfato  de cinc/ fosfato  de cinc,';car-r 
bonato de cinc /  acetato de cinc,' jabones de c inc/ benzoato de. 
cinc/ f ta la to  de cinc, iso fta la to  de cinc/ te re fta la to  de cinc:; ; 

y otros metales y compuestos pueden ser usados como cataliza­

dores^ -- ' - ;
. La oahtidad de catalizadorusada puede variar dentro 

de amplios'límites e i r  de 0,1 a ICO gramos de catalizador por 
mol de carboxilato aromático empleado/ y preferiblemente de 1 
a 50 gramos por mol*/' Los catalizadores pueden ser divididos de, 
manera especialmente fina en la mezcla de la  reacción/ tran s- 
formando una solución acuosa de las sales que sirven como, ma-.. 

te ria le s  inioial.es que. contienen, los catalizadores en -áisoluoión
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o suspensión? en un polvo seco mediante secado por pulveriza­
ción o por otros métodos adecuados.' Los catalizadores'anterior* 
mente mencionados pueden también ser usados en combinación con 

conocidos vehículos,' como la t ie r ra  de infusorios? Los c a ta li­
zadores pueden ser usados como ta les o en vehículos y pueden 
ser recuperados de los residuos insolubles de la  reacción y 
vueltos a usar en muchos casos sin  necesidad:*,de una u lte r io r  

purificación? - *
La conversión del carboxiláto de metal alcalino es 

realizada de manera.esencialmente completa en ausencia de;oxí­

geno o dé agua? -
Ademas del uso del anhídrido carbónico,' el proceso 

de la invención puede ser ejecutado en otras atmósferas gaseo­
sas? Son ejemplos de ta les  gases el nitrógeno,' metano? argón,' 
neón? butano? etano? helio y similares?! Cuando se usa -anhídrido 
carbónico? se emplea una atmósfera que contiene adicionalmente 

cuando menos un 5C% molar de anhídrido carbónico? Sin embargo? 
n i la  presencia de anhídrido carbónico n i la  de otros gases es 
esencial para obtener la  elevada conversión de reactivo in ic ia l 
en la  atmósfera en la  cual se ejecuta la  conversión térmica? 
Además? en la  ejecución del proceso de la Invención pueden 
usarse monóxido de carbono o una mezcla de CO y OOg.

Pueden emplearse presiones comprendidas entre 1 y 340 

atmósferas, o más,' pero es ventajoso y preferib le? a l  seguir, 
una forma de realización de lá invención,' emplear presiones 
in ferio res comprendidas entre 1 y 69 atmósferas?

Para conseguir e l grado de conversión deseado? debe­
r ía  emplearse un tiempo de reacción suficiente? En general,' son 
adecuados tiempos de reacción comprendidos aproximadamente en­

tre  1 segundo y 48 horas? y con preferencia entre 5 segundos y
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2horas%'
Si a s í  se desea,' la  reacción de disproporcionación 

puede ser promovida mediante la  adición de sales de metales 
a lca linos/ con preferencia sales potásicas de derivados de 

695 ácido oiánlco o sus polímeros, a la  mezola de reacción';' Son.
adecuados polímeros o derivados de ácido ciánico,' por ejemplo,' 
el ácido cianúrico',! la  cianamida y la  dioiandiamida.* Los deri­
vados del ácido ciánico son empleados con preferencia en la 
forma de sus sales de potasio',! siempre que formen sales con.

700 los metales aloalinos.' En una forma de realización preferí da ¿ 
se emplea cianato potásico.'*

El -óxido de metal a que se refiere  la  presente inven­

ción es un .óxido de un metal elegido en e l grupo constituido -  
por e l cinc, oadmio,'mercurio, plomo,'hierro,manganeso,'magnesio 

705 y calcio y cromo.* Así,! los óxidos de metales convertidos en
sales de metales por el procedimiento de la  presente invención 
son e l óxido de cinc'^ óxido de cadmio,' óxido de mercurio,'
Óxido de plomo,' óxido de hierro,! óxido de manganeso,! óxido de 
magnesio';* óxido de calcio y óxido de cromo,* formándose estos 

710 tóxidos durante la  reacción de disproporcionación.* Las sa le s , de 
1 los metales anteriores, formadas con ácidos oarboxálicos aro­

máticos sirven de catalizadores para la  disproporcionación de 
las sales de metales alcalinos de los ácidos carboxálicos aro­
máticos.' . .

715 . Los ácidos carboxjglicos aromáticos particulares emplea­
dos según la  presente invención para la  conservación del óxido 
de metal en la  correspondiente sa l de metal se encuentran pre­
feriblemente en estado de fusión cuando son puestos en ooniacto 

con e l barro que contiene e l óxido de metal.' Además,* la  cantidad 
720 de ácido carboxálico aromático empleado para regenerar e l cata-
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lizad o r.está  expresada en términos estequiomátricos'/ Por consi­
guiente/ la; relación molar entre el. ácido carboxílico aromático 
y e l óxido de metal en la  zoca de reacción está  comprendida en­
tre  1/9 y 2*1; y con preferencia entre 1,95 y 2,0 moles de áci*" 
do carbox^Lico aromático por mol de óxido de metal... .

La.regeneración del óxido.de metal.en la sa l metálica 

del ácido carboxílico aromático en presencia del: dispersante .-- 
orgánico, á l  ponerse en contacto el mismo con el ácido carbo­

x ílico  aromático fundido, es conducida a una temperatura-.com­
prendida: entre. 125  ̂ y 2603 0 ., con preferencia ehtre 145- y  
225s 0.. El tiempo de contacto entre e l catalizador metálico 
agotado es suficiente para produoirrun segundo barro en .la zona 
de regeneración de ..reacción',' constituido por la  sa l metálica 

del ácido carboxálico aromático y el.dispersante orgánico'.'' 
Dicho tiempo es/.generalmente/ de 0,01 -  10 ̂ y con preferencia 
de 0,1 -  2 horas. <

El dispersante orgánico está  presente en.el.barro de 
óxido m etálico,en.la zona de reacción en .una cantidad compren­
dida entre 10 y 99,9% en peso del peso to ta l del barro, y con 
preferencia en una cantidad comprendida entre e l ,40 y e l :99,5% 
en peso del barro. ._ *. ; -

Antes, de la  regeneración del catalizador metálico, 
agotado dispersado en el dispersante orgánico,' puede;regularse 
la  concentración del dispersante orgánico en e l barro sobre las 
concentraciones antes mencionadas mediante una operación de se­

paración, como por ejemplo sedimentación/ ciclonizádo, f i l t r a ­
ción/ centrifugación y similares'.' Asá'/ la  dispersión de las - 
partículas-de óxido metálico en e ld isp ersan te  obtenido, de .la 

operación de brusco enfriamiento en agua descrita a continua^ 
ción/ puede ser conducida a un ciclón que, por ejemplo/ elimina

- as - 42 i 9 ? 9



27

e l 80% del.dispersante orgánico como rebosamiento para su re-* - 
ciclado directo a l reactor de disproporcionación u otras ppe- 
raciones de tratamiento. Los fondos del ciclón contienen una 
elevada concentración de partículas de óxido metílico en el 

755 dispersante y son conducidos a la  operación de regeneración
del catalizador,' donde el óxido metálico es convertido en la  - 
correspondiente sa l metálica de un ácido carbox%lico aromátioo^ 

EL grueso del dispersante orgánico puede,' a s í,' ser evitado me­
diante la  operación, de regeneración'del catalizador.'.

760 El Ejemplo siguiente ilu s tra  ulteriormente e l proce­
dimiento de la invención,! pero no debería ser interpretado co­
mo de una limitación del alcance de la  misma'.'

E J E M P L* O :
Sigue un balance de m aterial.del sistema descrito en 

765 la  presente invención en combinación oon e l dibujo,' que muestra 
los flu jos representativos de los componentes de la s  d istin tas 
corrientes que llevan e l número del dibujot' Las condiciones de 
trabajo de las d istin tas operaciones son las  mismas que se han 
indicado previamente.'

770 Componente

— í l )  Acido benzoico
Í2J Benzoato potásico 
Í3) Acido tereftgd.ico 

775 (4) Benceno ,
^5) Tereftalato dipotásico
6) Agua ,
7) AnBídrido carbónico
8) ^erfenilo

780 (9*) Benzoato de cinc
,1Ó)Oxidó de cinc

Corriente kgs/b.'

41 18 16 26
31.200 29^500 1.815 2.270

- 3.900 44'.COO
- 19."450

34'^200 .4.990

— -
88.400 88.400

— -
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785

790

795

800

8Ó5

810

* f

815

820

825

EJEMPLO (Continuación)
Componente Corriente, k^/h.

20 27 39 37 28 29___
* 453 1.815 408 - 45 1.815906 43.100 860 . 45 43.10019 .̂450 — 19.450 -r -

. 4*990 - <** -4.99011^350 . 77.000 10.900 1453 31.800 45.300

- -

30 23 25 40 4 2
1'.815 í l.'8l5

— 43.100 43.100 -

4.990 4.990
*-

49.900 9.060 4-.530 4¿530 - **
* — — — — 453

-
45.300

*—
45.300

-
45.300

5 ^____ 6 31 32 33
í — I .815 1.815 1'.'815
— r 3.900 ** 3.900 3.900

9.550 **
— — 34.200 - 34.200 34'.200— — - 101.000 101.000 90̂ '6O0***** .453 * , —- **

7.940 *? 53.400 , 5.3.4CO
2.000 —* *** **
- - 548 - 548 548

34 35 10 12 36 ___ 5

- - 1%635 -r -?
r  -

1?360 2-ñ'27C 3.630 ' 3*630 3.̂ 630 r- ^

7.'940 7.'940 7*940 — 7.940
— —- 2.170 — 2.170

537 537 - - -* - -

Los datos anteriores indican flu jos representativos 
del sistema de la  presente invención*. Tales datos ilu stran  u l-
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teriormente la  efioaoia del sistema para la  producoion de ácido 

te re ftá lico  partiendo de ácido benzoico,' con recuperación y re -  
oiolado de valores potásicos y de catalizador de oinc)' condu­
ciéndose todos ellos en estado de barro.' . .

Todo aquello que sea accesorio en la realización del 
835 procedimiento descrito)! podrá ser objeto de modificaciones y . 

las cuestiones de forma,' dispositivos y máquinas u tilizadas en 
la  ejecución de la  invención deberán tomarse como de orden se­
cundario,' pudiéndose emplear aquellos que mejor convengan en 
tanto no alteren  fundamentalmente las  particularidades caráote- 

'840 rásticasH' - -*
La so lic itan te  se reserva el derecho de obtención de 

los oportunos Certificados de Adición complementarios por la s  
mejoras o perfeccionamientos <pé en lo  sucesivo pudiera aconse­
ja r la práctica)*'

845 N O  T A . 1*.
Descrita suficientemente la"naturaleza y alcance de .L 

la 'presente invención, asá como la  forma en que la  misma puede 
ser llevada a la  práctica, se reivindican a t í tu lo  privativo. ..

' las siguientes particularidades características,! sobre la s  -
85*3 cuales ha de recaer la  concesión del priv ileg io  de PATENTE DE 

INVENCIÓN que se so lic itad
1).' Procedimiento de producción de ácidos carboxálicos 

aromáticos partiendo de policarboxilatos aromáticos con ouando 
menos un grupo carboxílico adicional, c a r a  c t e r l  z a d o 

855 por comprender las operaciones siguientes: a) dispersión de di­
cha sa l de metal alcalino de un áoido oarboxílico aromático y 
un catalizador de dispropor.cionación en un dispersante líquido)' 
para obtener un barro? b) calentamiento del barro resultante de 
a) en una zona de dlsproporclonación en condiciones de dispro- 

660 /  p or oi ona ciign',' para rea liza r la  dispr op orci ona ci.ón de di oha sal

V
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de metal alcalino*de un ácido carbox^Lico aromático; o) enfriar 

bruscamente la  masa de reacción de disporp orcionación resultan­
te con agua, por lo  que se forma una fase de dispersante y una 

fase acuosa que lleva disuelta dicha sa l de metal alcalino de 

865 un ácido policarboxílico aromático y / suspendido e n e l la /  ca­
talizador de disproporcionacijgn agotado; d) recuperación de di­
chas fases en c) de catalizador de disproporci oración'agotado; 
e) puesta en contacto del producto de f iltra c ió n  resultante de 
la  fase acuosa con un ácido carboxílico aromático,' por lo  cual 

870 dicha sa l de metal alcalino de un ácido policarboxálico aromá­
tico  se convienh en un ácido policarboxático aromático y dicho 
ácido carboxílico aromático se convierte en la  sa l de metal a l­
calino del mismo; y f ) f iltra c ió n  dé la  masa de reacción resul­
tante de e) para separar dioho ácido policarboxálico aromático 

875 de e l l a /  caracterizándose dicho procedimiento por las opera­
ciones siguientes: g) concentración del producto de f iltra c ió n  
resultante de f ) ;  h) adición de dispersante liquido a l producto 
de concentración resultante de g) y formación de un barro/' 
exento de agua,' de dicho dispersante y dicha sa l de metal a l -  

8&B) calino de un ácido carboxílico aromático; i)  reciclado del
barro resultan te de h) a la  operación b ); j)  contacto, del oa- 
talizador de disproporcioración agotado de la  operación d) con 
dispersante para formar un barro de dicho catalizador agotado 
en dicho dispersante; k) adición de un ácido carboxílico aromá- 

885 tico  a l barro resultante de j) y reacción de dicho ácido carbo­
x ílico  aromático con dicho catalizador agotado,'.por lo  cual se 
forma un barro de catalizador regenerado en dicho dispersante,' 
y 1 ) reciclado del barro resultante de k) a la  operación b) Z

2).' Procedimiento de producción de ácidos carboxíli- 
890 oos aromáticos partiendo de policarboxilatos aromáticos, según

- 4 2 1 9 ? 9
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í  -
la  reivindicación l ) /  caracterizado por el hecho de que la  fase 
de dispersante de la  operación d) es dividida en cuando menos 
dos porciones,' una de la  cual es usada como dispersante en la  
operación j) y la  otra es usada como dispersante en la  opera- 

895 ción h)'Z
3) .# Procedimiento de producción de ácidos carboxáli- 

cos aromáticos partiendo de policarboxilatos aromáticos/ según 
la  reivindicación 2), caracterizado por e l hecho de que la  por­
ción mencionada en primer lugar es una porción menor de dicha

900 fase de dispersante y la  porción mencionada en segundo lugar 
representa e l grueso de dicha fase de dispersante.

4) T Procedimiento de producción de ácidos oarbox^Li- 
oos aromáticos partiendo de policarboxilatos aromáticos/ según 
la  reivindicación l) c a ra c te r iz a d o  por el hecho de que se

905 aHaden oatalizador agotado de la  operaolón d) y dicho ácido
oarboxálico aromático para obtener e l barro formado en la  ope­
ración h).

5) .i Procedimiento de producción de ácidoB oarboxáli­
cos aromáticos partiendo de policarboxilatos aromáticos/ según

310 cualquiera de las anteriores reivindicaciones/ caracterizado
por e l hecho de que dicho dispersante es un hidrooqpturo polia**

' -; romático que tiene tre s  o más an illos arom áticos/un hidrooarbu- 
: ro aromático polinuclear o una mezcla de dos o máa de ta le s  hi­

drocarburos^'
915 6 ) / Procedimiento de producción de ácidos carboxáli­

cos aromáticos partiendo de policarboxilatos aromáticos/ según 
la  reivindicación 5),' caracterizado por e l hecho de que dicho 
dispersante es terfen ilo .'

7 ). Procedimiento de producción de ácidos carboxíli- 

920 eos aromátioos partiendo de policarboxilatos aromáticos/ según
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925

930

935.

940

cualquiera de las  anteriores reivindicaciones/ caracterizado 
por el hecho de que dicho catalizador es benzoato de cinc y 
dicho catalizador agotado comprende óxido de cinc/

8) /  Procedimiento de producción de ácidos carboxáli­

cos aromáticos partiendo de policarboxilates aromáticos,' según 
cualquiera de las anteriores reivindicaciones'/ caracterizado 
por e l  hecho de que dicho ácido carboxólico aromático es ácido 
benzoico y dicho ácido policarboxilico aromático es ácido 

tereftáLioo^
9) o' Procedimiento de producción de ácidos carboxáli­

cos aromáticos partiendo de policarboxilatos aromáticos,' según 

cualquiera de las anteriores reivindicaciones/ caracterizado - 
por el hecho de que la  operación b) es ejecutada en una atmós­
fera gaseosa/ - .

10) Z Procedimiento de producción de ácidos carbexilí­
eos aromáticos partiendo de policarboxilatos aromáticos'/ según 
la  reivindicación 9), caracterizado por el hecho de que dicho 
gas es adhiárido carbónico, monóxido de carbono*/ nitrógeno/ 
metano/ argón, neón/ butano/ etano o helio#'

11) /  "PROCEDIMIENTO DE PRODUCCIÓN DE ACIDOS CARBOLI­
COS AROMATICOS "PARTIENDO" DE PÓLICARBOXÍIATOS ARÓMÁTÍCÓS " / * 1 ' -

Todo e llo  según queda expuesto"en la presente Memoria 
que consta de tre in ta  y dos hojas foliadas y mecanografiadas

/
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