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)..i presente'invención se refiare a un nueva procedimiento para.la ohtepción- 
<fe enhidrido ftálico por oxidación catalítica de o-xileno g naftaleno.

Para la obtención da anhídrido ftálico por oxidación catalítica de o-xlleno
0 naftaleno ya se han propuesto catalizadores soporte conteniendo vanadio* o 
titanio, tal y como ee describen p.ej. en la memoria de patente alemana
1 442 590 o en la publicación de solicitud de.patente alemana DOS 1 642 93&.
Se.obtienen aplicando un dióxido de titanio y una mezcla conteniendo un com­
puesto de vanadio da tal forma sobra un soporte, que p.ej. tiene la fo?ma de 
bola, pastilla, cono o-anillo, que el soporte se halla cubierto dgspuós del 
secado con una capa aproximadamente 0,C2 a 2mrn de gruesa dB la masa activa 
a partir de pentóxido de vanadio y dióxido de titanio, En este prpceoi^iento 
ios soportes en forma de hola ee han acreditado en un grado tal en cuaqto a 
la párdida de presión en el reactor tubular y al buen rendimiento logrado, 
que en las plantas industriales se han podido imponer únicamente dicha clase 
de catalizadores de bola . Soportes da catalizador en forma de bo^a se con­
sideran además especialmente ventajosos puesto que presentan en al tubo de 
reacción un elevado aprovechamiento de espacio causando una ligera reducción 
de presión y reducen el peligro de una irregularidad da rellano al llenar ios 
reactores tubulares. El relleno uniforme obtenible con los catalizadores de , 
hola permite lograr en ln oxidación fuertemente exot&rmica de loe tiidro-r 
carburos una eliminación de calor buena y-uniforma de las zopas calientas 
(hot spots) y una estancia esencialmente cqñstante de laa corrientes de gas
en el lacho catalítico. Esto permite regular la reacción da oxidación de 
manera que se puede impedir en esencia una oxidación excesiva, y lqs prot-
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durtos se oístienen en una buena calidad / con rnndjmir."itop elevado.".

'nr lo tanto no sorprenda el que dichos catalizadores en forme de halo se 
considerasen la solución técnicamente óptima y que otros perfeccionamientos 
deseadles do dichos catalizadores se basasen ton sólo en la composición de 
la masa catalíticamente activa.

be té encontrado ahora que anhídrido ftólico sa puede obtener en.forma 
especialmente vente iosa por oxidación de o-xilano o naf'talqno utilizando un 
catalizador que consta de un soporta inerte, no poroso, en forma do anillo 
crtn "n diámetro exterior de 7,3 a 1,6 mm, una altura de 5,3 a 7 mm y un es­
pesor de pared de C,1 a 2 mm y de la masa activa que contiene un 1 a 30 por 
ciento en peso de pentóxido de vanadio y un 70 a 99 por ciento en peso de 
dióxido do titanio y/o de circonio que se halla aplicada sobre el soporte 
con una capa 0,95 a 1 "¡m de nruasa.

['ste nuevo catalizador presenta ventajas sorprendientes al utilizarlo p.ej. 
en la obtención de anhídrido ftólico a partir de .o-xileno o naftaheño tanto 
con respecto al rendimiento y a la vida de los.catalizadores como en lq. 
realización técnica de las reacciones de oxidación.

Los nuevos catalizadores constan da un soporte en forma de anillo que tiene 
un diámetro exterior de 7,3 a 8,0 mm, preferentemente 7,5 a 8,4 mm, una 
altura de 5,3 a 7,9 "tm, preferentemente 8,8 a -*í,B mm, y un espesor de ppred 
de 0,1 a 2 mm, preferentemente 0,5 a 1,6 mm y especialmente 1,3 a 1,6 mm. 
fstos anillos constan de materiales inertes, no porosos, tales como hiépro, 
acero, aluminio, porcelana, arcilla, óxido de aluminio o silicatos, ta^es 
como silicato, de magnesio, aluminio o circonio.
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Los soportes se recobren con la masa catalíticamente activa aplicando sobre 
ellos una mezcla de dióxido da titanio y/n dióxido da circonio finamente 
distribuido y la solución o suspensión de un compuesto de vanadio. Como di­
óxido de titanio finamente distribuido se emplea preferentemente an'atasa

y$ con úna superficie interior especifica de 5 a 20 m'/n.

Como compuestos da vanadio entran en consideración el pentóxido de vanadio 
o aouellos compuestos de vanadio que a temperatura m&s elevada sp trans­
forman en pentóxido de vanadio, p.aj. oxalato de vanadilo, formipto de 
vanadilo, t-artrato de vanadilo, o vanadato amónico. Se pueden utilizar 

10 tambión precipitaciones mezcladas de dióxido de titanio y pentóxido de
vanadio o compuestos de titanio-vanadio, p.ej. vanadatoe da titanio. La 
mezcla a aplicar sobre el soporta puede prepararse en forma en principio 
conocida, p.ej. mezclando el óxido de titanio y/o dióxido t̂ e cirqonio fina­
mente repartido con la solución o suspensión del compuesto de vanadio an 

Ijy anua y/o un disolvente orgánico, tales como formamida o etpnolamina. Lp
mezcla conteniendo las sustancias catalíticamente activas ^e aplica sobre 
un soporte calentado, p.ej. a 110 a 5C0°C. En el catalizador terminado^ la 
masa activa ascienda a p.ej. un 4 a 30 por ciento en peso peí catalizador. 
El qrosor de capa de la masa activa ascienda, preferentemente a 0,05 a 

20 0,5 mm.

La mezcla conteniendo las sustancias catalíticamente activap se ajusta de 
tol forma que la masa activa aplicada sobra los soportes contenga daspU&s 
del secado Un 1 a 30, preferentemente 1 a 15 por ciento an paso de pentr- 
óxido de vanadio y un 70 a 99, preferentemente 85 a 99 por ciento en pepo 
de dióxido, de titanio y/o dióxido de circonio. La masa ca tácticamente
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activo puedo contener p.ej. hasta un íf í de otras sustancias, talen como 
! m  óxidos de loa elementos cesio, rubidio, talio, fóstnro o antimoniq. Mrt 
estos casos so agregará a la mezcla a aplicar sobre Ion soportas las can­
tidades correspondientes de los óxidos mencionados o de aquellos compuestos 
une durante el rscubrimionto se transforman en dichos óxidos.

'¡p'ún el procedimiento de la invención se realiza la oxidación aq forma et\ 
s.i. conocida o:i reactores tubulares con enfriamiento cíe banq salino a tempe­
raturas do harto salino de 333 a 45f!°3, preferentemente 3aU a 4Litl̂ t., Loe 
nuevos catalizadores se pueden carear con <1 a 1P n normales de aire o bien 
--as soporte conteniendo oxioenn por hora y tubo fdiámetro de tubo aprox. 16
n C:t¡ mnt y longitud de tubo aprox. 1 a 4 n). 3e pueden emplear carcas on o-

. 3xilono o naftalpno de 2U a 133 a/m norrtales.

''orprandientenente se ha comproiiado que no solamente se presentan pérdidas 
fte presión más reducidos sino también se logran rendimientos més elevados 
en anhídrido itálico, y que los catalizadores según la invención pierdpn 
más lentamente su actividad elevada y presentan una vida más elevpda que 
los catalizadores en forma do bola conocidos.

En una comparación con catalizadores de bola se ha determinado otpa ventaja 
a favor de los catalizadores de la invención que reside en gue con la misma 
cantidad do masa catalítica aplicada sobre el soporte por volumen de espacio 
de contacto se puede cargar el aire .con más de 40 q a 48 p eje o-xileno y/o 
naftaleno/m^ normales de aire sin que en el lecho cataliticq se presenten 
temperaturas por encima de S00°3 a las cuales por un lado el catalizador se 
daña rápidamente y, por el otro, disminuye el rendimiento en anhídrido



itálico dabido a una oxidacián excesiva dando anhídrido maleico, monáxido 
de carbono y dióxido de carbono. Esto permite producir anhídrido ftálico 
con un considerable ahorro an energía puesto que en el empleo industrial 
de los catalizadores soporte conocidos as preciso limitar la carga parg 
.evitar estos inconvenientes a valoras máximos de aproximadamente 4C g .de 
o-xileno o naftaleno lo que requierB al empleo de más aire comprimido.

Además, los catalizadores según la invención sa pueden cargar con más aire
0 gas soporte conteniendo oxigeno por litro da catalizador que loq catali­
zadores conocidos. El catalizador soporta de la invención sppuedq cargar 
en la oxidación de o-xileno o naftaleno con 6 a 10 m^ normales de aire/h *
1 catalizador, al catalizador do bola conocido, sin embargo, solan¡enta pon 
4,5 m^ normales de aira/h * 1 catalizador si se desea obtener un anhídrido 
ftálico de !!uena calidad y elevado rendimiento.

Ejemplo 1

1000 g de anillos de esteatita con un diámetro exterior de 8 mm, uha altura 
de 6 mm y un espesor de pared de 1,5 mm se calientan en ún tambor de repu- 
brimianto a 260°C.

A esta temperatura se pulveriza una suspensión que se pomponp de 4f<0 g de 
anatasa con una superficie interior de 11,2 m^/g, 73,6 g de qxalato de vpna- 
dilo (equivale a 30,1 q de pantóxido de vanadio), 500 g de.agua y 100 g de 
formamida encima del catalizador basta que el peso de la masa activp apli­
cada ascienda a un 12,0 'i dal peso total del catalizador*

La masa catalítica consta de un 7,0 por ciento an peao de pantóxido de vana­
dio y un 93,0 por ciento en peso de dióxido de titanio. El espesor de capp



asciendo a 0,13 nim on promedio.

1 1': ! f del. catalizador asi obtenido se introducen on tin t^ho de hierro 
colocado en forma vertical de una anchura interior de 25 m¡n y una lonqitud 
do 3 m ouo paro la renulación tórmim se halla rodando de )jn honti salino. 
t.*i altura de relleno de catnlirador asciende a 2¡'!Q cm, f-or esta capa qe 
catalizador so conduce por hora 1HP c do o-xileno mezclado con <) ¡ PC) 1 de 
ñire a 37t'°K. La pórdida de presión causada por el catalizador asciende a 
'.<,33 atmósferas da sobrepresi&n.

'.-c n'.tieno un rendimieito de 113 por ciento on peso oe anhídrido ftólico, 
referido a o-xileno al 1úh

Ejemplo _2

1¡"*n. n ríe anilloo de esteatita con un diámetro exterior de 8 mm, una altura 
de f' mm y un espesor do pared da 1,5 mm se calientan en un tambor de. .recu­
brimiento n y so pulverizan con la suspensión descrita en el ejemplo 1
durante el tiempo suficiente pnra que el peso de la mase activa aplicada 
ascienda a un 3 ; del peso total del catalizador.

La mona catalítica consta de un 7,fj por ciento en pesp de pentóxido de 
vanadio y un 93,& por ciento en peso de dióxido de titanio. El espesor do 
capa asciende a (],f!'3 mm en promedio.

1 13n r.< del catalizador asi obtenido se introducen en un tubo de hierro 
colocado en forma vertical de una anchura interior de 25 mm y una longitud 
de 3 m que para ln reculación t&rmica se halla rodeado de un baKo salinp.



t.a altura do rRllnno do catalizador asciende a 2Bo cm. Por osla papa do 
catalizador sa conduce por hora 160 o de naftalono mezclado ron <s ooo 1 de 
aire a 3t!2°0. La pérdida de presión causada por el catalizador agcienpe a 
0,23 atmósferas de sohrepresión.

Ha obtiene un rendimiento de 103,5 por ciento en peso de anhídrido ftélico, 
referido s o-xileno al 100 - '

Ejemplo 3

1 Ó00 n de anillos da esteatita con un diámetro exterior dq Q mm, una altura 
de 6 mm y un espeao.it de pared de 1,5 mm se calientan en un tambor de recu­
brimiento a 260°C.

A esta temperatura se pulveriza una suspensión que.se compone de %G0 a de 
anátasa con una superficie interior de 11,2 m*/g, 62,5 c de oxalato de vana- 
dilo (equivale a 25,6 n de pentóxido de vanadio), 500 g de pgua y 100 g de 
formamida encima del catalizador hasta que el peso de la mapa activa aplicada 
ascienda a un 12,35 'X del peso total del catalizador. .

La masa catalítica consta de un 6,0 por ciento en pesq de pgntóxitfo de vana­
dio y un 94,C por ciento en peso de dióxido da titanio. El Qspesor de eppa 
ascienda a 0,14 mm en promedio.

1 160 o del catalizador así obtenido se introducen en un tubo de hierro 
colocado en forma vertical de úna anchura interior de 25 mm y una longitud 
de 3 m que para la regulación térmica se halla rodeado.de un harto salino.
La altura de relleno de catalizador asciende a 230 cm. Por apta capa de
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.*ndor sa conduce por hora 2AA .. de o-xileno mezclado cao P f'ftC I de 
.Lro o La p&rdir!n de presión causada por el catalizador asciende a
!¡,SI atmósferas de sobreoresión.

Se n'-iiene un rendimiento de 11^,3 por ciento en peso do anhídrido ftólico, 
$ referido a n-xileno al 1f-f!

ti iemplo <6

1 nop o de anillos de esteatita con un diámetro exterior de O mm, una altura 
de '< -"ni y nn espesor de pared de 1,5 mm se calientan en un tambor de rpeu- 
t-rimiento a

-¡O esta temperatura se pulveriza una suspensión que se compope de 4:0 c¡ de
-natasn con una superficie interior de 11,2 m^/p, 73,6 o de oxalato de va- 
nn.dilo 'ecuivale a 30,1 c de pentóxido de vanadio) y 116 g (ie carbonato de 
rubidio en 1Pí'i -i de anua, 40P c de anua y 100 o de formamidp encima del ca­
talizador hasta que el peso de la masa activa aplicada ascienda a un 12,2 

-¡g del peso total del catalizador.

La masa catalítica consta d8 un 7,0 por ciento en peso de pentóxido de vana­
dio y un 92,73 por ciento en peso de dióxido de titanio y 0,274 por ciento 
en peso de óxido de ruhidio. El espesor dB capa asciandB a 0,135 mtn en pro­
medio.

20 1 120 n del catalizador asi obtenido se introducen en un tubo de hierro colo­
cado en forma vertical de una anchura interior de 25 mm y una longitud de 3 m 
que para la regulación tármica se halla rodeado de un bario sqlino. La altura
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de relleno de catalizador asciende a 280 cm. Por opta papa 
de catalizador se conduce por hora 272 g de o-pilenp mezcla­
do con 4 000 1 de aire a 375°C. La párdida dp presión cau 

sada por el catalizador asciende a 0,28 atmósferas de sobre- 
5 presión.

Se obtiene un rendimiento de 113,5 por ciento pn peso de an­
hídrido itálico referido a o-xileno al 100 %.

Descrita suficientemente la naturaleza del invento, asi como 
la manera de realizarlo en la práctica, debe hq.cerae constar . 

10 que las disposiciones anteriormente indicadas, son guscepti- 
. bles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren su 
principio fundamental.

REIVINDICACIONES

1 B.- Procedimiento para la obtención de anhídrido ftálico por 
15 oxidación oatalítica de o-xileno o naftaleno, caracterizado

porque se utiliza un catalizador soporte conteniendo vanadio 
y titano que consta de un soporte inerte, no pqroso en forma 
de anillo con un diámetro exterior de 7,3 á 8,6 mm, una altu­
ra de 5,3 a 7,0 mm y un grosor de,pared de 0,1 a 2 mp y de la 

20 masa activa aplicada sobre el soporte en una capa 0,05 a 1 mm 
de gruesa que contiene un 1 a 30 por ciento en peso de pentó- 
xido de vanadio y un 70 a 99 por ciento en peso de dióxido de 
titanio y/o dióxido de ciroonlo.
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23.- Procedimiento segdn la reivindicación 1, paracterizado 
porque el soporte en forma de anillo del catalizador presen­

ta un diámetro exterior de 7,5 a 8,4 mm, una altura de 5,8 a 
6,8 mm y un espesor de pared de 0,5 a 1,6 mm.

5 Procedimiento para la obtención de anhídrido ftálico,

tal y como queda sustancialmente descrito en I4 pregente Me­
moria.

Esta Memoria consta de 11 hojas, escritas a máquina por pía 
sola cara.

10 Madrid
BASF AKTIENGESELI3 CHAFT
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