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MEMORLA DESCRIPTIVA 7

Egta invencién se refiére a un procedimiento de
preparacidn de dcido tereftdlico a partir de su sal dipota-
gica. Bl procedimiento permite obtener dcido tereftdlico
muy puro que so pusde utilizar directamente para preparar
fibras poliésteres de oxcelente calidad.

BEg sabldo due el teref#alato dipotésico congti-
tuye wa de lag vias'ihdlistriaigs de atceso al dcido
tereftélico. Se gabe, en efecto, gque se consigue bereftalatbo
dipotésico mediante una dismutacién del benzoato potdsico
a temperatura elevada. Este procedimien'bp, denominado coe—
rrientemonte en quimica método de Hemkel, ha sido objeto
de numerosas pabentes. Se desqriba de un modo especigl
en la patente ”f;caheésa 2 143 401,

Tembién ha sido objeto de numerosas patentes
de transformaeidn del tereftaleto dlpotdsico procedente
de la dlsmutacién del benzosto potéslco. Son més interew
sentes los procedimlentos en los que el tereftalato dlpo-
tédsico remcciona con dcido benzolco. Ia ventaja de estos
procedimientos congigte en que se obtilene, junto al deido
tereftdlico, benzoato potdsico que puede reciclarse direc-
tamente en la fase de dismutacién.

'Se ha propuesto transformar el tereffalato di-
potdsico en deido tereftdlico medianbe éeido benzoico,
empleando procedimientos de una o varias fases de reaccidn.
Sé aconjess generalmente transformar el tereftalato di-
potdsico en deido tereftdlico empleando dos fases. Durante
la primera Ffase reacciona el tereftalato dipotésico con

ol deido benzoico de manera que se alsla en tereftalato
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doldo de potasio en egtado sélido:.El tereftalato deldo

so transforma en éoldo tereftdlico, en el transcurso de

la segunda fage, con la ayuda de ung cantidad suplemgntaxia
de“écidp benzoico: Se describen estos procedimientos, por
ejemplo, en lag patentes francesas 1 170 781 ; 1 335 202
y 2 140 168, en }a patente inglesa 975 113 y en la patente
amoxicand 2 846 468.

- Se han propuegto agimismo algunos procedimien—
tos que se reglizan adicionando‘écido benzoico de una vez
¥ en wna Unlca zone de resccidn, como log que se descrl-
ben‘en‘la.patenﬁe Jjaponesa 14 575/66 y.patenﬁe ame ri.cang
2 846 468, Segln estos procedimientos, ge hace reaccionar
una solucidn acuosa cagli saturada de tereftalato dipota-
glco con un exceso de deido benzoico. Una vez que la reac-
clén ha coneluldo, se separa la fase sdlida congtitulda
por deido tereftdlico; deido benzoico y benzoato pobésico.
Se suspende.en egua la mezcla sélida y despuds se calien-
ta:‘Debe repetirse ?arias vecesg egte tratamiento para ob-
tener un deido tereftdlico quo posea un Indice de acidexz
sgtigfactorio. No obstante, se ha comprobado que es muy
dificll obbener con la gyuda de estos procedimientos un
decido tereftdalico que sea apto directamente para la pre-
paracidn de fibras polidgterss de calidad excelente.

Ahorg de ha encontrado un procedimiento de ob=
tencidn del deido tereftdlico haciendo reaccionar teref-
talato dipotésico con dcido benzoico, realizado en una
gola zona de reaccidn, y que permite obtener deido te-
reftdlico el cual puede ubilizarse directamente pars pre-—

parar fibras polidsteres de excelente calidad. E1l proce-



dimiento de la invencidn se carmeberiza porque se llevan
a cabo sucesivamente lad operaclones sigulentes:

a) ge pone en contdcto tereftalato dipotasico

con écido bgnzoico en un medio acuoso que conﬁiene benzog-

5. +6 pdtésico, a una temperatura superior s 802, encontrdn-
dose las cantldades de los divexsos componentes introdu~
cidog.de manera que se tenga, por cada kg de agua, monog
de 0,40 moles de tereftalato dipotdsico, la concentracidn
inicial de benzoato potésico esté comprendide entre 0,05

10. moles y 1,2 moles y la relacién molar entre dcido benzoico
y tereftalato dipotdsico oscile enmtre 4 y 12.

b) go sapara por cualquier medio conoeido el
deido tereftdlico de sus aguas madres, & una temperatura
superior a 80%. “

15, c) se somete el écldo tereftdlico a wn trata-
mlento de purificacién.

El procedimiento de la invencidn presenta dos
particularidades esencialeg, a sabexr: la transformacidn
del tereftalato dlpotdsico en un medio dilufdo y la pre-

20. sencia inicial de benzoato potdgico. Efectivamente, se
ha obsexvado; durante la reaccldn de transformacién del
tereftalato dipotdsico, que la presencia de benzoaﬁo
potdsico en un intervalo de concentracidn definido, per—
mite obtener decido tereftdlico puro evitando la precipi-—

o5, tacldn del dcido benzoleo presente en estado llbre o en
forma de complejo.

- Se aplica de m modp particular el procedi-

miento que acaba de exponerse, al tereftalato dipotdsico que

resulta del mébodo de Henkel por dismutacidn del benzoa-
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‘o potésico; Como congecuencia y para simplificar lo ex-—
puesto, nos referiremos exclusiVamente'al tereftalato qi~
potdaico obtenido por el método Henjel, perc debe enten~—
derse quo el objeto de la invencidn se aplica a la trans—
Tormacidn de cualquier tereftalato dipotdsico en deido
tereftélico, cualguiers que sea el origen de la gal di-
potdsica., Ia mezcla admitida en le zona de reaccidn puede
contener diversas impurezas relacionadas con le nagtura-
leza del método de obtencidn de tereftalato dipotésico;
ademés de los componentes principales definidos previa~
mente. En el campo del @étodo Henkel ge pueden mencionar
el o-ftalato dipotdsico, el isoftalato dipotdsico ¥ las
gales potdgicas de los deidos benceno tricarboxilicos pre—
sentes en estado de isdmeros de posicidn.

La temperatura se halla comprendida habibtual-
mente entre 80 y 2502 y preferentemente entre 90 y 150%;
dentro de la zona de xea9c;6n constitulda por uno o even-
tualmente verios reactores ggitadps: So admite generalmen—
te on la zona de reaccién 0,1 a 0,4 moles de Vereftalato
dipotdsilco por ceda kg de egua introducido. La centided
de benzoato potdsico introducida inicialmente egtd com-
prendide preferiblemente entre 0,2 ¥ 0,8 moles por kg. de
ague. Una parte del benzoato potésico procede de la zona
do dismubacidn, mientras la relacién de dismutacién del
benzoato potdsico no es cuantitativa. Se puede colocer
la cantided inlcial de benzoato potdsico a partir de
benzoato nuevo, pero se puede.recic}ar comodamente una
parte de las aguss madres obtenidas, despuds de separar

el dcldo terefidlico, hasha la proporcidn deseada. Ade;
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més la velacidn molar entre el écido benzoico introducido
vy el tereftalato dlpostasico egtd _comprendida preferlble-
mente entre 5 ¥y 8,/f; velocidad de la agitacién puede va-
riar mucho. Eg/éeneral se prefiere ung agitacidn muy eficaz.
‘._Pﬁéden introducirge los componentes en la zZona

de reaccidn por cualquier sistema adecuadoi For ejemplo,

.88 puede repdrtir la alimentacidén en tres flujos, uno estd

constituido por la solucidn acuosa de tereftalato dipota—
sico procedente de la dismutacidn del benzoeto potdsico, el
otro estd formado por dcido benzoico y el Wltimo por agua
que contiene la cantldad necesaris de benzoato potésico:

Cuando la zona de reaccidn estd constituida
por varias subzonas de reaccién (serie de reactores o reac—
tor Gnico ecn'ébmpar%imientos geparados), se puede frac~
clonar eventualmentg la alimentacidn de los flujos alimen—
ticlog. Sin embargo, eg necesario introduclr en la primera
subzona de rescelidén la cantidad deseada de benzoato potd-
gico, de acuerdo con lag prescripciones precedentes:

Se separs dcido %ergftélico cristalizaedo a la
ggllda de la zona de reaceién; con la ayuda de cualquiexr
medio conocido, por ejemplo, filtracién o centrifugacién.
Se efeetﬁa la separacidn a una temperatura superior a 802
y comprendida preferentemente entre los 85 y 1602, Segui-
damente se procede a una Ultima purificacién del dcido te—
reftalico, realizéndose esta mediaente cualquier método
conocido. Asl por ejemplo, se puede purificar por medio
de disolventes orgénicos como alcoholes, cebtonas, hidro-—
carburos.aroyéticos (metanol, etenol, acetona, benceno,

$01USNO o v0 )y pero se prefiere llevar a cabo un tratamien—
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o acuogo. Egte Ultimo se puede realizar sobre los cris~
tales de doido tereftdlico, por ojemplo, por medio de un
gencillo lavado con agua caliente (halldndose ésta habi-
tuglmente g wne temperatura comprendida entre log 80 y
2502 y con preferencis entre 90 y 1502). Asimismo se pueden
volver a suspender los cristales de deido texeftélico‘en
agua calliente, operando eventualmente en vaxias fases, ©
bien se pusden disolver los cristales calenténdolos en
agua y después precipitar el dcido mediante enfriamieniq;
Tando en uno como en el otro caso, pueden reciclarse las
aguas que han servido paxa el tratamlento acuoso en la
zng de reacoidn. BEgtes permiten ademds la introduccidn

de benzogto potdsico en la zona de reaceidn.

Fl procedimiento de la invencidn se puede rea—
lizgar en contlnuo o en discontinuo. Se reallza ventajo~
gamente en continuo operando con una tecnologia muy sen-
cllla., Permirke obtener dcido tereftalico que es Gtil di-
rectanente la preparaoién de fibres poliésteres de exce=-
lente calldad.

Los ejemplos que siguen ilustren la invencidn,
EJENPIO 2.

S0 glimenta en continuo ¥ cada hora en un reac—
tor agitado que se mantlene a 1602 :

1;67 kg de tereftalato dipotdeico
5,49 kg de deldo benzoico
1,00 kg de benzoato potdsico
22,4 kg de agua
Se pasa la mezcla, despuds de la reaccidn, a

una secadors cenbrifuga que trabaja a régimen isotermo



de 1002, Allf me separan 1,18 kg/h de deido tereftdlico gue
contlene un 20 % de agua. Se laven los cristales de deldo
tereftdlico, introduciendo en la secadors sgua caliente e
razén de 2 kg/h. . |

5, . Se »_reeicla'n estas sguas de lavado en el reactor.
Finglmente se obtienen,; despuds del éeca.do, 0;98 kg/h de
doldo tereftdlico puro.
BIEMBIO 2 .

Se alimenta en conbtinuo y cada hora en wn reac~-

10. tor agitado que se mentiens a 2002 ;
1,62 kg de tereftalato dipotdgico
8,34 kg de deldo benzoico
. 037:4.'kg de benzoato potdsico
21,45 kg de agua,
15, ~ Se conslgus esta alimentacidn introducilendo
en la sgoluclén acuosa de tereftalato po’ségico, procedente
de la fase de dismutacién, 4cido benzolco, las sguas del
lavado que han gexvido para el tratamiento acuoso de puri-
ficacién, cristales de doldo tereftdlico y un 3 % de las
20, agugs madres obbtenldas después de separar los cristales de
deido tereftdlico. o
Cuando ha finalizedo la reaccidn, se pasa la
mezcla & una secadora que trabaja a régimen isotermo de 1502,
A111 se separen lag aguas madres y 1055 g/h de deido teref-
o5, tdlico que contiene el 18,5 % de agua. Seguidemente ge suspen
den los cristales de dcido ftereftalico en 2000 g de agua
caeliente (1502)., Después se separan 1050 g/h de deido -bergf;-
$41ico himedo en una secadora. Una vez seco se obtienen 0,87

kg/h de éecido tersftdlico cuyas caracteristicas son las si-
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gulentess
indice de acldez: 675
contenido de doido benzoilco : 90 ppm

contenido de otros dcidog benceno carboxilicos:

< 10 ppm
contenido de potaslo: <1 ppn
contenido de cenlzas: <5 ppm

granulometrie media: 95 mleras
(99 % do la mama presenta una granulometria
superior a 25 milcras)
FEgte deido da lugar a fibras polidesteres de ocalidad exce—
lente.
EJEVMPIO 3
En egte ejemplo la zona de resceldn egtd cons—

titulde por tres reactores que se mantlenen a 2202, 1802
¥ 1509, En el primer reactor se alimente la solucién ac o~
sa de tereftalato po‘bééicg p;oceclen’ae de la zona de dismu—
tacién, las aguas de lavado de los cristales del 4cido Teref-
t4lico y un §7 % on peso de las aguas madres obtenidas des-
pués de la sepavacién del deldo tereftdlico. E1 deldo ben~
zoico se alimenta a nivel de cada reactor, a razén de 4,67
kg/h en el reactor primero y 1,98 kg/h en los dos Ulbimos
rea.gtores: Ia glimentacidn global, a nivel del primer reac—

tor, es la slgulente:

tereftalico dipotdsico : 2,17 kz/h
deido benzoico : 4-;,67 kg/h
benzoato potdsico 3 2,54 kg/h
agua, 169,5 ke/hs

Ung vez que la resccién ha termingdo, se pasa
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o una secadora ls mezcla reacclonal que gale del toxcer
reactor. Se separen las sguas madres a 1502 y se reclcla
una parte de las mismas en el primer reactor, alsléndose
1;35 kg/h de doido tereftdlico himedo que contiene alre-
dedor del 16 % de agla. .

Seguidamen';e se procede a lavar los crigstales
de écido_tereftélioo, lntroduclendo agua caliente en la
secadora, a razén de 2,5 xg/h. Se reciclan en el primer
reactor estas eguas de lavedo. Finalmeute so obtlene 1,13
kg/h de deldo toreftdlico puro, una vez seco.

.

REIVINDICACIONES

, Dégcritq el objeto del presente invento se de-
claren nuevas y de propla invencidn las slgulentes reivin-
dicaciones con prioridad de la solicltud de patente £ ran—
cesa n@ 76/14 867 del 11 de Mayo do 1976.

l Procedimiento pars la preparacidn de deido

tereft4lico, mediento la reaceidn de tereftalato dlpoté=

glco con écido benzolco, caracterizadq poxrgue en gu regliw
zaclén so efoctlan sucegivamente las sigulentes operaciones:
a) inicialmente se hace reaccionar ponien—
do en contacto ambos componentes, tereftalato dipotdsico
con dcido benzoico on un medio acuoso quo cogtiene benzog~
to potdsico a una temperatura superior a 802, encontrdn-
dose los'divexsos componentes ;nt;oducidgs de mgnera quc
g0 tonga, para cada kg do agua, 0,05 a 1,2 moles de bon-
zoato potdsico, menos de 0,4 moles de toreftalato dipoté-
sleo y la relaclén molar entre écido benzolco y toreftala=

to dipotdsico esté comprendide ontre 4 y_12:
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b) so separa ol doido ‘teroftdlico de sus
aguas medres por cualquier medio conocido y g una tempe~
rature superior a los 8092, _

¢) se somete el doido tereftdlico a wn tra-
tamiento de purificacidn.

_2: Procedimiento de conformidad con la reivin-—
dicacidn 1, caracterizado en su realizacidn porque en la
ope;acién inicial, se introduce, por ceda kg de agua 0,1
a 0,4 moles de tereftalato dipotdsico y 0,2 a 0,8 moles
de bgnzoa'bo potésico, mantenidndoge la zona de reaccidn
entre 80 y 2502 y esgtando comprendida la relacidn molay
del dcldo benzolco con tereftalato dipotdsico entye 5 y
8‘ - . . .

3. Procedimlento de conformidad con una de lag
relvindicaclones precedentes, caracterizado en que la
purificacidn final se lleva a cabo mediante un tratamlen—
to acuoso. ' ' _

4o Procedimiento de conformidad con una de las
reivindioaoioheg precedentes, caracterizado en su reali-~
zacién que se recicla en la zona de reaccién una parte
de las sguas madres oblenidas después de separar el dci-
do ‘tereftdlico, de manera que agsegure el contenido inicial
de benzoabto potdsico que se degea.

_ 5. Procedimiento para la preparacion de dcido
tereftdlico.

~ Segin se describe y reivindica en la presente
memoria deseriptiva que congta de 11 pdginas foliadas y

escrltas a miquina por una sola de sug caras.
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