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RESUMEN DE LA INVENCION

—

Sé describe un procedimiento para la produccién de
éleo tereftélico en el que se oxida ﬁ—xileno en fase li-
quida con oxIgeno molecular, en presencia de un catalizador
de loxidacidn especifico,para obtener una suspensién de &cido

tereftadlico que se somete a post-oxidacibn, después la sus-

pensién se separa en dcido tereftdlico s6lido y unas aguas
madres mientras que el disolvente se recubera de los gases
de Fscape de la etapa de éxidacién por eliminacidn del agua,
se separan las aguas madres y el disolvente recu?erado se
recicla a la etapa de oxidacidn. Asi, el érocedimiento pue-
de Funcionar con formacién de una cantidad mucho menor de

subproductos indeseables y reciclando las aguas madres para

e
9

utilizar el p-xileno de partida dg la forma mis completa po-
sible.

" COMPENDIO DE LA INVENCION

Egtarinvencién se refiere a un procedimiento de pro-
duccidn de- &cido tereftédlico a partirrde p—xileno por oxi-
dacién.

| Existe un procedimiento ya conocido, el llamado "pro-
cedimiento SD", en el que se oxida p-xileno en Scido acético
como disolvente con oxigeno molecular, en ﬁfesencia de un
siéfema cata;itico de oxidacién a base de un metal pesado.
El &cido tereftédlico producido se aisla de la suspensién ob-
tenida por centrifugacién y las aguas madres separadas se
someten habitualmente a destilacién para separar el agua y
un residuo que contiene.el catalizador y recuperar el &cido
acético para se} reutilizado. Debido a que estas aguas madres
contienen valiosos materiales, por ejemplo el p—-xileno que

no ha reaccionado, el catalizador y los productos intermedios

LT
L2S
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. donde las aguas madres pudieran ser recicladas al reactor

-

de |oxidacibén, es conveniente desde el punto de vista comer~

-

c;al reciclar las aguas madres a la etaba de oxidaci6n. Sin
embargo, las aguas madres también contienen pequeﬁas canti~
dades de otros materiales que afectan adversamente a la reac
cifn y, por lo tanto, si estas aguas madres se reciclan, se

producen reacciones secundarias indeseables gue estropean la

calidad del &4cido tereftilico producido. Por lo tanto, en la

préFtlca, ha sido imposible hasta ahora reciclar las aguas
| .
madres sin producir los inconvenientes mencionados anterioxr-
mente.
En estas circunstancias, hemos realizado un trabajo

Y
inténsivo para hallar un procedimiento de dcido tereftdlico

si; producir deterioro del produc?o‘de reaccibén y, como con-
secuencia de ello, hemos encontrado que, si la suspensién
obtenida en la reaccidn de oxidacibén se somete directamente
a un tratamieﬁto de poét—oxidacién sin separacién del &cido
tereftilico, las aguas madres‘pueden ser recicladas al reac-
tor de oxidacién sin producir ningtn efecto adverso sobre
dicha reaccifén para obtener un 4cido tereftdlico de gran ca-

1idad. Esta invencién se ha realizado sobre la base de este

L)
)

cbnocimiento.

i Por consiguiente, esta invencién proporciona un proce-
dimiento continuo para lé produccién de &cido tereftilico
por oxidacién de p-xileno en 4cido acético como disolvente
con oxfgeno molecular, en presencia de un catalizador de oxi-
dacién constituido eseﬁciaimente por un compuesto de cobalto
un‘compueéto dé manganeso y bromuro de hidr6geno, a una tem-

peratura de 150 a 250°C, bajo una presién comprendida entre

la atmosférica y 200 atmdsferas, cuyo procedimiento consis-
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. sable descargado de un reactor de oxidacifn en una columna

.4

i de 0,5 a 20 partes, preferiblemente de 1 a 10 partes, por

{ o un promotor de la reaccifén, tal como un aldehido, una ceto-

i na, un alcohol o para-aldehido.

(a) introducir por lo menos una parte del gas conden-

de |destilacidn, para efectuar la separacién del agua y recu-
perar el disolvente,
(b) realizar una post-oxidacién de la suspensién de

scido tereftélico recuperada del reactor de oxidacibn, sin

adipién de p-xileno, a una temperatura comprendida . entre
i
la Eemperatura de oxidacién y 50°C por debajo de la tempera-

!
turg de oxidacidn,

(c) recuperar el &cido tgreftéliﬁo por centrifugacidn
de la suspensién obtenida en la etapa (b) de post-oxidacidn ¥

(d) reciclar el disolvente recuperado en la etapa {a)
V4 i s aguas madres obtenidas poxr geparacién del &cido teref-
tdlico en la etapa {c) al reactor dé oxidacibn.

Esta invencién serd explicada ahora con detalle.

E1 procedimiento de produccién de &cido tereftélico
al que es aplicable esta invepcién puede ser cualquier pro-
ceso en el gue se haga reaccionar p~xXileno en dcido acético,
eﬁ fase liquida, con oxigeno molecular eﬁ presencia de un
catalizador que conténga metales pesaéos y bromo, siempre
que se satisfagan los requisitos (a) a (d) antes mencionados.
Un.éjemplo tipico de este procedimiento es el llamado proce-
dimiento SD, cuyos detalles est&n descritos en la patente es- -

tadounidense 24833.816.

La cantidad de disolvente a utilizar es habitualmente

parte en peso de p-xileno. El disolvente puede contener agua
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|- parte o la totalida@ del compuesto de bromo sea bromuro de

_nen bromo. : ‘

mo es significativo en el reciclado de las aguas madres a la

El catalizador empleado en esta invencidén es un sis-
tema catalfitico ternario de Co-Mn-Br conocido. Los compues-
tos de cobalto y manganeso adecuados ?ara uso en el sistema

catalftico estén descritos en la patente estadounidense

-

2.833.816; por ejemplo, como compuestos de cobalto, acetato

de cobalto, bromuro de cobalto y naftenato de cobalto y, co-
mo compuestos de manganeso, acetato de manganeso, bromuro

de 'manganeso o naftenato de manganeso. Es esencial que una

hidrégeﬁo. Cuando se utilizan bromuro de cobalto y/o bromu-
ro de manganeso, la cantidad de bromuro de hidrégeno en ei
sisﬁema catalftico puede ser reducida ya que aguéllos contiet
f . ,
{ En'laoxidacién por la técnica anterior del p-xileno
con oxfgenc molecular, el bromuro s6dico es una fuente tipi-
ca de brgmo en el catalizador. Debido a la pérdida de parte
del bromo durante la reaccidn, es necesario anadir un com-
puesto de bromo para mantener en el sistema de reaccibn la
rconcentracién de bromuro previamente determinada. sin embar-
go, la adicifn de bromuro s6dico aumenta la concentracién de
ion sodio en las agués madres que son recicladas, ya que
dueda una cantidad de ion sodio correspondi;nte a l# del brot
mo'perdido. Este exceso de ion sodio afecta adversamente a
la reaccidén de oxidaciéﬂ. Por lo tanto, de acuerdo con esta

invenci6én, el uso de bromuro de hidrégeno como fuente de broy

etapa de oxidacién sin afectar adversamente a la reaccién.
Las cantidades de componentes catalfticos a utilizar son:
200.a 5000 ppm, preferiblemente 200 a 6000 ppm, de Co; 10 a

1000 ppm, preferiblemente 100 a 600 ppm, de Mn y 400 a 10.000
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|

p!i)mr,r prefe;iblemente 600 a 2000 ppm, de Br, todo ello cal-
gh ado sébre el disolvente: Cuando la cantidad de cataliza-
éor utilizada estd comérendida dentro de los limites cita-
dos, la reaccién de oxidacidén transcurre eficazmente mientrap

se|reciclan las aguas madres.

La temperatura & la cual se lleva a cabo la oxidacién

puede ser en general de 150 a 250°C y, cuando la cantidad

de 'catalizador utilizada estd comprendida dentro de los limit

|
teé citados, la temperatura es de 170 a 230°C, preferiblemen;
te lde 205 a 225°C. La presién bajo la cual se lleva a cabo
1a loxidaci6n esti comprendida entre la atmosférica y 200

at 8sferas, preferiblemente hasta 100 atmbsferas.

P El gas que contiene oxigeno molecular que ha de ser

suministrado a la fase liquida qu? contiene el p-xileno es
habitualmente el aire y la cantidad del mismo gue ha de ser
suministrada es de 1 a 100 moles, preferibleménte de 3 a
100 moles, déroxigenoipor mol del material a oxidar.

En el reactor de oxidacibn, se oxida por lo menos el
95 % del peso de p-xileno, preferiblemente més del 98 2 y
especialmente mis del 99 %.

La suspensién'producida en la reaccidén dé oxidacifn
se. somete después al tratamiento de post-oéidacién sin aislay
el‘écido tergftélico. El objetivo de este tratamiento es oxig
.dar todavia més los proéuctos intermedios de oxidaci6n pre-
sentes en la suspensién y la cantidad de oxigeno del gas que}
contiene oxfgeno molecular que ha de ser suministrado a este
tratamiento puede ser ﬁenof que la empleada en la reaccidén
de oxidacidn. ﬁabitualmente se emplea convenientemente una
parte del gés de escape del reactor de oxidacifn. Los limites

de temperatura dentro de los cuales se lleva a cabo la post-
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oxidacién estén comprendidos entre la temberatura de oxida=-

cién y una temperatura 50°C por debajo de la de la reaccibn

de oxidacién y preferiblemente 30°C por debajo de dicha tem-
peratura. En la post-oxidacifn, puede no ser pecesario més

catalizador. La post-oxidacién puede realizarse en una vasi-
ja independiente de post-oxidacién o en un cristalizador de

refrigeracibén donde se llevan a cabo la post-oxidacibn y la

cristalizacidén simulténeamente mientras se enfria.

La suspensién que ha sido sometida a la post-oxida-
cidn se enfrfa para producir la cristalizacién, en la forma
habitual y se separa en &cido tereftdlico y aguas madres me-
diante una centrifuga. De acuerdo con esta invencién, es
?segcial gue las aguas madres sean recicladas tal como estén

“w

al?reactor de oxidaci6n. La cantidad de aguas madres a reci-

P

clar es de 20 a 80 % en peso, preferiblemente de 50 a 80 %.

Es prefefible introducir las aguas madres residuales
no reciciadas en una columna de destilacibn donde se separa
el agua y se recupera el &cido acético. El 4cido acético re-
cuperado puede ser utilizado de nuevo en la etapa de oxida-
cién, si se desea. i

Los componentés metdlicos dél catalizador pueden recu-
perarse del residuo de destilacién por extraccidn de este
ﬁlfimo con agua, seguido de adicidén de un carbonato para pre-
cipitar carbonatos de los componentes metdlicos, lavado del
precipitado con agua ¥ disolucién del mismo en &cido acético.
Los acetatos asfi recuperados pueden ser introducidos en la
etapa de oxidacidn. ‘

Para reciclar las aguas madres tal como estén a% reac-
tor de oxidacién de acuerdo con esta invencidn, es necesario

separar el agua que se forma durante la reaccidn. Debido a
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~gas condensable al reactor. En general, el gas condensable

oxidacién I se suministra p-xileno a través del conducto 10,

que una concentracifn excesiva de agua afecta adversamente

a la reacéién, se prefiere en general que la concentracibn
de agua de las aguas madres en la mezcla de reaccién de oxi-
dacién est& mantenida por debajo del 20 % en peso. De acuer-
do con esta invencidn, la concentracidn de agua se controla
de manera gue se elimina por lo menos una parte de gas con-
densable procedente del reactor y se introduce en una colum-
na de destilacién, donde se separa el agua y se recupera el
disolvente para ser reutilizado. No siempre es necesario ins
talar esta columﬁa de destilacidén independientemente del
.reactor y la columna de destilacibdn utilizada puede ser de
un tipo ta; que esté directamente conectada a la parte supe-
rior del reactor de manéra gue se saquen por la, cima de la

” -

colhmna'el agua y un gas no condensable y se devuelva un
descargado del reactor se condensa en el refrigerante y la
mayor pafée del cbndensado se devuelve al reactor y solamen-
te una parte del mismo se inﬁgoduce en_la columna de destila-
cién.
Habitualmente laidestilacién se lleva a cabo a la pre-
sibn atmosférica y a una temperatura del calderfn de unos
124jc ¥ una temperatﬁra de-la parte superior de unos 100°C.
El disolvente recuperado se recicla al reactor de oxidacién.
El proéedimiento continuo de acuerdo con esta invencid
se;& explicado refiriéndonos al dibujo que acompaiia a esta me-
moria que és un diagrama de blogue que ilustra una realiza-

cibén para la produccién de &cido tereftédlico. Al reactor de

un disolvente que contiene el catalizador a través del con-

ducto 12 y aire a través del conducto 14 para efectuar la reag
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#de gidacién y se descarga & través del conducto 30 desde la

|

6n de oxidacién.

|

(o]

| La suspensi6n se trasiega bor el conducto 16 al reac-
tof de post—oxidacién IT en el que se introduce aire dilufdo
a través del conducto 18 para efectuar el tratamiento de post
oxidacién. La suspension post-oxidada se trasiega a través
conducto 20 al cristalizador III donde se efectfia la
cristalizacién para precipitar bien ei Gcido tereftdlico,
que se separa en la centrifpga IV y se recupera a través del
coﬁducto 22. Las aguas madres se reciclan por los conductos

24 26 a la vasija de oxidaci®én I mientras que una parte de

las| mismas se separan por el conducto 28.

BL gas,condensable que se forma durante la reaccibén

parte superior del reactor de ox1dac16n I se condensa en el
refrigerante 32 y la mayor parte del condensado se devuelve
al reactor de oxidacibn ¥ el resto se introduce por el con-
ducto 34 en la columna de destilacidn V, donde se separa el
agua por el conducto 36 desde la parte superior Y sé recupera
el disolvente por el fondo y se recicla por el conducto 26
al reactor de oxidacibn I.

Como se ha menc1onado anterlormente, el disolvente Y
las aguas madres que se han recuperado se re01clan al'reac—
tor de oxldaglén 1 por los conductos 24 Y 26 mientras que se’

agrega un catalizadoxr y’disolvente limpio a través del con-

ducto 12 para compensar la éantidad perdida Yy sepérada, con
lo que la operacidn se realiza de forma continua.

pe acuerdo con ésta.invencién, si las agués madres
de la suspensién se reciclan tal como estén al reactor de

oxidacibn, la reaccién no es afectada adversamente ¥ puede
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obtenerse un &cido tereftdlico de gran calidad. Ademés, di-
vérsos cémponentes valiosos de las aguas madres, como el p-
xileno, los productos intermedios de oxidaci6n y el catalizar
dor, son completamente utilizados, haciendo que este proce-
dimiento sea comercialmeﬁte atractivo. La razén por la cual
la reaccién no es perjudicada cuando se reciclan las aguas
madres es que,. con la post-oxidacién de la suspensitdn produ-
cida en la oxidacidn, los materiales que de otra forma perjut
dicarfan a la reaccifén son sustancialmente eliminados. |
Esta invencién serd explicada con més detalle median-
te ejemplos; sin embargo, se sobreentiende que esta invencié+
no estd limitada en modo algunc a estos ejemplos.
EJEMPLO 1

P s

¢ En un gutoclave reactor I de titanio, de 10 litros
de capacidad, provisto de un ggitgdbr y un calentador exter-

: nd, se carga una mezcla de 3 litros de &cido acético (conte-
niendo 5 % en peéb de agua), 4,43 g de tetrahidrato de ace-
tato de cobalto, 4,68 g de tﬁtrahidrato de acetaté de manga-'
neso y 6,79 g de &cido bromhidrico (sélucién acuosa al 47 %)
y después se introduce el p-xileno por‘el conducto 10 a un
caudal de 750 g/h y se introduce aire por el conducto 14 a
un_caudal tal que la concentracidén de oxigeno en_el.gas de
eséépe del reactor es del 4 al 5 % en volumen, mientras gque
se mantienen.las condiciones de reaccibn, temperatura de
reaccién7210°c y presién de reaccidn 24 kg/cmz, durante ho-
ra y media para efectuar una reaccifn semicontinua. Después
se suministra por el conducto 12 una mezcla recién preparada
de. icido acético y un catalizador con la composicidén antes

descrita, a un caudal de 2250 g/h, mientras la suspensidn

estd siendo descargada por el conducto 16 a un caudal de
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3600 g/h para efectuar la reacci6n de oxidacibn continua con
un tiempo de residencia medio de 60 minutos. La suspensién
descargada del reactor I-se introduce en un autoclave II de
titanio, de 10 litros de capacidad (que es la vasija de post-
oxidacién), provisto de un agitador y un calentador externo,
al que se suministra aire diluido con una concentracién de
oxigeno dél 14 .% en volumen a través del conducto 18, a un
caudal tal que la concentracién de oxigeno del gas de escape
de la vasija de post-oxidacidn se mantiene entre 3 y 4 % en
volumen, siendo las condiciones de reaccién una temperatura
de 195°C, una presién de 19 kg/cm2 y un tiempo de residencia
medio de 40 minutos. La suspensién post-oxidada se trasiega

al cristalizador III donde se efectfia la cristqlizacién a

-
»

10¢°C y el &cido tereftélico y ias aguas madres de la reac-
cién se separan en la centrifuga IV;

Transcurridas 3 horas desde el comienzo de la reac-
cién de oxidacidén continua, se recicla al reactor I, por los
conductos 24 y 26, una parte ge las aguas madres ; las gque
se ha agregado bromuro de hidr&geno limpio en la cantidad
correspondiente a la perdida durante la readcién,.a un caudal
de 1250 g/h (la relacibn de reciclo eé de 50 ¥ ) y el resto
de las aguas madres ée retiran por el conducto 28. La canti-
dad ‘'de 4cido acético disolvente conteniendo el catalizador sy
ministrado pér el conducto 12 se reduce a 1100 g/h. Para evi-
tar el aumento del contenido en agua de las aguas madres en
el reactor.I, debido al reciclado de las aguas madres, una
parte del condensado procedente del gas condensable que acom-
pafia al gas de escape del reactor se retira por el conducto

34 al cabo de 3 horas de iniciarse la reaccién continua y

se suministra 4cido acético por el conducto 26 en cantidad
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" tor en el 18 % en peso (este &cido acético es el recuperado

_delejemplo Comparativo 1 que no implica el reciclado de las

- 12

iqual a la contenida en el condensado retirado, para mante-

ner la concentracidén de agua de las aguas madres en el reac-

de |la columna de destilacién en una operacibén comercial pero
en leste ejemplo no se utilizd la columna).

Después de proseguir con el reciclado de las aguas

majres durante 30 horas, el &cido tereftdlico obtenido por
sepﬁracién de sb6lido-liquido se suspende en una cantidad de
écfdo acético tres veces la del &cido tereftdlico y se con-
tinfia agitando a una temperatura de 80°C durante 20 minutos
bafa efectuar el lavado. Las éroéiedades del &cido terefta-
1icp asf obtenido se encuentran en_la Tabla I.

* EJEMPLO COMPARATIVO 1

-

Ay ."‘

Se repiten procedimientos similares a los del Ejemplo
1 para.realizar la oxidacidn continua; a exceécién de que
se omiten el reciclado de las aguas madres y la retirada de
una parté_de; coﬁdens;do. Las propiedades del &cido teref-

t4lico obtenido se encuentran en la Tabla I.

Como se deduce del Ejemblo 1 y del Ejemplo Comparati-

vo 1, las propiedades del dcido tereftilico obtenido efectuaﬁ

do la post-oxidacién'y reciclando las aguas madres al reac-

tor de oxidacién son comparables a las del &cido tereftédlico

aguas madres y que da buenos resultados.

" BJEMPLO 2

Se repiten procedimientos similares a los del Ejemplo

1 a excepcién de que la cantidad de &cido acético conteniend¢
el catalizador; suministrado a través del conducto 12, es
de 680 g/h y la cantidad de aguas madres recicladas por los

conductos 24 y 26 es de 1730 g /h (la relacién de reciclo es

. ':“JV
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del 70 % de las aguas madres separadas). Las propiedades del
4cido tereftdlico obtenido se encuentran en la Tabla I.

De estos resultados se deduce que, en el Ejemplo 2,
la cantidad de aguas madres a reciclar puede: aumentarse hasi
ta el 70 % en peso sin deterioro de las propiedades del Aci~-
do tereftdlico con respecto a las del Ejemplo 1 (donde la
relacién de reciclo es del 50 %) y con respecto al Ejemplo
Comparativo 1 (donde no se recicla).

BJEMPLO COMPARATIVO 2

Se repiten procedimientos similares a los del Ejemplo
Comparativo 1 para realizar la oxidacifn continua durante
3 horas, a excepcidén de que el p-xileno se suministra a
p : - LS :

500 g/h, el tiempo de reaccidn semicontinua es de 2 horas,

”

vl Ees
el &cido acético conteniendo el catalizador se suministra a

t .
la reaccién continua a 1500 g/h y el tiempo de residencia

medio en el reactor I es 90 minutos y no se realiza la post-
oxidacién. Las propiedades del &cido tereftdlico obtenido se
encuentran en la Tabla I.

i ‘
* EJEMPLO COMPARATIVO 3

Se repiten'procedimiehtos similarés a los del Ejemplo
Comparativo 2 a excepcién de que; al'cabo de 4rhoras desde
e; comienzo de la réaccién continua; las aguas madres de la
reéégién se reciclan por los conductos 24 y 26 é un caudal
de 830 g/h y'la cantidad de dcido acético disolvente conte-
niendo el catalizador suministrada ?or el con&ucto 12 se re-
duce a 756_g/h, mientras que la concentracién de agua en las
aguas madres del reactor I se mantiene en el 18 $ de la mis-
ma forma que en el Ejemplo 1 y se prosigue el reciclo de las
aguas_madres durante 30 horas. Las propiedades del écido.te—

reftilico asf obtenido se encuentran en la Tabla I.
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é

j Como se deduce de los resultados; el 4cido tereftdli-~
é producido reciclando al reactor las. aguas madres gque no
se someten a post-~oxidacién (Ejemplo Comparativo 3), contie-
ne |mucho mé&s 4-carboxibenzaldehiéo como iméureza intermedia-
ria de la oxidaéién y su transmitancia es menor que la del
dcido tereftdlico producido sin reciclar las aguas madres

ni |efectuar la post-oxidacidn (Ejemblo Comparativo 2).

" EJEMPLO 3

Se repiten procedimientos similares a los del Ejemplo
1 a excepcibén de que el p-xileno se suministra a un caudal
de B00 g/h, el tiempo de reaccidén semicontinua es de 2 horas

‘el Acido acético que contiene el catalizador se suministra

a la reaccibn continua a 1500.§/h, el tiem?o de residencia

«r .
medio en el reactor I es de 90 minutos y, al cabo de 3 ho-
P .

ras desde el comienzo de la reacpiéﬁ continua, las aguas
madres se reciclan a 830 g/h y el &cido acético que contiene
el catalizador se suministra a 750 g/h. Las propiedades del
4cido teréftélico asf Bbtenid? se encuentran en la Tabla I.

" EJEMPLO COMPARATIVO 4

Se lleva a cabo la reaccién como en el Ejemplo 3 pero
se omite el reciclado de las aguas madres y la retirada de
una ?arte“del condensado. Las propiedades del &cido tereft&-

liéé_resultante se encuentran en la Tabla I.

[
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Concentracién de 4-CBA* en el
dcido tereftdlico producido

(ppm)

Transmitancia, %

340 nmp,

400 my
Tiempo de permanencia (min.)
Post-oxidacidn
Reciclado de aguas madres

Cantidad de aguas madres re-
cicladas (% en peso)

* 4-CBA: 4-carboxibenzaldehido.

TABLA I

Ejemplo Com Ejempl

Ejemplo 1 Ejemplo 2 parativo 1 parati
460 460 450 40
88 87,5 89, 8
98,5 98,0 98,5 9
60 60 60 9
sf s st ¢
sf st no n¢
50 70 - -




‘emplo 1 Ejemplo 2

460

88
98,5
60
s{
si

50

460

87,5
98,0
60
si
st

70

TABLA I

Ejemplo Com

parativo 1

Ejemplo Com Ejemplo Com
parativo 2 parativo 3

Ejemplo 3 parativo 47|

Ejemplo Com-

450

89,
98,5
60
st

no

400 580
84 77
98,5 97,5
90 90
no . no
no st
- 50

280

91,0
99,0
90
st
st

50

270

91,5
99,0
90
st

no
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En resumen, la Patente de Invencién que se solicita

-dabers recaer sobre las siguientes:
f

' REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento continuo para la produccibn de
4cido tereftdlico por oxidacién con oxigeno molecular de p-

xilleno en &cido acético como disolvente, en presencia de un

catalizador de oxidacibn constituido esencialmente por un
conuesto de cobalto, un comﬁuesto de manganeso Y bromuro
de| hidr6geno, a una temperatura de 150 a 250°C y bajo una
pr sién comprendida entre la atmosférica ¥y 200 atmosferas,
cuyo procedimiento consiste en:

introducir en una columna de destilacién por lo menos

-una parte del gas condensable descargado de un reactor

de oxidacién, para separar el agua y recuperar el disol-q
vente,
(b) efectuar la post—oxidacién de la suspensién de 4cido te-
,refﬁalico recuperada del reactor de oxidacién sin adi-
cidn de ninguna cantidadkde p-xileno, a una temperatura-
comprendida entre la de la reaccién de oxidacién y una
temperatura de 0 a 50°C por debajo de la temperatura de
reaccitn,
(¢) recuperar el Acido tereftdlico por cenfrifugacién de la
suspensién obtenida en la etapa de post-oxidacidn (b) v
(a) reciclaf al reactor de oxidacibn el disolvente recupeéa—
do en la etapa (a) y las aguas madres obtenidas por sepa
" racién del &cido tereftdlico en la etapa {(c}. )
2., Un procedihienfo continuo para la produccibn de
4cido tereftdlico segfn la Reivindicacién 1, donde se reci-
cla el reactor de oxidacién de 20 a 80 % del peso de las

aguas madres a partir de las cuales se ha producido el 4cido

o mree g g
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tereftélico.

E é. _Un procedimiento continuo para la produccidén de
§cido tereftdlico segln la Reivindicacidn 1, donde la reac-
cidén de oxidacién se lleva a cabo mientras la concentraciGn
de agua de las aguas madres en la mezcla de reaccibn de oxi~
dacidén se mantiene en un valor inferior al 20 % en peso.

4. Un procedimiento continuo para la produccibn de

&cido teréft&lico seglin la Reivindicacidn 3, donde se reci-
cla al reactor de oxidacién del 20 al 80 % del peso de las
aguas madres a partif de las cuales se ha producido el &cido
tereftédlico.

' 5. Un procediﬁiento continuo para la produccidn de
”ﬁéq;do tereftdlico segfn la Reivindicacién 1, donde el com-
pd;sto de cobalto es acetato de cobalto y el compuesto de

manganeso es acetato de manganesé.‘

6. Se reivindicarpor altimo como oﬁjeto sobre el -
que ha dé recaer‘la Patente de Invencidén que se solicita:
UN PROCEDIMIENTO CONTINUO PABA T4 PRODUCCION DE ACIDO TERER
"TATICO.

' Todo c&nforme éueda descrito ¥ réivindicédo en la -

presente memoria descriptiva que consta de diecisiete pagi-

nas mecanografiadas, y dibujos adjuntos.
- Madrid, 14 Septiembre 1977
. - -BERNARDO UNGRIA
D2
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