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DESCRIPCION
Método para producir acido tereftalico de alta pureza
Campo técnico
La presente invencion se refiere a un método para producir acido tereftalico de alta pureza.
Antecedentes de la técnica

El acido tereftalico se produce mediante la reaccion de oxidacién en fase liquida de compuestos de p-fenileno tales
como p-alquilbencenos tipificados por p-xileno, normalmente usando acido acético como disolvente, un catalizador tal
como cobalto o manganeso, o un catalizador que se compone de cobalto o manganeso y adicionalmente un promotor
tal como compuestos de bromo o acetaldehido. La reacciéon de oxidacién en fase liquida usa acido acético como
disolvente, y la suspension de acido tereftalico en bruto obtenida incluye, en grandes cantidades, impurezas tales
como 4-carboxibenzaldehido (4CBA), acido para-toluico (p-TOL) y acido benzoico, u otras diversas impurezas
colorantes. Ademas, el acido tereftalico en bruto obtenido mediante su separacién de la suspensién de acido tereftalico
en bruto también incluye estas impurezas mezcladas en el mismo y, por tanto, se requiere una técnica de purificacion
considerablemente mas alta con el fin de obtener acido tereftalico de alta pureza.

Como método para purificar acido tereftalico en bruto, se han conocido diversos métodos tales como los siguientes:
se disuelve acido tereftalico en bruto en acido acético o agua, o disolventes mixtos de acido acético y agua, a alta
temperatura y bajo alta presion, y luego se somete a un tratamiento de hidrogenacioén catalitica, un tratamiento de
descarbonilacion, un tratamiento de oxidacion, un tratamiento de recristalizacion o un tratamiento de inmersion a alta
temperatura en un estado de suspension en el que los cristales de acido tereftalico estan parcialmente disueltos. O
bien en la produccion de acido tereftalico en bruto aplicando una reaccién de oxidacion en fase liquida o bien en la
purificaciéon del acido tereftalico en bruto asi obtenido, finalmente se requiere la operacién de separar los cristales de
acido tereftalico del medio de dispersion.

Los productos intermedios de la oxidacion, tales como 4CBA, p-TOL y acido benzoico, o las sustancias que provocan
coloracién presentes como impurezas en la suspension producida mediante la reaccién de oxidacién o en la
suspension obtenida mediante el tratamiento de purificacion del acido tereftalico en bruto se disuelven principalmente
a alta temperatura en el medio de dispersion de la suspension; sin embargo, cuando la suspension se enfria hasta
aproximadamente 100°C para formar una suspension que contiene cristales de acido tereftalico, estas impurezas se
incorporan en los cristales de acido tereftalico, lo que dificulta la obtencién de acido tereftalico de alta pureza.

Por consiguiente, se requiere separar el medio de dispersion en las condiciones de alta temperatura y alta presion,
con el fin de obtener acido tereftalico de alta pureza a partir de la suspensién de acido tereftalico en bruto después de
la reacciéon de oxidacion o de la suspension después del tratamiento de purificacion del acido tereftalico en bruto. El
método mas cominmente usado para separar el medio de dispersion de la suspensién que contiene cristales de acido
tereftalico es un método de centrifugacion; se usa ampliamente un método de centrifugacion para el caso de la
suspension después de la reaccion de oxidacion o el caso de la suspensién después del tratamiento de purificacion.
La caracteristica del método de centrifugacion es tal que la disolucion de la suspension se introduce en una cesta que
rota a alta velocidad, se deja que el medio de dispersion se desborde desde la parte superior de la cesta y los cristales
se guian al fondo de la cesta; sin embargo, se sabe que en cuanto a las limitaciones debidas a la estructura y la funcion
de la centrifuga, la operacion continua a alta temperatura y a alta presion implica algunas dificultades.

En primer lugar, dado que el enjuague de cristales durante la centrifugacion o después de la centrifugacion es dificil,
la cantidad del medio de dispersién adherido a los cristales tiende a aumentar; con el fin de resolver este problema,
normalmente se adopta un método en el que las tortas centrifugadas de los cristales de acido tereftalico se devuelven
a la suspension usando un disolvente nuevo a alta temperatura. Sin embargo, el método mencionado anteriormente
deja el problema de que se requiere realizar una pluralidad de veces de operaciones de separacion. Ademas, se
realiza una rotacion de alta velocidad a alta temperatura y a alta presion, por consiguiente, el mantenimiento y la
proteccion de la centrifuga son complicados y dificiles, aumenta la inversion para el mantenimiento y la proteccion y,
por tanto, el método mencionado anteriormente esta lejos de ser sofisticado.

Como alternativa de método de separacion a un método de centrifugacion, se ha propuesto un aparato de reposicion
del medio de dispersion que aprovecha la sedimentacion de cristales de acido tereftalico debida a la gravitacion. Por
ejemplo, el documento de patente 1 divulga un aparato de reposicién de medios de dispersion dentro del cual estan
dispuestas plataformas laterales que tienen una pluralidad de orificios, y describe la aparicion de la degradacion de la
eficiencia de la reposiciéon debido a la canalizacion, o la remezcla del fluido en el aparato en el caso en el que el
aparato no tenga una estructura de este tipo. Ademas, el documento de patente 2 describe la mejora del rendimiento
de reposicion debido a la disposicion de las plataformas formando planos inclinados en el aparato.

El documento de patente 3 divulga un método en el que la suspensién en acido acético como disolvente de los cristales
de acido tereftalico obtenidos mediante la oxidacion en fase liquida de compuestos de p-alquilbenceno se somete a
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una reposicion de aguas madres con una suspension en agua como disolvente, en el que una capa sedimentaria de
cristales de acido tereftalico se forma en el fondo de una torre de reposicion de aguas madres, una unidad de paletas
de agitacion se dispone en la capa sedimentada, la unidad de paletas de agitacion se hace rotar suavemente para
mantener la fluidez en la capa sedimentada, la suspensién de acido tereftalico purificada se retira de la parte inferior
de la torre de reposicion de aguas madres a través de un transportador de tornillo, y se alimenta adicionalmente agua
de reposicion para formar un flujo ascendente de agua a través del transportador de tornillo.

Lista de referencias

Bibliografia de patentes

Documento de patente 1: publicacién de solicitud de patente japonesa sin examinar n.° 57-053431
Documento de patente 2: publicacién de solicitud de patente japonesa sin examinar n.° 55-087744
Documento de patente 3: publicacién de solicitud de patente japonesa sin examinar n.° 09-286758

El documento JP H09-286759 divulga un método para producir acido tereftalico altamente purificado, comprendiendo
el método las etapas de: obtener una suspensién en acido acético como disolvente de cristal de acido tereftalico en
bruto mediante una oxidacién en fase liquida de p-alquilbenceno; someter la suspensién a una reposicién de aguas
madres; y realizar una hidrogenacion catalitica, en el que la reposicion de aguas madres se lleva a cabo introduciendo
la suspension en la parte superior de una torre de reposiciéon de aguas madres, poniendo en contacto la suspension
con una corriente ascendente de agua de reposicion suministrada desde la parte inferior de la torre mientras se forma
una capa sedimentaria de cristal de acido tereftalico en la parte inferior de la torre y retirando el cristal de acido
tereftalico como una suspension de la parte inferior de la torre, en el que una unidad de paletas de agitacion se
proporciona en la capa sedimentaria y la unidad de paletas de agitacion se hace rotar suavemente para mantener la
fluidez de la capa sedimentaria.

El documento W0O2005/012218 A1 divulga un método para producir cristal de acido tereftalico, en el que una disolucion
acuosa de acido tereftalico se purifica con un catalizador de metal del grupo del platino y luego el acido tereftalico se
cristaliza a partir de la disolucién acuosa resultante, que comprende llevar a cabo la cristalizacién en un recipiente con
agitacion que tiene, en la parte inferior del mismo, una paleta de agitacion que puede cambiar el numero de rotaciones.

Sumario de la invenciéon
Problema técnico

Sin embargo, cuando tales plataformas, tal como se describen en el documento de patente 1 y el documento de
patente 2, se disponen en el aparato de reposicion de aguas madres, se produce la sedimentacion en las plataformas
o la obstruccion de las aberturas, por tanto la estabilizacion de la operacion requiere mucho trabajo, y los métodos
descritos en el documento de patente 1 y el documento de patente 2 estan lejos de ser técnicas sofisticadas.

En el método descrito en el documento de patente 3, se alimenta agua de reposicion localmente, y de ese modo la
canalizacién del agua de reposicion tiende a producirse en la capa sedimentada. Ademas, aunque se mejora la fluidez
de la capa sedimentada al usar la torre de reposicion de aguas madres equipada con la unidad de paletas de agitacion,
la suspension se solidifica debido a la degradacion de la fluidez de los cristales sedimentados provocada por
deslizamiento con las paletas en la capa sedimentada debajo de la unidad de paletas de agitacion, por tanto la abertura
de descarga tiende a obstruirse mediante bloqueo o formacién de puentes, y por tanto el método descrito en el
documento de patente 3 tiene el inconveniente de requerir un aparato, tal como un transportador de tornillo, con el fin
de retirar la suspension sedimentada de cristales de acido tereftalico.

En vista de las circunstancias descritas anteriormente, un objeto de la presente invencion es proporcionar un método
para producir acido tereftalico de alta pureza en el que una suspensién de cristales de acido tereftalico después de un
tratamiento de hidrogenacion catalitica de una disolucidon que contiene acido tereftalico en bruto obtenida mediante
oxidacion en fase liquida de un compuesto de p-fenileno se introduce en la parte superior de una torre de reposicion
de aguas madres, y la reposicion de aguas madres se realiza introduciendo agua limpia para reposicion de la parte
inferior de la torre de reposicion de aguas madres, en el que se evita la canalizacién o la remezcla del fluido en la torre
de reposicion de aguas madres, ademas se evitan la solidificacion y la adhesion de la suspension en la capa de
suspension en la parte inferior de la torre y la obstruccion de la abertura de descarga de suspension y, por consiguiente,
la torre de reposicion de aguas madres opera de manera estable a largo plazo.

Solucién al problema
Los presentes inventores realizaron un estudio diligente continuo con el fin de resolver los problemas descritos

anteriormente, y por consiguiente, han descubierto que una unidad de paletas de agitacion se dispone en la parte
inferior de una torre de reposicion de aguas madres, una capa de suspension en la parte inferior de la torre se agita
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con una potencia de agitacion apropiada, se alimenta agua de reposicion a través de una abertura de alimentacién de
agua de reposicion proporcionada en una unidad de paletas de agitacion o en una parte de anillo de un difusor en
forma de anillo y, por tanto, se evita la canalizacion o la remezcla del fluido, y una disoluciéon acuosa de suspension
de cristales de acido tereftalico después de un tratamiento de hidrogenacion catalitica puede someterse de manera
eficiente a una reposicion de aguas madres para producir una suspension de acido tereftalico purificada que contiene
agua limpia.

Especificamente, la presente invencion es tal como sigue.
[1] Un método para producir acido tereftalico de alta pureza, que comprende las siguientes etapas (a) a (c):

la etapa (a); obtener un cristal de acido tereftalico en bruto mediante oxidacion en fase liquida de un compuesto de p-
fenileno;

la etapa (b); obtener suspension de cristales de acido tereftalico mediante un tratamiento de hidrogenacion catalitica
del cristal de acido tereftalico en bruto; y

la etapa (c); introducir la suspension de cristales de acido tereftalico en la parte superior de una torre de reposicion de
aguas madres, y poner en contacto la suspension con un flujo ascendente de agua de reposicion introducida desde la
parte inferior de la torre de reposicion de aguas madres mientras se hace que el cristal de acido tereftalico sedimente
en la torre, y retirar el cristal de acido tereftalico como una suspension con el agua de reposicion de la parte inferior,

en el que (1) una unidad de paletas de agitacion esta dispuesta en una capa de suspension en la parte inferior de la
torre de reposicion de aguas madres, y la fluidez de la capa de suspension se mantiene haciendo rotar la unidad de
paletas de agitacion de tal manera que la potencia de agitacion es de 0,1 a 1,0 kWh/m?3 por volumen unitario de la
capa de suspension, y

(2) el agua de reposicion se alimenta a través de una abertura de alimentacion de agua de reposicion proporcionada
en la unidad de paletas de agitacion.

[2] Un método para producir acido tereftalico de alta pureza, que comprende las siguientes etapas (a) a (c):

la etapa (a); obtener un cristal de acido tereftalico en bruto mediante oxidacion en fase liquida de un compuesto de p-
fenileno;

la etapa (b); obtener suspension de cristales de acido tereftalico mediante un tratamiento de hidrogenacion catalitica
del cristal de acido tereftalico en bruto; y

la etapa (c); introducir la suspension de cristales de acido tereftalico en la parte superior de una torre de reposicion de
aguas madres, y poner en contacto la suspension con un flujo ascendente de agua de reposicion introducida desde la
parte inferior de la torre de reposicion de aguas madres mientras se hace que el cristal de acido tereftalico sedimente
en la torre, y retirar el cristal de acido tereftalico como una suspension con el agua de reposicion de la parte inferior,

en el que (1) una unidad de paletas de agitacion y un difusor en forma de anillo estan dispuestos en una capa de
suspension en la parte inferior de la torre de reposicion de aguas madres, y la fluidez de la capa de suspensién se
mantiene haciendo rotar la unidad de paletas de agitacién de tal manera que la potencia de agitacion es de 0,1 a
1,0 kWh/m? por volumen unitario de la capa de suspension, y

(2) el agua de reposicion se alimenta a través de una abertura de alimentacion de agua de reposicion proporcionada
en el difusor.

[3] EI método de produccién segun el punto [2], en el que el agua de reposicion se alimenta simultaneamente a través
de la abertura de alimentacién de agua de reposicion proporcionada en la unidad de paletas de agitacion y a través
de la abertura de alimentacion de agua de reposicion proporcionada en el difusor.

[4] El método de produccion segun el punto [2] o el punto [3], en el que la abertura de alimentacion de agua de
reposicion proporcionada en el difusor se proporciona para alimentar el agua de reposicion en una direccion
descendente oblicua de la periferia mas exterior del difusor.

[5] El método de produccion segun uno cualquiera de los puntos [1] a [4], que comprende ademas una etapa (d);
separar el cristal de acido tereftalico de la suspension retirada de la parte inferior de la torre.

[6] El método de produccion segun uno cualquiera de los puntos [1] a [5], en el que la temperatura del agua de
reposicion alimentada a través de la abertura de alimentacion de agua de reposicion es de 5 a 25°C menor que la
temperatura de la capa de suspension en la parte inferior de la torre.
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[7] El método de produccion segun uno cualquiera de los puntos [1] a [6], en el que la abertura de alimentacion de
agua de reposicion proporcionada en la unidad de paletas de agitacion es una abertura de alimentacion para alimentar
el agua de reposicion de manera descendente, y esta dispuesta a un intervalo de 20 a 150 mm en cada una de las
paletas de agitacion de la unidad de paletas de agitacion.

[8] EI método de produccién segun uno cualquiera de los puntos [1] a [7], en el que una pluralidad de aberturas de
alimentacion de agua de reposiciéon se proporcionan en la unidad de paletas de agitacion, y la velocidad lineal de
descarga del agua de reposicion por una de la aberturas de alimentacién de agua de reposicion esta regulada dentro
un intervalo de desde 0,1 hasta 5 m/s.

Efectos ventajosos de la invencion

Segun la presente invencion, en el procedimiento de produccion de acido tereftalico de alta pureza usando una torre
de reposicion de aguas madres, la torre de reposicion de aguas madres puede operar de manera estable en un estado
de mantenimiento de una alta tasa de reposicion de aguas madres a largo plazo.

Breve descripcion de los dibujos

[Figura 1] La figura 1 muestra un diagrama esquematico que ilustra un aparato de reposicion de aguas madres usado
en los ejemplos.

[Figura 2] La figura 2 muestra un diagrama esquematico que ilustra otro aparato de reposicion de aguas madres usado
en los ejemplos.

Descripcion de la realizacion

A continuacion en el presente documento, se describe en detalle una realizacién para la implementacion de la presente
invencion (denominada simplemente a continuacion en el presente documento “la presente realizacion”). La siguiente
realizacion se presenta como ejemplo para describir la presente invencion, y la presente invenciéon no se limita al
siguiente contenido. La presente invencion puede implementarse como modificada de manera apropiada dentro del
intervalo de la esencia de la presente invencion. Cabe destacar que, en los dibujos, los mismos simbolos se asignan
a los mismos elementos, y se omiten descripciones por duplicado. Cabe destacar también que las relaciones
posicionales, tales como izquierda, derecha, superior e inferior, se basan en las relaciones posicionales mostradas en
los dibujos a menos que se especifique lo contrario. Ademas, cabe destacar que las proporciones dimensionales en
los dibujos no se limitan a las proporciones dimensionales presentadas en los dibujos.

El método para producir acido tereftalico de alta pureza en la presente realizacién es un método de producciéon que
comprende las siguientes etapas (a) a (c):

la etapa (a); obtener un cristal de acido tereftalico en bruto mediante oxidacion en fase liquida de un compuesto de p-
fenileno;

la etapa (b); obtener una suspension de cristales de acido tereftalico mediante un tratamiento de hidrogenacion
catalitica del cristal de acido tereftalico en bruto; y

la etapa (c); introducir la suspension de cristales de acido tereftalico en la parte superior de una torre de reposicion de
aguas madres, y poner en contacto la suspension con un flujo ascendente de agua de reposicion introducida desde la
parte inferior de la torre de reposicion de aguas madres mientras se hace que el cristal de acido tereftalico sedimente
en la torre, y retirar el cristal de acido tereftalico como una suspension con el agua de reposicion de la parte inferior,

en el que (1) una unidad de paletas de agitacion esta dispuesta en una capa de suspension en la parte inferior de la
torre de reposicion de aguas madres, y la fluidez de la capa de suspension se mantiene haciendo rotar la unidad de
paletas de agitacion de tal manera que la potencia de agitacion es de 0,1 a 1,0 kWh/m?3 por volumen unitario de la
capa de suspension, y

(2) el agua de reposicion se alimenta a través de una abertura de alimentacion de agua de reposicion proporcionada
en la unidad de paletas de agitacion.

Ademas, otro método para producir acido tereftalico de alta pureza en la presente realizaciéon es un método de
produccion que comprende las siguientes etapas (a) a (c):

la etapa (a); obtener un cristal de acido tereftalico en bruto mediante oxidacion en fase liquida de un compuesto de p-
fenileno,

la etapa (b); obtener una suspension de cristales de acido tereftalico mediante un tratamiento de hidrogenacion
catalitica del cristal de acido tereftalico en bruto, y
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la etapa (c); introducir la suspension de cristales de acido tereftalico en la parte superior de una torre de reposicion de
aguas madres, y poner en contacto la suspension con un flujo ascendente de agua de reposicion introducida desde la
parte inferior de la torre de reposicion de aguas madres mientras se hace que el cristal de acido tereftalico sedimente
en la torre, y retirar el cristal de acido tereftalico como una suspension con el agua de reposicion de la parte inferior,

en el que (1) una unidad de paletas de agitacion y un difusor en forma de anillo estan dispuestos en una capa de
suspension en la parte inferior de la torre de reposicion de aguas madres, y la fluidez de la capa de suspensién se
mantiene haciendo rotar la unidad de paletas de agitacion de tal manera que la potencia de agitacion es de 0,1 a
1,0 KWh/m? por volumen unitario de la capa de suspension, y

(2) el agua de reposicion se alimenta a través de una abertura de alimentacion de agua de reposicion proporcionada
en el difusor.

[Etapa (a)]

La etapa (a) es una etapa de obtener un cristal de acido tereftalico en bruto mediante oxidacion en fase liquida de un
compuesto de p-fenileno.

La etapa (a) es preferiblemente una etapa de, tras una oxidacion en fase liquida de un compuesto de p-fenileno,
obtener un cristal de acido tereftalico en bruto separando el aguas madres de reaccion de la suspension de acido
tereftalico en bruto obtenida disminuyendo la presion y reduciendo la temperatura.

En la presente realizacion, el cristal de acido tereftalico en bruto se obtiene mediante la oxidaciéon en fase liquida de
un de compuesto p-fenileno.

El compuesto de p-fenileno es o bien un compuesto que tiene grupos carboxilo en las posiciones para o bien un
compuesto que tiene sustituyentes que pueden oxidarse para producir grupos carboxilo mediante la oxidacion de aire
en fase liquida en las posiciones para, y los ejemplos de sustituyentes de este tipo incluyen un grupo metilo, un grupo
etilo, un grupo propilo, un grupo isopropilo, un grupo aldehido y un grupo acetilo. Los sustituyentes pueden ser iguales
entre si o diferentes entre si.

Como oxidante usado en la oxidacion en fase liquida, se usa oxigeno o aire, y el oxidante no se limita a ninguno de
estos; sin embargo, el aire es suficiente cuando la oxidacién se realiza en una disolucion de acido acético, en presencia
de un catalizador de cobalto y un catalizador de manganeso y un compuesto de bromo como cocatalizador. Es
preferible usar oxigeno cuando la oxidacion se realiza en una disolucion de acido acético en presencia de un
catalizador de cobalto.

En cuanto al catalizador, cuando se usan un catalizador de cobalto y un catalizador de manganeso, es preferible usar
un compuesto de bromo en combinacién. Normalmente, se considera que un compuesto de bromo funciona como
cocatalizador y, en particular, el compuesto de bromo es preferiblemente bromuro de hidrégeno o bromuro de sodio.
Cuando se usa un catalizador de cobalto, es preferible usar acetaldehido o metil etil cetona como promotor en
combinacion.

El cristal de acido tereftalico en bruto obtenido mediante el método de oxidacién en fase liquida en una disolucién de
acido acético incluye normalmente muchas impurezas, incluyendo 4CBA, el valor de la DO340, que es un indice del
grado de blancura, del cristal de acido tereftalico en bruto no es de un nivel que permita que el cristal de acido tereftalico
en bruto se use directamente como material de partida de polimero para moldeo. En la presente realizacion, no existen
limites superiores particulares para el contenido de 4CBA vy las otras impurezas en el cristal de acido tereftalico en
bruto. Este también es el caso para la DO340. Cuando se establece que las condiciones en la etapa de oxidacion en
fase liquida son las condiciones que permiten que el contenido de 4CBA en el cristal de acido tereftalico en bruto sea
de 500 ppm o mas, la pérdida por combustién de acido acético debido a la reaccion de oxidacion tiende a poder
suprimirse.

[Etapa (b)]

La etapa (b) es una etapa de obtener una suspension de cristales de acido tereftalico mediante un tratamiento de
hidrogenacion catalitica del cristal de acido tereftalico en bruto.

La etapa (b) es preferiblemente una etapa en la que el cristal de acido tereftalico en bruto se disuelve en agua a alta
temperatura bajo alta presion, y luego el cristal de acido tereftalico en bruto se somete a un tratamiento de
hidrogenacion catalitica; y se disminuye la presion y se reduce la temperatura del liquido de reaccion obtenido y, por
tanto, se obtiene una suspensién de cristales de acido tereftalico.

En el método de produccion de la presente realizacion, el cristal de acido tereftalico en bruto se usa en la etapa de
tratamiento de hidrogenacion catalitica. El tratamiento de hidrogenacion catalitica se realiza en un estado de disolucion
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y, por consiguiente, se realiza en condiciones de alta temperatura y alta presion. La temperatura en el tratamiento de
hidrogenacion catalitica es de 200°C o mayor, y preferiblemente de 240 a 300°C. La concentracion del cristal de acido
tereftalico en bruto se encuentra preferiblemente dentro de un intervalo de desde el 10 hasta el 40% en peso. La
presioén en el tratamiento de hidrogenacion catalitica es preferiblemente una presion que es suficiente para mantener
la fase liquida y que es capaz de mantener una presion parcial de hidrégeno apropiada para la reaccion de
hidrogenacion catalitica, y normalmente se encuentra preferiblemente dentro de un intervalo de desde 3 hasta 10 MPa.

Como catalizador usado en el tratamiento de hidrogenacion catalitica, se usan los metales nobles del grupo 8. Como
metales nobles del grupo 8, son preferibles paladio, platino, rutenio y rodio, y en particular, son preferibles paladio y
platino. Cabe destacar que no se requiere necesariamente que estos metales se usen solos, sino que pueden usarse
en combinaciones de dos o mas de los mismos si es necesario.

El catalizador se usa preferiblemente como soportado sobre un portador desde el punto de vista de mantenimiento de
la actividad a largo plazo. Como portador, se usa normalmente una sustancia porosa, son preferibles portadores a
base de carbono con respecto al material, y es preferible el carbdn activo, en particular carbén activo con cascara de
coco. La cantidad del catalizador soportado sobre el portador no esta particularmente limitado debido a que es eficaz
con una pequefia cantidad, pero preferiblemente es de aproximadamente el 0,1 al 0,5% en peso con el fin de mantener
la actividad a largo plazo.

La cantidad de hidrogeno en el tratamiento de hidrogenacion catalitica es preferiblemente dos o mas veces mayor que
el nimero de moles de 4CBA contenido en la disolucion de acido tereftalico en bruto. El tiempo usado para el
tratamiento de hidrogenacion catalitica puede ser sustancialmente un tiempo suficiente para que tenga lugar la
reaccion de hidrogenacion catalitica, y se encuentra normalmente dentro de un intervalo de desde 1 hasta 60 minutos,
y preferiblemente dentro de un intervalo de desde 2 hasta 20 minutos. Normalmente, el tratamiento de hidrogenacion
catalitica se realiza seguin un esquema continuo.

Con elfin de evitar la contaminacion de polvos finos producidos por el desgaste del carbdn activo usado como portador
de catalizador, la disolucion de acido tereftalico después del tratamiento de hidrogenacion catalitica, por ejemplo,
preferiblemente después de la filtracion con un filtro elaborado de un titanio sinterizado, otro metal sinterizado o
particulas de carbon, se introduce en un cristalizador que tiene de 2 a 6 etapas o un cristalizador discontinuo que se
conecta al filtro en serie. Posteriormente, se evapora la humedad reduciendo secuencialmente la presion, se cristaliza
el cristal de acido tereftalico reduciendo la temperatura hasta de 120 a 200°C y, por tanto, se obtiene una suspension
de cristales de acido tereftalico.

[Etapa (c)]

La etapa (c) es una etapa en la que la suspension de cristales de acido tereftalico se introduce en la parte superior de
la torre de reposicion de aguas madres, y se pone en contacto con un flujo ascendente de agua de reposicion
introducida desde la parte inferior de la torre de la torre de reposicion de aguas madres mientras se hace que el cristal
de acido tereftalico sedimente en la torre, y el cristal de acido tereftalico se retira de la parte inferior de la torre como
una suspension con el agua de reposicion.

Como suspension de cristales de acido tereftalico (fambién denominada a continuacion en el presente documento “la
suspension de alimentacion”) introducida en la parte superior de la torre de reposicion de aguas madres, es preferible
usar una suspension obtenida de una etapa intermedia del cristalizador en la etapa de cristalizaciéon de muiltiples
etapas después del tratamiento de hidrogenacion catalitica. Cuando la suspension de alimentacion se introduce en la
torre de reposicion de aguas madres, la temperatura de la suspension de alimentacion es preferiblemente de 120 a
200°C, mas preferiblemente de 130 a 180°C y aun mas preferiblemente de 140 a 170°C. Al regular la temperatura de
la suspensién de alimentacién para que se encuentre dentro de un intervalo de desde 120 hasta 200°C, se suprime la
contaminacion de impurezas en el cristal de acido tereftalico, y al mismo tiempo, la cantidad del acido tereftalico
disuelto en el aguas madres tiende a poder reducirse.

La suspension de cristales de acido tereftalico que se compone del cristal de acido tereftalico y el aguas madres se
somete a la etapa de reposicion de aguas madres de reponer el aguas madres que contiene grandes cantidades de
impurezas con agua nueva. El aparato usado en la etapa de reposicion de aguas madres (concretamente, “la torre de
reposicion de aguas madres”) esta se compone aproximadamente de una parte superior de la torre, una parte inferior
de la torre y una parte intermedia de la torre. El diametro de la parte intermedia de la torre puede cambiarse de manera
apropiada segun el rendimiento de la suspension, y es preferiblemente un diametro tal que el area de la seccion
transversal de la torre por el rendimiento de 1 t/h del cristal de acido tereftalico es de 0,2 a 2 m2. El diametro de la
parte superior de la torre y el diametro de la parte inferior de la torre pueden ser comparables con y pueden ser
mayores que el diametro de la parte intermedia de la torre. La parte superior de la torre tiene una unidad de introduccién
de suspension de alimentacion que se compone de cristal de acido tereftalico y aguas madres. La unidad de
introduccion de la suspension de alimentacion puede abrirse en la pared interna de la parte superior de la torre,
preferiblemente extenderse y disponerse en la parte superior de la torre, desde el punto de vista de lograr una
dispersion satisfactoria de los cristales. Ademas, la abertura de la unidad de introduccién de suspension de
alimentacion puede dirigirse de manera descendente, o la abertura puede proporcionarse con una estructura que
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fomente la dispersion de los cristales, tal como una placa de dispersién. La parte superior de la torre se proporciona
adicionalmente con una unidad de descarga de aguas madres, el aguas madres que no contiene sustancialmente
cristal de acido tereftalico se retira de la unidad de descarga de aguas madres y el aguas madres retirado se guia
hacia un tanque de tratamiento especificado. La parte inferior de la torre se proporciona con una unidad de
alimentacion de agua de reposicion, una abertura de descarga de la suspension de acido tereftalico purificada que se
ha sometido a la reposicion con el agua de reposicion, una unidad de regulacion de la velocidad de flujo de
alimentacion de agua de reposicion y la velocidad de flujo de descarga de la suspension, y un dispositivo de agitacion
de la suspensioén en la parte inferior de la torre. La posiciéon de la abertura de descarga de la suspension de acido
tereftalico purificada que se ha sometido a la reposicién con el agua de reposicion esta preferiblemente cerca de la
region inferior de la parte inferior de la torre porque la suspension tiene una alta densidad relativa.

Se describe un ejemplo especifico del procedimiento de operacioén de la torre de reposicion de aguas madres. El cristal
de acido tereftalico en la suspensién de alimentacién introducido en la camara de la parte superior de la torre sedimenta
por gravedad a través de la camara de la parte intermedia de la torre, y se pone en contacto, a contracorriente, con el
flujo de liquido ascendente del agua de reposicion introducida desde la parte inferior de la torre. El cristal de acido
tereftalico que ha sedimentado hasta la camara inferior de la torre se repone con agua de reposicion para formar una
capa de suspension que tiene una concentracion de cristales mayor que la concentracion de cristales en la parte
intermedia de la torre, y se retira de la unidad de descarga de suspension hacia el exterior de la torre de reposicion de
aguas madres.

La presion de la torre de reposicion de aguas madres es al menos una presion capaz de mantener la temperatura de
la suspension de alimentacion y el agua de reposicion. El limite superior de la presién esta libre de limitaciones
operacionales; sin embargo, la operacién bajo una presion excesiva requiere la mejora de la resistencia a la presion
de la torre de reposiciéon que provoca un aumento en el coste del aparato. La presién de la torre de reposicion de
aguas madres es preferiblemente de 0,1 a 2 MPa (presién manomeétrica) y mas preferiblemente de 0,2 a 1,5 MPa.

La velocidad lineal del flujo ascendente del agua de reposiciéon en la parte intermedia de la torre de reposicion de
aguas madres se varia dependiendo de la estructura del aparato, el tamafio del cristal de acido tereftalico, o similares,
pero es preferiblemente de 0,2 a 1,5 m/h (en cuanto a velocidad superficial) y mas preferiblemente de 0,5 a 1,0 m/h.
Cuando la velocidad lineal es demasiado pequenia, la separacion del aguas madres y el cristal de acido tereftalico es
insuficiente, y la pureza del acido tereftalico tiende a degradarse. Por otro lado, cuando la velocidad lineal es
demasiado grande, aumenta la cantidad usada del agua de reposicion, que conduce a un inconveniente.

A este respecto, la velocidad lineal del flujo ascendente del agua de reposiciéon puede calcularse a partir del balance
de agua entre la cantidad de alimentacion del agua de reposicion y la suspension retirada del fondo de la torre.

Es importante mantener la fluidez de la capa de suspension de cristales de acido tereftalico (también denominada
simplemente a continuacion en el presente documento “la capa de suspension”) en la parte inferior de la torre de la
torre de reposicion de aguas madres. Cuando la capa de suspension formada mediante la sedimentacion de los
cristales de acido tereftalico esta en un estado completamente consolidado, se pierde la fluidez como suspension, y
es dificil retirar la capa de suspension de la torre de reposicion de aguas madres mediante una técnica de ingenieria.
Con el fin de evitar tales dificultades, se requiere que la capa de suspension del cristal de acido tereftalico en la parte
inferior de la torre se mantenga constantemente fluidizada. Por consiguiente, en la presente realizacion, una unidad
de paletas de agitacion se dispone en la capa de suspension y, ademas, una abertura de alimentacion de agua de
reposicion se proporciona en la unidad de paletas de agitacion y, por tanto, el agua de reposicion se alimenta a través
de la abertura de alimentacion de agua de reposicién como un aspersor. Alternativamente, una unidad de paletas de
agitacion y un difusor en forma de anillo se disponen en la capa de suspension y, ademas, una abertura de
alimentacion de agua de reposicion se proporciona en el difusor y, por tanto, el agua de reposicion se alimenta a través
de la abertura de alimentacion de agua de reposicion. Ademas, se proporcionan aberturas de alimentacion de agua
de reposicion en la unidad de paletas de agitacion y en el difusor dispuesto en la capa de suspension, y el agua de
reposicion puede alimentarse simultaneamente desde ambos. Por tanto, se mantiene la fluidez de la capa de
suspension, y pueden evitarse la solidificacion de la suspension y la adhesién de cristales a la parte inferior de la torre
o a la unidad de paletas de agitacion. Ademas, el agua de reposicion se dispersa de manera uniforme en la capa de
suspension, por consiguiente puede evitarse el ascenso del agua de reposicion debido a la canalizacion y, ademas,
se obtienen los efectos ventajosos de que las diversas impurezas y similares que se adhieren a la superficie de los
cristales pueden limpiarse eficazmente. Por el contrario, cuando la fluidez de la capa de suspension es demasiado
alta, se altera la superficie de contacto entre la capa de suspension en la parte inferior de la torre y la parte intermedia
de la torre, se degrada la capacidad de purificacion de la torre de reposicion de aguas madres y se reduce la tasa de
reposicion del aguas madres. Por consiguiente, con el fin de lograr una alta tasa de reposicion de aguas madres, es
necesario otorgar una fluidez apropiada a la capa de suspension en la parte inferior de la torre.

La unidad de paletas de agitacion para otorgar una fluidez apropiada a la capa de suspension en la parte inferior de
la torre puede ser cualquier unidad de paletas de agitacion que tenga paletas que se extienden a partir del eje de
agitacion en una direccion horizontal, y el numero de paletas y las formas de las paletas no estan particularmente
limitados. Los ejemplos de la unidad de paletas de agitacion incluyen paletas dispuestas en linea recta, en forma de
cruz y un disefio en forma de coma tal como se ve hacia abajo desde la parte superior del eje de agitacion. El diametro
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de la unidad de paletas de agitacion no esta particularmente limitado siempre que las paletas tengan cada una una
longitud capaz de fluidizar toda la capa de suspension del cristal de acido tereftalico; el diametro de la unidad de
paletas de agitacion es preferiblemente de 0,2 a 0,8 veces y mas preferiblemente de 0,3 a 0,7 veces el diametro de la
parte inferior de la torre de la torre de reposicion de aguas madres.

La velocidad rotacional de la unidad de paletas de agitacion es preferiblemente de 0,1 a 20 rpm y mas preferiblemente
de 0,5 a 10 rpm. La potencia de la unidad de paletas de agitacién como la potencia por volumen unitario de la capa
de suspension en la parte inferior de la torre es preferiblemente de 0,05 a 1,0 kWh/m?3, mas preferiblemente de 0,1 a
0,8 kWh/m?® y alin mas preferiblemente de 0,2 a 0,7 kWh/m3. Al regular la potencia de agitacion dentro de un intervalo
de desde 0,05 hasta 1,0 kWh/m?3, se otorga una fluidez apropiada a la capa de suspension en la parte inferior de la
torre para evitar la solidificacion y la adhesion de la suspension y la obstrucciéon de la abertura de descarga de
suspension y, al mismo tiempo, puede lograrse una alta tasa de reposicion de aguas madres.

La abertura de alimentacién de agua de reposicion proporcionada en la unidad de paletas de agitacion se proporciona
preferiblemente de tal manera que un gran nimero de aberturas de alimentacion estan dispuestas de manera uniforme
en toda la unidad de paletas de agitacién con el fin de dispersar de manera uniforme el agua de reposicion. La
orientacion de la abertura de alimentacion de agua de reposicion no esta particularmente limitada, pero la abertura de
alimentaciéon de agua de reposicion se proporciona preferiblemente para alimentar de manera descendente el agua
de reposicion. Especificamente, las aberturas de alimentacion para alimentar de manera descendente el agua de
reposicion se proporcionan preferiblemente a un intervalo de 20 a 150 mm y mas preferiblemente a un intervalo de 40
a 100 mm. Al alimentar de manera descendente el agua de reposicion desde la unidad de paletas de agitacion, se
mejora la fluidez de la capa de suspension, adicionalmente el deslizamiento entre la parte inferior de la unidad de
paletas de agitacion y el polvo de cristal de acido tereftalico en la capa de suspension evita la degradacion de la fluidez
y la solidificacion resultante del polvo sedimentado en la parte de debajo de la unidad de paletas de agitacién y, por
consiguiente, no se produce el bloqueo ni la formacidon de puentes, para reducir el riesgo de la obstruccion de la
abertura de descarga de la suspension de acido tereftalico en la parte inferior de la torre de reposicion de aguas
madres.

Cuando se proporciona el difusor en forma de anillo, el difusor en forma de anillo se dispone preferiblemente en el
interior de la capa de suspension del cristal de acido tereftalico y en la posicion que no interfiere con el flujo de agitacion
producido por la unidad de paletas de agitacion y, por consiguiente, el difusor en forma de anillo se dispone
preferiblemente en una posicién mas alta que la unidad de paletas de agitacion y mas baja que la superficie de contacto
de la capa de suspension. Cuando la operacion de la torre de reposicion de aguas madres se contintia a largo plazo,
posiblemente el cristal de acido tereftalico se adhiere firmemente y se acumula sobre la pared interna de la torre de
reposicion de aguas madres en la capa de suspension del cristal de acido tereftalico; cuando se exfolia el cristal que
se adhiere firmemente, posiblemente la calidad del cristal de acido tereftalico se ve afectada negativamente. Por
consiguiente, la abertura de alimentacién de agua de reposicion proporcionada en el difusor en forma de anillo se
dispone preferiblemente para alimentar el agua de reposicion de manera descendente oblicua desde la periferia mas
exterior del difusor. En la presente realizacion, el difusor en forma de anillo se proporciona con el fin de mejorar la
dispersion del agua de reposicion en la capa de suspension y evitar de ese modo la canalizacion del agua de
reposicion; el ajuste de la direccion de alimentacion del agua de reposicion en la direccion descrita anteriormente logra
la mejora de la dispersion, la prevencion de la canalizacién y adicionalmente un efecto extrafio de que puede evitarse
la adhesioén firme del cristal de acido tereftalico sobre la superficie de las paredes.

La velocidad lineal de descarga del agua de reposicidon por una abertura de alimentaciéon de agua de reposicion es
preferiblemente de 0,1 a 8 m/s, mas preferiblemente de 0,1 a 5 m/s y ain mas preferiblemente de 0,5 a 4 m/s.

El agua de reposicion puede alimentarse a la torre de reposicion de aguas madres a una temperatura
aproximadamente igual que la temperatura de la suspension de alimentacion alimentada a la torre de reposicion de
aguas madres; sin embargo, la temperatura del agua de reposicién se ajusta preferiblemente a una temperatura de
20 a 100°C menor que la suspension de alimentacion porque tal temperatura del agua de reposicion tiende a mejorar
la tasa de reposicion de aguas madres. En este caso, la tasa de reposicion de aguas madres se calcula a partir de la
proporcion de retirada de las impurezas disueltas en el medio de dispersion de la suspension de alimentacion. En el
caso en el que la abertura de alimentacion de agua de reposicion se proporcione en la unidad de paletas de agitacion,
cuando la temperatura del agua de reposicion y la temperatura de la capa de suspension en la parte inferior de la torre
sean muy diferentes entre si, se producen la obstruccién de la abertura de alimentacion de agua de reposicion y la
adhesion y el crecimiento del cristal sobre la unidad de paletas de agitacion y el eje de agitacion, y la tasa de reposicion
de aguas madres a veces se degrada de manera gradual durante una operacion a largo plazo. Por consiguiente, desde
el punto de vista de mantener de manera estable una alta tasa de reposicion de aguas madres a largo plazo, la
temperatura del agua de reposicion alimentada desde la abertura de alimentacién de agua de reposicion de la torre
de reposicion de aguas madres es preferiblemente de 5 a 25°C y mas preferiblemente de 6 a 20°C menor que la
temperatura de la capa de suspension en la parte inferior de la torre. La diferencia de temperatura entre el agua de
reposicion y la capa de suspension en la parte inferior de la torre se mantiene en 25°C o menos, de modo que la
obstruccién de la abertura de alimentacion de agua de reposicion y la adhesion del cristal a la unidad de paletas de
agitacion y al eje de agitacion tienden a evitarse. Por otro lado, cuando la diferencia de temperatura mencionada
anteriormente es de 5°C o mas, la tasa de reposicion de aguas madres tiende a aumentar.
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Con el fin de alimentar el agua de reposicion desde la unidad de paletas de agitacion, se disponen conductos de tipo
vaina para el agua de reposicion fuera del eje de agitacion y se conectan a las paletas de agitacion huecas y, por
tanto, el agua de reposicion se alimenta a través de la abertura de alimentacion de agua de reposicion hacia el interior
de la torre de reposicion de aguas madres. Es preferible usar un sello mecanico para el sellado del eje en el eje de
agitacion. La estructura implicada en el presente documento es tal que el fluido de sellado se filtra en los conductos
de tipo vaina para el agua de reposicion en la periferia mas exterior del eje de agitacion y, por consiguiente, el fluido
de sellado que va a usarse es preferiblemente el mismo agua que el agua de reposicion. Ademas, se usa un sello
mecanico para el sellado del eje entre los conductos de tipo vaina para el agua de reposicion y el interior de la torre
de reposicion de aguas madres, se usa el propia agua de reposicion como fluido de sellado, y preferiblemente se
adopta una estructura que permite que el agua de reposicion como fluido de sellado se filtre en el interior de la torre
de reposicion de aguas madres.

La torre de reposicion de aguas madres en la presente realizacion tiene una estructura en la que, en la capa de
suspension en la parte inferior de la torre de la torre de reposicion, el cristal de acido tereftalico tiende a acumularse y
permanecer en la raiz del eje de agitacion, concretamente, la parte central de la parte inferior de la torre de la torre de
reposicion. La parte restante del cristal de acido tereftalico afecta negativamente a la calidad del producto y, por
consiguiente, es preferible evitar que permanezca en la raiz del eje de agitacion aumentando, tal como se describié
anteriormente, el flujo de filirado del agua de reposicion en el sello mecanico entre los conductos de tipo vaina para el
agua de reposicion y el interior de la torre de reposicion de aguas madres. Es dificil regular la velocidad de flujo de
filtrado del agua de reposicion opcionalmente, pero la velocidad se regula preferiblemente dentro de un intervalo de
desde el 0,1 hasta el 20% en la velocidad de flujo del agua de reposicién total.

[Etapa (d)]

El método de produccion de la presente realizacion puede incluir ademas la etapa (d) de separar el cristal de acido
tereftalico de la suspension retirada de la parte inferior de la torre.

La etapa de separar el cristal de acido tereftalico de la suspension retirada de la parte inferior de la torre puede separar
el cristal de acido tereftalico de la suspension, por ejemplo, tras la retirada de la suspension hacia un tanque de
cristalizacion, la alimentacion de la suspension a un separador sélido-liquido tal como un filtro a vacio o una centrifuga.
Ademas, el cristal después de la separacién se alimenta a un secador tal como un secador de tubos de vapor para
secar el cristal y, por tanto, puede obtenerse un cristal de acido tereftalico de alta pureza.

Ejemplos

A continuaciéon en el presente documento, la presente invencién se describe mas especificamente a modo de
ejemplos. Sin embargo, la presente invencion no esta limitada por estos ejemplos.

La tasa de reposicion de aguas madres en cada uno de los siguientes ejemplos se calculd segun la siguiente férmula:

la cantidad de acido benzoico contenido el medio de dispersion retirada de la abertura de descarga de aguas madres
en la parte superior de la torre/la cantidad de acido benzoico contenido como subproducto en la suspension de
alimentacion

[Ejemplo 1]

Se realizé la reaccion de oxidacion en fase liquida de p-xileno en disolucién de acido acético usando un catalizador
de cobalto y un catalizador de manganeso, y un cocatalizador de compuesto de bromuro, y luego se realizé la
cristalizacion y se enfrid, y se separaron los cristales de acido tereftalico en bruto precipitados. Se secaron los cristales
de acido tereftalico en bruto obtenidos, y luego se realizé un tratamiento de hidrogenacion catalitica en agua como
disolvente y, por tanto, se obtuvo una disoluciéon acuosa de acido tereftalico. Posteriormente, se sometié la disolucion
acuosa de acido tereftalico obtenida a cristalizaciéon para producir una suspension de cristales de acido tereftalico
(suspension de alimentacion).

La operacion de reposicion del aguas madres de la suspension de cristales de acido tereftalico (suspension de
alimentacion) con agua limpia se realizé6 usando un aparato mostrado en la figura 1. En la figura 1, la torre 1 de
reposicion de aguas madres es un recipiente de acero inoxidable, y el diametro inferior del mismo es de 4 m. La
boquilla 3 de introduccién de suspensién de alimentacion se proporciona en la parte superior de la torre de reposicion
de aguas madres, y se conecta a una bomba 2 de alimentacion de suspension de alimentacion. Una abertura 4 de
descarga de aguas madres se proporciona en la parte superior de la torre. La parte inferior de la torre de la torre de
reposicion de aguas madres tiene una estructura de tipo plato semieliptica, y la suspension de cristales de acido
tereftalico purificada después del tratamiento de reposicion de aguas madres se retira a través de la abertura 5 de
descarga de suspension. La velocidad de flujo de la abertura 5 de descarga de suspensién puede regularse mediante
una valvula aguas abajo. En la unidad 8 de paletas de agitacion, el diametro de la unidad de paletas de agitacion es
de 2 m, y se disponen cuatro paletas, estando cada una inclinada 45 grados, en forma de cruz, y las aberturas 9 de
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alimentacion de agua de reposicion se disponen de manera uniforme a un intervalo de 70 mm en el lado posterior de
cada una de las paletas de agitacion, en una proporcién de 12 aberturas 9 de alimentacion por paleta.

En primer lugar, se accion6 una bomba 6 de alimentaciéon de agua de reposicion, y se cargd agua de reposicion a
100°C en el sistema a través de las aberturas 9 de alimentacion de agua de reposicion. Después de que el agua
comenzara a rebosar a partir de la abertura 4 de descarga de aguas madres, se hizo funcionar un motor 7 para hacer
rotar la unidad 8 de paletas de agitacion a una velocidad rotacional de 8 rpm. A continuacion, se hizo funcionar la
bomba 2 de suspension de alimentacion, y se alimento la suspension de alimentacion a 165°C a través de la boquilla
3 de introduccién de suspension de alimentacion. Mientras se detectaba la posicion de la superficie ‘a’ superior de la
capa sedimentaria con un detector de superficie de polvo, cuando la capa ‘b’ de suspensién de alta concentracion en
la parte inferior de la torre alcanzé una altura predeterminada, se comenzo la retirada de la suspensién de cristales de
acido tereftalico purificada a través de la abertura 5 de descarga de suspension.

Después de que el sistema alcanzara el estado estacionario, se regularon las respectivas velocidades de flujo de la
siguiente manera. Cuando la bomba 2 de suspensién de alimentacién se reguld a 108 m3h (concentracion de cristales:
32,4%), la abertura 5 de descarga de suspension se regul6 a 94 m3/h (concentracion de cristales: 37,2%), y la bomba
6 de alimentacion de agua de reposicion se reguld a 75 m¥h, el desbordamiento desde la abertura 4 de descarga de
aguas madres era a aproximadamente 90 m3h. Mientras se monitorizaba con el detector de superficie de polvo para
mantener que la altura de la capa ‘b’ de suspensién de alta concentracion esté en una posicién predeterminada, la
velocidad rotacional de la unidad 8 de paletas de agitacion se regul6 dentro de un intervalo de desde 6 hasta 10 rpm
(potencia de agitacion: de 0,2 a 0,7 kWh/m?3). La velocidad lineal de descarga del agua de reposicion en las aberturas
9 de alimentacion de agua de reposicion fue de 2,45 m/s. La temperatura de la capa de suspension de alta
concentracion en la parte inferior de la torre fue de 109°C después del establecimiento de un estado estable, y la tasa
de reposicion de aguas madres pudo mantenerse de manera estable dentro de un intervalo de desde el 94% hasta el
96%.

Cuando se permitid que se llevara a cabo sucesivamente una operacion continua mientras se estaba regulando la
altura de la capa ‘b’ de suspensioén de alta concentracion en la parte inferior de la torre para que fuera constante, las
variaciones a partir de las condiciones descritas anteriormente fueron pequefas, y pudo realizarse una operacion
estable a lo largo de un periodo de aproximadamente medio afio.

[Ejemplo 2]

Se realiz6 una operacion con el mismo aparato y de la misma manera que en el ejemplo 1, excepto que la temperatura
de la suspension de alimentacion se ajusté a 195°C. La temperatura de la capa ‘b’ de suspension de alta concentracion
en la parte inferior de la torre fue de 116°C después del establecimiento de un estado estable, y la tasa de reposicion
de aguas madres estaba dentro de un intervalo de desde el 95% hasta el 97%. Manteniendo las condiciones de
operacion sin cambios, se permitié que se llevara a cabo sucesivamente una operacion continua, y pudo realizarse
una operacion estable a lo largo de un periodo de aproximadamente medio afio.

[Ejemplo 3]

Se realizé una operacion de la misma manera que en el ejemplo 1, excepto que las aberturas 9 de alimentacion de
agua de reposicion se dispusieron de manera uniforme a un intervalo de 350 mm en una proporcion de tres aberturas
por paleta. Cuando se establecio una operacion estable, la velocidad lineal de descarga del agua de reposicion a las
aberturas 9 de alimentacién de agua de reposicion fue de 7,35 m/s. Se produjo una canalizaciéon durante la operacion,
y la tasa de reposicion de aguas madres estaba dentro de un intervalo de desde el 91% hasta el 93%.

[Ejemplo comparativo 1]

Se realizd una operacién de la misma manera que en el ejemplo 1, excepto que la velocidad rotacional de la unidad 8
de paletas de agitacion se reguld a 3 rpm (potencia de agitacion: 0,03 kWh/m?3) y, por consiguiente, se degrado la
fluidez de la capa ‘b’ de suspension de alta concentracion, y se produjo la canalizacion del flujo ascendente del agua
de reposicion. Ademas, se produjo la formacion de puentes en la parte inferior de la torre, la retirada de los cristales
de la parte inferior de la torre se volvio inestable y, por consiguiente, la operacion no pudo continuarse.

[Ejemplo comparativo 2]

Se realizd una operacién de la misma manera que en el ejemplo 1, excepto que la velocidad rotacional de la unidad 8
de paletas de agitaciéon se regulé a 15 rpm (potencia de agitacion: 2,2 kWh/m3) y, por consiguiente, la posicion de
deteccién de la capa ‘b’ de suspensiéon de alta concentracién no quedd clara. Manteniendo las condiciones de
operacion sin cambios, se continud la operacion y, por consiguiente, la tasa de reposicion de aguas madres se varié
dentro de un intervalo de desde el 74% hasta el 82%.

[Ejemplo 4]
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Se realizé una operacion de la misma manera que en el ejemplo 1, excepto que las aberturas de alimentacion de agua
de reposicion se proporcionaron en el extremo superior de la unidad de paletas de agitacion, y el agua de reposicion
se alimenté de manera ascendente y, por consiguiente, la tasa de reposicion de aguas madres al comienzo de la
operacion estaba dentro de un intervalo de desde el 93% hasta el 95%. Cuando hubo pasado el periodo de operacion
de 38 dias, la retirada de la suspensién de cristales de acido tereftalico purificada de la parte inferior de la torre se
volvio inestable, y no pudo continuarse la operacion.

[Ejemplo 5]

Se realizé una operacion de la misma manera que en el ejemplo 1, excepto que la temperatura del agua de reposicion
alimentada a través de las aberturas de alimentacion de agua de reposicion se ajusté a 50°C. La temperatura de la
capa ‘b’ de suspension de alta concentracién en la parte inferior de la torre fue de 76°C después del establecimiento
de un estado estable, y la tasa de reposicion de aguas madres estaba dentro de un intervalo de desde el 95% hasta
el 96%. Manteniendo las condiciones de operacion sin cambios, se permitié que se llevara a cabo sucesivamente la
operacion continua y, por consiguiente, después de aproximadamente 40 dias después del comienzo de la operacion,
la tasa de reposicion de aguas madres disminuyé de manera gradual, y la tasa de reposicion no pudo mantenerse al
94% o mas. Cuando transcurrieron 54 dias desde el comienzo de la operacion, la tasa de reposicion disminuyd hasta
del 90 al 91% vy, por consiguiente, se finaliz6 la operacion.

Por consiguiente, después de la finalizacion de la operacion, en la parte inferior de la torre, se observaron la adhesion
de grandes cantidades de cristales de acido tereftalico al eje de agitacion y a las partes de las paletas de agitacion en
la proximidad del eje de agitacion, y la obstruccién de aproximadamente el 60% de las boquillas de las aberturas 9 de
alimentacion de agua de reposicion.

[Ejemplo 6]

Se realizé una operacion de la misma manera que en el ejemplo 1, excepto que la temperatura del agua de reposicion
alimentada a través de las aberturas de alimentacion de agua de reposicion se ajustd a 150°C. La temperatura de la
capa ‘b’ de suspension de alta concentracion en la parte inferior de la torre fue de 153°C después del establecimiento
de un estado estable, y la tasa de reposicion de aguas madres estaba dentro de un intervalo de desde el 89% hasta
el 91%.

[Ejemplo 7]

Se realizd una operacion de la misma manera que en el ejemplo 2, excepto que la temperatura del agua de reposicion
alimentada a través de las aberturas de alimentacion de agua de reposicion se ajusté a 60°C. La temperatura de la
capa ‘b’ de suspension de alta concentracién en la parte inferior de la torre fue de 88°C después del establecimiento
de un estado estable, y la tasa de reposicion de aguas madres estaba dentro de un intervalo de desde el 95% hasta
el 97%. Manteniendo las condiciones de operacion sin cambios, se permitié que se llevara a cabo sucesivamente la
operacion continua, y luego, después de aproximadamente 20 dias desde el comienzo de la operacion, la tasa de
reposicion de aguas madres disminuyé de manera gradual, y la tasa de reposicion no pudo mantenerse al 94% o mas.
Cuando transcurrieron 25 dias desde el comienzo de la operacion, la tasa de reposicion disminuyé hasta menos del
90% y, por consiguiente, se finalizé la operacion.

Por consiguiente, después de la finalizacion de la operacion, en la parte inferior de la torre, se observaron la adhesion
de grandes cantidades de cristales de acido tereftalico al eje de agitacion y a las partes de las paletas de agitaciéon en
la proximidad del eje de agitacion, y la obstruccién del 70% o mas de las boquillas de las aberturas 9 de alimentacién
de agua de reposicion.

[Ejemplo 8]

Usando el aparato mostrado en la figura 2, se realizé una operacion en la que el aguas madres de la suspension de
cristales de acido tereftalico se repuso con agua limpia. En la figura 2, |a torre 1 de reposicion de aguas madres es un
recipiente de acero inoxidable, y el diametro de la torre es de 4 m. Las boquillas 3 de introduccion de suspension de
alimentacion se proporcionan en la parte superior de la torre de reposicion de aguas madres, y se conectan a una
bomba 2 de suspensién de alimentacion. Una abertura 4 de descarga de aguas madres se proporciona en la parte
superior de la torre. La parte inferior de la torre de la torre de reposicién de aguas madres tiene una estructura de tipo
plato semieliptica, y la suspension de cristales de acido tereftalico purificada después del tratamiento de reposicion de
aguas madres se retira a través de la abertura 5 de descarga de suspension. La velocidad de flujo de la abertura 5 de
descarga de suspension puede regularse mediante una valvula aguas abajo. En la unidad 8 de paletas de agitacion,
el diametro de la unidad de paletas de agitacion es de 2 m, y se disponen cuatro paletas, estando cada una inclinada
45 grados, en forma de cruz, y las aberturas 9 de alimentacion de agua de reposicion se disponen de manera uniforme
en el lado posterior de cada una de las paletas de agitacién a un intervalo de 70 mm, en una proporcién de 12 aberturas
9 de alimentacion de agua de reposicion por paleta. Se proporciona un difusor en forma de anillo en una posicion
aproximadamente 300 mm mas alta que la superficie superior de la unidad de paletas de agitacion, y en la periferia
mas exterior mas grande que el diametro de la unidad de paletas de agitacién tal como se ve desde el lado de la
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superficie superior; las aberturas 9 de alimentacion de agua de reposicion proporcionadas en el difusor se
proporcionan para alimentar el agua de reposicion de manera descendente oblicua a 45 grados desde la periferia mas
exterior del difusor. Se disponen de manera uniforme y en circunferencia veinticuatro aberturas de alimentacion de
agua de reposicion.

En primer lugar, se accion6 una bomba 6 de alimentacion de agua de reposicion, y se introdujo por completo el agua
de reposicion a 100°C en el sistema desde las aberturas 9 de alimentacion de agua de reposicion. Después de que el
agua comenzara a rebosar a partir de la abertura 4 de descarga de aguas madres, se hizo funcionar un motor 7 para
hacer rotar la unidad 8 de paletas de agitacion a una velocidad rotacional de 8 rpm. A continuacion, se hizo funcionar
la bomba 2 de suspension de alimentacion para alimentar la suspension de alimentacion a 165°C desde la boquilla 3
de introduccién de suspensién de alimentacién. Cuando la altura de la capa ‘b’ de suspension de alta concentracion
en la parte inferior de la torre alcanzé la posicion predeterminada mientras se detectaba con un detector de superficie
de polvo, se comenzé la retirada de la suspensién de cristales de acido tereftalico purificada a través de la abertura 5
de descarga de suspension.

Después de que el sistema alcanzara el estado estacionario, se regularon las respectivas velocidades de flujo de la
siguiente manera. Cuando la bomba 2 de suspension de alimentacion se regulé a 108 m3h (concentracion de cristales:
32,4%), la abertura 5 de descarga de suspensidn se regulé a 94 m3/h (concentracion de cristales: 37,2%), y la bomba
6 de alimentacion de agua de reposicion se regulé a 75 m¥h, el desbordamiento desde la abertura 4 de descarga de
aguas madres era a aproximadamente 90 m3h. El agua de reposicion se alimento a través de las aberturas de
alimentacion de agua de reposicion de la unidad de paletas de agitacion a una velocidad de flujo de 38 m3h y a través
de las abertura de alimentacion del difusor en forma de anillo a una velocidad de flujo de 37 m%h. Mientras se
monitorizaba con el detector de superficie de polvo para mantener que la altura de la capa ‘b’ de suspensién de alta
concentracion esté en una posicion predeterminada, la velocidad rotacional de la unidad 8 de paletas de agitacion se
regulé dentro de un intervalo de desde 6 hasta 10 rpm (potencia de agitacion: de 0,2 a 0,7 kWh/m?3). La velocidad lineal
de descarga del agua de reposicion en las aberturas 9 de alimentacion de agua de reposicion fue de 1,24 m/s. La
temperatura de la capa de suspension de alta concentracion en la parte inferior de la torre fue de 109°C después del
establecimiento de un estado estable, y la tasa de reposicion de aguas madres pudo mantenerse de manera estable
dentro de un intervalo de desde el 95% hasta el 97%.

Cuando se permitid que se llevara a cabo sucesivamente una operacion continua mientras se estaba regulando la
altura de la capa ‘b’ de suspension de alta concentracién en la parte inferior de la torre para que fuera constante, las
variaciones a partir de las condiciones descritas anteriormente fueron pequefias, y pudo realizarse una operacion
estable a lo largo de un periodo de aproximadamente medio afo.

[Ejemplo comparativo 3]

Se realiz6 una operacion de la misma manera que en el ejemplo 8, excepto que la velocidad rotacional de la unidad 8
de paletas de agitacion se reguld a 3 rpm (potencia de agitacion: 0,03 kWh/m?3) y, por consiguiente, se degrado la
fluidez de la capa ‘b’ de suspension de alta concentracion, y se produjo la canalizacion del flujo ascendente del agua
de reposicion. Ademas, se produjo la formacion de puentes en la parte inferior de la torre, la retirada de los cristales
de la parte inferior de la torre se volvio inestable y, por consiguiente, no pudo continuarse la operacion.

La presente solicitud se basa en las solicitudes de patente japonesa (solicitud de patente japonesa n.® 2015-144837 y
solicitud de patente japonesa n.° 2015-144838) presentadas en la Oficina de Patentes de Japon el 22 de julio de 2015.

Aplicabilidad industrial

Segun la presente invencion, en el procedimiento de produccion de acido tereftalico de alta pureza usando una torre
de reposicion de aguas madres, la torre de reposicion de aguas madres puede operar de manera estable en un estado
de mantenimiento de una alta tasa de reposicion de aguas madres a largo plazo.

Lista de signos de referencia

1: torre de reposicion de aguas madres

2: bomba de suspension de alimentacion

3: boquilla de introduccién de suspension de alimentacion

4: abertura de descarga de aguas madres

5: abertura de descarga de suspension

6: bomba de alimentacion de agua de reposicion
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7: motor

8: unidad de paletas de agitacion

9: abertura de alimentacion de agua de reposicion
10: difusor en forma de anillo

a: superficie superior de la capa sedimentaria

b: capa de suspension de alta concentracion
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REIVINDICACIONES
Método para producir acido tereftalico de alta pureza, que comprende las siguientes etapas (a) a (c):

la etapa (a); obtener un cristal de acido tereftalico en bruto mediante oxidacion en fase liquida de un
compuesto de p-fenileno;

la etapa (b); obtener una suspension de cristales de acido tereftalico mediante un tratamiento de
hidrogenacion catalitica del cristal de acido tereftalico en bruto; y

la etapa (c); introducir la suspension de cristales de acido tereftalico en la parte superior de una torre de
reposicion de aguas madres, y poner en contacto la suspension con un flujo ascendente de agua de
reposicion introducida desde la parte inferior de la torre de reposicion de aguas madres mientras se hace que
el cristal de acido tereftalico sedimente en la torre, y retirar el cristal de acido tereftalico como una suspension
con el agua de reposicion de la parte inferior,

en el que (1) una unidad de paletas de agitacion esta dispuesta en una capa de suspension en la parte inferior
de la torre de reposicion de aguas madres, y la fluidez de la capa de suspension se mantiene haciendo rotar
la unidad de paletas de agitacion de tal manera que la potencia de agitacion es de 0,1 a 1,0 kWh/m? por
volumen unitario de la capa de suspension, y

(2) el agua de reposicion se alimenta a través de una abertura de alimentacion de agua de reposicion
proporcionada en la unidad de paletas de agitacion.

Método para producir acido tereftalico de alta pureza, que comprende las siguientes etapas (a) a (c):

la etapa (a); obtener un cristal de acido tereftalico en bruto mediante oxidacion en fase liquida de un
compuesto de p-fenileno;

la etapa (b); obtener una suspension de cristales de acido tereftalico mediante un tratamiento de
hidrogenacion catalitica del cristal de acido tereftalico en bruto; y

la etapa (c); introducir la suspension de cristales de acido tereftalico en la parte superior de una torre de
reposicion de aguas madres, y poner en contacto la suspension con un flujo ascendente de agua de
reposicion introducida desde la parte inferior de la torre de reposicién de aguas madres mientras se hace que
el cristal de acido tereftalico sedimente en la torre, y retirar el cristal de acido tereftalico como una suspension
con el agua de reposicion de la parte inferior de la torre,

en el que (1) una unidad de paletas de agitacion y un difusor en forma de anillo estan dispuestos en una capa
de suspension en la parte inferior de la torre de reposicion de aguas madres, y la fluidez de la capa de
suspension se mantiene haciendo rotar la unidad de paletas de agitacion de tal manera que la potencia de
agitacion es de 0,1 a 1,0 kWh/m? por volumen unitario de la capa de suspension, y

(2) el agua de reposicion se alimenta a través de una abertura de alimentacion de agua de reposicion
proporcionada en el difusor.

Método de produccion segun la reivindicacion 2, en el que el agua de reposicion se alimenta simultaneamente
a través de la abertura de alimentacion de agua de reposicion proporcionada en la unidad de paletas de
agitacion y a través de la abertura de alimentacion de agua de reposicion proporcionada en el difusor.

Método de producciéon segun la reivindicacion 2 6 3, en el que la abertura de alimentacion de agua de
reposicion proporcionada en el difusor se proporciona para alimentar el agua de reposicion en una direccion
descendente oblicua de la periferia mas exterior del difusor.

Método de produccion segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4, que comprende ademas una etapa
(d); separar el cristal de acido tereftalico de la suspension retirada de la parte inferior de la torre.

Método de produccién segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5, en el que la temperatura del agua
de reposicion alimentada a través de la abertura de alimentacion de agua de reposicion es de 5 a 25°C menor
que la temperatura de la capa de suspension en la parte inferior de la torre.

Método de produccion segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 6, en el que la abertura de
alimentacion de agua de reposicion proporcionada en la unidad de paletas de agitacion es una abertura de
alimentacion para alimentar el agua de reposicion de manera descendente, y esta dispuesta a un intervalo
de 20 a 150 mm en cada una de las paletas de agitacion de la unidad de paletas de agitacion.
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Método de produccidon segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 7, en el que una pluralidad de
aberturas de alimentacion de agua de reposicion se proporcionan en la unidad de paletas de agitacion, y la
velocidad lineal de descarga del agua de reposicion por una de la aberturas de alimentacion de agua de
reposicion esta regulada dentro un intervalo de desde 0,1 hasta 5 m/s.
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[Figura 1]
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[Figura 2]
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