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DESCRIPCION
Procedimiento para la eliminacién del &cido benzoico de una corriente de purga de oxidacion
Campo de la invencion

Esta invencion se refiere a la eliminacion de impurezas, concretamente el acido benzoico, a partir de un licor madre
producido en la sintesis del acido carboxilico, tipicamente acido tereftalico. Esta invencion también se refiere a la
eliminacion de impurezas, concretamente el acido benzoico, de una corriente que conduce acido benzoico producido
en la sintesis de acido carboxilico.

Antecedentes de la invencion

El &cido tereftalico es producido comercialmente por la oxidacion de paraxileno en presencia de un catalizador, tal
como, por ejemplo, Co, Mn, Br y un disolvente. El acido tereftalico utilizado en la produccion de fibras de poliéster,
peliculas, y resinas debe ser tratado adicionalmente para eliminar las impurezas formadas como resultado de la
oxidacion de paraxileno.

El &cido tereftalico (TPA) es un intermedio en la produccién de poliésteres para plasticos y aplicaciones de fibras.
Los procesos comerciales para la fabricacion de TPA se basan a menudo en la oxidacion catalizada por el metal
pesado de p-xileno, generalmente con un promotor de bromuro en un disolvente de &cido acético. Debido a la
limitada solubilidad de TPA en el acido acético en condiciones practicas de oxidacion, una suspension de cristales
de TPA se forma normalmente en el reactor de oxidacion. Tipicamente, la suspension oxidante TPA se retira del
reactor, y los solidos de TPA se separan del licor madre de oxidaciéon usando técnicas de separacion sélido-liquido
convencionales. El licor madre de oxidacién, que contiene la mayor parte del catalizador y el promotor usado en el
proceso, se recicla al reactor de oxidacién. Aparte del catalizador y del promotor, la corriente de licor madre de
oxidaciéon también contiene TPA disuelto y muchos subproductos e impurezas. Estos subproductos e impurezas
surgen parcialmente de impurezas menores presentes en la corriente de alimentacion de p-xileno. Otras impurezas
surgen debido a la oxidacion incompleta de p-xileno lo que resulta en productos parcialmente oxidados. Todavia
otros subproductos son el resultado de reacciones secundarias competitivas formadas como resultado de la
oxidacion de p-xileno a &cido tereftalico.

Los sdlidos de TPA se someten a una separacion solido-liquido en la que el disolvente fresco se utiliza para
desplazar una parte importante del componente liquido de las aguas madres de oxidacion. Después de secar, los
sélidos de TPA estan contaminados con las impurezas que estaban presentes en el licor madre de oxidacion, ya que
estas impurezas se pueden incorporar en los sélidos de TPA. Las impurezas también estan presentes debido a
oclusiones en la estructura cristalina de TPA y debido a la eliminacion incompleta del licor madre de oxidacién por el
lavado con disolvente fresco.

Muchas de las impurezas en la corriente de licor madre de oxidacion que se reciclan son relativamente inertes para
promover la oxidacion. Estas impurezas incluyen, por ejemplo, acido isoftalico, acido ftalico y acido trimelitico. Las
impurezas, que pueden sufrir una oxidacion adicional también estan presentes, tales como, por ejemplo, 4-
carboxibenzaldehido, acido p-toluico y p-tolualdehido. Las impurezas inertes de la oxidacion tienden a acumularse
en el licor madre de oxidacion bajo el reciclado. La concentracion de estas impurezas inertes aumentara en el licor
madre de oxidacion hasta que se alcance un equilibrio mediante el cual la velocidad de eliminacion de cada
impureza via los productos TPA se equilibre con la velocidad de formacién y la velocidad de adicion al proceso de
oxidacion. El nivel normal de impurezas en TPA crudo comercial lo hace inadecuado para su uso directo en la
mayoria de las aplicaciones de polimeros.

Convencionalmente, se ha purificado TPA bruto ya sea por conversion de un éster de dimetilo o por disolucion en
agua con subsiguiente hidrogenacion sobre catalizadores de hidrogenacion convencionales. Mas recientemente, los
tratamientos de oxidacion secundarios se han utilizado para producir TPA de calidad para polimeros. Es deseable
minimizar la concentracion de impurezas en el licor madre y de ese modo facilitar la purificacién posterior de TPA.
En algunos casos, no es posible producir un TPA purificado de calidad para polimeros a menos que se utilicen
algunos medios para retirar las impurezas de la corriente del licor madre de oxidacion.

El documento GB 892.766 describe mejoras que se relacionan con la produccion de acidos aromaticos, en particular
la recuperacion de catalizadores de oxidacion empleados para la oxidacién en fase liquida de compuestos
aromaticos sustituidos alifaticos o compuestos aromaticos de anillo fusionados en acidos carboxilicos aromaticos. El
procedimiento comprende extraer la fraccion inferior en estado fundido o sdélido con una mezcla de disolventes
seleccionada entre agua y acidos monocarboxilicos parafinicos y naftanicos poco saturados para separar los
catalizadores de oxidacién de los sub-productos de oxidacién no disueltos.

El documento WO 97/30963 se refiere a un licor madre que se deriva de un proceso de separacion primario solidos-
liquido usado para separar cristales de acido carboxilico aromético de una mezcla del mismo, en el licor madre. De
forma especifica, el licor madre se divide en una fraccion de reciclado y una fraccidon de purga, en donde la fraccion
de reciclado se vuelve a un reactor, en el que el acido carboxilico aromatico se forma.
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Una técnica para la eliminacién de impurezas de una corriente de reciclado de uso comun en la industria de
transformacion quimica es extraer o "purgar' una parte de la corriente de reciclado. Tipicamente, la corriente de
purga se desecha simplemente o, si se justifica econémicamente, se somete a varios tratamientos para eliminar las
impurezas no deseadas mientras se recuperan los componentes valiosos. Un ejemplo de este proceso es la patente
de EE.UU. N° 4.939.297. La cantidad de purga necesaria para el control de las impurezas es un proceso
dependiente; sin embargo, una cantidad de purga igual a de 10 a 40% en peso de la corriente total de licor madre de
oxidacion es generalmente suficiente para producir el TPA adecuado como materia prima para la fabricaciéon de
polimero comercial. En la produccion de TPA, el porcentaje de la purga de corriente de licor madre oxidante
necesario para mantener las concentraciones de impurezas aceptables, junto con el valor econémico del catalizador
de metal y los componentes del disolvente en la corriente de purga de oxidante, facilitan la eliminacién sencilla de la
corriente de purga oxidante, econémicamente poco atractiva. Por lo tanto, hay una necesidad de un proceso que
recupere esencialmente la totalidad de los catalizadores de metales valiosos y el acido acético contenidos en la
corriente de purga oxidante mientras se quita una porcion importante de las impurezas presentes en la corriente de
oxidante de purga. El catalizador de metal puede recuperarse en una forma activa adecuada para su reutilizacion
por el reciclaje directo a la etapa de oxidacién de p-xileno.

Uno de los beneficios de esta invencion es el ahorro de costes de energia y de capital en comparacion con el
proceso de purga de base de extraccion descrito anteriormente.

Otro beneficio de esta invencién es su eficacia en comparacion con los procesos de extraccion de purga sobre la
utilidad de la corriente(s) de disolvente reciclada al proceso de TPA. La principal motivaciéon en un proceso de
extraccion liquido se basa en la suposicion de que la introduccién de las impurezas aromaticas en un proceso de
oxidacion de p-xileno para producir acido tereftalico tiene un efecto perjudicial en la calidad del polvo del acido
tereftalico (color, por ejemplo, amarillo). Por lo tanto, se supuso que un amplio espectro de eliminacion de impurezas
aromaticas, tal como la proporcionada por extraccion de liquidos, era necesario para conseguir una calidad de polvo
de &cido tereftalico adecuado.

En una realizacion de esta invencion, sin embargo, se emplea un proceso relativamente sencillo que separa el acido
benzoico a partir de un disolvente acuoso. La eficiencia del proceso respecto al acido benzoico es alta ya que el
acido benzoico es mas volatil (una presion de vapor mas alta) que la mayoria de las impurezas aromaticas
identificadas en la produccién de un acido carboxilico, tipicamente acido tereftalico. Estas impurezas aromaticas
incluyen, pero no se limitan a, acido trimelitico, acido isoftélico, estilbenos, y antraquinonas. Por lo tanto, es bastante
sorprendente que la eliminacién de un é&cido benzoico en favor de las otras impurezas conocidas, que son
inherentemente de color, seria suficiente para producir un acido carboxilico, tipicamente acido tereftalico de buena
calidad.

Sumario de la invencion

La invencion se refiere a un proceso como se define en la reivindicacion 1.

Las realizaciones preferidas se definen en las reivindicaciones de 2 a 14 dependiendo de las mismas.

Breve descripcion de los dibujos

La figura 1 ilustra un proceso para recuperar el acido benzoico a partir de una corriente de purga de oxidante 101.

La figura 2 ilustra una realizacién del proceso que ocurre en la zona de separacién sdlido-liquido 151 en el que la
zona de separacion soélido-liquido comprende una zona de filtracion 153, una zona de lavado 155, y opcionalmente
una zona de deshidratacion 157.

La figura 3 ilustra una realizacion en donde un filtro de tambor rotativo de presion se utiliza en la zona de separacion
sélido-liquido.

La figura 4 ilustra una realizacién en donde se muestra un proceso para recuperar el acido benzoico de una corriente
de oxidante de purga 101, y el proceso utiliza una zona de evaporacion principal 125.

La figura 5 ilustra la invencién en la que se proporciona un proceso para la recuperacion de &cido benzoico a partir
de una corriente que lleva &cido benzoico 347.

Descripcion de la invencién

Se describe un procedimiento para separar acido benzoico de una corriente de oxidante de purga 101 como se
muestra en la figura. 1.

La etapa (a) comprende someter una corriente de oxidante de purga 101 a la evaporacion en una primera zona de
evaporacion 121 para producir una corriente de vapor 104 y una suspension de purga concentrada 105.

En una realizacion, la corriente de oxidante de purga 101 se retira de un proceso de sintesis oxidativa de &cido
carboxilico. La corriente de oxidante de purga 101 sirve como la corriente de alimentacion al presente proceso. En
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una realizacion, la corriente de purga de oxidante 101 comprende al menos un acido carboxilico, al menos un
disolvente, al menos un catalizador de metal y las impurezas. Las impurezas comprenden al menos una impureza
seleccionada del grupo que consiste en bromuros organicos, metales de corrosion, subproductos de oxidacion de p-
xileno, y las impurezas derivadas como resultado de impurezas en el p-xileno. Los bromuros organicos pueden ser
utilizados como promotores en la reaccién de oxidacion. Ejemplos de metales de corrosion son compuestos de
hierro y cromo, que inhiben, reducen o destruyen totalmente la actividad del catalizador de metal. Aparte del
catalizador y promotor, la corriente de purga de oxidante 101 también contiene subproductos e impurezas. Estos
subproductos e impurezas surgen parcialmente de impurezas menores presentes en la corriente de alimentacion de
p-xileno. Otras impurezas surgen debido a la oxidacion incompleta de p-xileno lo que resulta en productos
parcialmente oxidados. Todavia otros subproductos son el resultado de reacciones secundarias competitivas en la
oxidacion de p-xileno a &cido tereftalico.

Los acidos carboxilicos incluyen los acidos carboxilicos aromaticos producidos mediante la oxidacion controlada de
un sustrato organico. Tales acidos carboxilicos aromaticos incluyen compuestos con al menos un grupo de &cido
carboxilico unido a un adtomo de carbono que es parte de un anillo aromatico, preferiblemente que tienen al menos 6
atomos de carbono, incluso mas preferiblemente que tienen solamente atomos de carbono. Ejemplos adecuados de
tales anillos aromaticos incluyen, pero no se limitan a, benceno, bifenilo, terfenilo, naftaleno, y otros anillos
aromaticos condensados a base de carbono. Ejemplos de acidos carboxilicos adecuados incluyen, pero no se
limitan a, acido tereftalico, acido p-toluico, acido isoftalico, acido trimelitico, acido naftaleno dicarboxilico, acido 2,5-
difenil-tereftalico, y mezclas de los mismos.

Los disolventes adecuados incluyen acidos monocarboxilicos alifaticos, que contienen preferiblemente 2 a 6 atomos
de carbono o acido benzoico y mezclas de los mismos y mezclas de estos compuestos con agua. Preferiblemente,
el disolvente es acido acético mezclado con agua en una relaciéon de aproximadamente 5: 1 a aproximadamente 25:
1, preferiblemente entre aproximadamente 8: 1 y aproximadamente 20: 1. En toda la memoria, se hara referencia al
acido acético como el disolvente. Sin embargo, se debe apreciar que otros disolventes adecuados, tales como los
descritos anteriormente, también se pueden utilizar.

En la primera etapa del presente proceso, la corriente de oxidante de purga 101 se concentra por medios
convencionales en una primera zona de evaporaciéon 121 que comprende al menos un evaporador para producir una
corriente de vapor 104 y una suspension de purga concentrada 105. En una forma de realizacion el evaporador se
hace funcionar en condiciones atmosféricas o ligeramente stper atmosféricas, generalmente de 1x10° Pa (1
atmadsfera) a aproximadamente 1x10° Pa (10 atmosferas). La corriente de vapor 104 comprende una mayor parte del
agua y del disolvente, y la suspensién de purga concentrada 105 comprende el resto del agua y el disolvente no
eliminado de la corriente de purga de oxidante 101. En la presente memoria por "mayoria” se entiende mayor que
50% en peso. En una realizacion, la evaporacién elimina aproximadamente el 50% en peso (por ciento en peso) a
aproximadamente 80% en peso del disolvente y agua, tipicamente acido acético y agua, que estan presentes en la
corriente de purga de oxidante 101.

La etapa (b) que comprende someter la suspension de purga concentrada 105 a la evaporaciéon en una segunda
zona de evaporacion 150 para producir una corriente rica en disolvente 144 y una suspension de purga super
concentrada 145.

En una realizacion, la segunda zona de evaporacion 150 comprende al menos un evaporador que funciona a
condiciones de vacio. En una realizacién de la invencion, la evaporacion puede llevarse a cabo a una temperatura
de aproximadamente 20°C a aproximadamente 70°C; otro intervalo es de aproximadamente 30°C a
aproximadamente 50°C En una realizacién, la combinacion de los evaporadores 121 y 150 se hace funcionar a fin de
concentrar la corriente de oxidante de purga tal como se representa por la corriente 101 a una condicién en la que
aproximadamente de 75% en peso a 99% en peso del disolvente y agua, tipicamente acético acido y agua, se
eliminan de la corriente de purga de oxidante 101 para producir la suspensién de purga super concentrada 145. En
otra realizacion otro rango para el funcionamiento de la combinacién de los evaporadores 121 y 150 se accionan a
fin de concentrar la corriente de oxidante de purga tal como se representa por la corriente 101 a una condicién en la
gue aproximadamente de 85% en peso a 99% en peso del disolvente y agua, tipicamente acido acético y agua, se
retira de la corriente de purga de oxidante 101 para producir la suspensién de purga super concentrada 145.

En otra realizacion de la invencién, la primera zona de evaporacion 121 y la segunda zona de evaporaciéon se
pueden combinar en una zona de evaporacion principal 125 como se muestra en la figura. 4. La zona de
evaporacion principal 125 comprende al menos un evaporador. El evaporador o evaporadores en la zona de
evaporacion principal 125 se hacen funcionar a una temperatura y presion suficientes para eliminar al menos 75%
en peso del disolvente y el agua combinada de la corriente de purga de oxidante 101. En otra realizacion de la
invencién, el evaporador o evaporadores en la zona de evaporacién principal 125 se hacen funcionar a una
temperatura y presion suficientes para eliminar al menos 85% en peso del disolvente y el agua combinada de la
corriente de oxidante de purga. En otra realizacion de la invencion, el evaporador o evaporadores en la zona de
evaporacion principal 125 se hacen funcionar a una temperatura y presion suficientes para eliminar al menos 90%
en peso del disolvente y el agua combinada de la corriente de purga de oxidante 101. En otra realizacion de la
invencion, el evaporador o evaporadores en la zona de evaporacion principal 125 se hacen funcionar a una
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temperatura y presion suficientes para eliminar al menos 95% en peso del disolvente y el agua combinada de la
corriente de oxidante de purga.

Los intervalos indicados en esta descripcion y las reivindicaciones que siguen deben entenderse que describen
todos los intervalos especificos y no solo el punto(s) final. Por ejemplo, la descripcién del intervalo de 0 a 10 se debe
entender que describe especificamente 2, 2,5, 3,17 y todo otro nimero subsumido y no sélo 0 y 10.

En una realizacion, la condiciéon de la suspensién de purga sUper concentrada 145 puede ser como una mezcla
sélido-liquido con solo suficiente disolvente para proporcionar capacidad de bombeo.

La etapa (c) comprende filtrar la suspensién de purga super concentrada 145 en una zona de separacion solido-
liquido 151 para formar una torta de filtro 154 y un licor madre 147.

La etapa (d) comprende el lavado de la torta de filtro 154 con una alimentacion de lavado 149 en la zona de
separacion solido-liquido 151 para formar una torta lavada 146 y un filtrado de lavado 148; y deshidratar
opcionalmente torta lavada 146 en la zona de separacion solido-liquido 151 para formar una torta deshidratada 159;
en el que la zona de separacion sélido-liquido 151 comprende al menos un dispositivo de filtracion a presion.

En una realizacion, la suspensién de purga super concentrada 145 se introduce en la zona de separacion sélido-
liquido 151 donde la zona de separacion sélido-liquido comprende una zona de filtracion 153, una zona de lavado
155, y opcionalmente una zona de secado 157 como se muestra en la figura 2. La zona de filtracion 153 comprende
una celda de filtro, o una serie de celdas de filtro, fisicamente situadas para permitir que una torta de filtro 154
desarrolle una distribuciéon a través del area de la célula de filtro que dificulte o impida la canalizacion de la
alimentacion de lavado 149 a través de la torta de filtro 154 .

Adecuadamente, una torta de filtro 154 de al menos 0,64 cm (0,25 pulgadas) de profundidad a aproximadamente 20
cm (8 pulgadas) de profundidad, preferiblemente al menos 1,3 cm (0,5 pulgadas) de profundidad, mas
preferiblemente al menos 2,5 cm (1 pulgada) de profundidad, y aun mas preferiblemente aproximadamente de 5 cm
(2 pulgadas) a aproximadamente 10 cm (4 pulgadas) de profundidad es distribuida en el area de la célula de filtro. La
torta lavada, 146, puede recuperarse o tratarse adicionalmente, reciclarse y / o enviarse a instalaciones de
tratamiento de residuos.

Tras obtener una altura adecuada o preferida de torta de filtro 154, la torta de filtro 154 sale de la zona de filtracion
153 que comprende un filtro o una serie de filtros y entra en una zona de lavado 155 donde la torta de filtro 154 se
pone en contacto con una alimentacion de lavado 149. En una realizacion, hay una presion suficiente a través de la
torta del filtro 154 para permitir un depdsito o acumulacion de la alimentacion de lavado 149 a través de la torta del
filtro 154 a una profundidad adecuada, preferiblemente a una profundidad minima de 0,64 cm (0,25 pulgadas). Un
gradiente de presion de al menos 3,4 kPa (0,5 psi), preferiblemente de aproximadamente 3x10 kPa (5 psi) a
aproximadamente 45x10 kPa (65 psi), a través de la torta de filtro 154 y el depdsito de alimentacién de lavado 149
se puede aplicar para desplazar cualquier soluto en la torta de filtro 154 con la alimentacion de lavado 149.

Una profundidad de torta de filtro 154 de al menos 1,3 cm (0,5 pulgadas) es adecuada para obtener una torta de
filtro 154 de suficiente compacidad para proporcionar un vehiculo de lavado, es decir, la torta de filtro 154, de la que
un filtrado de lavado 148 que contiene un soluto de la torta de filtro 154 se puede quitar de manera eficiente por
lavado por desplazamiento. Si la profundidad de la torta de filtro 154 es menor de aproximadamente 0,64 cm (0,25
pulgadas), la canalizacion de la alimentacién de lavado 149 en la torta de filtro 154 puede ocurrir como resultado de
un lavado no uniforme de la torta de filtro 154.

Debido a la pérdida de eficiencia en el lavado de desplazamiento de la torta de filtro 154, se prefiere una profundidad
minima de la torta de filtro 154 de al menos 0,64 cm (0,25 pulgadas) de &cido tereftalico purificado.

Se requiere una altura minima de liquido por encima de superficie de la torta de filtro 154 para garantizar que se
produce el lavado por desplazamiento. Esta altura debe ser suficiente para asegurar que la superficie de la torta de
filtro 154 esté completamente cubierta con la alimentacién de lavado 149. Si la superficie de la torta de filtro 154 no
esta cubierta con la alimentacion de lavado 149, puede ocurrir el rodeo de la alimentacion de lavado 149 sin un
desplazamiento adecuado del soluto en la torta de filtro 154. Debido a las irregularidades en la superficie de la torta
de filtro 154, una altura minima de liquido alrededor de 0,64 cm (0,25 pulgadas) se prefiere por encima de la
superficie de la torta de filtro 154.

Se ha encontrado que el desplazamiento del soluto de la torta de filtro 154 mediante la alimentacion de lavado 149 a
alta presion permite una separacion eficiente de los metales catalizadores de la torta de filtro 154. Otro de los
beneficios de la alta presién es la reduccion de la alimentacién de lavado 149 requerida para recuperar el cobalto
como se muestra en los ejemplos.

La utilizacion de etapas adicionales en la zona de separaciéon sdlido-liquido 151 puede disminuir la cantidad de
alimentacion de lavado 149 requerida para reducir la cantidad total de catalizador de metal retenido en la torta de
filtro 154. Es conveniente, por tanto, que un nimero adecuado de etapas de lavado por desplazamiento positivo se
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utilicen para minimizar la alimentacion total de lavado 149 utilizada en el lavado de desplazamiento para reducir la
necesidad de instalaciones de tratamiento de residuos aguas abajo.

Se entiende que varias etapas del procedimiento de lavado por desplazamiento pueden sustituir un procedimiento
de lavado de desplazamiento de etapa Unica, en el que la cantidad de alimentacion de lavado 149 es suficiente para
obtener al menos 80% en peso de recuperacion del catalizador de metal de la suspension stper concentrada 145 a
las aguas madres 147 y 148 y el filtrado de lavado. Ademas, un procedimiento que utiliza multiples etapas de lavado
en contracorriente puede ser Util si la reduccién de la cantidad de alimentacién de lavado 149 se determina que es
ventajosa.

En el proceso, una suspension de purga super concentrada 145 se introduce en una o0 mas de una serie de celdas
de filtracion situadas fisicamente para permitir una torta de filtro 154 de espesor requerido para desarrollar. Tras
obtener una altura minima de torta de filtro 154, de 0,64 cm (0,25 pulgadas) a 10 cm (4 pulgadas), la torta de filtro
154 sale del filtro o serie de filtros y entra en una zona de lavado 155 donde la torta de filtro 154 se lava con una
alimentacion de lavado 149. A continuacion, se puede aplicar presion a la alimentacién de lavado 149 para
desplazar el soluto (es decir, el liquido y cualesquiera compuestos disueltos tal como el catalizador de metal en la
torta de filtro) de la torta de filtro 154. Tras el desplazamiento del soluto con la alimentacion de lavado, la torta de
filtro 154 puede ser descargada de la zona de filtracién 155 por cualquier medio adecuado, y el ciclo se repite. En
una realizacion, la relacién de alimentacion de lavado 149 a la descarga de la torta de filtro 154 se encuentra dentro
del intervalo de 1:20 a 20: 1 para reducir el nivel de catalizador de metal en la torta de filtro en mas de un 95% en
peso.

El equipo para realizar el ciclo de lavado requerido puede comprender una serie de celdas de filtracion mantenidas
en una posicién adecuada para permitir que un deposito de lavado de alimentacién 149 se desarrolle sobre las
celdas de filtro. En una realizaciéon de la invencion, un equipo adecuado puede comprender un filtro de presién de
tambor rotativo con multiples celdas de filtraciéon, equipado con un medio para la descarga de la torta lavada 146 de
las celdas de filtracion. La torta de filtro 154 se puede lavar tantas veces como sea necesario para desarrollar una
concentracion minima de catalizador de metal en la torta lavada 146 antes de la descarga de la torta lavada 146
desde el dispositivo de filtro.

Un filtro de presion adecuado que se puede adaptar a los requisitos del presente procedimiento inventado es un filtro
de presion de tambor giratorio BHS-FEST™, BHS-WERK, Sonthofen, D-8972, Sonthofen, Alemania Occidental,
aunque se pueden utilizar otros filtros de presion que puedan realizar la operaciéon requerida. Ejemplos de otros
dispositivos que se pueden utilizar en la zona de separacion sélido-liquido 151 incluyen, pero no se limitan a, filtros
de cinta de presion, filtros prensa, centrifugas, filtros de hoja de presion, y los filtros de flujo cruzado. El filtro de
presion puede ser operado a una temperatura y presion suficientes para obtener la recuperacion de al menos 80%
en peso del catalizador de metal del soluto de la solucion madre 147. Preferiblemente, el filtro de presién se puede
operar a una temperatura de aproximadamente 25°C a aproximadamente 160°C, y una presién de 1x100 kPa (1
atmosfera) a 5x1000 kPa (50 atmésferas).

En el funcionamiento del filtro BHS-FESTTM, un tambor rotativo contiene una serie de celdas de filtracion situadas en
la periferia del tambor giratorio. A medida que el tambor gira, las celdas de filtracién reciben una lechada de purga
super concentrada 145 y una torta de filtro 154 se acumula a una profundidad requerida. El licor madre 147 se
produce por filtracion de la suspension de la purga sUper concentrada 145. Tras la rotacién del tambor, la torta de
filtro 154 entra en una zona de lavado 155, donde un depdsito de alimentacion de lavado 149 esta construido a lo
largo de la torta de filtro 154 a una profundidad requerida. La presion aplicada al depésito de alimentacién de lavado
obliga al agua a pasar a través de la torta de filtro 154 para desplazar el soluto (con el catalizador de metal disuelto)
retenido en la suspension de purga super concentrada 145 para producir una torta lavada 146. Tras la rotacion
adicional del tambor, el ciclo de lavado se puede repetir por lo menos tres veces mas si es necesario a
contracorriente, después de lo cual la presion del sistema se libera con disminucion de la temperatura operadora a
las condiciones ambientales. Opcionalmente, la torta lavada 146 puede ser deshidratada en una zona de
deshidratacién 157 con un vapor a través del conducto 152 para producir una torta deshidratada 159 y un vapor
himedo 160. La torta deshidratada 159 resultante a continuacion, puede ser descargada desde el tambor por
cualquier medio convencional.

La figura 3 ilustra una realizaciéon donde se utiliza un filtro de tambor rotativo de presiéon como dispositivo de filtracion
de proceso. En una realizacion, el filtro de presion de tambor giratorio comprende una zona de filtracion 153, una
zona de lavado 155, opcionalmente, una zona de deshidratacién 157, una zona de descarga 164 y una zona de
lavado de tela 162. La zona de lavado de tela que se muestra en la figura 3 es una realizacion en la que el filtro de
tambor rotativo de presion comprende una zona de lavado de tela 162, donde se lavan los filtros después de la
descarga de la torta deshidratada 159.

El filtrado de lavado 148 se produce por el desplazamiento del lavado de la torta de filtro con la alimentacion de
lavado 149. La torta de filtro 154 dentro de la zona de separacion solido-liquido 151 se somete a la extraccion del
catalizador de metal mediante la introduccion del lavado de alimentacion 149 para formar el filtrado de lavado 148.
En una realizacion de la invencion, al menos 80% en peso del catalizador de metal se recupera en el filtrado de
lavado 148 y el licor madre 147. En una realizacion de la invencion, al menos 90% en peso del catalizador de metal
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se recupera en el filtrado de lavado 148 y el licor madre 147. La alimentacién de lavado 149 comprende agua v,
opcionalmente, un disolvente de oxidacion adicional.

Tal vez, lo mas sorprendente al utilizar agua como alimentacion de lavado 149 a temperaturas en el intervalo de
aproximadamente 20°C a aproximadamente 70°C, preferiblemente aproximadamente de 30°C a aproximadamente
50°C, sea que suficiente metal de la corrosién se mantiene en la torta deshidratada 159, en la que la necesidad de
eliminacion del metal de la corrosion por otros medios se elimina. La torta deshidratada 159 que representa solidos
despojados del catalizador de metal puede ser eliminada del sistema.

La etapa (e) comprende opcionalmente someter el licor madre 147 y, opcionalmente, el filtrado de lavado 148 a la
evaporacion en una zona de evaporador 210 para producir una corriente de vapor rico en disolvente 202 y el residuo
filtrado de lavado 201.

La zona de evaporador 210 comprende al menos un evaporador. En una realizacion, el evaporador se hace
funcionar en condiciones atmosféricas o ligeramente sUper atmosféricas, generalmente de aproximadamente 1x100
kPa (1 atmdsfera) a aproximadamente 1x1000 kPa (10 atmosferas). El vapor rico en disolvente 202 comprende una
mayor parte de agua y disolvente, y el residuo del filtrado de lavado 201 comprende el resto del agua y el disolvente
no eliminado del licor madre 147 y la mayoria del catalizador. La evaporacion elimina del 90% en peso al 99% en
peso del disolvente y el agua de la corriente combinada en el conducto 147, tipicamente acido acético y agua, que
estan presentes en el filtrado de lavado 148 y la mayoria del acido benzoico en el licor madre 147. "Mayoria" como
se usa en la presente memoria significa mayor que 50% en peso.

La etapa (f) comprende someter la corriente de vapor rica en disolvente 202 a destilacion convencional en la zona de
destilaciéon 220 para formar una corriente rica en acido benzoico 203 y una corriente rica en disolvente 204.

La zona de separacion 220 comprende al menos un separador de liquido-vapor. En una realizacion, el separador
funciona en condiciones atmosféricas o ligeramente stper atmosféricas, generalmente de 1x100 kPa (1 atmésfera) a
1x1000 kPa (10 atmésferas). El separador de liquido-vapor comprende al menos una etapa teérica de equilibrio
vapor-liquido. Ejemplos de separadores de liquido-vapor incluyen, pero no se limitan a, los condensadores de flash y
las columnas de destilacion.

En una realizacion, la corriente rica en acido benzoico 203 tiene acido benzoico en mas que 5% en peso. En otra
realizacion, la corriente rica en acido benzoico 203 tiene &cido benzoico en més que 15% en peso. En otra
realizacién de la invencion, la corriente rica en acido benzoico 203 tiene acido benzoico en mas que 30% en peso.
En otra realizacién, la corriente rica en acido benzoico 203 tiene acido benzoico en mas que 50% en peso. En otra
realizacién, la corriente rica en &cido benzoico 203 comprende de aproximadamente 5% en peso a 75% en peso de
acido benzoico. En otra realizacion, la corriente rica en &cido benzoico 203 comprende de aproximadamente 5% en
peso a 50% en peso de acido benzoico. En otra realizacion, la corriente rica en acido benzoico 203 comprende de
aproximadamente 5% en peso a 35% en peso de &cido benzoico. En otra realizacion, la corriente rica en acido
benzoico 203 comprende de aproximadamente 15% en peso a 30% en peso de acido benzoico.

La etapa (g) comprende opcionalmente el reciclado de al menos una porcion de la corriente rica en disolvente 204
devuelta a un reactor de oxidacion en un proceso de oxidacién aromatica.

Al menos una porcion de la corriente rica en disolvente se puede reciclar de nuevo a un reactor de oxidacion en el
proceso de oxidacién. "Al menos una parte" puede significar al menos 5% en peso, al menos 15% en peso, al menos
30% en peso, al menos 50% en peso, al menos 75% en peso, o la totalidad de la corriente rica en disolvente es
reciclada 204 de nuevo a un reactor de oxidacion.

Un ejemplo de un proceso de oxidacion aromética se da a conocer en la solicitud de patente EE.UU. N° 10/156.312.

Aunque la composicion de las diversas corrientes en el proceso varia dependiendo de las condiciones del proceso,
una composicion tipica de las corrientes, utilizando un modelo simulado por ordenador (ASPEN version 12.1) del
proceso, se muestra en las Tablas 1ay 1b. En las Tablas 1ay 1b, los componentes se muestran en la columna de la
izquierda, y la cantidad de estos componentes en cada corriente en la figura 1 se muestra en la columna del nimero
correspondiente al nUmero de la corriente en la figura 1.

De acuerdo con la invencidn, se proporciona un procedimiento como se muestra en la figura 5.

La etapa (a) comprende opcionalmente someter una corriente que lleva acido benzoico 347 a evaporacion en una
zona de evaporador 310 para producir un vapor rico en disolvente 302 y el residuo filtrado de lavado 301.

La zona de evaporador 310 comprende al menos un evaporador. La corriente que lleva acido benzoico 347
comprende agua y acido benzoico. En una realizacion de la invencion, el evaporador se hace funcionar en
condiciones atmosféricas o ligeramente siper atmosféricas, generalmente de 1x100 kPa (1 atmosfera) a 1x1000
kPa (10 atmosferas). El vapor rico en disolvente 302 comprende una mayor parte del agua y el disolvente, y el
residuo filtrado de lavado 301 comprende el resto del agua y el disolvente no se elimina de la corriente que lleva
acido benzoico 347. En otra realizacion de la invencion, la evaporacién elimina de aproximadamente el 90% en peso
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a aproximadamente el 99% en peso del disolvente y el agua de la corriente que lleva acido benzoico 347,
tipicamente acido acético y agua.

La corriente que lleva acido benzoico es una corriente producida en un proceso de oxidacién aromatica de para-
xileno a acido tereftalico. Un ejemplo de un proceso de oxidaciéon aromatica se describe en la solicitud de patente de
EE.UU. N° 10/156.312.

Por ejemplo, durante el curso de la reaccion de oxidacion, el calor exotérmico de reaccién y el agua generada por la
oxidacion del compuesto aromatico de dialquilo se retiran del reactor a través de la vaporizacién de una porcién del
medio de reaccion liquido. Estos vapores, conocidos como gas de salida del reactor, comprenden el disolvente
acuoso que tiene de cinco a treinta por ciento en peso de agua y gas de proceso empobrecido en oxigeno que
contiene pequefias cantidades de productos de descomposicion, incluyendo el residuo de catalizador. El gas de
salida del reactor se puede utilizar como la corriente que lleva acido benzoico.

En una realizacién de la invencion, la zona de evaporacion, 310, se opera en condiciones atmosféricas o
ligeramente sUper atmosféricas, generalmente de 1x100 kPa (1 atmoésfera) a 1x1000 kPa (10 atmoésferas). La
corriente de vapor rica en disolvente, 302, comprende acido benzoico, y el residuo filtrado de lavado, 301,
comprende s6lidos no capturados en la zona de separacion soélido-liquido, incluyendo cualesquiera metales del
catalizador residuales.

La etapa (b) comprende someter la corriente de vapor rica en disolvente 302 a destilacion en la zona de separacion
320 para formar una corriente rica en acido benzoico 303 y una corriente rica en disolvente 304.

La zona de separacién 320 comprende al menos un separador de liquido-vapor. En una realizacién de la invencion,
el separador de vapor liquido opera en condiciones atmosféricas o ligeramente super atmosféricas, generalmente de
1x100 kPa (1 atmdsfera) a 1x1000 kPa (10 atmosferas). El separador de liquido-vapor comprende al menos una
etapa tedrica de equilibrio vapor-liquido. Ejemplos de separadores de liquido-vapor incluyen, pero no se limitan a, los
condensadores de flash y las columnas de destilacion.

La corriente rica en acido benzoico 303 comprende al menos 5% en peso de acido benzoico. En otra realizacion de
la invencion, la corriente de acido benzoico tiene mas de 15% en peso de acido benzoico.

En otra realizacion de la invencion, la corriente rica en acido benzoico 303 tiene mas de 30% en peso de acido
benzoico. En otra realizacién de la invencion, la corriente rica en acido benzoico 303 tiene mas de 50% en peso de
acido benzoico. En otra realizacion de la invencion, la corriente rica en acido benzoico 303 comprende de 5% en
peso a 75% en peso de acido benzoico. En otra realizacion de la invencion, la corriente rica en acido benzoico 303
comprende de 5% en peso a 50% en peso de acido benzoico. En otra realizacién de la invencidn, la corriente rica en
acido benzoico 303 comprende de 5% en peso a 35% en peso de &cido benzoico. En otra realizacion de la
invencion, la corriente rica en &cido benzoico 303 comprende de 15% en peso a 30% en peso de acido benzoico.

La etapa (c) comprende opcionalmente el reciclado de al menos una porcién de la corriente rica en disolvente 304
de vuelta a un reactor de oxidacion en un proceso de oxidacion aromatica.

Al menos una porcion de la corriente rica en disolvente se puede reciclar a un reactor de oxidacién en el proceso de
oxidacion. Al menos una parte puede significar al menos 5, al menos 15% en peso, al menos 30% en peso, al
menos 50% en peso, al menos 75% en peso o la totalidad de la corriente rica en disolvente se recicla 304 a un
reactor de oxidacion.



10

15

20

25

30

35

ES 2603 178 T3

REIVINDICACIONES
1. Un procedimiento que comprende:

(a) someter una corriente que lleva acido benzoico (347), que comprende agua y acido benzoico, a evaporacion en
una zona de evaporacion (310) para formar un vapor rico en disolvente (302) y un residuo filtrado de lavado (301); y

(b) someter dicho vapor rico en disolvente (302) a destilacién en una zona de separacion (320) para formar una
corriente rica en disolvente (304) y una corriente rica en acido benzoico (303); en el que dicha corriente rica en acido
benzoico (303) comprende al menos 5% en peso de acido benzoico;

en el que el disolvente incluye acido acético y agua, y en el que dicha corriente que lleva acido benzoico (347) es
producida en un proceso de oxidacion aromatica de p-xileno a acido tereftalico.

2. El proceso de acuerdo con la reivindicacién 1, en el que dicha corriente rica en acido benzoico (303) comprende
acido benzoico en una cantidad mayor que 30% en peso.

3. El proceso de acuerdo con la reivindicacion 1, en el que dicha corriente que lleva acido benzoico (347) es una
corriente de vapor producida en la oxidacion de dicho compuesto aromatico.

4. Eléjroceso de acuerdo con la reivindicacion 1, en el que dicha zona de evaporacion (310) se hace funcionar entre
1x10° Pay 1x10° Pa (de 1 a 10 atmosferas).

5. El proceso de acuerdo con la reivindicacion 1, en el que dicha corriente rica en acido benzoico (303) comprende al
menos 15% en peso de acido benzoico; y que ademas comprende (c) reciclar al menos una porcién de la corriente
rica en disolvente (304) de vuelta a un reactor de oxidacién en un proceso de oxidacion aromatica.

6. El proceso de acuerdo con la reivindicacién 5, en el que dicha corriente rica en acido benzoico (303) comprende
acido benzoico en una cantidad mayor que 30% en peso.

7. El proceso de acuerdo con la reivindicacion 5, en el que dicha corriente que lleva acido benzoico (347) es una
corriente de vapor producida en la oxidacion de dicho compuesto aromatico.

8. El proceso de acuerdo con la reivindicacion 5, en el que al menos 50% en peso de dicha corriente rica en acido
benzoico (303) se recicla a un reactor de oxidacion en dicho proceso de oxidacién aromatica.

9. E|5proceso de acuerdo con la reivindicacion 5, en el que dicha zona de evaporacion (310) se hace funcionar entre
1x10° Pa y 1x10° Pa (de 1 a 10 atmdsferas).

10. El proceso de acuerdo con la reivindicacion 1, en el que dicha corriente rica en acido benzoico (303) comprende
de 5% en peso a 35% en peso de acido benzoico; y que ademas comprende (c) reciclar al menos 50% en peso de la
corriente rica en disolvente (304) a un reactor de oxidacién en dicho proceso de oxidacion aromatica.

11. El proceso de acuerdo con la reivindicaciéon 10, en el que dicha corriente que lleva acido benzoico (347) es una
corriente de vapor producida en la oxidacion de dicho compuesto aromatico.

12. El proceso de acuerdo con la reivindicacion 10, en el que al menos 75% en peso de dicha corriente rica en acido
benzoico (303) se recicla a un reactor de oxidacion en dicho proceso de oxidacién aromatica.

13. El proceso de acuerdo con la reivindicacién 10, en el que dicha zona de evaporacion (310) se hace funcionar
entre 1x10° Pa y 1x10° Pa (de 1 a 10 atmésferas).

14. El proceso de acuerdo con la reivindicacion 10, en el que toda la corriente rica en disolvente (304) es reciclada a
un reactor de oxidacion en dicho proceso de oxidacion aromatica.
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