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Przedmiotem wynalazku jest sposéb otrzymy-
wania p-ksylenu z technicznego ksylenu. P-ksylen

jest podstawowym surowcem do produkcji kwa-

su tereftalowego stosowanego do wytwarzania po-
limer6w wléknotwoérczych. Zapotrzebowanie na ten
surowiee jest §ci§le zwigzane z dynamicznym roz-
wojem produkcji wibékien poliestrowych.

Wydzielanie p-ksylenu z mieszaniny izomeréw
ksylen6w jest utrudnione zblizonymi wlasno$cia-
mi fizykochemicznymi tych izomeréw. Sposréd sze-
regu proponowanych metod technologicznych do
wydzielania p-ksylenu w postaci mozliwie czystej
z technicznego ksylenu opartych na sulfonowaniu,
superrektyfikacji destylacji ekstrakcyjnej, absor-
beji i krystalizacji, najczeSciej stosowang w prak-
tyce jest metoda niskotemperaturowego wymraza-
nia w temperaturze bliskiej tworzenia sie potr6j-
nego eutektyku o-m-p-ksylenu.

W metodzie tej ksylen techniczny zawierajacy
16—21% p-ksylenu ochladza sie do temperatury od
—68°C do —T72°C, a otrzymane krysztaly p-ksyle-
nu oddziela sie jednym ze znanych sposobéw od
fazy cieklej. Stosowanie niskich temperatur wigze
sie ze znacznym wzrostem lepkosci fazy cieklej (dc
1,5 centipuaza w —50°C), na skutek czego wydzie-
lane krysztaly p-ksylenu sa silnie zaokludowane
tugiem macierzystym.

Po roztopieniu takich krysztalow otrzymanych
z jednostopniowej krystalizacji uzyskuje sie p-ksy-
len o czystoSci 60—70% przy rozdzieleniu kryszta-
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16w p-ksylenu od lugu macierzystego na filtrze,
lub o stezeniu 75—80% przy zastosowaniu do od-
dzielenia wiréwki.

Znane sa rozmaite rozwigzania aparaturowe i
technologiczne krystalizacji. Na przyklad w opisie
patentowym francuskim nr 1.508.956 oraz w opisie
patentowym brytyjskim nr 944.342 proponowano
wprowadzenie medium chlodzgcego bezposrednio
do ksylenu technicznego w celu zwiekszenia efek-
tu chlodzacego.

Wedlug opisu patentowego St. Zjedn. nr 2.541.682
p-ksylen otrzymuje sie na drodze kilkustopniowej
krystalizacji, przy czym lug macierzysty zawraca
sie z wyzszego stopnia do niZszego, w celu utrzy-
mania odpowiednio dobranego stezenia p-ksylenu,
oraz odpowiedniej temperatury. W lugach zawra-
canych stezenie p-ksylenu jest zawsze wyZsze
niz w mieszaninie ksylenéw, do ktérych te lugi
sa zawracane. Podobnie w opisie patentowym NRF
nr 1.116.205 opisano proces krystalizacji, w kt6-
rym wykorzystano metode strefowej krystalizacji.

Poniewaz metody wydzielania p-ksylenu oparte
o kilkustopniowg krystalizacje wymagaja bardzo
rozbudowanej aparatury, oraz odznaczaja sie wy-
sokim zuzyciem energii, zastosowano w praktyce,
czystosé
p-ksylenu nie musi byé wyzsza od 98%, tylko jed-
ng krystalizacje. W tym przypadku dodatkowe o-
czyszczenie p-ksylenu odbywa sie juz na wir6wce

39 Przez przemycie krysztaléw niskowrzacymi roz-
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puszczalnikami, takimi jak pentan, metanol, toluen
(opis pa'gentowy CSRS nr 97.907), frakcje benzyny
(opis patentowy St. Zjedn. nr 2.533.232). Rozpusz-
czalniki te w zalezno§ci od stosowanej ich iloSci
i temperatury przemycia majg za zadanie zmniej-
szenie lepko$ci cieczy zaokludowanej, na drodze
wprowadzenia pewnej ilo§ci ciepla nadtapiajace-
go krysztaly, lub tylko rozpuszczenie w sobie izo-
mer6w m-o-ksylenu. Rozpuszczalniki te jednakze
zostajg réwniez zaokludowane czeSciowo na krysz-
tatach, co pocigga za sobg konieczno§é oddzielenia
ich na drodze rektyfikacji.

Niedociggnieciem wspomnianych metod jest sto-
sunkowo duze zapotrzebowanie na niskowrzgce
rozpuszczalniki inertne, konieczno$§é poddania rek-
tyfikacji tugéw macierzystych i koncentratu p-ksy-
lenu, regeneracji rozpuszczalnikéw, a w zwigzku
z tym znaczne naklady kosztéw na aparature, me-
dium grzejne i rozpuszczalnik. Poza tym p-ksylen
jak i lug macierzysty nawet po rektyfikacji
zawierajg jeszcze pewne iloSci zwigzkéw niearo-
matycznych, ktérych obecno§é wywiera niekorzys-
tny wplyw na pOZniejszy proces utleniania do
kwasu tereftalowego, oraz na proces izomeryzacji
ksylen6w.

Ilo§¢é stosowanego rozpuszczalnika wplywa nie
tylko na koszty wytwarzania lecz warunkuje réw-
nocze$nie czysto§é otrzymanego p-ksylenu, oraz
jego stopien wydobycia z technicznego ksylenu.
Na przyklad przy stosowaniu pentanu w ilo$ci
0,6 kg/kg p-ksylenu otrzymuje sie¢ p-ksylen o za-
warto§ci 93—94% czystego skladnika z wydajnos-
cig 55—60%, natomiast przy stosowaniu bardzo du-
zej iloSci toluenu wynoszacej az 1,6 kg/kg p-ksy-
lenu (wedlug opisu patentowego CSRS nr 97.907)
otrzyma sie 99% p-ksylenu z wydajno$cig 52%.

Spos6b wedlug wynalazku eliminuje wymienione
wady obnizajac koszty wydzielania p-ksylenu, oraz
pozwala na otrzymanie p-ksylenu wolnego od za-
nieczyszczen weglowodorami alifatycznymi. Do-
datkowg zaleta jest mozliwo§é osiggniecia wyzszej
zdolno$ci produkcyjnej p-ksylenu przy tej samej
aparaturze, wyeliminowanie aparatury destyla-
cyjnej, oraz zmniejszenie kosztéw energetycznych.
Otrzymuje sie p-ksylen o czystoSci podobnej
jak przy stosowaniu przemycia krysztaléw p-ksy-
lenu pentanem, to znaczy 93—94%, bez potrzeby
dodatkowej rektyfikacji p-ksylenu oraz lugéw
macierzystych. Uzyskana czysto§¢ p-ksylenu jest
wystarczajaca do wytwarzania kwasu tereftalowe-
go metoda utleniania przy pomocy stezonego kwa-
su azotowego.

Sposéb wedlug wynalazku przedstawiony sche-
matycznie na rysunku polega na stopniowym o-
chtodzeniu ksylenu technicznego w oziebiarce 2,
zasobniku zimna 3 i wymrazarce 4 do temperatu-
ry —172°C, tak jak w znanych metodach, oddziele-
niu krysztalu od tugu macierzystego, na drodze
wstepnego wirowania w wir6wce bebnowej 5,
przemyciu na wiréwce krysztaléw p-ksylenu o za-
warto$ci 80—85% p-ksylenu, ksylenem o tym sa-
mym skladzie co ksylen poddawany krystalizacji,
ale o temperaturze odpowiednio wyzszej, wynosza-
cej najkorzystniej 18—20°C, regulowanej w wy-
mienniku ciepla 6 i ponownym odwirowaniu ciek-
tych ksylenéw.
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Ilo§¢é ksylenu technicznego przechodzgcego przez
wymiennik ciepla stanowi 5—10% iloSci ksylenu
kierowanego do krystalizacji i winna byé’ regulo-
wana w zalezno$ci od zawarto$ci w nim p-ksylenu.
. W efekcie otrzymuje sie p-ksylen o czystosci
90—95% z wydajno§ciag wiekszg niz przy przemy-
waniu pentanem, oraz lug macierzysty nie wyma-
gajacy juz destylacji zawraca sie bezpoSrednio do
izomeryzacji. W przypadku zastosowania powtor-
nej krystalizacji p-ksylenu uzyskanego sposobem
wedlug wynalazku mozna otrzymaé p-ksylen o
czysto§ci 99—100%. Przemycie w drugiej krystali-
zacji jest zbedne. Zwiekszanie wydajno$ci osiaga
sie przez dodatkowe wykrystalizowanie p-ksylenu
znajdujgcego sie w ksylenie technicznym .przemy-
wajagcym. Oczyszczenie p-ksylenu w opisanym spo-
sobie nastepuje na d;od,ze dostarczenia odpowied-
niej iloSci ciepta przez przemywajacy cieply. tech-
niczny ksylen, podczas zetkniecia sie z zimnym
koncentratem p-ksylenu. Ciepto to powoduje po-
wierzchniowe nadtopienie krysztat6w p-ksylenu,
oraz krétkotrwate zmniejszenie lepko$ci cieczy
zaokludowanej umozliwiajge szybkie jej odwiro-
wanie. Okluzja cieplego technicznego ksylenu na
krysztalach zimnego p-ksylenu jest mniejsza od
okluzji inertnych zimnych rozpuszczalnikéw stoso-
wanych w innych metodach wydzielania p-ksy-
lenu.

Na przyklad p-ksylen po przemyciu pentanem
w iloSci 5% w stosunku do iloSci wymrozonych ksy-
len6w, oraz p-ksylen po przemyciu cieptym tech-
nicznym ksylenem w ilo§ci 7,5% w stosunku do ilo$-
ci wymrozonych Kksylen6w posiada nastepujacy
sklad oznaczony metoda chromatograficzng:

po myciu |po myciu
Skiadnik pentanem | ksylenem
% %
zawarto§é pentanu 45 —
zawarto$§¢ toluenu 0,9 0,95
zawarto$§¢ p-ksylenu 90—91 93—94
zawarto§¢ m-ksylenu 2,5—3 3—4
zawarto$§¢é o-ksylenu 0,6—1 1—1,5
zawartos§¢ etylobenzenu 0,4—0,5 0,4—0,5
zawarto§¢ aromatow 0,2—0,3 0,2—0,3
wyzszych

Przyktlad. 100 kg ksylenu surowego o zawar-
toSci 20,24% p-ksylenu oziebiono do temperatury
—170°C, odwirowano w tej temperaturze i przemy-
to na wir6wece ksylenem o tym samym skladzie,
ale o temperaturze 18°C w iloSci 7,5 kg i ponownie
odwirowano, otrzymujgc 13,06 kg p-ksylenu o za-
warto$ci 93% czystego izomeru, oraz lug macie-
rzysty o zawartosci 8,1% p-ksylenu, ktéry z po-
minieciem destylacji mozna podda¢ bezposrednio
izomeryzacji.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb otrzymywania p-ksylenu z technicznego
ksylenu w procesie niskotemperaturowego wymra-
zania, oddzielania na wir6éwce krysztaléw p-ksy-
lenu od lugéw macierzystych i oczyszczania wy-
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ny ksylen o temperaturze wyzszej od jego tempe-
ratury Kkrystalizacji, korzystnie o temperaturze

5

dzielonych krysztaléw na drodze przemywania ich
rozpuszczalnikami znamienny tym, zZe do przemy-

wania krysztaldéw p-ksylenu stosuje sie technicz- 18—20°C.
g
>
llg
g3
W
: s
I >
kv
') g
9
L .
|

WYMRAZARKA
4
te - 22

)

t=-43°c

I

mieszanina
ksylen o



	PL66109B1
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DRAWINGS
	DESCRIPTION


