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Sposéb otrzymywania czystego kwasu tereftalowego
lub tereftalanu dwumetylowego
z produktéw dysproporcjonowania soli kwasu benzoesowego
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Przedmiotem wynalazku jest sposdb otrzymywa-
nia czystego kwasu tereftalowego lub tereftalanu
dwumetylowego z produktéw dysproporcjonowania
soli kwasu benzoesowego, takich jak benzoesan
sodowy lub benzoesan potasowy.

Kwas tereftalowy lub tereftalan dwumetylowy
stanowig surowiec wyjsSciowy do produkcji poli-
tereftalanu etylenowego majgcego zastosowanie do
wyrobu folii, kordéw i sztucznych widkien (elana,
torlon). Benzoesan potasowy lub mieszaniny ben-
zoesanu potasowego z benzoesanem sodowym pod-
dawane ogrzewaniu pod ciSnieniem w atmosferze
gazu obojetnego w obecnosci zwigzkow cynku lub
kadmu jako katalizatoréw, ulegajg dysproporcjo-
nowaniu na odpowiednie sole kwasu tereftalo-
wego.

Reakcja dysproporcjonowania mie przebiega jed-
nak do konca. W produktach obok tereftalanow
sodowego iflub potasowego znajduje sie reszta nie-
przereagowanego surowca — benzoesanu sodowego
lub/i potasowego, ktéry stanowi szkodliwe zanie-
czyszczenie w dalszym przerobie produktu na 'te-
reftalan dwumetylowy, a tym. bardziej na czysty
kwas tereftalowy do bezposredniej estryfikacji ‘.gli—
kolem etylowym. Ze wzgledéw ekonomicznych na-
tomiast korzystnie jest nieprzereagowany surowiec
odzyskaé i zawré6cié ponownie do procesu dyspro-
porcjonowania.

Celem wynalazku bylo wiec otrzymanie terefta-
lanu potasowego lub/i sodowego, pozbawionego za-
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nieczyszczen kwasem benzoesowym lub jego po-
chodnymi i nadajgcego sie do bezposredniego prze-
robu go badz na tereftalan dwumetylowy, badZ
na czysty kwas tereftalowy odpbWiadaja‘cy wWymo-
gom produkcji wldékna elana.

Znane dotychczas sposoby woddzielania nieprze-
reagowanych soli kwasu benzoesowego od uzyska-
nych soli kwasu tereftalowego polegaja mna tym,
ze albo sole obu kwasoéw albo przynajmniej jedne-
go z nich rozklada sie, uwalnia kwas w wolnej
postaci i oddziela go.od pozostalosci. Stanowi to
jednak zasadniczg wade tych sposobdéw, gdyz taki

~ tok postgpowania jest pracochlonny i wieloopera-

cyjny, a wiec kosztowny. Otrzymany kwas teref-
talowy jest jeszcze zanieczyszczony w takimr stop-
niu kwasem benzoesowym, ze nadaje sie tylko do
przerobu na tereftalan dwumetylowy. W -przypad-
ku przerabiania go na czysty kwas tereftalowy
nadajgcy sie do bezposredniej estryfikacji gliko-
lem, trzeba go dodatkowo woczyszczaé od kwasu
benzoesowego. W przypadku rozdzielania soli tych
kwaséw ma drodze przeprowadzania ich w wolne
kwasy konieczne jest ponowne przeprowadzenie

.kwasu benzoesowego (po oddzieleniu go -od kwasu

tereftalowego) w s6l przed zawrédceniem go do
procesu dysproporcjonowania.

Sposéb wedlug wynalazku eliminuje  te niedo-
godnosci i polega' na tym, ze rozdrobniony produkt
dysproporcjonowania ekstrahuje si¢ alkoholem
metylowym, ktéry selektywnie rozpuszcza benzo-
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esan sodowy i potasowy nie rozpuszczajac teref-
talanéw tych metali. Pozwala to latwo i prosto
oddzieli¢é nieprzereagowane benzoesany od- terefta-
lanéw i zawrécié do dysproporcjonowania. Mozna
do tego celu.uzywaé nawet zawodnionego meta-
nolu, gdyz dopiero przy zawarto$ci wody wyno-
szgcej 5 procent wagowych do ekstrakiu przecho-
dza znaczniejsze ilosci tereftalanéw.

Ekstrakcje mozna prowadzié w sposdb ciagly
lub okresowy, w temperaturze pokojowej lub pod-
wyzszonej, majkorzystniej w zakresie temperatur
15=<62°C. Stwierdzono, ze istotne znaczenie dla
szybkosci ekstrakcji ma stopien rozdrobnienia pro-
duktow dyspromjonowama Srednice ziaren nie
po d Ibyc wicksze od 0,5 mm, w przeciwnym

‘produkcie po ekstrakcji pozostaja jeszcze
'wne ilosci soli kwgsu benzoesowego.
ie/2 8 zmmch o sredmcach 1,5—2 mm produkt
wet )o,‘mmmmﬂach ekstrahowania zawiera
Jesche 0,35 procent wagowych zwigzanego kwasu
benzoesowego.

Jesli wiec produkt dysproporcjonowania jest
zbrylony, nalezy rozdrobni¢ go do takiej granulaciji,
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tereftalan sodowy iflub potasowy oraz resztki me-.
tanolu, albo po oddzieleniu od metanolu (na dro-
dze odparowania) przerabia sie dalej jednym ze
znanych sposob6éw na czysty kwas tereftalowy na-

‘dajacy sie do bezposredniej estryfikacji glikolem

etylenowym, albo tez bez woddzielania metanolu
zakwasza sie kwasem mineralnym, najlepiej siar-
kowym az do pelnego wytracenia calego kwasu te-
reftalowego w wolnej postaci i w tym samym
srodowisku ekstryfikuje na tereftalan dwumetylo-
wy jednym ze znanych sposobdéw.

Przyktad. Produkt reakeji dysproporcjonowa-
nia mieszaniny benzoesanéw sodowego i potaso-
wego, zawierajacy 7 procent wagowych kwasu
benzoesowego zwigzanego w postaci soli sodowej
i potasowej rozdrobniono tak, ze cala masa probki
przechodzila przez sito o $rednicy oczek 0,5 mm,
a 90 procent masy prébki przez sito o Srednicy
oczek 0,25 mm. Produkt ten ekstrahowano meta-
nolem w sposob okresowy w temperaturze otocze-
nia wynoszgcej 20—22°C. Zawartosé wody w me-
tanolu uzytym do ekstrakeji wynosila 0,2 wago-
wych. Surowiec ekstrahowano trzykrotnie. Masa
pojedynczej porcji metanolu uzytej do ekstrakeji

aby 90 procent masy probki przechodzito przez a5
sito o Srednicy oczek 0,25 mm, a 100 procent przez wynosila 130% masy surowca. Ekstrahowany su-
sito o srednicy oczek 0,5 mm. Ekstrakt metanolo- rowiec zalewano porcjag metanolu, mieszano 10 mi-
wy zawierajacy benzoesany mozna odparowaé do nut, po czym ekstrakt metanolowy odsaczano. W
sucha odzyskujac w ten sposéb metanol do nastep- produkcie po ekstrakeji nie stwierdzono obecnosci
nej ekstrakcji, a ‘benzoesany do dysproporcjono- s Soli kwasu benzoesowego. W ekstrakcie metanolo-
wania. Mozna tez korzystajac z tego, ze jest on wym nie znaleziono soli kwasu tereftalowego.
nasycony benzoesanami a zarazem moze jeszcze Wplywy innych parametréw na wyniki ekstrakeji
rozpuszcza¢ kwas i wodorotlenki sodu i potasu, tego samego surowca ilustruje tablica 1. Wartosci
uzyé go jako rozpuszczalnika do otrzymywania parametréw nie podanych w tablicy s3 'takie same
benzoesanéw sodowego iflub potasowego. W ‘tym - jak w przykladzie. Takie same wyniki, jak poda-
przypadku takZe przez odparowanie odzyskuje sie no w przykladzie i w tablicy 1 otrzymano prze-
metanol do nastepujacych ekstrakeji. Pozbawiong prowadzajac préby ekstrakeji z produktami dys-
benzoesanéw pozostalo§é po ekstrakeji, zawierajaca proporcjonowania benzoesanu potasowego.
Tablica 1
Zawartosé Zawartosé
Granulact wod}(r)l1 w .me- Cms eks.- 'I‘empgra%:_ra kwasu ben- Zawartosé kwasu
ranulacja tanolu uzy- m'fkc]x ‘pOJe.— w jakiéj zoesowegg tereftalowego
surowca tym do eks- |dyncza porcja| prowadzono | w produkcie w ekstrakcie
@ ziaren w mm trakeji metanolu ekstrakcje po ekstrakcji w % wagowych
w %% w minutach w °C w %o
wagowych wagowych
90% masy probki
przechodzi przez 1,0 10,0 20—22 nie wykryto nie wykryto
sito 0,25 mm
i 5,0 10,0 20—22 R 0,7
0,25—0,5 0,5 15,0 19—23 0,1 nie wykryto
0,5 —1,0 0,5 20 19—23 0,2 nie wykryto
1,0 —2.0 0,5 30 19—23 0,35 nie wykryto
Zastirzezenia patentowe ekstrakecji zawierajacg ‘jeszcze resztki metanolu

1. Sposdb otrzymywania czystego kwasu terefta-
lowego lub tereftalanu dwumetylowego z produk-
téw dysproporcjonowania soli kwasu benzoesowe-
go zmamienny tym, ze z rozdrobnionego produktu
dysproporcjonowania <ekstrahuje sie metanolem
nieprzereagowany surowiec, za$§ pozostalo§é po
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albo oddziela sie od metanolu i przerabia znanym
sposobem mna czysty kwas tereftalowy, albo bez
oddzielenia metanolu zakwasza kwasem mineral-
nym do calkowitego wytragcenia kwasu ‘tereftalo-
wego, ktéry estryfikuje sie na tereftalan dwume-
tylowy.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1 znamienny tym, ze
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proces ekstrakcji prowadzi sie alkoholem metylo- 3. Spos6b wedlug zastrz. 1—2 znamienny ¢ym,
wym zawierajgcym najwyzej do 5% wagowych 7e ekstrakcji poddaje sie rozdrobniony produkt

wody. o $rednicy ziaren nie wiekszej od 0,5 mm.
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