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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　（I）パラキシレンの液相酸化によって得られる粗テレフタル酸と水とを混合して粗テ
レフタル酸スラリーを形成する工程、（II）該粗テレフタル酸スラリーを複数の熱交換器
で段階的に加熱して溶解させ粗テレフタル酸水溶液を形成する工程、（III）該粗テレフ
タル酸水溶液を水素添加処理する工程、（IV）水素添加後のテレフタル酸水溶液を複数の
晶析槽で段階的に降圧冷却してテレフタル酸を晶析させる工程、（V）得られたテレフタ
ル酸スラリーを固液分離する工程を含む高純度テレフタル酸の製造方法において、
　前記工程（II）が、
工程（IV）において降圧冷却により発生する蒸気を熱交換器に導入して粗テレフタル酸ス
ラリーを加熱する工程（II－Ａ）を少なくとも１つと、
工程（IV）において降圧冷却により発生する蒸気と、該蒸気より高温高圧の蒸気が導入さ
れた熱交換器で生成する凝縮液とを含む高温流体を該熱交換器よりも低温の熱交換器に導
入して粗テレフタル酸スラリーを加熱する工程（II－Ｂ）を少なくとも１つ含む
ことを特徴とする高純度テレフタル酸の製造方法。
【請求項２】
　前記工程（II－Ａ）のうちの１つが、工程（IV）の晶析槽のうちの最も高温高圧の晶析
槽で降圧冷却により発生する蒸気を熱交換器に導入して粗テレフタル酸スラリーを加熱す
る工程であることを特徴とする請求項１に記載の高純度テレフタル酸の製造方法。
【請求項３】
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　前記工程（II－Ｂ）のうちの少なくとも１つが、前記蒸気と、工程（II－Ａ）で用いた
熱交換器で生成する凝縮液とを含む高温流体を該熱交換器よりも低温の熱交換器に導入し
て粗テレフタル酸スラリーを加熱する工程であることを特徴とする請求項１または２に記
載の高純度テレフタル酸の製造方法。
【請求項４】
　前記工程（II）が前記工程（II－Ａ）を１つと前記工程（II－Ｂ）を少なくとも１つ含
むことを特徴とする請求項１～３のいずれかに記載の高純度テレフタル酸の製造方法。
【請求項５】
　前記工程（IV）において、晶析槽をｎ個（ただし、ｎは２以上の整数であり、最も高温
高圧の晶析槽を晶析槽（１）とし、順に低温側に、晶析槽（２）、晶析槽（３）、・・・
、晶析槽（ｎ－１）とし、最も低温低圧の晶析槽を晶析槽（ｎ）とする）使用し、
　前記工程（II）において、少なくとも、前記晶析槽で降圧冷却により発生する蒸気を加
熱源とする熱交換器をｎ個（ただし、最も低温の熱交換器を熱交換器（１）とし、順に高
温側に、熱交換器（２）、熱交換器（３）、・・・、熱交換器（ｎ－１）とし、最も高温
の熱交換器を熱交換器（ｎ）とする）使用し、
　熱交換器（ｎ）には、晶析槽（１）で降圧冷却により発生する蒸気が導入され、
　熱交換器（ｉ）には、晶析槽（ｎ－ｉ＋１）で降圧冷却により発生する蒸気と熱交換器
（ｉ＋１）で生成する凝縮液とを含む高温流体が導入される（ただし、ｉは１以上ｎ－１
以下の整数である）
ことを特徴とする請求項４に記載の高純度テレフタル酸の製造方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は高純度テレフタル酸の製造方法に関し、より詳細には、晶析槽で降圧冷却によ
り発生する蒸気およびこの蒸気の凝縮液を加熱工程に利用する高純度テレフタル酸の製造
方法に関する。
【背景技術】
【０００２】
　加圧下、酢酸溶媒中でコバルト、マンガンおよび臭素を含む触媒などの酸化触媒の存在
下に、分子状酸素含有ガスによりパラキシレンを液相で酸化するとテレフタル酸（以下、
「ＴＡ」とも記す。）の他に、主たる不純物として４－カルボキシベンズアルデヒド（以
下、「４－ＣＢＡ」とも記す。）を含む粗テレフタル酸（以下、「ＣＴＡ」とも記す。）
が生成する。しかしながら、ポリエステル繊維等の製造には高純度テレフタル酸（以下、
「ＰＴＡ」とも記す。）が原料として要求されるため、上記ＣＴＡの精製が必要になる。
【０００３】
　ＣＴＡの精製方法としては水素添加処理が行なわれている。この方法では、ＣＴＡを水
に懸濁させたスラリーを加熱して水溶液とし、水素添加触媒の存在下に水素添加処理し、
処理液を晶析および固液分離してＰＴＡを製造する。上記の加熱では、水溶液を高温にす
る必要があるため、多くのエネルギーを必要とする。一方、上記の晶析では、水溶液の温
度を降下させることによりテレフタル酸の溶解度を低下させ結晶を析出させている。温度
降下の方法としては一般に減圧による方法（以下、「降圧冷却」ともいう。）が採用され
ている（例えば、特許文献１～３参照）。この方法は圧力を降下させることにより水の一
部を蒸発させ、その蒸発潜熱により水溶液の温度を降下させて過飽和状態にし、テレフタ
ル酸の結晶を析出させる方法である。この降圧冷却では多量の蒸気が発生するため、この
蒸気を上記加熱に利用する種々のプロセスが提案されている。
【０００４】
　特許文献１では、結晶化工程で発生した蒸気をＣＴＡスラリー中に導入することにより
加熱源として利用している。また、特許文献２では、第１晶析帯域で発生する蒸気をＣＴ
Ａスラリーを溶解させるための加熱エネルギーとして利用している。特許文献２の図１で
は、各晶析槽で発生した蒸気を各熱交換器にそれぞれ導入してＣＴＡスラリーと熱交換し
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、熱交換後の各蒸気を集めて第１段目の熱交換に利用することは開示されているが、この
方法はエネルギー回収効率の観点では十分な方法ではない。さらに、特許文献３では、晶
析工程で発生した蒸気をＣＴＡスラリーと熱交換することにより、前記蒸気をＣＴＡスラ
リーの加熱源の一部として利用し、さらに、この熱交換により前記蒸気が凝縮した凝縮液
をＣＴＡを溶解する水系媒体として利用している。しかしながら、上記凝縮液はＣＴＡス
ラリーの加熱源としてではなく、水系媒体として利用されているため、この方法はエネル
ギー回収効率の観点では十分な方法ではない。
【０００５】
　このように、晶析工程において降圧冷却により発生する蒸気をＣＴＡスラリーの加熱源
として利用する種々の方法が提案されているが、そのエネルギー回収効率は十分ではなく
、降圧冷却により発生する蒸気をより有効に利用できる製造方法の開発が望まれていた。
【特許文献１】特表平７－５０７２９２号公報
【特許文献２】特開平８－２２５４８９号公報
【特許文献３】特開２００４－２３１６４４号公報
【発明の開示】
【発明が解決しようとする課題】
【０００６】
　本発明は、上記のような従来技術に伴う問題を解決しようとするものであって、高純度
テレフタル酸の製造において、晶析工程での降圧冷却により発生する蒸気をより有効に利
用し、エネルギー回収効率に優れた高純度テレフタル酸の製造方法を提供することを目的
としている。
【課題を解決するための手段】
【０００７】
　本発明者は、上記問題点を解決すべく鋭意研究した結果、晶析工程での降圧冷却により
発生する蒸気と、この蒸気より高温高圧の蒸気が導入された熱交換器で生成する凝縮液と
を含む高温流体を、この熱交換器よりも低温の熱交換器に導入して粗テレフタル酸スラリ
ーを加熱することにより、晶析工程で発生した熱エネルギーを効率的にＣＴＡスラリーの
加熱工程に利用することができ、高純度テレフタル酸の製造におけるエネルギー使用量を
節減できることを見出し、本発明を完成するに至った。
【０００８】
　すなわち、本発明に係る高純度テレフタル酸の製造方法は、
（I）パラキシレンの液相酸化によって得られる粗テレフタル酸と水とを混合して粗テレ
フタル酸スラリーを形成する工程、（II）該粗テレフタル酸スラリーを複数の熱交換器で
段階的に加熱して溶解させ粗テレフタル酸水溶液を形成する工程、（III）該粗テレフタ
ル酸水溶液を水素添加処理する工程、（IV）水素添加後のテレフタル酸水溶液を複数の晶
析槽で段階的に降圧冷却してテレフタル酸を晶析させる工程、（V）得られたテレフタル
酸スラリーを固液分離する工程を含む高純度テレフタル酸の製造方法において、
前記工程（II）が、
工程（IV）において降圧冷却により発生する蒸気を熱交換器に導入して粗テレフタル酸ス
ラリーを加熱する工程（II－Ａ）を少なくとも１つと、
工程（IV）において降圧冷却により発生する蒸気と、該蒸気より高温高圧の蒸気が導入さ
れた熱交換器で生成する凝縮液とを含む高温流体を該熱交換器よりも低温の熱交換器に導
入して粗テレフタル酸スラリーを加熱する工程（II－Ｂ）を少なくとも１つ含む
ことを特徴とする。
【０００９】
　前記工程（II－Ａ）のうちの１つは、工程（IV）の晶析槽のうちの最も高温高圧の晶析
槽で降圧冷却により発生する蒸気を熱交換器に導入して粗テレフタル酸スラリーを加熱す
る工程であることが好ましい。
【００１０】
　前記工程（II－Ｂ）のうちの少なくとも１つは、前記蒸気と、工程（II－Ａ）で用いた
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熱交換器で生成する凝縮液とを含む高温流体を該熱交換器よりも低温の熱交換器に導入し
て粗テレフタル酸スラリーを加熱する工程であることが好ましい。
【００１１】
　前記工程（II）は、前記工程（II－Ａ）を１つと前記工程（II－Ｂ）を少なくとも１つ
含むことが好ましい。
　前記工程（IV）において、晶析槽をｎ個（ただし、ｎは２以上の整数であり、最も高温
高圧の晶析槽を晶析槽（１）とし、順に低温側に、晶析槽（２）、晶析槽（３）、・・・
、晶析槽（ｎ－１）とし、最も低温低圧の晶析槽を晶析槽（ｎ）とする）使用し、
前記工程（II）において、少なくとも、前記晶析槽で降圧冷却により発生する蒸気を加熱
源とする熱交換器をｎ個（ただし、最も低温の熱交換器を熱交換器（１）とし、順に高温
側に、熱交換器（２）、熱交換器（３）、・・・、熱交換器（ｎ－１）とし、最も高温の
熱交換器を熱交換器（ｎ）とする）使用し、
熱交換器（ｎ）には、晶析槽（１）で降圧冷却により発生する蒸気が導入され、
熱交換器（ｉ）には、晶析槽（ｎ－ｉ＋１）で降圧冷却により発生する蒸気と熱交換器（
ｉ＋１）で生成する凝縮液とを含む高温流体が導入される（ただし、ｉは１以上ｎ－１以
下の整数である）
ことが好ましい。
【発明の効果】
【００１２】
　本発明によると、高純度テレフタル酸の製造において、晶析工程で発生した熱エネルギ
ーを効率的にＣＴＡスラリーの加熱工程に利用することができ、エネルギー使用量を節減
できる。
【発明を実施するための最良の形態】
【００１３】
　本発明に係る高純度テレフタル酸の製造方法は、（I）パラキシレンの液相酸化によっ
て得られる粗テレフタル酸と水とを混合して粗テレフタル酸スラリーを形成する工程、（
II）該粗テレフタル酸スラリーを複数の熱交換器で段階的に加熱して溶解させ粗テレフタ
ル酸水溶液を形成する工程、（III）該粗テレフタル酸水溶液を水素添加処理する工程、
（IV）水素添加後の粗テレフタル酸水溶液を複数の晶析槽で段階的に降圧冷却してテレフ
タル酸を晶析させる工程、（V）得られたテレフタル酸スラリーを固液分離する工程を含
む。
【００１４】
　（I）スラリー形成工程：
　この工程では、パラキシレンの液相酸化によって得られる粗テレフタル酸と水とを混合
して粗テレフタル酸スラリーを形成する。パラキシレンの液相酸化は、一般にテレフタル
酸の製造に用いられる酸化反応器により実施することができる。酸化反応器は、パラキシ
レン等の原料、触媒、溶媒を収容し、これらの原料等を補給しながら空気を吹込んで連続
液相酸化を行うことができるものが好ましい。
【００１５】
　上記パラキシレンの液相酸化は通常、溶媒および触媒を用いて行われる。前記溶媒とし
ては、酢酸、プロピオン酸、ｎ－酪酸、イソ酪酸、ｎ－吉草酸、トリメチル酢酸、カプロ
ン酸などの脂肪酸、あるいはこれらと水との混合物を例示できる。前記触媒としては、重
金属、臭素、およびこれらの化合物が挙げられ、重金属としてはニッケル、コバルト、鉄
、クロム、マンガン等が挙げられる。これらの触媒は、好ましくは反応系に溶解する形で
使用される。前記触媒としては、コバルト化合物とマンガン化合物と臭素化合物とを併用
することが好ましく、コバルト化合物の使用量は溶媒に対してコバルト換算で通常１０～
１０，０００ｐｐｍ、好ましくは１００～３０００ｐｐｍである。また、マンガン化合物
はコバルトに対するマンガンの原子比で０．００１～１０が好ましく、臭素化合物はコバ
ルトに対する臭素の原子比で０．１～１０が好ましい。
【００１６】
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　パラキシレンの液相酸化は通常、分子状酸素含有ガスを用いて行われる。このような酸
素含有ガスとしては通常、酸素を不活性ガスで稀釈した希釈酸素ガスが用いられ、例えば
空気や酸素を富化した空気が使用される。酸化反応の温度は通常１５０～２７０℃、好ま
しくは１７０～２２０℃であり、圧力は少なくとも反応温度において混合物が液相を保持
できる圧力以上であり、通常０．５～４ＭＰａ（ゲージ圧）である。さらに反応時間は装
置の大きさ等によるが、滞留時間として通常２０分～１８０分程度である。反応系内の水
分濃度は通常３～３０重量％であり、好ましくは５～１５重量％である。
【００１７】
　上記の液相酸化反応により得られたＣＴＡは、固液分離により液相酸化反応における母
液から分離して回収される。このＣＴＡと水とを混合槽において混合してＣＴＡスラリー
を形成する。上記混合槽は一般にテレフタル酸の製造に用いられるものを使用することが
できる。上記ＣＴＡスラリーのＣＴＡ濃度は、通常１０～４０重量％、好ましくは２０～
３０重量％である。
【００１８】
　（II）水溶液形成工程：
　この工程では、上記ＣＴＡスラリーを複数の熱交換器で段階的に加熱してＣＴＡを溶解
し、ＣＴＡ水溶液を形成する。熱交換器としては、一般にテレフタル酸の製造に用いられ
るものを用いることができる。前記熱交換器のうちの少なくとも１つには、後述する工程
（IV）の晶析槽で降圧冷却により発生する蒸気が導入され〔工程（II－Ａ）〕、残りの熱
交換器のうちの少なくとも１つには、後述する工程（IV）の晶析槽で降圧冷却により発生
する蒸気と、この熱交換器よりも高温の熱交換器で生成する凝縮液とを含む高温流体が導
入される〔工程（II－Ｂ）〕。この蒸気および高温流体が上記ＣＴＡスラリーと熱交換し
て上記ＣＴＡスラリーが加熱され、蒸気および高温流体は高圧の凝縮液となり、通常、よ
り低温の熱交換器の加熱源として利用する。特に、工程（II－Ａ）の熱交換器に導入され
た蒸気が凝縮した凝縮液を、圧力を降圧させた後、工程（IV）の晶析槽で発生した蒸気に
導入して高温流体を形成し、工程（II－Ａ）の熱交換器よりも低温の熱交換器に導入され
る。降圧させた凝縮液の圧力は、凝縮液を導入する蒸気の圧力と同程度となる。
【００１９】
　上記工程（II－Ａ）は、エネルギー効率の観点から、工程（II）に１つだけ含まれるこ
とが好ましい。
　上記工程（II－Ａ）および（II－Ｂ）における加熱温度は、工程（IV）で発生する蒸気
の温度によって決定される。また、導入される蒸気および高温流体の圧力も工程（IV）で
発生する蒸気の圧力によって決定される。
【００２０】
　この工程では、ＣＴＡを十分に溶解するために、ＣＴＡ水溶液は通常２３０℃以上、好
ましくは２４０～３００℃まで加熱される。このとき、工程（IV）で発生する蒸気を利用
する上記熱交換器以外に、他の経路の高温流体を利用する熱交換器やヒーターなどの他の
加熱器を使用してもよい〔工程（II－Ｃ）〕。この工程（II－Ｃ）は、上記工程（II－Ａ
）および（II－Ｂ）の前に、予備加熱工程として設けられていてもよいし、あるいは、上
記工程（II－Ａ）および（II－Ｂ）の後に、後加熱工程として設けられていてもよい。加
熱時の系内の圧力は、水溶液を実質的に液相に保持できる圧力以上であれば特に制限はな
いが、通常１～１１ＭＰａ（ゲージ圧）好ましくは３～９ＭＰａ（ゲージ圧）である。
【００２１】
　このようにして調製されたＣＴＡ水溶液の濃度は、上記ＣＴＡスラリーの濃度によって
決定され、通常１０～４０重量％、好ましくは２０～３０重量％である。
　（III）水素添加処理工程：
　この工程では、上記ＣＴＡ水溶液を水素添加反応槽に導入して水素添加処理を施し、Ｃ
ＴＡ水溶液に含まれる４－ＣＢＡを４－メチル安息香酸（４－ＭＢＡ）に還元する。
【００２２】
　上記水素添加反応槽は、水素添加触媒が充填された触媒層を有し、触媒とＣＴＡ水溶液
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とが接触した状態で水素を供給できるものであれば、その形状、構造等は特に制限されな
い。好ましい水素添加反応槽としては、固形の触媒が充填された固定触媒層を内部に有し
、この触媒層にＣＴＡ水溶液を通液できるように水溶液導入路および水溶液導出路を有し
、さらに水素を供給できるように水素供給路を有するものが挙げられる。ＣＴＡ水溶液の
通液方向は制限されず、上向流でも下向流でもよいが、下向流で通液することが好ましく
、このために水溶液導入路が水素添加反応槽の上部に、水溶液導出路が下部に設けられて
いることが好ましい。また、水素は上部から供給されることが好ましく、このために水素
供給路が水素添加反応槽の上部に設けられていることが好ましい。
【００２３】
　水素添加触媒としては、従来から用いられているものが使用でき、例えばパラジウム、
ルテニウム、ロジウム、オスミウム、イリジウム、白金、白金黒、パラジウム黒、鉄、コ
バルト－ニッケル等が挙げられるが、固定層を形成できるようにこれらを担体、好ましく
は活性炭等の吸着性の担体に担持した固形触媒が好ましい。
【００２４】
　具体的な水素添加処理方法としては、たとえば、ＣＴＡ水溶液を水素添加反応槽に導入
し、触媒層を通過させながら、水素ガスをＣＴＡ水溶液中の４－ＣＢＡの通常１．５倍モ
ル以上、好ましくは２倍モル以上の流量で供給して水素添加を行なうことが望ましい。水
素添加時の水素分圧は通常０．０５ＭＰａ以上、好ましくは０．０５～２ＭＰａである。
この水素添加処理により、ＣＴＡ中の４－ＣＢＡは水溶性の４－ＭＢＡに還元され、一方
、ＴＡは水に難溶性であるため、通常３００℃以下、好ましくは１００～２８０℃の温度
で晶析および固液分離を行なうことにより、ＣＴＡ水溶液から４－ＭＢＡを分離してＰＴ
Ａを得ることができる。
【００２５】
　（IV）晶析工程：
　この工程では、上記水素添加後のＣＴＡ水溶液（以下、「ＣＴＡ水添処理液」という）
を複数の晶析槽で段階的に降圧冷却してＴＡを晶析させる。晶析槽としては、一般にテレ
フタル酸の製造に用いられるものを用いることができる。具体的には、上記ＣＴＡ水添処
理液の圧力より低い圧力条件に設定した晶析槽に上記ＣＴＡ水添処理液を導入し、ＣＴＡ
水添処理液の圧力を減圧させ、これに伴いＣＴＡ水添処理液を冷却させる（降圧冷却）方
法である。本発明では、複数の晶析槽を用いてＣＴＡ水添処理液の圧力を段階的に減圧し
、これに伴ってＣＴＡ水添処理液の温度を段階的に低下させる。これにより、テレフタル
酸が晶析され、ＴＡスラリーが形成される。
【００２６】
　上記のように降圧冷却を行なうと、各晶析槽においてＣＴＡ水添処理液の中の水媒体の
一部が気化して蒸気が発生する。この蒸気は、上述したように、前記工程（II－Ａ）およ
び（II－Ｂ）の熱交換器に導入され、ＣＴＡスラリーの加熱源として利用される。特に、
上記晶析槽のうち、最も高温高圧の晶析槽で降圧冷却により発生する蒸気は、熱交換器で
生成する凝縮液を導入することなく、単独で工程（II）の熱交換器に導入することがエネ
ルギー効率の観点から好ましい。
【００２７】
　降圧冷却により冷却されたＣＴＡ水添処理液および発生した蒸気の温度は、各晶析槽に
おいて降圧冷却時の圧力を調整することにより適宜決定される。
　（V）固液分離工程：
　この工程では、上記ＴＡスラリーを固液分離して母液からＰＴＡを分離回収する。固液
分離は、濾過機や遠心分離機など、一般にテレフタル酸の製造に用いられる固液分離装置
を用いて実施することができる。
【００２８】
　（晶析槽で発生する蒸気およびその凝縮液の具体的な利用方法）
　上述したように、本発明では、工程（IV）で発生した蒸気を工程（II－Ａ）および（II
－Ｂ）の加熱工程に利用する。
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【００２９】
　以下、工程（IV）において、晶析槽をｎ個（ｎは２以上の整数）使用し、工程（II）に
おいて、このｎ個の晶析槽から発生する蒸気を加熱源として利用する熱交換器をｎ個使用
する場合について説明する。
【００３０】
　最も高温高圧の晶析槽を晶析槽（１）とし、順に低温側に、晶析槽（２）、晶析槽（３
）、・・・、晶析槽（ｎ－１）とし、最も低温低圧の晶析槽を晶析槽（ｎ）とする。また
、最も低温の熱交換器を熱交換器（１）とし、順に高温側に、熱交換器（２）、熱交換器
（３）、・・・、熱交換器（ｎ－１）とし、最も高温の熱交換器を熱交換器（ｎ）とする
。
【００３１】
　通常、最も高温高圧の晶析槽（１）で降圧冷却により発生する蒸気は、エネルギー効率
の観点から、熱交換器で生成する凝縮液を導入せずに、単独で熱交換器（ｎ）に導入する
ことが好ましい。
【００３２】
　また、低温側からｉ番目（ｉは１以上ｎ－１以下の整数）の熱交換器（ｉ）には、熱交
換器（ｉ）よりも高温の熱交換器（ｉ＋１）で生成する高圧の凝縮液を、低温側からｉ番
目の晶析槽で降圧冷却により発生する蒸気に導入して形成された高温流体を、加熱源とし
て導入する。ここで、低温側からｉ番目の晶析槽は高温側から数えるとｎ－ｉ＋１番目で
ある。したがって、低温側からｉ番目の熱交換器（ｉ）には、晶析槽（ｎ－ｉ＋１）で発
生した蒸気と熱交換器（ｉ＋１）で生成する高圧の凝縮液との高温流体が導入される。こ
の高温流体を形成する場合、凝縮液の圧力を降圧した後、該凝縮液が生成された熱交換器
よりも低圧低温の熱交換器に接続する蒸気配管に該凝縮液を導入することが好ましい。
【００３３】
　なお、前者の工程は工程（II－Ａ）に相当し、後者の工程は工程（II－Ｂ）に相当する
。図１はこれらの工程を含む製造方法に用いられる製造装置（ｎ＝４の場合）の概略図で
ある。
【００３４】
　本発明の製造方法では、工程（II－Ａ）および（II－Ｂ）は上記工程に限定されず、た
とえば、工程（II－Ｂ）が以下の工程であってもよい。
　低温側からｉ番目（ｉは１以上ｎ－１以下の整数）の熱交換器（ｉ）には、熱交換器（
ｉ）よりも高温の熱交換器（ｉ＋２）で生成する高圧の凝縮液を、低温側からｉ番目の晶
析槽で降圧冷却により発生する蒸気に導入して形成された高温流体を、加熱源として導入
してもよい。上記と同様に、低温側からｉ番目の晶析槽は高温側から数えるとｎ－ｉ＋１
番目であるから、低温側からｉ番目の熱交換器（ｉ）には、晶析槽（ｎ－ｉ＋１）で発生
した蒸気と熱交換器（ｉ＋２）で生成する高圧の凝縮液との高温流体を導入してもよい。
この場合も、高温流体を形成する際には、凝縮液の圧力を降圧した後、該凝縮液が生成さ
れた熱交換器よりも低圧低温の熱交換器に接続する蒸気配管に該凝縮液を導入することが
好ましい。
【００３５】
　図２はこの工程を含む製造方法に用いられる製造装置（ｎ＝４の場合）の概略図である
。
　（製造装置）
　本発明に係る高純度テレフタル酸の製造方法は、混合槽、複数の熱交換器、反応槽、複
数の晶析槽および固液分離装置がこの順で直列に接続された、高純度テレフタル酸の製造
装置であって、熱交換器と晶析槽とが以下のように配管で接続された製造装置を使用して
行うことができる。
【００３６】
　前記熱交換器のうちの少なくとも１つは、晶析槽で発生する蒸気が導入されるように当
該晶析槽と接続されている。
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　また、残りの熱交換器のうちの少なくとも１つは、蒸気配管により晶析槽と接続されて
おり、この蒸気配管の途中にはこの熱交換器よりも高温高圧の熱交換器に接続された凝縮
液配管が接続されており、この凝縮液配管の途中には圧力調整弁が設けられている。これ
により、晶析槽で発生する蒸気に熱交換器で生成する凝縮液が導入されて高温流体が形成
され、この高温流体が該熱交換器よりも低温低圧の熱交換器に導入される。
【００３７】
　前記熱交換器のうち、最も高温の熱交換器は、最も高温高圧の晶析槽と接続されている
ことが、エネルギー効率の観点から好ましい。
　また、前記熱交換器の少なくとも１つ（以下、この熱交換器を「熱交換器α」という）
は晶析槽（以下、この晶析槽を「晶析槽α」という）と接続され、熱交換器αよりも低温
低圧の熱交換器のうちの少なくとも１つ（以下、この熱交換器を「熱交換器β」という）
は、晶析槽αと異なる晶析槽（以下、この晶析槽を「晶析槽β」という）と蒸気配管によ
り接続され、この蒸気配管の途中には熱交換器αに接続された凝縮液配管が接続されてお
り、この凝縮液配管の途中には圧力調整弁が設けられていることが好ましい。
【００３８】
　さらに、本発明の製造装置には、晶析槽のみと接続している熱交換器が１つであること
がエネルギー効率の観点から好ましい。
　上記のように、ｎ個の晶析槽とｎ個の熱交換器を有する製造装置としては、熱交換器（
ｎ）が晶析槽（１）と配管により接続され、熱交換器（ｉ）が蒸気配管により晶析槽（ｎ
－ｉ＋１）と接続され、この蒸気配管の途中に熱交換器（ｉ＋１）に接続された凝縮液配
管が接続されている（ただし、ｉは１以上ｎ－１以下の整数である）製造装置が挙げられ
る。凝縮液配管には、圧力調整弁が設けられていることが好ましい。図１はこの製造装置
（ｎ＝４の場合）の概略図である。
【００３９】
　また、熱交換器（ｎ）が晶析槽（１）と配管により接続され、熱交換器（ｉ）が蒸気配
管により晶析槽（ｎ－ｉ＋１）と接続され、この蒸気配管の途中に熱交換器（ｉ＋２）に
接続された凝縮液配管が接続されている（ただし、ｉは１以上ｎ－１以下の整数である）
製造装置も挙げられる。この場合にも、凝縮液配管には、圧力調整弁が設けられているこ
とが好ましい。図２はこの製造装置（ｎ＝４の場合）の概略図である。
【００４０】
　［実施例］
　以下、本発明を実施例により、さらに詳細に説明するが、本発明は、この実施例により
何ら限定されるものではない。
【００４１】
　［比較例１］
　図３に示す４個の熱交換器と４個の晶析槽とを有する製造装置（ｎ＝４）を使用して、
表１に示す条件で、ＣＴＡスラリーを加熱し、得られたＣＴＡ水溶液を水素添加処理し、
得られたＣＴＡ処理液を降圧冷却した場合におけるエネルギー効率を評価した。エネルギ
ー効率は熱交換器で生成した凝縮液を降圧する際に生じるエクセルギーロスで評価した。
【００４２】
　第一晶析槽（ｉ＝１）で発生した蒸気の温度は２２０℃、圧力は２．３ＭＰａであり、
この蒸気を第四熱交換器（ｉ＝４）に導入した。第二晶析槽（ｉ＝２）で発生した蒸気の
温度２０７℃、圧力は１．８ＭＰａであり、この蒸気を第三熱交換器（ｉ＝３）に導入し
た。第三晶析槽（ｉ＝３）で発生した蒸気の温度は１８２℃、圧力は１．１ＭＰａであり
、この蒸気を第二熱交換器（ｉ＝２）に導入した。第四晶析槽（ｉ＝４）で発生した蒸気
の温度は１５６℃、圧力は０．６ＭＰａであり、この蒸気を第一熱交換器（ｉ＝１）に導
入した。各熱交換器で熱交換した後の凝縮液は、それぞれ、温度が１００℃、圧力が０．
１ＭＰａとなるように降圧した後、凝縮液回収槽に回収した。
【実施例１】
【００４３】
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　図１に示す４個の熱交換器と４個の晶析槽とを有する製造装置（ｎ＝４）を使用して、
表２に示す条件で、ＣＴＡスラリーを加熱し、得られたＣＴＡ水溶液を水素添加処理し、
得られたＣＴＡ処理液を降圧冷却した場合におけるエネルギー効率を比較例１と同様にエ
クセルギーロスで評価した。
【００４４】
　各晶析槽で発生した蒸気の温度および圧力は比較例１と同一に設定した。第一晶析槽（
ｉ＝１）で発生した蒸気を第四熱交換器（ｉ＝４）に導入した。熱交換後の凝縮液を第二
晶析槽（ｉ＝２）で発生した蒸気の温度および圧力と等しくなるように降圧させた後、こ
この蒸気に導入して高温流体を形成し、この高温流体を第三熱交換器（ｉ＝３）に導入し
た。この第三熱交換器で熱交換した後の凝縮液を第三晶析槽（ｉ＝３）で発生した蒸気の
温度および圧力と等しくなるように降圧させた後、この蒸気に導入して高温流体を形成し
、この高温流体を第二熱交換器（ｉ＝２）に導入した。さらに、第二熱交換器で熱交換し
た後の凝縮液を第四晶析槽（ｉ＝４）で発生した蒸気の温度および圧力と等しくなるよう
に降圧させた後、この蒸気に導入して高温流体を形成し、この高温流体を第一熱交換器（
ｉ＝１）に導入した。その後、第一熱交換器で生成した凝縮液は、温度が１００℃、圧力
が０．１ＭＰａとなるように降圧した後、凝縮液回収槽に回収した。
【００４５】
　表１および表２のエクセルギーロスを比較すると、本発明の製造方法では、従来の製造
方法に比べて、エクセルギーロスを６２．１％低減できた。
【００４６】
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【表１】

【００４７】
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【表２】

【図面の簡単な説明】
【００４８】
【図１】図１は、本発明に係る高純度テレフタル酸の製造装置の一例を示す概略図である
。
【図２】図２は、本発明に係る高純度テレフタル酸の製造装置の一例を示す概略図である
。
【図３】図３は、従来の高純度テレフタル酸の製造装置の一例を示す概略図である。
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【符号の説明】
【００４９】
１　　　　　混合槽
２１　　　　第一熱交換器（ｉ＝１）
２２　　　　第二熱交換器（ｉ＝２）
２３　　　　第三熱交換器（ｉ＝３）
２４　　　　第四熱交換器（ｉ＝４）
３　　　　　熱交換器
４　　　　　水素添加反応槽
５１　　　　第一晶析槽（ｉ＝１）
５２　　　　第二晶析槽（ｉ＝２）
５３　　　　第三晶析槽（ｉ＝３）
５４　　　　第四晶析槽（ｉ＝４）
６　　　　　固液分離装置
７１～７４　圧力調整弁
８　　　　　凝縮液回収槽
９　　　　　蒸気配管
１０　　　　凝縮液配管
ＣＴＡ　　　粗テレフタル酸
ＰＴＡ　　　高純度テレフタル酸

【図１】 【図２】



(13) JP 4869758 B2 2012.2.8

【図３】



(14) JP 4869758 B2 2012.2.8

10

フロントページの続き

(56)参考文献  特開平８－２２５４８９（ＪＰ，Ａ）　　　
              特表平７－５０７２９２（ＪＰ，Ａ）　　　
              特開平８－２０８５６１（ＪＰ，Ａ）　　　
              特開２００６－４５２０１（ＪＰ，Ａ）　　　
              国際公開第２００６／００１４４９（ＷＯ，Ａ１）　　
              特開２００４－２３１６４４（ＪＰ，Ａ）　　　
              特開２００６－８６７１（ＪＰ，Ａ）　　　
              国際公開第２００６／１００９６９（ＷＯ，Ａ１）　　
              特開２００４－２３４６４０（ＪＰ，Ａ）　　　
              特表平１１－５０７０５５（ＪＰ，Ａ）　　　
              特公昭３７－７２２１（ＪＰ，Ｂ１）　　

(58)調査した分野(Int.Cl.，ＤＢ名)
              Ｃ０７Ｃ　　５１／４３　　　　
              Ｂ０１Ｄ　　　９／０２　　　　
              Ｃ０７Ｃ　　５１／２６５　　　
              Ｃ０７Ｃ　　６３／２６　　　　


	biblio-graphic-data
	claims
	description
	drawings
	overflow

