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Sposéb odzyskiwania soli kobaltu z roztworu metanolowego ¢
pozostatosci podestylacyjnej
otrzymanej w procesie wytwarzania dwumetylotereftalanu

Przedmiotem wynalazku jest sposéb odzysku kobaltu z pozostatosci podestylacyjnej otrzymanej w procesie
wytwarzania dwumetylotereftalanu.

Podczas produkcji dwumetylotereftalanu metoda Witten w procesie destylacji surowego estru otrzymuje si?
pozostalo$é podestylacyjng zawierajaca znaczne iloSci soli kobaltu, uzywanego jako katalizator procesu
utleniania powietrzem p-ksylenu i p-toluilu metylu. Dotychczas pozostato$é ta jako odpad kierowana byta do
spalania.

Celem wynalazku byto znalezienie sposobu wydzielania niewielkich procentowych ilosci kobaltu zawartych
w duzej masie bezuzyteczuych pozostatosci podestylacyjnych pochodzacych z przemystowych instalacji procesu
wytwarzania dwumetylotereftalanu metoda Witten. .

Stwierdzono, Ze z pozostatosci podestylacyjnej rozpuszczonej na goraco w metanolu mozna po przepusz-
czeniu przez ztoze z kationitem w sposéb ilosciowy wyodrebmé kobalt a nastepnie z odcieku odzyskaé metanol
przez destylacje.

" Sposobem wedlug wynalazku pozostalosé podestylacyjna z procesu wytwarzania dwumetylotereftalanu
zawierajaca okoto 0,1 do 1,5% wagowych zwiazkéw kobaltu, skladajgca si¢ ponadto z.7—14% wagowych
dwumetylotereftalanu niewielkiej ilosci p-tolu1loestru oraz estréw wyzej wrzacych zwigzkéw organicznych,
rozpuszcza si¢ na goraco w temperaturze okoto 60°C w metanolu. Roztwér zakwasza si¢ kwasami organicznymi,
korzystnie octowym lub nieorganicznymi np. kwasem solnym. Zakwaszony Toztwor przepdszcza si¢ przez ztoze
kationitowe, przy czym najczgsciej stosuje si¢ kationity sktadajace si¢ z kopolimeréw styrenu sulfonowanego
dwuwinylobenzenu lub kationity polimetakrylanu oraz poliarylanu posiadajace grupy karboksylowe najkorzyst-
niej wofatyt KPS, warion KS i kationit SD oraz wofatyt CP. Proces wymywania prowadzi si¢ na kolumnie
w temperaturze 50—80°C, przy czym odbierany po przejéciu przez kolumneg roztwér nie zawiera juz kobaltu.

Roztwér metanolowy poddaje sie¢ procesowi regeneracji metanolu a pozostato$é wolng od kobaltu jako
balast produkcyjny spala si¢. Ztoze kationitu przemywa si¢ metanolem a nastgpnie eluuje si¢ kobalt przepusz-
czajac przez kolumne roztwér wodny kwasu octowego lub kwasu solnego, w zaleznoéci od rodzaju uzytego
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kationitu. Roztwér wodny soli kobaltu uzywa si¢ po zatezeniu w przypadku octanu kobaltu bezposrednio do
procesu utleniania p-ksylenu i para-toluilanu metylu, a w przypadku chlorku do preparacji ttuszczanu lub
naftenianu kobaltu, ktére s uzywane do katalizowania procesu utleniania.
‘ Przyktad I-Nakolumne zawierajaca 100 1 kationitu Warion S wprowadza si¢ 25% roztwér metanolo-
wy pozostatosci z destylacji surowego estru otrzymanej w produkcji dwumetylotereftalanu. Roztwor jest zakwa-
szany kwasem solnym w ilosci 1 czesci wagowej na 100 czesci wagowych roztworu. Kolumne i roztwdr metano-
lowy ogrzewa si¢ do temperatury 65°C. Czas styku 100 1 kationitu z 500 |1 roztworu pozostatosci wynosi 0,5 go-
dziny. Nastepnie kationit przemywa si¢ metanolem i przepuszcza 3 razy eluent w ilosci po 50 1, ktéry zawiera
90 czesci wagowych wody i 10 czesci wagowych stezonego kwasu solnego. Czas mycia wynosi tacznie 45 minut.
Eluaty zbiera si¢ razem i zageszcza do otrzymania 12% roztworu chlorku kobaltu. ) o _
Przyktad IL Na kolumn¢ napetniong 1001 kationitem Wofatyt CP i ogrzang do 40°C wprowadza si¢
dotem wsposéb ciagly 10% roztwdr pozostatosci pochodzacej z procesu destylacji surowego estru z instalacji
dwumetylotereftalanu wytworzonego metoda Witten, w ilosci 5 1 na godzine w ciagu 10 godzin. Z wyciekajacego
roztworu metanolowego zawierajacego Sladowe iloéci kobaltu odpedza sie na wyparce metanol, ktéry zawraca sie
dla przygotowania $wieZego roztworu pozostatosci, a pozostato$é odprowadza sie z procesu. Kolumne z kationi-
tem przemywa si¢ metanolem i eluuje si¢ kobalt 40% roztworem kwasu octowego. Stezenie kobaltu w eluacie
wynosi okoto 0,2% wagowych kobaltu. Roztwér octanu kobaltu w kwasie octowym zageszcza si¢ do stezenia
okoYo 10% na wyparce i zawraca do procesu utleniania p-ksylenu i toluilo p-estru.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb odzyskiwania soli kobaltu z pozostatosci podestylacyjnej otrzymanej w procesie wytwarzania
dwumetylotereftalanu metoda Witten znamienny tym, ze z pozostatosci rozpuszczonej w metanolu po zakwasze-
niu wydobywa si¢ kobalt na kationitach w temperaturze 50—-80°C.

2. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, zZe stosuje si¢ kationity z kopolimeréw styrenu i dwuwinylo-
benzenu sulfonowanego oraz polimetakrylan i poliarylan z grupa karboksylowa a najlepiej Wofatyt KPS, Warion
KS i kationit SD oraz wofatyt CP.
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