DEUTSCHE DEMOKRATISCHE REPUBLIK
AMT FOR ERFINDUMGS- UND PATENTWESEN

PATENTSCHRIFT 141 783

AusschlieRungspatent '
e Erteilt gemaB’'s 5 Absatz 1 des Anderungsgesetzes zum Patentgesetz

In der vom Anmelder eingereichten Fassung veroffentlicht

_ Int. C1.3
(11) 141 783 (44) 21.05.80 3(51) B 01 D 29/10
(21) AP B 01 D / 210 537 - (22) 18.01.79

(31)  P-204122 ©(32) " 18.01.78  (33) ©PL

(71)  siehe (73)

(72) 'Kolt, Jdzef, Dipl.=-Ing.; Kiedik, Maciej, Dr,-Ing.; Jarawka,
Roman; Grzywa, Edward, Prof. Dr.-Ing.; Czyz, Jerzy;
Niezgoda, Anna, Dipl.-Ing.; Terelak, Kazimierz, Dr.-Ing.,, PL

(73) - Zaktady Chemiczne ,,Blachownia‘‘; ' :
‘Instytut Cig@zkiej Syntezy Organicznej ,,Blachownia‘*,
Kedzierzyn=-Kozle, PL = :

(74) Internationales Patentbiiro Berlin, 1020 Berlin, WallstraB8e 23/24

(54) Verfahren zur periodischen Filtration und Filter zu dessen
Durchfiihrung S T '

(57) Die Erfindung wird insbesondere fiir kristallinen Niederschlag,
der nach der Filtration mit wenig Waschfliissigkeit gewaschen wird,
benutzt. Gefdhrliche sowie Nachkristallisationsgemische unterschied-
lichen Filtrationscharakters werden mit hohem Filtrationseffekt mittels
eines Filters mit geringeren Herstellungskosten, gesteigerter
Einsatzdauer, leichterer Wartung und einfacherer Bedienbarkeit
gefiltert. Aufgabe der Erfindung ist die Durchfiihrung der

Filtration bei zunehmender Filtrationsfliche des Filters. Der
Flissigkeitsspiegel im Filter wird abgesenkt und der Durchflus8

des: Filtrats durch die im Filter symmetrisch iiber den

Querschnitt angeordneten positionsverinderbaren und/oder ortsfesten
zylinder- oder prismenfdrmigen Filterkdrper oder ihre Teile
abschnittsweise von cben nach unten abgesperrt oder die ‘
Filterkdrper werden abgesenkt, bis ein einheitlicher, den gesamten
Querschnitt einnehmender Filterkuchen entstanden ist, in welchem sich
die Filterkdrper erstrecken. Die Entladung des Filterkuchens kann auf -
beliebige Weise erfolgen. Jedém Filterkérper ist im

Filterboden ein Stutzen zugeordnet. Die Filterkdrper sind als
Filtrationsschlitzdiisen ausgebildet. Die Erfindung:ist in der
chemischen. Technik einsetzbar. = Fig.1 - : :
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Verfahren und Filter zur periodischen Filtration

Anwendungsgebiet der Erfindung .

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur periodischen '
Filtration, insbesondere von kristallinem Niederschlag, wel-
cher nach vorhergehender Filtration mittels geringer Mengen
von Waschfllissigkeit genau und gleichmiBig gewaschen werden
rafl sowie ein Filter zu dessen Durchfiihrung, insbesondere zum
Ausschéiden und Reinigen der aus 2,2'-Di/4~hydroxyphenyl/pro-
pan und Phenol zusammengesetzten Additlonsverbindung.

Charakteristik der bekannten technischen Losungen

Nach' einem bekannten Verfshren wird der Niederschlag durch
eine periodisch arbeitenden Druck- oder Vakuumnutsche ge-
trennt, welche mit einer flachen Filtrierplatte versehen ist.
Die Filtration -verlduft hier bei einer unverénderlichen Fil-
trationsfliche, wobei je nach der Art der getrennten Kri-
stalle ein Filtersieb oder Filtergewebe angewendet wird, das
auf eine feste, perforierte Tragplatte aufgelegt ist. Die
Konstruktion der bekannten Nutschen-Filter wurde oftmals ver-
bessert, um die Betriebskennzahlen glnstig zu gestalten, was
in der PO-PS 72 965 beschrieben ist.
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Es sind auch Filter bekannt, welche mit riumlich ausgebilde-
ten Filtrationselementen ausgeriistet sind. Im allgemeinen
sind das verschieden aufgebaute Filterkerzen, welche in
einer dichten, den Filter einteilenden Wand eingebaut sind.
Beispiele fiir solche Filter sind Kerzenfilter als auch die .
in dem Handbuch: Filtration im Betrieb (Filtracja w
Przemyéle), Autor: Stanistaw Leszczyhski, Seite 207 - 214,
Verlag: WNTI, Warszawa 1972, beschriebenen Betriebsfilter. |

In der PO-ES ?7 351 ist ein Filter mi% rotlerendem Filter-
korper beschrieben, Die polnlsche Patentanmeldung P-113729
befaBt sich mit der Xonstruktion eines Druckkesselfllters.
Die Anwendung solcher Filter gestattet es jedoch nicht, einen
einheitlichen, den gesamten Querschnitt des Filters ausfiil-
lenden Filterkuchen zu erhalten und die ganze Mutverlauge
und das Waschwasser zu beseitigen.

Bekannte Verfahren zur Filtration von Niederschlag weisen
eine Reihe von Nachteilen auf, welche durch den Aufbau der
Futschen-Filter bedingt sind, und zwar:

- Niedrige Leistung pro Raumeinheit der Einrichtung, insbe-

sondere bei schwer filtrierbaren Gemischen infolge einer
geringen Filtrationsfliche und abnehmender Filtrationsge~
schwindigkeit bei gleichzeitig zunehmender Dicke des Fil-
,térkuc@ens. Die Steigerung der Filtrationswirkung ist mit
der VergrcBerung der Filtrationsfliche verbuﬁden und er-
fordert somit groBere AusmaBe des Filters selbst, was
wiederum seine Aufbaukosten unglinstig beeinfluBt.,

. =~ Der zunehmende Filtrationswiderstand ihfolge des Eindxin-

gens von feinsten Teilchen in die als Sieb oder Gewebe
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ausgebildete Filtrationswand setzt den Filtrationseffekt
herab, wodurch zusadtzliche Arbeitsginge erforderlich Sind,
wie z. B, die Filterspililung mittels eines geeigneten Lo-
sungsmnittels.

~ Niedrige mechanische Festigkeit der Filtrationswand und
die Schwierigkeit, den im Filter zurlickgebliebenen Nieder-
schlag zu entladen. Diese Filter sind im allgemeinen mit
einer‘Filtrationswand versehen, welche des Ofteren schon
bel einem geringen von unten her gerichteten Druck be-
schédigt wird und folglich das sich glinstig auswirkende
Spiilen und Durchblasen ven unten her unterbleiben muB. '

Die Anwendung einer als Filtrationssieb oder Filtrationsge-
webe ausgebildeten Filtrationswand bringt Schwierigkeiten
beim Schmelzen des gefilterten Niederschlages, was manchmal
als die bequemste Methode zur Entladung des Filters angese~
" hen werden kann, mit sich.

Diese Schwierigkeit ist darauf zurilickzufiihren, daf die Heiz-
elemente nicht unmittelbar unter dem Filtersieb angebracht
werden koénnen. Werden die Heizelemente lber dem Filtersieb
engeordnet, dann kann die Schicht des Niederschlages, welche
direkt auf dem Filtersieb aufliegt, meistens nicht ge-
schmolzen werden, infolge einer schlechten von den Heizele-
menten durch die Flissigkeit nach abwirts gerichteten Wirme-
stromng und gleichzeltig einer_guten Warmeaufnahme durch
die Tragplatte der Filtrationsplatte.
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Ziel der Erfindung

Das Ziel der Erfindung besteht darin, insbesondere toxische,
heife, lelchtfluchtlge und andere gefahrllche Mlschungen
sowie Nachkrlsualllsatlonsgemlsche unterschledllchen Eiltrar
tionscharakters mit hohem Filtrationseffekt und geringem |
Waschflussmgkeltsverbrauch unter Verwendung eines Filters
geringer Herstellungskosten, gesteigerter Einsatzdauer,
leichterer Wartung und einfacherer Bediembarkeit zu filtern.

Darleguns des Weséns der Erfindung

 Die Aufgabe der Erfindung besteht darin, ein Verfahren und
. einen Filter zur periodischen Eiltratlon wnter Verwendung
"von als Filtrationsplatte rdumlich ausgebildeten Filterkdr—
pern, welche im unteren Teil des ein geschloésenes Gefal
bildenden Filters angeordnet sind, zu.schaffen, die geeignet
ist, eine zunehmende Filtrationsfliche und hohe Filterge-
schwindigkeit, einen geringen Filtrationswiderstand und hohe
mechanische Festigkeit des Filters zu erreichen, '

Das erfindungsgem#Be Verfahren zur periodischen Filtration
unter Anwendung von als Filtrationsplatte réumlich ausgebil-
- deten Filterkorpern, welche im unteren Teil des ein ge-
schlossenes Gefaf bildenden Filters angeordnet sind,'béruht
darauf, daB man mit dem Absenken des F1u531gkeltssplevels
innerhalb des Filters wihrend der Filtration den DurchfluB
des Filtrats durch die einzelmen raumlichen Filterkorper
oder ihre Teile stufenweise von den hOchstliegenden Filter—
kérpern zu den untersten FiltrationskOrpern absperrt, oder
es erfolgt»eine Verstellung dieser FilbterkOrper nach unten
herab. Die Filtration wird so lange fortgefibhrt, bis man -
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einen einheitlichen, den gesamten Querschnitt des Filters
ausfiillenden Filterkuchen erhdlt, aus dem zuvor die ganze
Mutterlauge oder die Waschfliissigkeit beseitigh wurde. Die
réaumlichen Filterkorper befinden sich innerhalb des Filter-
kuchens, welcher dann auf eine beliebige VWeise entladen
wird. Es ist vorteilhaft, wenn men den Niederschlag, bevor

~er.aus dem Filter entladen wird, einer vollkommenen oder

teilweisen Schmelzung unterwirft und denn mit einer Flissig-
keit vermischt. Diese Moglichkeit wird durch eine entspre-
chend niedrige Schmelztemperatur des Niederschlags sowie
durch die Verwendbarkeit in den nachfolgenden Arbeitsgingen
bestimut. In diesen Fallen ist das erfindungsgemélie Verfah-

" ren vorteilhaft einsetazbar,.

Das Filter zur Durchfiihrung des erfindungsgemdBen Verfah—~
rens, in dem als Filtratiounsplatte rdumliche Filterkorper

" eingebaut sind, besteht aus einem geschlossenen Druckgefidl

und ist nmit positionsverinderbaren und/oder ortsfesten zy-
linder- oder prismenformig ausgebildeten, senkrechten Fil-
terkdrpern versehen, die hohenverstellbar im unteren Tell
des Filters symmetrisch im Querschnitt des Filters angeord-
net sird, '

Es ist vorteilhaft, wenn die ortsfesten Filterkdrper mit
Ventilen ausgeriistet sind, mit denen der Durchflu8 des Fil-
frats durch den ganzen Filterkérper oder einen Teil von ihm
gesperrt werden kann.

Die im Filter angeordneten Filterkorper sind mit Stutzen
versehen, welche in den Boden des aufrechten, trommelflrmi-
gen Filters hineinragen.
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Es ist von besonderem Vorteil, wenn als riumliche Filter—
korper Filtrationsschlitzdiisen eingesetzt werden.

Dabel ist die Anzahl dieser Filtrationsschlitzdiisen pro
Flécheneinheit des Filterquerschnitts von der Filtrations-
charakteristik der zu trennenden und aus Fliissigkeit und
Feststoff bestehenden Mischung abhingig. Wenn zur Trennung
und Reinigung der aus 2,2’-Di/4—hydroxyphenyl/propah und
Phenol bestehenden Additionsverbihdung das erfihdungsgeméﬁe

. Filter eingesetzt wird, dann setzt man 0,5 bis 3 Filtra¥
tionsschlitzdiisen pro 1 n° der Querschnittsfliche des Fil-
ters ein und das Filter ist mit_einem duBeren Heizmantel ver-—
sehen,

Der infolge der Trenmung nach denm erfindungSgeméEen Verfah~ _
ren und unter AnWendung des erfindungsgeméﬁeh Filters erhal-
tene Filterkuchen ist ziemlich dick, obwohl die Filtration
mit den einzelnen Filterkﬁrpern durch eine diinnere Schicht-
dicke durchgefiihrt wurde, wobei die Filtrationsfléche wéhrend
‘der Filtration zunimmt, bis ein einheitlicher Filtrations—
kuchen sich bildet und die weitere Filtration schon bei einer
unverénderlichen Filtrationsfléche verl#uft. Die Eiltrations-"
ausbeute ist erheblich gestiegen. Die Filtration kann nach
vorhergehender Beaufschlagung des Filters mit der gesamten
Menge von Brei fortgefiihrt werden oder.man kahn den Brei auch
wihrend der Filtration in das Filter einbringen, was unter -
anderem von der Konzentration des Breis, Héhe des Filters
und der vorbestimmten Dicke des Fiiterkuchens;abhéhgt.

Das erfindungsgemifBe Filter weist alle Vorteile auf, welche
flir einen Nutschen-Filter kennzeichnend sind, wobel gleich- .
- zeitig seine bisherigen Nachteile eliminiert werden. Zu den
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Vorteilen gehoren:

Einfacher Aufbau und vollkommene Dichtheit, welche die
Filtration von stark toxisch wirkenden, leichbtfliichtigen,
heiflen und anderen Mischungen ermoglicht, die eine Gefdhr- .

- dung darstellen,

Griindliches und gleichméﬁiges Auswaschén des ganZen Filter—~
kuchens unter Anwendung von geringen llengen an Waschfliis-
sigkeit, .

Die Moglickkeit des Einsatzes von Nachkristallisationsge-
mischen mit unterschiedlicher Filtrationscharakteristik.

Durch den einfachen Aufbau werden die Herstellungskosten im
Vergleich mit einem Drucknutschen~-Filter, bei dem der Sieb-
boden den liberwiegenden Anteil der Kosten des ganzen Appa-

- rates verursacht, gesenkt.

Die als Filtrationsschlitzdiisen ausgebildeten FilterkOrper
zeichnen sich durch eine hohe mechanische Festigkelt aus, '

~ wodurch es ermdglicht wird, die Durchflufrichtung umzukeh-

ren uhd eine vollkommene Durchldssigkeit der Filterkorper
aufrechtzuerhalten, was zum Vermischen des Filterinhalts
vor der Entladung des Filters ausgenlitzt werden kann.

In den Filter konnen Heizelemente eingebaut werden, die in
manchen Fillen zum Schumelzen des fertigen Filterkuchens

~ benutzt werden kénnen, wodurch die Entladung des Filters

sehr erleichtert wird,

Das Einfithren der Filterkérpér durch fiir die einzelnen
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- FilterkOrper gesonderte Stubzen ermbglicht es, den Zusam~
menbau oder Abbau der Filtrationsschlitzdiisen wie auch die
Kontrolle des aus jedem Eilterkorper abflieBenden Flltrats
zu vereinfachen,

Ausfihrungsbeispiel

Das erfindungsgemiBe Filter soll im folgenden anhand eines
Ausfﬁhrungsbeispiels erléutert werden. In der Zeichnung zei-
gen

Fig, 13 Vertikalen Schnitt durch daé'Eilter, schematisch
" dargestellt, :

Fig. 2: Horizontalen Schnitt durch das Filter gemiB Fig. 1
~  mit darin angeordneten Filterkdrpern und dem Fil- -
terkuchen zunehmender Dicke um die Wllterkorper
herum,

In dem DruckgefiB 1 sind aufrechte réaumliche zyllnderformlge
Filterkorper 2a; 2b;i 2¢ angeordnet. Der erste Eilterkorper
2a ist ortsfest angebracht und kann durch Absperren des Ven-

- tils 4 am AbfluB des Filtrats III ausgeschaltet werden, Der

zwelte Filterkdrper 2b ist beweglich und héhenverstellbar.
Der dritte Filterkdrper 2c ist ortsfest und kann abschnitts-
weise mit Hilfe von Ventilen 3 ausgeschaltet werden, - .

Die der ersten Filtration unterworfene Mischung I wird in
das Filter von oben durch das zentrale Ventil eingebracht.
Das Filtrat III wird aus den Fllterkorpern 2a, 2b; 2c durch
eine Sammelleitung abgefithrt, und das Produkt IV, nachdem es
vermischt oder geschmolzen wurde, wird durch ein im niedrig-
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Das Filter ist mit einem Heizmantel 5 versehen.

Das erfindungsgemiBe Verfahren und das Filter zum Durchfiih-
ren desselben kann zur Trennung von verschiedenem kristalli-
nem Niederschlag, insbesonde:e mit einer Kdérnung von mehr '
als 0,05 mm, eingesetzt werden. Das erfindungsgemidBie Filter
ist insbesondere in solchen Prozessen anwendbar, bei welchen
der Niederschlag mit geringen Mengen von Waschfllissigkeit II
gesplilt wird, wie auch in solchen Prozessen, bei denen der
Filterkuchen der physischen und chemischen Eigenschaften
wegen, wie auch in Hinsicht auf die nachfolgenden Arbeits-
ginge vor der Entladung geschmolzen oder in einer Flissig-
-keit aufgeldst oder vermischt werden kann,

Das erfindungsgemile Verfahren und das Filter wurden zur
Ausscheidung und Reinigung der aus 2,42'-Di/4~hydroxyphenyl/
propan und Phenol zusammengesetzten Additionsverbindung aus
der kristallisierten Nachreaktionsmischung bei dem Herstel-
lungsprozel dieses Produktes aus Phenol und Azeton angewen—
det. Der hier erhaltene kristalline Niederschlag enthdlt
viele Verunreinigungen, welche nicht in dem Kristallgitter
eingebaut sind, sondern an dessen Oberfliche anhaften, von
wo diese Verunreinigungen durch Phenolspiilung beseitigt wer-
den kodnnen. Infolge einer hohen Loslichkeit des Hauwptproduk-~
tes im Phenol ist man gezwungen, geringe lengen von Phenol
zum Spiilen anzuwenden. In einem bisher angewandten ProzeB
wird der Niederschlag einer Schleuderung und nachfolgenden
Splilung unterworfen., ‘ '



"y

210 537

=10 -

Es wurde festgestellt, daB durch die Anwendung des erfin-

dungsgemiBen PFilters ein héherer’Reinigungseffekt bei einen

niedrigeren Kostenaufwand gewshrleistet ist und der Ver-
brauch von Phenol zur Splilung des Produktes IV erheblich
herabgesetzt wird. Obwohl an den in dem erfindungsgemifen
Filter gewonnenen Kristallen gewihnlich mehr Fliissigkeit an-

“haftet als das bei den geschleuderten Kristallen der Fall

ist, ist das jedoch bei der erfindungsgens8 durchgefiihrten
Filtration ohne wesentliche Bedeutung, weil Phenol'in der
Additionsverbindung in einer Menge von etwa 30 % in gebunde-
ner Form vorkommt und die zusitzliche Menge, die in dem Nie-
derschlag enthalten ist, keinen wesentlichen ElnfluB auf die

‘gesamte vorhandene Menge an Phenol ausiibt.

Daraus resultiert, daB das erfindungsgemiBe Filter in sol-
chen Prozessen, ohne daB-eine Schleuderung erforderlich ist,
angewendet werden kann, bei welchen das Produkt IV in der _
Form einer mit dem LOsungsmittel bildenden Addltlonsverbln-
dung denm KrlstalllsatlonsprozeB unterllegt.

Das erfindungsgemsBe Verfahren und das Filter kann auch vor—
teilhaft bei der Ausscheidung von Anthrazen sus dem Anthra-
zendl eingesetzt werden, das man hachfolgend mittels eines
selektiven Losungsmittels auswadscht, unm die'vorwiegend aus
Phenanthren und Xarbazol bestehenden Verunreinigungen auszu-
scheiden, Dieser ProzeB wurde bisher durch Schleudern und
Splilen durchgefiihrt, wobei die Spllung in einer Schleuder
oder in einer gesonderten Einrichtuﬁg erfolgts. Durch die An-
wendung des erfindungsgemdBen Filters kann man auch in die-
sem Fall die llenge der Waschflissigkeit II erheblich herab-

- setzen, und der Reinigungsvorgang von Anthrazen kann auf eine
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bequeme Weise liberwacht und reguliert werden.

Das erfindungsgeméfie Verfahren und das Filter kann man eben—
falls giinstig bei der Ausscheidung und Reinigung von kri-
stallinem p~Xylol im ProzeB der Tieftemperaturkristallisa-
tion einer aus Xylenol-Verbindungen bestehenden Mischung an-
wenden.
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Erfindungsanspruch

’-10

2.

3.

Verfahren zur periodischen PFiltration unter Anwendung von

als Filtrationsplatte rdumlich ausgebildeten Filterkdr-—
pern, welche"im unteren Teil des ein geschlossenes GefiB

bildenden Filters angeordnet. sind, gekennzeidhnet dadurch,
daf men mit dem Absenken des Fliissigkeitsspiegels inner-

“halb des Filters den DurchfluB des Filtrats (III) durch

die einzelnen r&umlichen Filterkorper (2a; 2b; 2¢) oder
ihre Teile abschnittsweise von den hochstllegenden zu den

untersten Filterkdrpern absperrt, wobei die Filtration so .

lange fortgefuhrt erd bis man einen elnheltllchen, den
gesamten Qnerschnltt des Filters ausflillenden Filter-
kuchen erhdlt, und daB sich innerhalb: des Fllterkuchens
réumlich ausgebildete Filterkorper (2a; 2b; 2¢) befinden
und die Entladung des Filterkuchens auf eine beliebige
Weise erfolgen kann.

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB der
Niederschlag nach vorhergehendem Schmelzen und Vermischen
mit einer Waschfliissigkeit (II) entladen wird.

Filter zur Durchfithrung des Verfahrens nach den Punkben
1 und 2, indem in einem Druckgef#B als Filtrationsplatte -
raumlich ausgebildete Filterkdrper eingebaut sind, ge-
kennzeichnet dadurch, daB die positionsverinderbaren und/

oder ortsfesten zylinder-,oder prismenformigen Filter—

korper (2a; 2b; 2¢c) im unteren Teil des Filters hohenver—
stellbar und symmetrisch in denm Querschnltt des Filters
angeordnet sind.
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Filtervnach Punkt 3, gekennzeichnet dadurch, daB die Fil-
terkorper (2a; 2bj 2¢) mit Ventilen (3) ausgeriistet sind, .
welche den Durchfluf des Filtrats (III) durch den ganzen
oder nur einen Teil des Filterkorpers (2a; 2b; 2¢) ab-
sperren. '

Filter nach Punkt 3 oder 4, gekennzeichnet dadurch, daB
die Filterkorper (2a; 2b; 2¢) durch gésonderte, sich im
Bodenteil des aufrechten, trommelfdrmig ausgebildeten
Filters befindende Stutzen eingefﬁhrt werden.

Filter nach Punkt 3 oder 4, gekennzeichnet dadurch, daB
die Filterkorper (2a; 2b; 2c).a;s Filtrationsschlitzdiisen
ausgebildet sind,

Filter nach Punkt 6 zur Trennung und Reinigung der aus
2,2'-Di/4~hydroxyphenyl/propan und Phenol bestehenden

- Additionsverbindung, gekennzeiohnet dadurch, daf die An~

zahl der Filtrationsschlitzdiisen auf 1 n® der Querschnitte-
fléche des Filters 0,5 bis 3 betridgt und das Filter durch
einen &uBeren Heizmantel (5) umgeben ist.

Hierzu 1 Seite Zeichnungen
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