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Tento vyndlez se tykd zplsobu zpracova-
ni me*efného louhu z vyroby Kysel'ny tere-
ftalové oxidaci p-xylenu v kapa'né fazi.

Primyslovd vyroba Kyseliny tereftalove
cbvykle pouZivd postupu oxidace surov.ny
pxylenu v pFitomnosti soli t8Zkého kovu ne-
bo soli tézk§ch kovill, napfiklad kobaltu ne-
bo kabaltu a manganu, jakc katalyzdtoiu,
plscbenim maolekuldrniho kysliku v kapal-
ném prostiedi nizsi alifatické kyseliny a cb-
vykle kyseliny octové. Vzaikla kysel'na tere-
ftalova se vysrdzi v reakCénim roztoku a od-
strani z roztoku jejim oddélenim, jako filtra-
ci nebo odstfedénim. Matetny louh takto
zizkany kromé kyseliny octcvé jako prostre-
di obsahuje katalyzdtor, kyselinu tereftalo-
vou, kterd je v ném rozpu$téna nebo suspea-
dovéana, a vedlej5i produkty reakce, jako je
voda, kyselina p-toluovd, 4-karboxybenzal-
dehyd, kyselina isoftalcvd, kyselina benzo-
ové a vysoké polymery.

Matetné louhy se proto zpracovavajl nej-
prve odpafovacim postupem k odstrangni
hlavni ¢asti rozpoustédla, kyseliny octové, a
potom odpafenim koncentrované suspenze
ve filmové odparce k odstranéni zbytku roz-
pousStédla. Hustd suspenze se ziskd vysrdZe-
nim pevné latky po ochlazeni. SlouCen‘ny
tézkych kovil se z této pevné latky extrahu-
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jI pro regeneraci a cp2tovné pouZiti jako
katalyzéator.

Obecné je nutne pracovnl postup ve filmo-
vé odpsrce provadét opatrnd a je obtiZny;
zv1&8té pili zpracovani kyseliny ftalové z vy-
roby, kterd je popsand vj3e, je obtiZné po-
kraCcvat bez nesndzi v operaci, pravdépo-
dobn& v disledku urZitého obsahu latky,
kterd se zpraccvava. Proto vyrobni postup
véetné oxidatniho stupné se Casto prerusu-
je. Krcmé toho z husté suspenze z filmové
odparky vypadavaji cchlazenim pevné 14t
ky, které vytvareji pevnou hmotu, a tu je za-
potrebi rozdrtit a atomizovat pro extrakci
slouCenin téZkého kovu.

Jako FeSeni tohoto problému je desud na-
vrZzeno pridavat alifaticky keton k matefné-
mu loabhu (japonska zverejnénd patentovd
prihlaska . 136 634/1976), zahuStovat ma-
tené louhy v uritém rozsahu a pii zahii-
vani potom pFidat aromaticky uhlovodik, a-
by se woddestilovala kyselina octovd a ziska-
ly pevné sloZky (japonskd zvefejnénd paten-
tovd prihlaska ¢. 136 635/1976). Podle téch-
to zlepSenych metod je moZné provadét G-
¢innéji oddélcvani pevné latky od kapaliny
a ziskat pevnou latku, kterou je moZné sné-
ze zpracovat. AvSak zavadéni l4tek, které
nejsou piimo potfebné pro reakci, do po-
stupu piind$i novy problém, spocivajici v
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nutnosti separatniho kroku pro tyto latky.

Piedmétem tohoto vyndlezu je dosahnout
FeSeni shora uvedeného problému ve vyro-
b& kyseliny tereftalové, pli kterém se ne-
pouZiva filmové odparky a vyhne se zavads-
ni daldich latek do postupu.

VyfeSeni shora uvedeného problému lze
dosdhnout podle tohoto vyndlezu takto:

Matetny louh, ktery se ziskd oddglenim
kyseliny tereftalové vysrdZené z reaké&niho
roztoku filtraci nebo odstfedovanim, se déav-
kuje do trubkového ohfivédku s alespoii jed-
nou vyhfivanou trubkou [o relativngd malém
primeéru), kterd dsti na jednom konci do
oddélovaci komery (o relativng velké kapa-
cité), pritemZ kapalina se zahfivd na teplo-
tu nad teplotou varu kyseliny octové za pra-
covniho tlaku av3ak pod 250 °C, tak, Ze se
tvol'l smeés, kterd sestdva hlavné ze dvou fa-
zi, pevné a plynné, rychlost toku smési je
od 1/10 rychlosti zvuku do rychlosti zvuku,
smeés se vypousti do oddélovaci komory pro
oddéleni pevné a plynné faze a plynna fa-
ze, kterou tvofi hlavn& Kyselina octova, se
odvadi z odd8levaci kcmory a kondenzuje
hned po ochlazeni, pri¢emZ pevna faze, ob-
sahujici stl nebo soli tézkého kovu, &ast ky-
seliny tereftalové a reak&ni vedlej$i produk-
ty, se odvadi ze dna oddélovaci komory ve
formé oddé&lenych ¢éasti prasku nebo lehce
drtitelné hmoty.

Mateny louh se milZe pred zavdadénim do
vyhiivané trubky zpracovat predb&Znym od-
parenim, aby se odpafila ast kyseliny oc-
tové v kapaling. Pfedb&’né odpafcvani se
miZe snadno provad&t v b&Zné odparce ty-
pu se spodnim vafdkem a kapalinovym sa-
moc¢innym chlazenfm. PouZiti odparky je v{-
hodne, protoZe podil odparovani ve vyhiiva-
né trubce a cddélovaci komofe se také mi-
Ze zmenSit, a proto se maZe sni%'t nezbytna
kapacita odd&lovaci komory. Av8ak prilig
hustd suspenze miZe byt p¥ifinou. ucpani
vyhiivané trubky, a proto by predbézné od-
pafevani mélo byt v rozsahu, ktery je vyhod-
ny pro odpafovani ve vyhifivané trubce.

Jednotlivé podminky pro odpabeni ve vy-
hiivané trubce jsou teplota zahiivani, tlak
a rychlost toku, zv1astd na otevieném konci
trubice. Tytc parametry by se maly volit v
zavislosti na sloZeni mateénéhc louhu ne-
“bo jeho koncentraci, promérvu vyhiivané
trubky a tlaku v odd&lovaci komoie. Zvlastsé
diileZité z téchto faktorti jsou teplota zah#i-
vani a rychlost toku.

Teplota je samozfejmé vyssi, neZ je teplo-
ta varu kyseliny octové za provozaiho tla-
ku, a s vyhodou se voli v rozmezi alespoil
0 20 °C vy38im, neZ je teplota varu kyseliny
octové, av8ak pod 250 °C. Je-li teplotni roz-
dil mezi provozni teplotou a teplotou varu
piilis 1maly, aby se dosdhlo dostateéného
prehfati, odpafovdni ve vyhfivaci trubici
neni dostate¢né, aby se mohla vytvorit smés
pevné latky a plynu ve vyhodné formé. Tak
se nemiiZe oCekavat, e se pevnd sloZka do-
stane v praskové form& nebo alespoii ve
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formé& Céastic pfipravenych k rozdrceni v di-
sledku netiplného oddé&leni tekavé slozky od
sloZky pevné. Naopak prili§ vysokd teplota
zplisobuje ulpivdni pevné latky na vnit¥ni
¢¥né vyhfivané trubky a hromadé&ni pevné
latky mtZe nakonec mit za vysledek ucpéni
trubky. Tak se maji volit provozni podmin-
ky vCetné teploty zahfivani experiment4lng,
pedle danych podminek. Takovou volbu mii-
Ze snadno provést odbornik v oboru.

Co se tyka tlaku uvniti odd&lovaci komo-
ry, miiZe se pracovat za atmosférického tla-
ku, ale vyhodny je tlak sniZeny, jako 6,7 a¥
26,7 kPa. Pro dosaZeni dostatetn& vysoké
rychlosti toku, ke vzniku dvoufdzové sou-
stavy pevnd latka — plyn ve vyhiivané trub-
ce, aniZ by dochézelo k ulpivani pevné sloZ-
ky na vniténi sténé trubky, je vyhodné po-
uZivat podminek za vakua v oddé&lovaci ko-
morl'e. Je-li tlak v oddé&lovaci komo¥e nizky,
tlak ve vyhfivané trubce miZe byt maly a
v diisledku toho je teplota varu kyseliny oc-
tové za tohoto tlaku nizkd a tak se mfZe
pouZit relativné nizkd teplota vyhfivani. Ta-
kové pedminky jsou vyhodné z hlediska
snadného Fizeni procesu, spotfeby energie
a dlouhé Zivotnosti pristroje. PFili§ velké
tlakové rozdily mezi vyhfivanou trubkou a
oddé&lovaci komorou v8ak zplsobuji vyznam-
ny pokles teploty v diisledku adiabatické ex-
panze v oddE&lovaci komoie. Teplotni pokles
zplsobuje, ve spojitosti s péivodné nizkou
provozni teplotou, neZadoucné nizkou teplo-
tu pro tplné oddéleni tékavych sloZek. Vhod-
ny tlak by se m8&l stanovit pokusné v zavis-
losti na praktické situaci.

Tato metoda umoZiiuje ziskdvat nepfetrzi-
té pevné slozky z mateéného louhu z vyro-
by kyseliny teretfalové ve formé prasku ne-
bo snadno drtiteiné hmoty, kterd obsahuje
velmi malé mnoZstvi kyseliny octové a vo-
dy. Recirkulované a opé&tovné pouZivané
procento kyszliny octové proto mGZe vzriis-
tat k mezni hodnoté. Postup je velmi jed-
noduchy pro odstranéni a op&tovné pouZiti
slozky téZkého kovu v pevném zbytku. Vy-
FeSani potiZi ve stupni zpracovdni matetné-
ho louhu umoZiiuje stabilni postup v hlav-
nim stupni, katalytické oxidaci, a tak pozo-
ruhodné prispivd k primyslové vyrobé ky-
seliny teretfalové.

Priklad 1

Za pouZiti kobaltnaté a manganaté soli ky-
seliny octové, jako katalytické sloZky a bro-
midu sodného, jako promotoru se vzduchem
oxiduje p-xylen v kyseliné octové, kterd tvo-
If reakéni prostfedi. Pribgh reakce se sle-
duje, reakce je ukoncena, kdyZ skondi ab-
sorpce kysliku. Pro oddéleni vzniklé kyse-
liny tereftalové se reak&ni smés odstiedi.
Pevna latka se promyje kyselinou octovou
a promyvaci tekutina se spoji s filtratnim
roztokem.

Mate€ny louh ziskany z reakce obsahuje
76,2 % hmotnostniho t8kavych sloZek (ky-
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selina octovd a voda) a 23,8 % hmotnostnich
sloZek netékavych (kyselina tereftalovd, o-
statni organické vedlejsi produkty a kata-
lytické sloZky].

Mateény louh se zavede do vyhfivané trub-
ky, kde se zahi‘eje padrou na 151°C a vy-
pusti do oddg&lovaci komory, ve které se u-
drZuje tlak 13,3 kPa. Rychlost toku na otev-
Ffeném konci vyhfivané trubky je okolo 80
proc. rychlosti zvuku. Odparené- slozky se
vedou do kondenzéatoru, kde se zkapalni a
pevné slozky se odebiraji pfes ventil ve dné
oddélovaci komory.

Pevnou latku tvoli zcela oddélené Céstice
pragku, ktery obsahuje pouze 0,5 % hmot-
nostniho zbytkové kyseliny octové. Nebylo
pozerovéano, Ze by doSlo k ucpdéni vyhfiva-
né trubky.

Priklad 2

Stejny mate¢ny louh, jako se zpracoval v
piikladu 1, se také vypousti vyh¥fivanou
trubkou, zah¥ivancu parou na 151 °C, do od-
délovaci komory, ve které se udrZuje pod-
tlak 13,3 kPa. Rychlost toku se voli asi 14
proc. rychlosti zvuku a nepozoruje se, 7Ze by
dochéazelo k ucpéavéni. Ziskany produkt tvo-
1 smés prdasSku a snadno rozmélnitelné hmo-
ty. Zbytkovy obsah kyseliny octové je 3,5
proc.

Priiklad 3

. Stejny matedny louh jako v prikladu 1 se
zpracuje v odparce za atmosférického tla-
ku, aby se odstranila C&st Kkyseliny octové
a vody. Ziskana suspenze obsahuje 51,5 %
tékavych sloZek a 48,5 % sloZek netdka-
vych.

Suspenze se potom zavede do vyhfivané
trubky, kde se zahfivd na 180 °C, a vypous-
ti se do oddélovaci komory, kde je udrZo-
van tlak 26,6 kPa. Rychlost zvuku za téchto
podminek €in{ asi 34 % rychlosti zvuku. Ne-
pozruje se, Ze by dochézelo k ucpédvani, a
vyslednd pevna sloZzka je ve formé& oddéle-
nych &astic prasku. Zbytkovy obsah kyseli-
ny cctové je 1,1 %.

kY

Porovnavaci priklad

Stejny matecny louh, jako se zpracoval ve
shora uvedenych pfikladech, se davkuje do
vyhfivané trubky, kterd se zahrivd pdrou na
151 °C, a vypousti do oddé&lovaci komory, u-
vnit? které se udrZuje podtlak 13,3 kPa. Dav-
kovani matetného louhu se ridi tak, aby
rychlost toku byla okolo 6 % rychlosti zvu-
ku.

Zahrivana trubka se brzy ucpe a nedd se
pouzit.

PREDMET VYNALEZU

1. Zplsob zpracovédni matetného louhu z
vyroby kyseliny tereftalové ziskané oxidaci
p-xylenu molekuldrnim kyslikem za pouZiti
soli téZkého kovu jako katalyzatoru, v Kky-
seling octové jako prostfedi, pfi kterém se
kyselina tereftalova takto vznikla a vysréa-
Zend v reakCnim roztoku oddé&luje filtraci
nebo odstiedovanim, pro ziskdni mateéného
louhu z reakce, vyznacujicl se tim, Ze se ma-
te€ny louh davkuie do trubkového ohfrivédku
alespoil s jednou vyhfivanou trubkou, kte-
rd Gsti na jednom konci do oddélovaci ko-
mory, pri zahfivani louhu na teplotu nad
teplotu varu kyseliny octové za pracovniho
tlaku, avS8ak pod 250°C, pridemZ se tvori
smés sestavajici ze dvou fazi, pevné latky
a plynu, rychlost toku smeési je od 1/10 rych-
losti zvuku do rychlosti zvuku, smés se vy-
pousti do oddélovaci komory k oddéleni
pevné a plynné faze, prifemZ plynna faze,

kterou tvoil kyselina octovd, se odvadi z
oddélovaci komory a kondenzuje chlazenim,
zatimco se pevnd féze, kterou tvori stl téz-
kého kavu, kyselina tereftalova a vedlejsi
reakéni produkty, odebird ze spodni Céasti
oddélovaci komory.

2. Zpusob podle bodu 1, vyznadujici se tim,
7e se matetny louh davkuje do vyhfivané
trubky po zahuSténi odpalenim kyseliny oc-
tové v louhu.

3. Zptsob podle bodu 1, vyznalujici se
tim, Ze se zahFivani ve vyh¥ivané trubce pro-
vadi na teplotu alespoil 20°C vySsi, neZz je
teplota varu kyseliny octové za pracovniho
tlaku, avSak pod 250 °C.

4. Zpbsob podle bodf 1, 2 nebo 3, vyzna-
¢ujici se tim, 7e se zpracovani provadi za
tlaku v oddg&lovaci komofe v rozmezi od at-
mosiérického tlaku do 2,7 kPa.

Severografia, n. p., zdvod 7, Most
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