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Wynalazek dotyczy sposobu wydzielania izomeréw
— izoftalanu dwumetylu i ortoftalanu dwumetylu, przy
wytwarzaniu tereftalanu dwumetylu na drodze utle-
niania p-ksylenu i jego pochodnych, estryfikacji otrzy-
manego oksydatu metanolem i oczyszczanie powstalych
estréw metylowych na drodze rektyfikacji i krystalizacji,
przy czym filtrat z krystalizacji zawierajacy migdzy
innymi rozpuszczony izoftalan i ortoftalan dwumetylu
poddaje si¢ frakcjonowanej rektyfikacji i otrzymuje
frakcje o stezeniu 10—559% wagowych izoftalanu dwu-
metylu i 2—25% wagowych ortoftalanu dwumetylu
(ca 809% wagowych sumy izomsréw), z ktérej odzyskuje
si¢ tereftalan dwumetylu na drodze ekstrakcji lub na
drodze Kkrystalizacji i ekstrakcji. Otrzymany w ten
sposéb produkt, gléwnie tereftalan dwumetylu jest
recyrkulowany do gléwnego strumienia produkeyjnego.

Stosowany do procesu wytwarzania tereftalanu dwu-
metylu podstawowy surowiec — p-ksylen zawiera
réwniez izomery orto- i meta-ksylenu. S3 one stosun-
kowo trudne do iloSciowego wydziclenia z mieszaniny
ksylenéw. Zawarto$¢ gidéwnego skladnika w stosowanym
w procesie wytwarzania DMT p-ksylenie wynosi na
ogot 97,5 do 99,5% wag. Produktami kofdcowymi orto-
i meta-ksylendw s3 orto- i izoftalany dwumetylu (DMO
i DMI).

W niektdrych technologiach otrzymywania DMT —
np. wg sposobu Katzschmanna, zwanego inaczej me-
todg Witten — stosuje si¢ znaczng ilo$¢ strumieni
zawrotowych, co powoduje wzbogacenie gléwnego
strumienia technologicznego produktami DMI i DMO.
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Poczawszy od pewnej granicy zwigzki te hamuja szyb-
ko$¢ syntezy DMT i powoduja nadmierne obcigZenie
aparatury produkcyjnej. Ponadto przy zbyt wysokich
stezeniach moga powodowal zagrozenie dla jako$ci
produktu finalnego-DMT, co z kolei rzutuje nieko-
rzystnie na dalsze fazy jego przerabu na polimer widkno-
tworczy i widkno poliestrowe.

Przedostanie si¢ nadmiernych ilosci DMI i DMO
do produ¥ktu finalnego powoduje zaklécenia w uksztal-
towaniu laficucha polimerowego, zmieniajac w ten
sposdb wlasnosci wldknotwdrcze polimeru.

Wydziclanie izomeréw mozna najkorzystniej rrze-
prowadzi¢ z takiego strumienia masowego, gdzie ich

‘koncentracja jest najwyzsza. Do tego celu najlepiej

nadaje si¢ pozostalo$¢ po oddestylowaniu filtratu me-
tanolowego otrzymanego w wyniku przeprowadzonej
krystalizacji, ktéra jest najskuteczniejszym sposobem
rozdzialtu zwigzkéw o zblizonej lotnoSci, zwlaszcza
izomeréw.

W metodzie otrzymywania DMT wg Katzschmanna
giowna cz¢$é pozostatoéci po oddestylowaniu metanolu
z filtratu, zawierajaca obok DMT i DMO szereg péi-
produ’xtéw z procesu wytwarzania DMT, a przede
wszystkim p-toluilanu metylu (pTE), benzoesan metylu
(BE), p-formylobenzoesan metylu (TAE), zwiazki
wyzej wrzace od DMT (ww) jest recyrkulowana do
stadium utleniania p-ksylenu i jego pochodnych, na-
stepnie produkt oksydacji jest estryfikowany metanolem.
Uzyskane w ten sposOb estry metylowe s3 aczyszczane
przez rektyfikacje i krystalizacjg.
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Reszta pozostalodci po destylacji filtratu metanolo-
wego stanowigca "1—10% calkowitej iloéci tej pozo-
stalosci poddawana jest rektyfikacji ciaglej lub perio-
dycznej z odbiorem frakcji, w sklad ktérej wchodzi
giéwnie DMT, DMI, DMO, TAE i ecwentualnie
mniejsze ilgéci.imnych zwiqzkéw, w tym takZe wyiej
_wrzgéych od DMT.

Ze wszystkich wystepujacych strumieni technologicz-
nych strumiefi ten zwany dalej Frakcjs DMT/DMI —
zawicra najwylszg koncentracj¢ izomeréw tereftalanu
‘dwumetylu (st¢Zenie izoftalanu dwumetylu 10—559,
wag. i ortoftalanu dwumetylu 2,25% wag. — co 80%
wag. sumy izomerdw) i z tej frakcji izomery te zostaja
wydzielone. Frakcia ta zawiera do 55% wag. DMT
i pozadane jest odzyskanie jego maksymalnej ilodci.
‘W tym celu frakcj¢ t¢ poddaje si¢ procesowi krystali-
24¢cji z roztworu o temperaturze ok. 100°C otrzymywa-
nego przez jej rozpuszczemic w metanolu przy stosunku
objctodciowym metanol do frakcji DMT/DMI jak
4 : 1 w podwyiszonej temperaturze.

Proces krystalizacji prowadzony jest poprzez odpa-
rowanie cze¢éci rozpuszczalnika z jednoczesnym prze-
ponowym ozi¢cbianiem roztworu. Metoda ta wymaga
bardzo wolnego ozi¢biania mieszaniny za wzgledu na
koniecznoéé otrzymania duZych i jednorodnych Kkry-
sztaléw oraz mozliwoéé zarastania eclementéw chlodza-
cych w urzqdzeniu do Kkrystalizacji, co z Kolei znacznie
pogarsza i przedluza czas schladzania.

Otrzymana w ten sposéb mieszanina rozdzielana jest
na wiréwce filtracyjnej. Faza stala ulega nast¢pnie
stapianiu i zostaje zawracana do procesu, natomiast
filtrat poddawany jest regeneracji celem odzysku roz-
‘puszczalnika (metanolu).

Udziat DMT w otrzymanej po odpgrowaniu metanolu
pozostalo$ci wynosi 20—309% i uzaleZniony jest od
jakosci otrzymanych krysztaléw w procesie krystalizacji
1 iloéci rozpuszczalnika.

Wydajno$¢ odzyskiwania DMT wg powyZszego
sposobu wynosi 70—80% w stosunku do ilodci tego
produktu zawartego we frakcji DMT /DMI.

Nieoczekiwanie stwierdzono, iz przy prowadzeniu
procesu ckstrakcji frakcji DMT/DMI metanolem,
nawet przy malym (ok. dwukrotnic mniejszym) udziale
metanolu, moina nast¢pnie dokonaé sedymentacyjnego
rozdzialu otrzymanych Kkrysztaléw eliminujac potrzebe
otrzymywania jednorodnych i duzych krysztaléw.

Istota wynalazku polega na przeprowadzeniu wielo-
stopniowej ckstrakcji frakcji DMT/DMI o st¢ieniu
‘do 80% wagowych sumy izomeréw metanolem. Me-
tanol jest dobrym rozpuszczalnikiem wszystkich zwigz-
kéw wystepujacych we frakcji DMT/DMI — w tym
Téwniez DMI i DMO, natomiast stosunkowo slabo
rozpuszcza DMT, zwlaszcza poniZej 50°C. Na kaidym
stopniu zawiesina DMT w metanolu jest rozdzielana
grawitacyjnie lub na innej drodze. Produkt koficowy
w postaci zawiesiny DMT jest kierowany do procesu
wytwarzania DMT np. do krystalizacji wzgl¢dnie in-
nego etapu poprzedzajacego krystalizacje. ’

Sposobem wedlug wynalazku frakcic DMT/DMI
o frednim procentowym skladzie wagowym:

px — 0,01
x “— 0,01
BE — 0,1—0,2
pTE — 2,5~3,0
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TAE — 3,0—4,0
DMO — 10,0—12,0
DMT — 40,0—45,0
DMI — 37,0—43,0

gdzie:
px — p-ksylen
x — zwiqzek niezidentyfikowany

poddaje si¢ wielostopniowej ckstrakcji metanolem, przy
czym kazdorazowo pozostaloéé¢ bedaca zawiesing DMT
w metanolu zadsje si¢ $wiezq porcja rozpuszczalnika
— metanolem.

Na pierwszym stopniu do metanolu o temp. ok. 25°C
wprowadza si¢ frakcig DMT/DMI w stanie cieklym
o temp. ok. 150°C. Stosunck wagowy metanolu do
frakcji DMT/DMI wynosi 0,8 : 1 do 3 : 1 najkorzyst-
niej 1,6 : 1 do 2,1 : 1.

Przy wprowadzaniu cieklego DMT/DMI zawarto$é
ekstraktora jest mieszana, ustala si¢ temperatura ok.
60°C. Proces wyekstrahowania (wylugowania) zwiaz-
kéw rozpuszczalnych w metanolu trwa ok. 0,5 godz.,
przy czym temperatura obniza si¢. Koficowa tempera-
tura procesu nie moze by¢ nisza od 28°C.

Nastepnie zawartoéé ckstraktora jest oprézniana do
zbiornika, gdzie zachodzi sedymentacja krysztaléw
DMT. Po ustalenin warstwy rozdzialu odprowadza
si¢ ckstrakt, natomiast zawiesing poddaje si¢ dalszej
ekstrakcji metanolem. Stosunek wagowy metanolu do
zawiesiny na 2-gim i dalszych stopniach ksztaltuje si¢
w zakresie 0,1 :1 do 0,5 : 1, najkorzystniej 0,17 : 1
do 0,25:1.

Jezeli w wyniku doprowadzenia metanolu do drugiego
i dalszych stopni ekstrakcji temperatura zawartodci
ckstraktora obniZy si¢ poniZej ustalonej koncowej
temperatury, zawarto$¢ eckstraktora przeponowo pod-
grzewa si¢ do takiej temperatury, aby przy 30 minuto-
wym mieszanju kofcowa temperatura w ekstraktorze
nie byla niisza od ustalonej temfperatury ekstrakcii,
ktérej minimum wynosi 28°C. _

Po wykonsniu ostatniego procesu ekstrakcji i odpro-
wadzeniu eckstraktu, najkorzystniej nalezy stosowaé
ckstrakcje 3-stopniows, do pasty DMT wprowadza
si¢ pewnq iloé¢ metanolu celem uzyskania takiej kon-
systencji, ktérq mozna latwo przestaé do procesu te-
chnologicznego ' w produkcji DMT, najlepiej do kry-
stalizacji DMT.

Nalezy podkrefli¢, 2e produkt ekstrakcji (zawiesina
cigt stalych) winna posiadaé taki sklad, by minimalny
stosunek tereftalanu dwumetylu do sumy izo- i orto-
ftalanu dwumetylu wynosit jak 2 :1. Otrzymana za-
wiesina produktu z ekstrakcji zawiera $redni wagowy
skiad procentowy:

H,0 — 0,3—0,5
metanol — 60—70
BE — 0,1

pTE — 0,2—0,6
x — 0,05 ‘
TAE — 0,15—0,30
DMO — 1,5—2,0
DMT — 20,0—30,0
DMI — 4,0—7,0
ww — 0,6—1,0

Opisany sposéb wydzielania izomer6w DMT z frak-
cji DMT /DMI moze byé zmodyfikowany w ten sposéb,
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%e zamiast pierwszego stopnia ekstrakcyjnego prowadzi
si¢ proces krystalizacji.

Stosunki wsadowe 8g identyczne jak przy przed-
stawionej powyzej ekstrakcji. W tym celu po zalado-
waniu zbiornika ~— Kkrystalizatora metanolem i frakcja
DMT/DMI zawartoé¢ jego ciagle mieszajac podgrzewa
si¢ do ok. 100°C, Wytwarza 8i¢ wtedy ciénieniec Pa =
= 0,35—0,39 MPa, Nast¢pnie krystalizator ozigbia si¢
do temp. 66—69°C przez odparowanie metanolu na
drodze rozprgZanig,

Skondensowany metanol zbiera si¢ w specjalnym
zbiorniku, skad zostaje spuszczony do Kkrystalizatora.
Dalsze obniZanje temperatury osiaga si¢ przez stosowa-
nie krystalizacji préiniowej. Koricowa temperatura
procesu wynosi minimalnie 28°C. Nast¢pnie prowadazi
si¢ sedymentacj¢ i ckstrakcjc jak wyZej, przy czym
ekstrakcja przebiega jak na stopniu drugim i dalszych.

Podkreélenia wymaga fakt, fe podany sposéb pro-
wadzenia procesn umotliwia w spos6éb prosty rozdzial
DMT od ekstraktéw (filtratéw) bez uzycia kosstownych
urzgdzed ucigzliwych w eksploatacji oraz wyeliminowa-
nie dodatkowych operacji, a jednoczeénie umozliwia
dobry odzysk DMT z frakcji DMT/DMI, wynoszacy
ok. 90%.

Dla dokladniejszego zobrazowania sposobu wedlug
wynalazku podaje si¢ przyklady I-III, gdzie st¢Zenia
wyraZzone sa w procentach wagowych. )

Przyklad I. Zbiornik ze stali kwasoodpornej
o pojemnosci 5 m? napeliono ilo$cig 1120 kg metanolu
o temperaturze 25°C posiadajacy nast¢pujacy sklad:

woda — 0,10
metanol — 94,92
x — 0,04
octan metylu — 2,93
toluen — 0,08
pPX — 1,93

Nastepnie zaladowano 700 kg frakcji DMT/DMI

w temperaturze 155°C i skladzie:

BE — 0,20
pTE — 3,96
x — 0,09
TAE — 345
DMO — 9,83
DMT — 42,50
DMI — 39,97

f.adowanie frakcji DMT/DMI odbywalo si¢ przy
wlaczonym mieszadle przy 63 obrotach/minute. Po
wyréwnaniu temperatur w zbiorniku stwierdzono 63°C.

Proces ekstrahowania prowadzono przez 0,5 godziny,
przy wlgczonym mieszadle. Temperatura zbiornika
obniZala si¢, osiggajac przy kodcu 58°C, przy czy
wlaczono przeplyw wody przez wezownice i chlodzono
przez okolo 40 minut do temperatury 35°C. Nastepnie
zawarto§¢ ekstraktoralprzeslano do zbiornika podredniego
o obje¢todci 5 m®. W zbiorniku tym zgromadzono pro-
dukty z trzech wykonanych w ten sam sposéb szarz.
Caly czas w zbiorniku tym utrzymywano minimalng
temperatur¢ mieszaniny na poziomie 35°C. Po wyla-
czeniu mieszadla krysztaly DMT rozdzielono przez
sedymentacj¢ w ciagu 0,5 godziny. Ekstrakt spuszczono
przy pomocy odpowiednio usytuowanych krécécéw
(tzw. ckstrakt I) w iloéci 3000 kg i nast¢pnie zatado-
wano 600 kg metanolu o temperaturze i skladzie jak
wyZej. Otrzymano temperatur¢ zawiesiny 32°C. Za-
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warto§¢ zbiornika podgrzano przeponowo parg wodng
celem osiagnigcia 35°C mieszajac w czasie 20 minut,
Nastepnie warstwy rozdzielono jak wyZej (otrzymujac’
tzw. ekstrakt II) i powtérzono calg operacje. Odebrang
po 630 kg ekstraktu I i ekstaktu ITI. Otrzymang w zbior-~
niku past¢ DMT w iloéci ok. 2400 kg zadano meta-
nolem i przeslano grawitacyjnie do stopnia krystalizacijl
w procesie wytwarzania DMT. Sklady % otrzymanych
w wyniku - przeprowadzonego procesu produktéw po-
dano w tabeli I.

Tabela I

Skiadniki Ekstrakt | Ekstrakt | Ekstrakt | Pasta

I 1I 111 DMT
woda 0,07 0,05 0,05 0,07
metanol 72,67 72,48 | 77,67 | 50,11
toluen 0,05 0,06 0,05 0,05
pPX 1,26 1,16 1,13 1,49
octan .
metylu 1,86 2,11 2,05 2,19
b 4 ' 0,05 0,08 0,08 0,05 -
BE 0,06 0,09 0,08 0,05
pTE 1,24 1,70 1,40 1,11
TAR 0,36 0,38 0,25 0,22
DMO 3,59 4,01 3,17 2,23
DMT 2,82 2,11 1,77 32,65
DMI 15,23 14,45 13,03 9,24
ww 0,77 1,32 1,27 0,54

Odzysk DMT wynosi 93,3% - w stosunku do ilosci
tego produktu zawartego we frakcji DMT/DMI.

Otrzymany w procesiec wytwarzania DMT produkt
charakteryzowal si¢ dobrymi wladciwodciami do dal-
szego przerobu na polimer poliestrowy wiéknotwoérczy.

Przyktad II. Zbiornik ze stali kwasoodpornej
o pojemnoéci 5 m? napelniono ilo§cig 1120 kg metanolu
o temperaturze 25°C posiadajacy sklad jak w rrzy-
kladzie 1. Nastepnie zaladowano 700 kg frakcji DMT/
/DMI w temperaturze 155°C i skladzie:

pPTE — 3,40
TAE — 3,19
DMO — 9,85
DMT — 43,15
DMI — 40,32

Warunki ladowania frakcji EMT/DMI, przebieg
procesu ekstrakcji oraz gromadzenie w zbiorniku po-
$rednim trzech szar: jak w przykladzie I. Bkstrakt
(tzw. ekstrakt I) spuszczono przy pomocy odpowiednio
usytuowanych kréécéw w ilo§ci 3000 kg. Nastepnie
zaladowano 400 kg metanolu o temperaturze i skladzie
jak w przykladzie I. Uzyskano temperatur¢ 33°C.
Zawartos¢ zbiornika podgrzano przeponowo parg wodnq
celem osiggni¢cia temperatury 35°C mieszajac w czasie
20 minut.

Nastepnie warstwy rozdzielono jak w przykladzie I
(otrzymujac tzw. ekstrakt II) w ilodci 420 kg i powta-
rzano calg operacj¢ czterokrotnie odbierajac po 410 kg
ekstraktu III, ekstraktu IV, ekstraktu V i ekstraktu VI.

Otrzymana w zbiorniku past¢ DMT w iloéci 2400 kg
zadano metanolem i przeslano grawitacyjnie do stop-

- nia krystalizacji w procesie wytwarzania DMT. Sklady

otrzymanych w wyniku przeprowadzonego procesu
produktéw podeno w tabeli II. '
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Tabela II

e Ekst. - Ekst. Bkst. Ekst. Ekst. Ekst. Pasta

Skladaiki 1 I I v v VI DMT
woda 0,05 0,14 0,12 0,12 0,12 0,12 0,05
metanol 70,47 74,28 71,15 79,44 82,19 83,71 55,82
toluen 0,05 0,07 0,07 - 0,07 0,07 0,07 0,05
px 1,45 1,36 1,41 1,41 1,44 1,44 1,28
oct. met. 1,87 2,64 ‘2,63 2,83 2,80 2,73 1,86
b4 0,02 0,05 0,05 0,05 0,05 0,05 0,02
BE 0,03 0,02 0,05 0,05 0,05 0,02 ' 0,01
pTE 1,31 1,22 0,97 0,97 0,78 0,78 0,50
TAE 0,33 0,17 0,15 0,15 0,18 0,12 0,05
DMO 4,32 3,02 2,63 2,25 1,74 1,51 1,33
DMT 3,21 2,15 2,05 2,02 2,00 1,97 31,99
DMI ' 16,32 13,17 11,35 9,46 7,58 6,72 6,57
wwW 0,57 1,71 1,37 1,18 0,88 0,76 0,47

Odzysk DMT wynosi 84,7% w stosunku do ile$ci
tego produktu zawartego we frakcji DMT/DMI.

Otrzymany w procesie wytwarzania DMT produkt
charakteryzowal si¢ dobrymi wlasno$ciami do dalszego
przerobu na polimer poliestrowy wléknotwérczy.

Przyktad III. Zbiornik ze stali kwasoodpornej
o pojemnos$ci 5 m3 napelniono ilo$cia 1120 kg metanolu
o temperaturze 25°C i skladzie jak w przykladzie I.
Nastepnie zaladowano 700 kg frakcjii DMT/DMI
w temperaturze 150°C i skladzie: '

BE 0,25

x — 0,09
pTE — 2,89
TAE — 3,54
DMO — 10,41
DMT — 43,91
DMI — 38,91

Zawarto$¢ zbiornika podgrzewano przeponowo para
wodna do temperatury 105°C, co spowodowalo wy-
tworzenie cinienia w zbiorniku Pp = 0,36 MPa.

Po uzyskaniu wyZej wymienionych parametréw roz-
pocz¢to obniZanie temperatury zawarto$ci Kkrystaliza-
tora na drodze rozpr¢zania do ciénienia atmosferycznego
(temperatura 68°C). Nastepnie rozpoczeto dalsze
obniZanie temperatury do 30°C poprzez chlodzenie
przeponowo woda z jednoczesnym odparowaniem me-
tanolu pod pr6znia. Zawarto$¢ krystalizatora przestano
do zbiornika pa$redniego ze stali kwasoodpornej,
w ktérym zgromadzono trzy szarZe po Kkrystalizacji
przeprowadzone w ten sam sposdb. W przypadku ob-
niZenia temperatury zawiesiny ponizej 30°C, zawarto$é
zbiornika podgrzano przeponowe para wodni. Po wy-
laczeniu mieszadla krysztaly DMT rozdzielono przez
sedymentacj¢ w ciagu 0,5 godziny. Lug pokrystaliczny
w ilosci 3000 kg spuszczono przy pomocy odpowiednio
usytuowanych kréécOw i nastepnie zaladowano 400 kg
metanolu o temperaturze i skladzie jak w przykladzie 1.
Wytworzyla si¢ temperatura 28°C. Zawarto$¢ zbiornika
podgrzano przeponowo para wodna celem osiagnigcia
31°C mieszajac ‘w czasie 20 minut. Nast¢pnie warstwy
rozdzielpno jak wyzej, otrzymujac tzw. ekstrakt I
i powtdrzono cala operacje. Odebrano po 430 kg eks-
trakty I i ekstraktu II.

Otrzymana w zbiorniku paste DMT w ilo$ci 2400 kg
zadano metapolem i przeslano grawitacyjnie do siopnia
krystalizacji w procesie wytwarzania DMT. Skiady
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otrzymanych w wyniku przeprowadzonego procesu
produktéw podano w tabeli III. ’

Tabela III

Skladniki Lug po- | Ekstrakt | Ekstrakt | Pasta
krystal. I II DMT
woda 0,07 . 0,05 0,05 0,07
metanol 72,92 74,19 76,53 46,38
toluen 0,06 0,07 0,05 0,04
px 1,24 2,16 2,12 1,03
octan
metylu 1,84 2,69 2,67 1,81
X 0,05 0,02 0,02 0,07
BE 0,08 0,09 0,07 0,09
pTE 1,17 0,91 0,74 0,77
TAE 0,11 0,05 0,07 0,19
DMO 3,85 3,09 2,35 3,32
‘DMT 2,38 2,30 2,21 34,64
DMI 14,39 13,61 12,38 11,40
wwW 1,83 0,77 0,74 0,19

Odzysk DMT wynosi 90,15% w stosunku do ilo$ci
tego produktu zawartego we frakcji DMT/DMI.

Otrzymany w procesie wytwarzania DMT produkt
charakteryzowalt si¢ dobrymi wlasciwoéciami do dal-
szego przerobu na polimer poliestrowy wloknotworczy.

ZastrzezZenia patentowe

1. Sposéb wydzielania izomeréw — izoftalanu dwu-
metylu i ortoftalanu dwumetylu przy wytwarzaniu
tereftalanu dwumetylu na drodze utleniania p-ksylenu
i jego pochodnych, estryfikacji otrzymanego oksydatu
metanolem i oczyszczanie powstalych estréw metylo-
wych na drodze rektyfikacji i Kkrystalizacji, przy czym
filtrat z krystalizacji zawierajacy mi¢dzy innymi roz-
puszczony izoftalan i ortoftalan dwumetylu poddaje
si¢ frakcjonowanej rektyfikacji i otrzymuje frakcje
o stgzeniu 10—559% wagowych izoftalanu dwumetylu
i 2—259%  wagowych ortoftalanu dwumetylu z ktérej
odzyskuje si¢ tereftalan' dwumetylu, znamienny tym,
ze frakcje o stezeniu do 80% wagowych sumy izofta-
lanu i ortoftalanu dwumetylu poddaje si¢ wielostop-
niowej ekstrakcji przy stosunku wagowym metanolu do /
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frakcji zawierajacej izoftalan i ortoftalan dwumetylu
0,8:1 do 3:1, najkorzystniej 1,6 :1 do 2,1 :1 dla
pierwszego stopnia ekstrakcyjnego.

2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, Ze
na dalszych stopniach ekstrakcji stosunek wagowy
rozpuszczalnika do poddawanej ekstrakcji frakcji z za-
warto$cia izomeréw tereftalanu dwumetylu wynosi
0,1 :1 do 0,5 :1, najkorzystniej 0,17 : 1 do 0,25 : 1.

3. Sposob wedlug zastrz. 1 albo 2, znamienny tym,
2e minimalna koficowa temperatura procesu wynosi
28°C.

4. Spos6b wydzielania izomerdéw przy wytwarzaniu
tereftalanu dwumetylu na drodze utleniania p-ksylenu
i jego pochodnych, estryfikacji otrzymanego oksydatu
metanolem i oczyszczanie powstalych estréw metylo-
wych na drodze rektyfikacji i krystalizacji, przy czym
filtrat z Kkrystalizacji zawierajacy miedzy innymi roz-
puszczony izoftalan i ortoftalan dwumetylu poddaje
sig frakcignowanei rektyfikacji i otrzymuje frakcje

10

15

10

o ste¢zeniu 10—559% wagowych izoftalanu dwumetyln
i 2—25% wagowych ortoftalanu dwumetylu z ktérej
odzyskuje si¢ tereftalan dwumetylu, znamienny tym,
Ze frakcje¢ o stgZeniu do 80% wagowych sumy izoftalanu
i ortoftalanu dwumetylu poddaje si¢ procesowi kry-
stalizacji metanolem, przy czym stosunek wagowy
metanolu do frakcji zawierajacej izoftalan i ortoftalan
dwumetylu 0,8 : 1 do 3 :1, najkorzystniej 1,6 :1 do
2,1 :1, a mnastgpnie otrzymana frakcj¢ zawierajaca
izomery tereftalanu dwumetyln poddaje si¢ wielo-
stopniowej ekstrakcji metanolem.

5. Sposéb, wedlug zastrz. 4, znamienny tym, Ze
na kolejnych stopniach ekstrakcji stosunek wagowy
rozpuszczalnika do poddawanej ekstrakcji frakcji z za-
warto$cia izomeréw tereftalanu dwumetylu wynosi
0,1:1 do 0,5 :1, najkorzystniej 0,17 : 1 do 0,25 : 1.

6. Sposéb wedlug zastrz. 4 albo 5, znamienny tym,
Ze minimalna koficowa temperatura procesu wynosi
28°C.
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