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Beschreibung
GEBIET DER ERFINDUNG

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfah-
ren, durch welches eine Carbonsaure/Diol-Mischung
aus einer Carbonsaure/Losungsmittel-Aufschlam-
mung ohne Isolierung eines im Wesentlichen trocke-
nen Carbonsaurefeststoffes erhalten wird. Die vorlie-
gende Erfindung betrifft spezieller ein Verfahren,
durch das eine Terephthalsaure/Diol-Mischung, die
als Ausgangsmaterial fir die Polyesterherstellung
geeignet ist, aus einer Terephthalsaure/Lésungsmit-
telaufschlammung ohne Isolierung eines im Wesent-
lichen trockenen Terephthalsaurefeststoffes erhalten
wird.

HINTERGRUND DER ERFINDUNG

[0002] Gemall dem Ziel, Polyethylenterephthalat
(PET) und andere Polyester herzustellen, ist ein gro-
Rer Teil der Patentliteratur der Beschreibung von Ver-
fahren fir die Herstellung einer Carbonsaure/Diol-Mi-
schung gewidmet, die als Ausgangsmaterial geeig-
net ist. Im Allgemeinen beschreiben diese Erfindun-
gen spezielle Misch-Schemata mit einem gereinigten
Terephthalsaurefeststoff und flissigem Ethylengly-
col. Des Weiteren gibt es eine betrachtliche Menge
an Literatur, welche Herstellung von gereinigter Tere-
phthalsdure in Pulverform gewidmet ist, die fir die
Verwendung bei der Herstellung von PET und ande-
ren Polyestern geeignet ist.

[0003] Das Ziel dieser Erfindung ist es, ein Verfah-
ren zu beschreiben, durch das die Carbonsaure/Di-
ol-Mischung, die als Ausgangsmaterial fur die Poly-
esterherstellung geeignet ist, aus einer Carbonsau-
re/Lésungsmittel-Aufschlammung ohne Isolierung ei-
nes im Wesentlichen trockenen Carbonsaurefeststof-
fes erhalten wird.

[0004] Spezieller ist es das Ziel dieser Erfindung,
ein Verfahren zu beschreiben, durch das eine Tere-
phthalsdure/Diol-Mischung, die als Ausgangsmateri-
al fur die Polyesterherstellung geeignet ist, aus einer
Terephthalsaure/Lésungsmittel-Aufschlammung
ohne Isolierung eines im Wesentlichen trockenen Te-
rephthalsaurefeststoffes erhalten wird.

[0005] Gewdhnlich wird gereinigter Terephthalsau-
refeststoff in einem mehrstufigen Verfahren herge-
stellt, in dem Terephthalsdure im Rohzustand herge-
stellt wird. Terephthalsaure im Rohzustand besitzt
keine ausreichende Qualitat fur die direkte Verwen-
dung als Ausgangsmaterial fir kommerzielles PET.
Stattdessen wird Terephthalsaure im Rohzustand ge-
wohnlich zu gereinigtem Terephthalsadurefeststoff
aufgereinigt.

[0006] Die Flissigphasenoxidation von p-Xylol er-

zeugt Terephthalsaure im Rohzustand. Die Tereph-
thalsaure im Rohzustand wird in Wasser geldst und
zum Zweck des Uberfiihrens von 4-Carboxybenzal-
dehyd in p-Toluylsaure, die ein wasserldslicheres De-
rivat darstellt, und zum Zweck des Umwandelns der
charakteristisch gelben Verbindungen in farblose De-
rivate hydriert. Jeglicher 4-Carboxybenzaldehyd und
jegliche p-Toluylsaure in dem gereinigten Terephthal-
saureendprodukt sind fir Polymerisationsverfahren
besonders schadlich, da sie als Kettenabbruchmittel
bei der Kondensationsreaktion zwischen Terephthal-
saure und Ethylenglycol bei der Herstellung von PET
wirken. Typische gereinigte Terephthalsdure enthalt
auf Gewichtsbasis weniger als 25 Teile pro Million
(ppm) 4-Carboxybenzaldehyd und weniger als 150
ppm p-Toluylsaure.

[0007] Es wurde eine Anzahl anderer Verfahren ent-
wickelt, bei denen Terephthalsaure als Ausgangsma-
terial fir die kommerzielle PET-Herstellung ohne die
Anwendung der Hydrierung hergestellt wird. Typi-
scherweise beinhalten diese Verfahren gewohnlich
die katalysierte Oxidation von p-Xylol in einem Essig-
saurelésungsmittel, gefolgt von Filtration und dem
Trocknen der Terephthalsdure von dem Essigsau-
relésungsmittel.

[0008] Eine Terephthalsdure/Diol-Mischung, die fir
die PET-Herstellung brauchbar ist, aus einer Tereph-
thalsdure/Lésungsmittel-Aufschlammung herzustel-
len, stellt ein grundlegend anderes Problem dar als
aus einer Terephthalsaure- und Wasser-Mischung.

[0009] TPA, die mittels katalysierter Oxidation von
p-Xylol in einem Essigsaurelésungsmittel hergestellt
wurde, erzeugt typischerweise eine Terephthalsau-
re/Lésungsmittel-Aufschldmmung, die einen Rest an
Katalysator (z.B. Cobalt, Mangan und Brom) enthalt.
Bei einem gebrauchlichen Verfahren zur Herstellung
eines im Wesentlichen trockenen TPA-Feststoffs aus
einer Terephthalsaure/Lésungsmittel-Aufschlam-
mung wird die Terephthalsdure/Lésungsmittel-Auf-
schlammung filtriert, um eine wesentliche Menge der
Essigsaureflussigkeit von den TPA-Feststoffen abzu-
trennen. Rickstandiger Katalysator wird gewdhnlich
durch Waschen (Spulen) des nassen Kuchens mit
Katalysator-freier Essigsaure, Wasser oder anderem
Lésungsmittel von der Terephthalsaure/Ldsungsmit-
tel-Aufschldammung abgetrennt. Der TPA-Feststoff
wird durch Trocknen isoliert.

[0010] In der vorliegenden Erfindung wurde ein neu-
es Verfahren entdeckt, das mit weniger Schritten aus-
kommt als die gegenwartig eingesetzten Verfahren.
Der vorrangige Nutzen der Erfindung ist die Vermin-
derung von Anlagen- und Betriebskosten, die mit der
Isolierung von Terephthalsaurepulver verbunden
sind. Bei der konventionellen Herangehensweise an
die Herstellung von Terephthalsaure Uber die kataly-
sierte Oxidation von p-Xylol in einem Essigsaure-L6-
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sungsmittel wird eine Terephthalsdure/Lésungsmit-
tel-Aufschlammung filtriert, gewaschen und dann ge-
trocknet, um ein Terephthalsdurepulver herzustellen,
das als Ausgangsmaterial fiur die PET-Herstellung
geeignet ist.

[0011] In einer Ausfiuihrungsform der vorliegenden
Erfindung wird die Terephthalsdure/Losungsmit-
tel-Aufschlammung filtriert, um einen Terephthalsgu-
rekuchen mit Lésungsmittel und einen TPA-LOsungs-
mittel-Mutterlaugen-Strom zu erzeugen. Der Tereph-
thalsdurekuchen mit dem Ld&sungsmittel wird dann
mit Wasser gewaschen (gespilt), um restliches Me-
tallkatalysatormaterial zuriickzugewinnen und um ei-
nen wassernassen Terephthalsdurekuchen und eine
TPA-Lésungsmittel/Wasser-Nebenprodukt-Lauge zu
erzeugen. Der wassernasse Terephthalsdurekuchen
wird dann mit einem Diol vereinigt, um eine Tereph-
thalsaure/Diol-Mischung zu erzeugen, die als Aus-
gangsmaterial in einem kommerziellen PET-Verfah-
ren geeignet ist. Durch Umgehen herkdmmlicher Ver-
fahren zur lIsolierung von Terephthalsadurefeststoff
wird die Ausstattung vermieden, die notwendig ist,
um Terephthalsaurepulver herzustellen.

[0012] Ein anderer Uberraschender und anschei-
nend widersprichlicher Aspekt der Erfindung ist der
Nutzen der Zugabe von Wasser zu dem Essigsaure-
und Ethylenglycol-Lésungsmittel. Im Allgemeinen ist
es bei herkdbmmlichen Verfahren zur Herstellung von
Terephthalsdure notwendig, Wasser, das bei dem
Oxidationsverfahren erzeugt wird, zu entfernen. Typi-
scherweise erfordert die Verwendung von Essigsau-
re als Oxidationslésungsmittel einen zusatzlichen
Verfahrensschritt, bei dem die Essigsaure und Was-
ser getrennt werden. Es ist scheinbar widersprich-
lich, eine Essigsaure- und Wassermischung herzu-
stellen, wenn dies durch Trocknen der Terephthal-
saure von dem Essigsaurelésungsmittel vermieden
werden kann.

[0013] Zudem wird bei Verfahren zur Herstellung
von PET uber die Veresterung von TPA mit Ethylen-
glycol Wasser als Reaktionsnebenprodukt erzeugt.
Im Allgemeinen ist es notwendig, dass Wasser, das
bei dem Veresterungsverfahren erzeugt wird, Uber ei-
nen zusatzlichen Verfahrensschritt, bei dem Ethylen-
glycol und Wasser getrennt werden, zu entfernen. Es
ist scheinbar widerspruchlich, eine Ethylenglycol-
und Wassermischung zu erzeugen, wenn dies durch
das Nicht-Einfuhren von Wasser mit der TPA vermie-
den werden kann.

[0014] Jedoch beruht der eine Nutzen dieser Erfin-
dung auf der Voraussetzung, dass Ethylengly-
col/Wasser- und Essigsaure/Wasser-Trennungssys-
teme normalerweise fir herkémmliche TPA- und
PET-Herstellungsverfahren existieren. Bei dieser Er-
findung sind die Einsparungen, die mit der Vermei-
dung des Trocknens von TPA verbunden sind, von

groBerem Nutzen als die inkrementelle Zunahme der
Ethylenglycol- und Wassertrennungskapazitat sowie
die inkrementelle Zunahme der Essigsaure- und
Wassertrennungskapazitat.

ZUSAMMENFASSUNG DER ERFINDUNG

[0015] Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfah-
ren, in dem eine Carbonsaure/Diol-Mischung aus ei-
ner Carbonsaure/Lésungsmittel-Aufschlammung
ohne Isolierung von im Wesentlichen trockenem Car-
bonsaurefeststoff erhalten wird. Spezieller betrifft die
vorliegende Erfindung ein Verfahren fur die Herstel-
lung einer Terephthalsaure/Ethylenglycol-Mischung,
die als Ausgangsmaterial fiir die Herstellung von
kommerziellem PET geeignet ist. Das resultierende
Verfahren hat weniger Schritte als die gegenwartig
eingesetzten Verfahren und kann bei niedrigeren In-
vestitionskosten eingerichtet werden. Die vorliegen-
de Erfindung schliet speziell einen direkten Ver-
drangung von Wasser durch Ethylenglycol ein. Die
Aufnahme des Verdrangungsschrittes beseitigt die
Notwendigkeit, einen gereinigten Terephthalsdure-
feststoff zu isolieren, und beseitigt dadurch die Not-
wendigkeit der Kristallisation, Feststoff/Flissig-
keits-Trennung und Feststoff-Handhabungseinrich-
tungen, die normalerweise bei kommerziellen Verfah-
ren mit gereinigte Terephthalsaure vorkommen.

[0016] Es istein Ziel dieser Erfindung, ein Verfahren
fur die Herstellung einer Carbonsaure/Diol-Mischung
aus einer Carbonsaure/Losungsmittel-Aufschlam-
mung ohne Isolierung eines im Wesentlichen trocke-
nen Carbonsaurefeststoffes zur Verfliigung zu stellen.

[0017] Es ist ein weiteres Ziel dieser Erfindung, ein
Verfahren fur die Herstellung einer Terephthalsau-
re/Diol-Mischung aus einer Terephthalsaure/L6-
sungsmittel-Aufschlammung ohne Isolierung eines
im Wesentlichen trockenen Terephthalsaurefeststof-
fes zur Verfigung zu stellen.

[0018] Es ist ein weiteres Ziel dieser Erfindung, ein
Verfahren fur die Herstellung einer Terephthalsau-
re/Ethylenglycol-Mischung aus einer Terephthalsau-
re/Lésungsmittel-Aufschlammung ohne Isolierung ei-
nes im Wesentlichen trockenen Terephthalsaurefest-
stoffes zur Verfugung zu stellen.

[0019] Es ist ein weiteres Ziel dieser Erfindung, ein
Verfahren zur Herstellung einer Terephthalsdu-
re/Ethylenglycol-Mischung ohne Isolierung eines im
Wesentlichen trockenen Terephthalsaurefeststoffes
durch das Entfernen von Wasser aus einem wasser-
nassen Terephthalsaurekuchen mittels der Verwen-
dung einer Carbonséaure/Diol-Mischzone zur Verfi-
gung zu stellen.

[0020] Demgemal betrifft die Erfindung, wie bean-
sprucht, ein Verfahren zur Herstellung einer Carbon-

3/12



DE 60 2004 006 844 T2 2008.02.07

saure/Diol-Mischung, wobei das Verfahren die Zuga-
be eines Diols zu einem wassernassen Carbonsau-
rekuchen in einer Carbonsaure/Diol-Mischzone um-
fasst, um einen Teil des Wassers zu entfernen, um
die Carbonsaure/Diol-Mischung zu bilden, wobei die
Carbonsaure aus einer Gruppe, bestehend aus Tere-
phthalsdure, Isophthalsdure, Naphthalindicarbon-
saure, Trimellithsaure und deren Mischungen ausge-
wahlt wird.

[0021] Weitere und bestimmte bevorzugte Ausfih-
rungsformen der Erfindung werden in den abhangi-
gen Ansprichen dargelegt.

[0022] In einer ersten Ausfiihrungsform dieser Erfin-
dung wird ein Verfahren zur Herstellung einer Car-
bonsaure/Diol-Mischung zur Verfligung gestellt, das
die Zugabe eines Diols zu einem wassernassen Car-
bonsaurekuchen in einer Carbonséaure/Diol-Mischzo-
ne umfasst, um einen Teil des Wassers zu entfernen,
um die Carbonsaure/Diol-Mischung zu bilden.

[0023] In einer weiteren Ausflihrungsform dieser Er-
findung wird ein Verfahren zur Herstellung einer Car-
bonsaure/Diol-Mischung zur Verfligung gestellt, wo-
bei das Verfahren die folgenden Schritte umfasst:
(a) Entfernen von Verunreinigen aus einer Car-
bonsdure/Losungsmittel-Aufschld8mmung in einer
ersten  Feststoff-Flussigkeits-Trennvorrichtung,
um einen Carbonsaurekuchen mit Essigsaure und
einen LOsungsmittel-Mutterlaugen-Strom zu bil-
den.
(b) Entfernen eines wesentlichen Teils eines Lo6-
sungsmittels in einer zweiten Feststoff-Flissig-
keits-Trennvorrichtung von dem Carbonsaureku-
chen mit Essigsdure, um einen wassernassen
Carbonsaurekuchen und eine Ldsungsmit-
tel/Wasser-Nebenprodukt-Lauge zu bilden.
(c) Zugabe eines Diols zu dem wassernassen
Carbonsaurekuchen in einer Carbonsaure/Di-
ol-Mischzone, um einen Teil des Wassers zu ent-
fernen, um die Carbonsaure/Diol-Mischung zu bil-
den.

[0024] In einer weiteren Ausfuhrungsform dieser Er-
findung wird ein Verfahren zur Herstellung einer Car-
bonsdaure/Diol-Mischung zur Verfligung gestellt, wo-
bei das Verfahren die folgenden Schritte umfasst:
(a) Entfernen eines Losungsmittels aus einer Car-
bonsaure/Losungsmittel-Aufschldmmung in einer
Feststoff-Flissigkeits-Abtrennzone; wobei ein we-
sentlicher Teil des Losungsmittels in der Carbon-
saure/Lésungsmittel-Aufschlammung durch Was-
ser ersetzt wird, um einen wassernassen Carbon-
saurekuchen zu bilden;
(b) Zugabe eines Diols zu dem wassernassen
Carbonsaurekuchen in einer Carbonsaure/Di-
ol-Mischzone, um einen Teil des Wassers zu ent-
fernen, um die Carbonsaure/Diol-Mischung zu bil-
den.

[0025] In einer weiteren Ausfiihrungsform dieser Er-
findung wird ein Verfahren zur Herstellung einer Tere-
phthalsaure/Diol-Mischung zur Verfiigung gestellt,
wobei das Verfahren die Zugabe eines Diols zu ei-
nem wassernassen Terephthalsdurekuchen in einer
Terephthalsaure/Diol-Mischzone umfasst, um einen
Teil des Wassers zu entfernen, um die Terephthal-
saure/Diol-Mischung zu bilden.

[0026] In einer weiteren Ausfliihrungsform dieser Er-
findung wird ein Verfahren zur Herstellung einer Tere-
phthalsaure/Diol-Mischung zur Verfiigung gestellt,
wobei das Verfahren die folgenden Schritte umfasst:
(a) Entfernen von Verunreinigungen aus einer Te-
rephthalsaure/Lésungsmittel-Aufschlammung in
einer ersten Feststoff-Fliissigkeits-Trennvorrich-
tung, um einen Terephthalsaurekuchen mit Essig-
saure zu bilden.
(b) Entfernen eines wesentlichen Teils eines L&-
sungsmittels aus dem Terephthalsdurekuchen mit
Essigsaure in einer zweiten Feststoff-Fllssig-
keits-Trennvorrichtung, um einen wassernassen
Terephthalsaurekuchen zu bilden.
(c) Zugabe eines Diols zu dem wassernassen Te-
rephthalsdurekuchen in einer Terephthalsaure/Di-
ol-Mischzone, um einen Teil des Wassers zu ent-
fernen, um die Terephthalsaure/Diol-Mischung zu
bilden.

[0027] In einer weiteren Ausfliihrungsform dieser Er-
findung wird ein Verfahren zur Herstellung einer Tere-
phthalsaure/Diol-Mischung zur Verfiigung gestellt,
wobei das Verfahren die folgenden Schritte umfasst:
(a) Entfernen eines LOsungsmittels aus einer Te-
rephthalsdure/Lésungsmittel-Aufschldmmung in
einer Feststoff-Flissigkeits-Abtrennzone; wobei
ein betrachtlicher Teil des Losungsmittels in der
Terephthalsaure/Lésungsmittel-Aufschldmmung
durch Wasser ersetzt wird, um einen wassernas-
sen Carbonsaurekuchen zu bilden.
(b) Zugabe eines Diols zu dem wassernassen Te-
rephthalsdurekuchen in einer Terephthalsaure/Di-
ol-Mischzone, um einen Teil des Wassers zu ent-
fernen, um die Terephthalsaure/Diol-Mischung zu
bilden.

[0028] In einer weiteren Ausfluihrungsform dieser Er-
findung wird ein Verfahren zur Verfiigung gestellt, um
eine Carbonsaure/Diol-Mischung aus einer Carbon-
saure/Lésungsmittel-Aufschlammung ohne Isolie-
rung eines im Wesentlichen trockenen Carbonsaure-
feststoffes herzustellen.

[0029] In einer weiteren Ausfluhrungsform dieser Er-
findung wird ein Verfahren zur Verfiigung gestellt, um
eine Terephthalsaure/Diol-Mischung aus einer Tere-
phthalsdure/Losungsmittel-Aufschlammung ohne
Isolierung eines im Wesentlichen trockenen Tereph-
thalsaurefeststoffes herzustellen.
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[0030] In einer weiteren Ausflihrungsform dieser Er-
findung wird ein Verfahren zur Herstellung einer Tere-
phthalsaure/Diol-Mischung zur Verfligung gestellt,
wobei das Verfahren die folgenden Schritte umfasst:
(a) Entfernen von Verunreinigungen aus einer Te-
rephthalsaure/Lésungsmittel-Aufschlammung in
einer ersten Feststoff-Fliissigkeits-Trennvorrich-
tung, um einen Terephthalsdurekuchen mit Essig-
saure zu bilden; wobei die erste Feststoff-Flissig-
keits-Trennvorrichtung bei einer Temperatur zwi-
schen etwa 40°C bis etwa 155°C betrieben wird.
(b) Entfernen eines wesentlichen Teils eines Lo6-
sungsmittels in einer zweiten Feststoff-Flissig-
keits-Trennvorrichtung, um den Terephthalsdure-
kuchen mit Essigsdure zu bilden, um einen was-
sernassen Terephthalsaurekuchen zu bilden; wo-
bei die zweite Feststoff-Fllssigkeits-Trennvorrich-
tung bei einer Temperatur zwischen etwa 40°C bis
etwa 155°C betrieben wird.
(c) Zugabe eines Diols zu dem wassernassen Te-
rephthalsaurekuchen in einer Terephthalsaure/Di-
ol-Mischzone, um einen Teil des Wassers zu ent-
fernen, um die Terephthalsdure/Diol-Mischung zu
bilden; wobei die Zugabe bei einer Temperatur
zwischen etwa 40°C und 290°C stattfindet; wobei
das Diol Ethylenglycol ist.

[0031] In einer weiteren Ausflihrungsform dieser Er-
findung wird ein Verfahren zur Herstellung einer Tere-
phthalsaure/Diol-Mischung zur Verfigung gestellt,
wobei das Verfahren die folgenden Schritte in der ge-
nannten Reihenfolge umfasst:
(a) Entfernen von Verunreinigungen aus einer Te-
rephthalsaure/Lésungsmittel-Aufschlammung in
einer ersten Feststoff-Fliissigkeits-Trennvorrich-
tung, um einen Terephthalsdurekuchen mit Essig-
saure zu bilden; wobei die erste Feststoff-Flissig-
keits-Trennvorrichtung bei einer Temperatur zwi-
schen etwa 40°C bis etwa 155°C betrieben wird.
(b) Entfernen eines wesentlichen Teils eines Lo6-
sungsmittels in einer zweiten Feststoff-Flissig-
keits-Trennvorrichtung, um den Terephthalsaure-
kuchen mit Essigsaure zu bilden, um den wasser-
nassen Terephthalsdurekuchen zu bilden; wobei
die zweite Feststoff-Flissigkeits-Trennvorrichtung
bei einer Temperatur zwischen etwa 40°C bis
etwa 155°C betrieben wird.
(c) Zugabe eines Diols zu dem wassernassen Te-
rephthalsaurekuchen in einer Terephthalsaure/Di-
ol-Mischzone, um einen Teil des Wassers zu ent-
fernen, um die Terephthalsaure/Diol-Mischung zu
bilden; wobei die Zugabe bei einer Temperatur
zwischen etwa 40°C und 290°C stattfindet; wobei
das Diol Ethylenglycol ist.

[0032] Diese und andere Ziele werden dem Fach-
mann nach dem Lesen dieser Offenbarung deutlicher
werden.

BESCHREIBUNG DER ERFINDUNG:

[0033] In einer ersten Ausflihrungsform dieser Erfin-
dung, die in Fig. 1 gezeigt ist, wird ein Verfahren zur
Herstellung einer Carbonsaure/Diol-Mischung 108
zur Verfugung gestellt, wobei das Verfahren die Zu-
gabe eines Diols 107 zu einem wassernassen Car-
bonsaurekuchen 106 in einer Carbonsaure/Di-
ol-Mischzone 130 umfasst, um einen Teil des Was-
sers zu entfernen, um die Carbonsaure/Diol-Mi-
schung 108 zu bilden.

[0034] Die Carbonsaure/Diol-Mischzone 130, das
Diol 107, die Carbonsaure/Diol-Mischung 108 und
der wassernasse Carbonsaurekuchen 106 werden
nachfolgend in einer zweiten Ausflihrungsform dieser
Erfindung beschrieben.

[0035] In der zweiten Ausfiihrungsform dieser Erfin-
dung, die in Fig. 1 gezeigt ist, wird ein Verfahren zur
Herstellung einer Carbonsaure/Diol-Mischung 108
zur Verfligung gestellt. Das Verfahren umfasst die fol-
genden Schritte:

Schritt (1) umfasst das Entfernen von Verunreinigun-
gen aus einer Carbonsaure/Lésungsmittel-Auf-
schlammung 101 in einer ersten Feststoff-FlUssig-
keits-Trennvorrichtung 110, um einen Carbonséaure-
kuchen mit Lésungsmittel 103 und einen Losungsmit-
tel-Mutterlaugen-Strom 102 zu bilden. Die Rohrlei-
tung 101 enthalt eine Carbonsaure/Lésungsmit-
tel-Aufschlammung, die eine Carbonsaure, Verunrei-
nigungen und ein Lésungsmittel umfasst. Die Verun-
reinigungen umfassen rickstandigen Katalysator (ty-
pischerweise, aber nicht eingeschrankt auf, Cobalt,
Mangan oder Brom). Geeignete Losungsmittel
schlieen aliphatische Monocarbonsauren, die be-
vorzugt 2 bis 6 Kohlenstoffatome enthalten, oder
Benzoesaure und deren Mischungen und Mischun-
gen dieser Verbindungen mit Wasser ein, sind aber
nicht eingeschrankt darauf. Das Lésungsmittel bein-
haltet bevorzugt hauptsachlich Essigsaure und/oder
etwas Wasser. Das Verhéltnis von Essigsaure zu
Wasser kann im Bereich von 50:50 bis 99:1 Essig-
saure zu Wasser bezuglich Masse, bevorzugter im
Bereich von 85:15 bis 95:5 und am bevorzugtesten
im Bereich von 90:10 bis 95:5 liegen. Geeignete Car-
bonsauren schlieBen Terephthalsaure, Isophthalsau-
re, Naphthalindicarbonsaure, Trimellithsdure und de-
ren Mischungen ein, sind aber nicht eingeschrankt
darauf.

[0036] Die Carbonsaure/Lésungsmittel-Aufschlam-
mung 101 liegt im Bereich von 10-40 Gew.-% Car-
bonsaure. Bevorzugt liegt die Carbonsaure/Lésungs-
mittel-Aufschldammung 101 im Bereich von 25-35
Gew.-% Carbonsaure. Am bevorzugtesten liegt die
Carbonsaure/Lésungsmittel-Aufschlammung 101 im
Bereich von 30-35 Gew.-% Carbonsaure. Die Car-
bonsaure/Lésungsmittel-Aufschlammung der Rohr-
leitung 101 wird dann in eine erste Feststoff-Flissig-
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keits-Trennvorrichtung 110 eingefuhrt, wobei ein we-
sentlicher Teil des  Losungsmittel-Mutterlau-
gen-Stroms in einer Rohrleitung 102 zuriickgewon-
nen wird. Der Losungsmittel-Mutterlaugen-Strom 102
umfasst einen wesentlichen Teil des Lésungsmittels.

[0037] Die erste Feststoff-Flissigkeits-Trennvor-
richtung 110 umfasst jede Vorrichtung, die in der
Lage ist, wirksam Feststoffe und Flissigkeiten zu
trennen. Die erste Feststoff-Flissigkeits-Trennvor-
richtung 110 kann typischerweise die folgenden Ar-
ten von Vorrichtungen beinhalten, ist aber nicht ein-
geschrankt darauf: Zentrifugen, Zyklone, rotierende
Trommelfilter, Bandfilter, Pressenfilter usw. Die erste
Feststoff-Fliussigkeits-Trennvorrichtung 110 kann in
einem Temperaturbereich von ungefahr 40°C bis
155°C betrieben werden. Bevorzugt kann die erste
Feststoff-Flussigkeits-Trennvorrichtung 110 in einem
Temperaturbereich von ungefahr 80°C bis 150°C be-
trieben werden. Am bevorzugtesten kann die erste
Feststoff-Flussigkeits-Trennvorrichtung 110 in einem
Temperaturbereich von ungefahr 90 bis 150°C betrie-
ben werden. Ein Carbonsaurekuchen mit Losungs-
mittel 103 wird hergestellt, wobei die Feuchtigkeits-
zusammensetzung des Carbonsaurekuchens mit Lo-
sungsmittel 103 im Bereich von 0,5-30 Gew.-%
Feuchtigkeit, bevorzugt im Bereich von 1-20%
Feuchtigkeit, am bevorzugtesten im Bereich von
1-5% Feuchtigkeit liegt. Wahlweise kann das restli-
che Loésungsmittel durch einen Gasverdrangungs-
schritt entfernt werden, um die Lésungsmittelkonta-
mination mit dem Waschen zu minimieren.

[0038] Schritt (2) umfasst das Entfernen eines we-
sentlichen Teils eines Ldosungsmittel aus dem Car-
bonsdurekuchen mit Lésungsmittel 103 in einer zwei-
ten Feststoff-Flussigkeits-Trennvorrichtung 120, um
einen wassernassen Carbonsaurekuchen 106 und
eine Lésungsmittel/Wasser-Nebenprodukt-Lauge
105 zu bilden.

[0039] Der Carbonsaurekuchen mit Lésungsmittel
103 wird nachfolgend einem Waschen oder einem
"Spulen" mit Wasser oder im Wesentlichen mit Was-
ser mit restlichen Mengen an L&sungsmittel in der
Feststoff-Fliussigkeits-Trennvorrichtung 120 unterzo-
gen, wobei ein wesentlicher Teil des anfanglichen L6-
sungsmittels durch Wasser ersetzt wird, um einen
wassernassen Carbonsaurekuchen 106 zu bilden.
Der wassernasse Carbonsaurekuchen 106 liegt be-
vorzugt im Bereich von ungefahr 0,5-30% Feuchtig-
keit, bevorzugter im Bereich von 1-20% Feuchtigkeit
und am bevorzugtesten im Bereich von 1-5% Feuch-
tigkeit. Die verbleibende Feuchtigkeit des wasser-
nassen Carbonsdurekuchens 106 sollte weniger als
ungefahr 2% Ldsungsmittel auf Massenbasis enthal-
ten. Zusatzlich sollte der wassernasse Carbonsaure-
kuchen weniger als 1% jeglicher Metalle (z.B. Cobalt,
Mangan usw...), die typischerweise als Katalysatoren
bei der p-Xyloloxidation verwendet werden, in der

Aufschldammungs-Mischung in der Rohrleitung 101,
enthalten, sollten in dem wassernassen Carbonsau-
rekuchen 106 bleiben [sic!].

[0040] Waschwasser wird in die zweite Fest-
stoff-Fllssigkeits-Trennvorrichtung 120 Uber eine
Rohrleitung 104 eingefiihrt. Das Waschwasser sollte
auf kontinuierlicher Basis eine Massenvorschubge-
schwindigkeit im Verhaltnis zu den Feststoffen in 103
im Bereich von ungefahr 0,1:1 bis 1,5:1, bevorzugt im
Bereich von 0,1:1 bis 0,6:1, am bevorzugtesten im
Bereich von 0,2:1 bis 0,4:1 umfassen. Es gibt keine
Einschrankungen bezlglich Temperatur oder Druck
des Waschwassers, einschlief3lich der Verwendung
von verdampftem Wasser, Wasserdampf oder einer
Kombination von Wasser und Wasserdampf als
Waschmedium.

[0041] Die zweite Feststoff-Flissigkeits-Trennvor-
richtung 120 kann typischerweise die folgenden Ar-
ten von Vorrichtungen umfassen, ist aber nicht einge-
schrankt darauf: Zentrifugen, Zyklone, rotierende
Trommelfilter, Bandfilter, Pressenfilter usw. Die zwei-
te Feststoff-Flissigkeits-Trennvorrichtung 120 kann
in einem Temperaturbereich von ungefahr 40°C bis
155°C betrieben werden. Bevorzugt kann die zweite
Feststoff-Fllssigkeits-Trennvorrichtung 120 in einem
Temperaturbereich von ungefahr 80°C bis 150°C be-
trieben werden. Am bevorzugtesten kann die zweite
Feststoff-Flissigkeits-Trennvorrichtung 120 in einem
Temperaturbereich von ungefahr 90°C bis 150°C be-
trieben werden.

[0042] Wahlweise wird die LdOsungsmittel/Was-
ser-Nebenprodukt-Lauge aus der zweiten Fest-
stoff-FlUssigkeits-Trennvorrichtung 105 von dem L6-
sungsmittel-Mutterlaugen-Strom, der von der ersten
Feststoff-Flussigkeits-Trennvorrichtung 102 erzeugt
wird, abgesondert.

[0043] Schritt (3) umfasst die Zugabe eines Diols
107 zu dem wassernassen Carbonsaurekuchen 106
in einer Carbonsaure/Diol-Mischzone 130, um einen
Teil des Wassers von dem wassernassen Carbon-
saurekuchen 106 zu entfernen, um die Carbonsau-
re/Diol-Mischung 108 zu bilden.

[0044] SchlieBlich wird der wassernasse Carbon-
saurekuchen 106, der nun im Wesentlichen frei von
Lésungsmitteln ist, mit einem Diol 107 in einer Car-
bonsauremischzone 130 vereinigt, um eine Carbon-
saure/Diol-Mischung 108 zu bilden, die fir die Her-
stellung von PET und anderen Polyestern in der Vor-
richtung 130 geeignet ist. Eine Rohrleitung 109 wird
verwendet, um den Teil des Wassers von dem was-
sernassen Carbonsaurekuchen 106 zu entfernen. Es
gibt keine speziellen Einschrankungen beziglich der
Vorrichtung 130, mit der Ausnahme, dass sie einen
engen Kontakt zwischen dem wassernassen Car-
bonsaurekuchen 106 und dem Diol 107 ermdglichen
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muss, um die Carbonsaure/Diol-Mischung 108 her-
zustellen. Beispiele fur solche Vorrichtungen schlie-
Ren die Folgenden ein, sind aber nicht eingeschrankt
darauf: ein umgewalztes Gefall, ein statischer
Mischer, ein Schraubenférderer, PET-Veresterungs-
reaktor(en), usw. (Bemerkung: Ein Feststoffeduktor
kdnnte verwendet werden, um den wassernassen
Carbonsaurekuchen in die Vorrichtung 130 einzufih-
ren). Noch gibt es irgendeine spezielle Einschran-
kung bezuglich des Temperaturbereichs, bei dem die
Vorrichtung 130 betrieben werden kann. Es ist jedoch
zu bevorzugen, dass die Temperatur der Vorrichtung
130 ungefahr 280°C nicht Ubersteigt, Temperaturen,
die normalerweise in Veresterungsreaktoren vorge-
funden werden.

[0045] Das Diol in einer Rohrleitung 107 wird auf
derartige Weise eingeflhrt, dass das Wasser als die
vorherrschende Aufschlammungsflissigkeit ersetzt
wird. Dies kann durch die Einfiihrung eines Diols Uber
die Rohrleitung 107 als gesattigte Flussigkeit bei ei-
ner Temperatur durchgefiihrt werden, die ausreicht,
um das Wasser zu verdampfen. Bevorzugt wird das
Diol in der Rohrleitung 107 als gesattigter oder tber-
hitzter Dampf eingefuhrt. Das Diol in der Rohrleitung
107 wird aus der Gruppe bestehend aus Ethylengly-
col, Diethylenglycol, n-Butylenglycol, i-Butylenglycol,
n-Propylenglycol, 1,4-Butandiol, Cyclohexandime-
thanol und deren Mischungen ausgewahlit. Das Diol
in der Rohrleitung 107 ist bevorzugt Ethylenglycol.
Man beachte, dass in dem System, das in Fig. 1 ge-
zeigt ist, kein im Wesentlichen trockener Carbonsau-
refeststoff gebildet wird. Der wirtschaftliche Haupt-
vorteil, wenn man keinen trockenen Carbonsaure-
feststoff bildet, ist die Beseitigung von Fest-
stoff-Handhabungs-Einrichtungen (z.B. Fordersyste-
me, Silos usw...).

[0046] Eine dritte Ausfihrungsform dieser Erfin-
dung, die in Fig. 1 gezeigt ist, ist ein Verfahren zur
Herstellung einer Carbonsaure/Diol-Mischung 108,
wobei das Verfahren die folgenden Schritte umfasst.

[0047] Schritt (1) umfasst das Entfernen eines L6-
sungsmittels aus einer Carbonsaure/Lésungsmit-
tel-Aufschlammung 101 in einer Feststoff-Fllssig-
keits-Trennzone 140, wobei ein wesentlicher Teil des
Lésungsmittels in der Carbonsaure/Lésungsmit-
tel-Aufschldammung 101 durch Wasser ersetzt wird,
um einen wassernassen Carbonsaurekuchen 106 zu
bilden.

[0048] In Schritt (1) kénnen die zweite Fest-
stoff-Flussigkeits-Trennvorrichtung 120 und die erste
Feststoff-Flussigkeits-Trennvorrichtung 110 in der
zweiten Ausfuhrungsform dieser Erfindung kombi-
niert werden, um eine einzige Vorrichtung zu bilden,
die in der Lage ist, beide Feststoff-Flussigkeits-Tren-
nungen durchzufiihren. Dies ist schematisch in Fig. 1
gezeigt, die eine Feststoff-Flissigkeits-Verdran-

gungszone 140 durch ein gestricheltes Kastchen um
die Vorrichtungen 110 und 120 zeigt. Das Entfernen
des Lésungsmittels aus einer Carbonsaure/Lésungs-
mittel-Aufschlammung 101 in einer Feststoff-Flissig-
keits-Trennzone 140, um einen wassernassen Car-
bonsaurekuchen zu bilden, kann durch alle Mittel, die
im Fachwissen bekannt sind, durchgefiihrt werden.
Die Feststoff-Flussigkeits-Trennzone 140 umfasst
jede Vorrichtung, die in der Lage ist, die Funktionen
sowohl der ersten Feststoff-Flissigkeits-Trennvor-
richtung 110 als auch der zweiten Feststoff-Flissig-
keits-Trennvorrichtung 120 durchzufiihren, die in der
zweiten Ausfuhrungsform dieser Erfindung beschrie-
ben wird. Die Vorrichtung in der Feststoff-Flissig-
keits-Trennzone 140 kann typischerweise die folgen-
den Arten an Vorrichtungen enthalten, ist aber nicht
eingeschrankt darauf: Zentrifugen, Zyklone, Filter
und dergleichen oder deren Kombination.

[0049] Schritt (2) umfasst die Zugabe eines Diols
107 zu dem wassernassen Carbonsaurekuchen 106
in einer Carbonsaure/Diol-Mischzone 130, um einen
Teil des Wassers zu entfernen, um die Carbonsau-
re/Diol-Mischung 108 zu bilden.

[0050] Schritt (2) ist identisch mit dem Schritt (3),
der in der zweiten Ausfiihrungsform dieser Erfindung
beschrieben wird.

[0051] Eine vierte Ausfuhrungsform dieser Erfin-
dung wird in Eig. 2 zur Verfligung gestellt, die ein Ver-
fahren zur Herstellung einer Terephthalsaure/Diol-Mi-
schung 208 umfasst, wobei das Verfahren die Zuga-
be eines Diols 207 zu einem wassernassen Tereph-
thalsdurekuchen 206 in einer Terephthalsdure/Di-
ol-Mischzone 230 umfasst, um einen Teil des Was-
sers zu entfernen, um die Terephthalsaure/Diol-Mi-
schung 208 zu bilden.

[0052] Die Terephthalsdure/Diol-Mischzone 230,
das Diol 207, die Terephthalsaure/Diol-Mischung 208
und der wassernasse Terephthalsaurekuchen 206
werden nachfolgend in einer funften Ausfihrungs-
form dieser Erfindung beschrieben.

[0053] In der flnften Ausfliihrungsform dieser Erfin-
dung, die in Fig. 2 gezeigt ist, wird ein Verfahren fur
die Herstellung einer Terephthalsaure/Diol-Mischung
208 zur Verfugung gestellt. Das Verfahren umfasst
die folgenden Schritte.

[0054] Schritt (1) umfasst das Entfernen von Verun-
reinigungen aus einer Terephthalsaure/Ldsungsmit-
tel-Aufschldmmung 201 in einer ersten Fest-
stoff-Flussigkeits-Trennvorrichtung 210, um einen
Terephthalsdurekuchen mit Lésungsmittel 203 und
einen TPA-L6sungsmittel-Mutterlaugen-Strom 202
zu bilden.

[0055] Eine Rohrleitung 201 enthalt eine Tereph-
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thalsdure/Losungsmittel-Aufschlammung, die Tere-
phthalsdure, Verunreinigungen und ein Losungsmit-
tel umfasst. Die Verunreinigungen umfassen rick-
standigen Katalysator (typischerweise, aber nicht
eingeschrankt auf, Cobalt, Mangan oder Brom). Ge-
eignete Losungsmittel schlieRen aliphatische Mono-
carbonsauren, die bevorzugt 2 bis 6 Kohlenstoffato-
me enthalten, oder Benzoesaure und deren Mischun-
gen und Mischungen dieser Verbindungen mit Was-
ser ein, sind aber nicht eingeschrankt darauf. Bevor-
zugt beinhaltet das Lésungsmittel im Wesentlichen
Essigsaure und/oder etwas Wasser. Das Verhaltnis
von Essigsaure zu Wasser kann im Bereich von
50:50 bis 99:1 Essigsaure zu Wasser bezliglich Mas-
se, bevorzugter im Bereich von 85:15 bis 95:5 und
am bevorzugtesten im Bereich von 90:10 bis 95:5 lie-
gen. Die Terephthalsaure/Losungsmittel-Aufschlam-
mung 201 liegt im Bereich von ungefahr 10-40
Gew.-% Terephthalsaure. Bevorzugt liegt die Tereph-
thalsdure/Lésungsmittel-Aufschlammung 201 im Be-
reich von 25-35 Gew.-% Terephthalsdure. Am bevor-
zugtesten liegt die Terephthalsdure/Lésungsmit-
tel-Aufschldmmung 201 im Bereich von 30-35
Gew.-% Terephthalsaure. Die Terephthalsaure/L6-
sungsmittel-Aufschlammung in der Rohrleitung 201
wird dann in eine erste Feststoff-Fllssigkeits-Trenn-
vorrichtung 210 eingefiihrt, wobei ein wesentlicher
Teil der Losungsmittel-Mutterlauge in einer Rohrlei-
tung 202 zurlickgewonnen wird. Die Lésungsmit-
tel-Mutterlauge 202 umfasst einen wesentlichen Teil
des Losungsmittels.

[0056] Die erste Feststoff-Flissigkeits-Trennvor-
richtung 210 ist jede Vorrichtung, die in der Lage ist,
wirksam Feststoffe und Flissigkeiten zu trennen. Die
erste Feststoff-Flussigkeits-Trennvorrichtung 210
kann typischerweise die folgenden Arten von Vorrich-
tungen beinhalten, ist aber nicht eingeschrankt dar-
auf: Zentrifugen, Zyklone, rotierende Trommelfilter,
Bandfilter, Pressenfilter usw. Die erste Feststoff-Flus-
sigkeits-Trennvorrichtung 210 kann in einem Tempe-
raturbereich von ungefahr 40°C bis 155°C betrieben
werden. Bevorzugt kann die erste Feststoff-Flissig-
keits-Trennvorrichtung 210 in einem Temperaturbe-
reich von etwa 80°C bis 150°C betrieben werden. Am
bevorzugtesten kann die erste Feststoff-Flussig-
keits-Trennvorrichtung 210 in einem Temperaturbe-
reich von ungefahr 90°C bis 150°C betrieben werden.
Ein Terephthalsdurekuchen mit Losungsmittel 203
wird hergestellt, wobei die Feuchtigkeitszusammen-
setzung des Terephthalsdurekuchens mit Lésungs-
mittel im Bereich von 0,5-30% Feuchtigkeit, bevor-
zugt im Bereich von 1-10% Feuchtigkeit, am bevor-
zugtesten im Bereich von 1-5% Feuchtigkeit liegt.
Wahlweise kann das Losungsmittel durch einen Gas-
verdrangungsschritt entfernt werden, um die L6-
sungsmittelkontamination mit der Wasche zu redu-
zieren.

[0057] Schritt (2) umfasst das Entfernen eines we-

sentlichen Teils eines Losungsmittels aus dem Tere-
phthalsdurekuchen mit Lésungsmittel 203 in einer
zweiten Feststoff-Flissigkeits-Trennvorrichtung 220,
um einen wassernassen Terephthalsdurekuchen 206
und eine TPA-LAsungsmittel/Wasser-Nebenpro-
dukt-Lauge 205 zu bilden.

[0058] Der Terephthalsaurekuchen mit LOsungsmit-
tel 203 wird dann einem Waschen oder einem "SpU-
len" mit Wasser in der zweiten Feststoff-Flissig-
keits-Trennvorrichtung 220 unterworfen, wobei ein
wesentlicher Teil des anfanglichen Ldsungsmittels
durch Wasser ersetzt wird, um einen wassernassen
Terephthalsaurekuchen 206 zu bilden. Der wasser-
nasse Terephthalsaurekuchen 206 liegt bevorzugt im
Bereich von 0,5-30% Feuchtigkeit, bevorzugter im
Bereich von ungeféhr 1-20% Feuchtigkeit und am be-
vorzugtesten im Bereich von 1-5% Feuchtigkeit. Die
Restfeuchte des wassernassen Terephthalsdureku-
chens 206 sollte weniger als ungefahr 2% Loésungs-
mittel auf Massenbasis enthalten. Zusatzlich sollte
der wassernasse Terephthalsaurekuchen weniger
als 1% an jeglichen Metallen (z.B. Cobalt, Mangan
usw...), die typischerweise als Katalysatoren in der
p-Xyloloxidation verwendet werden, in der Auf-
schlammungs-Mischung in der Rohrleitung 210 ent-
halten, sollten in dem wassernassen Terephthalsau-
rekuchen 206 zurlickbleiben [sic!].

[0059] Das Waschwasser wird Uber eine Rohrlei-
tung 204 in die Vorrichtung 220 eingefiuihrt. Das
Waschwasser sollte auf kontinuierlicher Basis eine
Massenvorschubgeschwindigkeit im Verhaltnis zu
den Feststoffen in 203 im Bereich von etwa 0,1:1 bis
1,5:1, bevorzugt im Bereich von 0,1:1 bis 0,6:1, am
bevorzugtesten im Bereich von 0,2:1 bis 0,4:1 umfas-
sen. Es bestehen keine Einschrankungen bezlglich
der Temperatur oder dem Druck des Waschwassers,
das die Verwendung von verdampftem Wasser, Was-
serdampf oder einer Kombination von Wasser und
Wasserdampf als Waschmedium einschlief3t.

[0060] Die zweite Feststoff-Flissigkeits-Trennvor-
richtung 220 kann typischerweise die folgenden Ar-
ten von Vorrichtungen enthalten, ist aber nicht einge-
schrankt darauf: Zentrifugen, Zyklone, rotierende
Trommelfilter, Bandfilter, Pressenfilter usw. Die zwei-
te Feststoff-Flissigkeits-Trennvorrichtung 220 kann
innerhalb eines Temperaturbereichs von etwa 40°C
bis 155°C betrieben werden. Bevorzugt kann die
zweite Feststoff-Flissigkeits-Trennvorrichtung 220
innerhalb eines Temperaturbereichs von etwa 80°C
bis 150°C betrieben werden. Am bevorzugtesten
kann die zweite Feststoff-Flussigkeits-Trennvorrich-
tung 220 innerhalb eines Temperaturbereichs von
etwa 90°C bis 150°C betrieben werden.

[0061] Wahlweise wird die Ldsungsmittel/Was-
ser-Nebenprodukt-Lauge von der zweiten Fest-
stoff-Flussigkeits-Trennvorrichtung 205 von dem L6-
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sungsmittel-Mutterlaugen-Strom-Produkt abgeson-
dert, der von der ersten Feststoff-Fllssigkeits-Trenn-
vorrichtung 202 erzeugt wird.

[0062] Schritt (3) umfasst die Zugabe eines Diols
207 zu dem wassernassen Terephthalsdurekuchen
206 in einer Terephthalsaure/Diol-Mischzone 230,
um einen Teil des Wassers aus dem wassernassen
Terephthalsdurekuchen 206 zu entfernen, um die Te-
rephthalsaure/Diol-Mischung 208 zu bilden.

[0063] SchlieBlich wird der wassernasse Tereph-
thalsdurekuchen 206, der nun im Wesentlichen frei
von Losungsmittel ist, mit einem Diol 207 vereinigt,
um eine Terephthalsadure/Diol-Mischung zu bilden,
die fur die Herstellung von PET und anderen Polyes-
tern in der Vorrichtung 230 geeignet ist. Die Rohrlei-
tung 209 wird verwendet, um den Teil des Wassers
aus dem wassernassen Carbonsaurekuchen 206 zu
entfernen. Es bestehen keine speziellen Einschran-
kungen bezuglich der Vorrichtung 230, mit der Aus-
nahme, dass sie fur einen engen Kontakt zwischen
dem wassernassen Terephthalsdurekuchen 206 und
dem Diol 207 sorgen muss, um die Terephthalsau-
re/Diol-Mischung 208 herzustellen. Beispiele fur sol-
che Vorrichtungen schliel3en die Folgenden ein, sind
aber nicht eingeschrankt darauf: ein umgewalztes
Gefall, statischer Mixer, Schraubenforderer,
PET-Veresterungsreaktor(en) usw... (Bemerkung:
Ein Feststoffeduktor kénnte verwendet werden, um
den wassernassen Terephthalsdurekuchen in die
Vorrichtung 230 einzufiihren). Noch besteht irgendei-
ne spezielle Einschrankung beziiglich des Tempera-
turbereichs, bei dem die Vorrichtung 230 betrieben
werden kann. Es ist jedoch zu bevorzugen, dass die
Temperatur der Vorrichtung 230 etwa 280°C nicht
Uberschreitet, Temperaturen, die normalerweise in
PET-Veresterungsreaktoren vorgefunden werden.

[0064] Das Diol in der Rohrleitung 207 wird auf sol-
che Weise eingefiihrt, dass es das Wasser als die
vorherrschende Aufschlammungsflissigkeit ersetzt.
Dies kann durch die Einfiihrung eines Diols Uber die
Rohrleitung 207 als gesattigte Flissigkeit bei einer
Temperatur, die ausreichend ist, um das Wasser zu
verdampfen, durchgefuhrt werden. Bevorzugt wird
das Diol in der Rohrleitung 207 als gesattigter oder
Uberhitzter Dampf eingefiihrt. Das Diol in der Rohrlei-
tung 207 wird aus der Gruppe bestehend aus Ethy-
lenglycol, Diethylenglycol, n-Butylenglycol, i-Butylen-
glycol, n-Propylenglycol, 1,4-Butandiol, Cyclohexan-
dimethanol und deren Mischungen ausgewahlt. Das
Diol in der Rohrleitung 207 ist bevorzugt Ethylengly-
col. Man beachte, dass in dem System, das in Fig. 1
gezeigt wird, kein im Wesentlichen trockener Tereph-
thalsaurefeststoff gebildet wird. Der wirtschaftliche
Hauptvorteil, wenn man keinen trockenen Tereph-
thalsaurefeststoff bildet, ist der Wegfall der Fest-
stoff-Handhabungs-Einrichtungen (z.B. Fordersyste-
me, Silos usw.).

[0065] In einer sechsten Ausfiuhrungsform dieser
Erfindung, die in Fig. 2 gezeigt ist, wird ein Verfahren
zur Herstellung einer Terephthalsaure/Diol-Mischung
208 zur Verfugung gestellt. Das Verfahren umfasst
die folgenden Schritte:

Schritt (1) Entfernen eines Lésungsmittels aus einer
Terephthalsaure/Lésungsmittel-Aufschlammung 201
in einer Feststoff-Fllissigkeits-Trennzone 240, wobei
ein wesentlicher Teil des Losungsmittels in der Tere-
phthalsdure/Lésungsmittel-Aufschlammung 201
durch Wasser ersetzt wird, um einen wassernassen
Terephthalsaurekuchen 206 zu bilden.

[0066] In Schritt (1) koénnen die zweite Fest-
stoff-Fllssigkeits-Trennvorrichtung 220 und die erste
Feststoff-Flussigkeits-Trennvorrichtung 210 in der
zweiten Ausfihrungsform dieser Erfindung kombi-
niert werden, um eine einzige Vorrichtung zu bilden,
die in der Lage ist, beide Feststoff-Fllssigkeits-Tren-
nungen durchzufiihren. Dies wird schematisch in
Fig. 2 gezeigt, die eine Feststoff-Flissigkeits-Ver-
drangungszone 240 durch ein gestricheltes Kastchen
um die Vorrichtungen 210 und 220 zeigt. Die Entfer-
nung des Lésungsmittels aus einer Carbonsaure/L6-
sungsmittel-Aufschlammung 201 in einer Fest-
stoff-Fllssigkeits-Trennzone 240, um einen wasser-
nassen Terephthalsdurekuchen zu bilden, kann
durch jegliche in der Technik bekannte Mittel durch-
gefuhrt werden. Die Feststoff-Flissigkeits-Trennzone
240 umfasst jegliche Vorrichtung, die in der Lage ist,
sowohl Funktionen der ersten Feststoff-Flissig-
keits-Trennvorrichtung 210 als auch der zweiten
Feststoff-Flussigkeits-Trennvorrichtung 220, die in
der zweiten Ausflihrungsform dieser Erfindung be-
schrieben wird, zu erfillen. Die Vorrichtung in der
Feststoff-Flussigkeits-Trennzone 240 kann typischer-
weise die folgenden Arten von Vorrichtungen enthal-
ten, ist aber nicht eingeschrankt darauf: Zentrifugen,
Zyklone, Filter und dergleichen oder deren Kombina-
tion.

[0067] Schritt (2) umfasst die Zugabe eines Diols
207 zu dem wassernassen Terephthalsaurekuchen
206 in einer Terephthalsaure/Diol-Mischzone 230,
um einen Teil des Wassers zu entfernen, um die Te-
rephthalsaure/Diol-Mischung 208 zu bilden.

[0068] Schritt (2) ist identisch mit Schritt (3), der in
der funften Ausfuhrungsform dieser Erfindung be-
schrieben wird.

Patentanspriiche

1. Verfahren zur Herstellung einer Carbonsau-
re/Diol-Mischung, wobei das Verfahren die Zugabe
eines Diols zu einem wassernassen Carbonsau-
re-Kuchen in einer Carbonsaure/Diol-Mischzone um-
fasst, um einen Teil des Wassers zu entfernen, um
die Carbonsaure/Diol-Mischung zu bilden, wobei die
Carbonsaure ausgewahlt ist aus einer Gruppe beste-
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hend aus Terephthalsaure, Isophthalsdure, Naphtha-
lindicarbonsaure, Trimellithsdure und deren Mischun-
gen.

2. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem das Diol
ausgewahlt ist aus der Gruppe bestehend aus Ethy-
lenglycol, Diethylenglycol, n-Butylenglycol, i-Butylen-
glycol, n-Propylenglycol, 1,4-Butandiol, Cyclohexan-
dimethanol und deren Mischungen.

3. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem die Car-
bonsaure/Diol-Mischzone mindestens eine Einrich-
tung umfasst, die ausgewahlt ist aus der Gruppe be-
stehend aus einem umgewalzten Gefal, einem stati-
schen Mischer, einem Schraubenférderer und einem
PET-Veresterungsreaktor.

4. Verfahren nach irgendeinem der Anspriiche 1
bis 3 zur Herstellung einer Carbonsaure/Diol-Mi-
schung, wobei das Verfahren die folgenden Schritte
umfasst:

(a) Entfernen von Verunreinigungen aus einer Car-
bonsdure/Losungsmittel-Aufschlammung in  einer
ersten Feststoff-Flussigkeits-Trennvorrichtung, um
einen Carbonsaure-Kuchen mit Essigsaure und ei-
nen Lésungsmittel-Mutterlaugen-Strom zu bilden;
(b) Entfernen eines wesentlichen Teils eines LO6-
sungsmittels in einer zweiten Feststoff-Fllssig-
keits-Trennvorrichtung aus einem solchen Carbon-
saure-Kuchen mit Essigsaure, um einen wassernas-
sen Carbonsdure-Kuchen und eine L&sungsmit-
tel/Wasser-Nebenprodukt-Flissigkeit zu bilden;

(c) Zugabe eines Diols zu dem wassernassen Car-
bonsdure-Kuchen in einer Carbonsaure/Diol-Misch-
zone, um einen Teil des Wassers zu entfernen, um
die Carbonsaure/Diol-Mischung zu bilden.

5. Verfahren nach irgendeinem der Anspruche 1
bis 3 zur Herstellung einer Carbonsaure/Diol-Mi-
schung, wobei das Verfahren die folgenden Schritte
umfasst:

(a) Entfernen eines Lésungsmittels aus einer Car-
bonsaure/Losungsmittel-Aufschlammung in  einer
Feststoff-Flussigkeits-Abtrennzone; wobei ein we-
sentlicher Teil des Losungsmittels in der Carbonsau-
re/Lésungsmittel-Aufschlammung durch Wasser er-
setzt wird, um einen wassernassen Carbonsaure-Ku-
chen zu bilden;

(b) Zugabe eines Diols zu dem wassernassen Car-
bonsaure-Kuchen in einer Carbonsaure/Diol-Misch-
zone, um einen Teil des Wassers zu entfernen, um
die Carbonsaure/Diol-Mischung zu bilden.

6. Verfahren nach irgendeinem der Anspriiche 1
bis 3 zur Herstellung einer Terephthalsdure/Diol-Mi-
schung, wobei das Verfahren die Zugabe eines Diols
zu einem wassernassen Terephthalsaure-Kuchen in
einer Terephthalsdure/Diol-Mischzone umfasst, um
einen Teil des Wassers zu entfernen, um die Tereph-
thalsaure/Diol-Mischung zu bilden.

7. Verfahren nach Anspruch 6, bei dem das Diol
Ethylenglycol ist.

8. Verfahren nach Anspruch 6 oder 7, bei dem die
Zugabe bei einer Temperatur zwischen 40°C und
290°C stattfindet.

9. Verfahren nach irgendeinem der Anspriiche 1
bis 3 zur Herstellung einer Terephthalsaure/Diol-Mi-
schung, wobei das Verfahren die folgenden Schritte
umfasst:

(a) Entfernen von Verunreinigungen aus einer Tere-
phthalsdure/Lésungsmittel-Aufschlammung in einer
ersten Feststoff-Flussigkeits-Trennvorrichtung, um
einen Terephthalsaure-Kuchen mit Essigsaure zu bil-
den;

(b) Entfernen eines wesentlichen Teils eines LO6-
sungsmittels aus dem Terephthalsdure-Kuchen mit
Essigsdure in einer zweiten Feststoff-Flissig-
keits-Trennvorrichtung, um einen wassernassen Te-
rephthalsaure-Kuchen zu bilden; und

(c) Zugabe eines Diols zu dem wassernassen Tere-
phthalsaure-Kuchen in einer Terephthalsaure/Di-
ol-Mischzone, um einen Teil des Wassers zu entfer-
nen, um die Terephthalsadure/Diol-Mischung zu bil-
den.

10. Verfahren nach Anspruch 9, bei dem die erste
Feststoff-Flussigkeits-Trennvorrichtung  bei  einer
Temperatur zwischen 40°C bis 155°C betrieben wird.

11. Verfahren nach Anspruch 10, bei dem die
zweite Feststoff-FlUssigkeits-Trennvorrichtung bei ei-
ner Temperatur zwischen 40°C bis 155°C betrieben
wird.

12. Verfahren nach Anspruch 9 oder 11, bei dem
die Zugabe bei einer Temperatur zwischen 40°C und
290°C stattfindet.

13. Verfahren nach Anspruch 9, bei dem das Diol
Ethylenglycol ist.

14. Verfahren nach irgendeinem der Anspruche 1
bis 3 zur Herstellung einer Terephthalsdure/Diol-Mi-
schung, wobei das Verfahren die folgenden Schritte
umfasst:

(a) Entfernen eines Losungsmittels aus einer Tereph-
thalsdure/Lésungsmittel-Aufschlammung in  einer
Feststoff-Flussigkeits-Abtrennzone; wobei ein be-
trachtlicher Teil des Lésungsmittels in der Terephthal-
saure/Lésungsmittel-Aufschlammung durch Wasser
ersetzt wird, um einen wassernassen Carbonsau-
re-Kuchen zu bilden;

(b) Zugabe eines Diols zu dem wassernassen Tere-
phthalsaure-Kuchen in einer Terephthalsaure/Di-
ol-Mischzone, um einen Teil des Wassers zu entfer-
nen, um die Terephthalsdure/Diol-Mischung zu bil-
den.
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15. Verfahren nach Anspruch 14, bei dem die
Feststoff-Flussigkeits-Verdrangungszone bei einer
Temperatur zwischen 40°C bis 155°C betrieben wird.

16. Verfahren nach Anspruch 14, bei dem die Zu-
gabe bei einer Temperatur zwischen 40°C und 290°C
stattfindet.

17. Verfahren nach irgendeinem der Anspruche 1
bis 3 zur Herstellung einer Terephthalsdure/Diol-Mi-
schung, wobei das Verfahren die folgenden Schritte
umfasst:

(a) Entfernen von Verunreinigungen aus einer Tere-
phthalsaure/Lésungsmittel-Aufschlammung, um ei-
nen Terephthalsdure-Kuchen mit Essigsaure zu bil-
den; wobei die erste Feststoff-Fllssigkeits-Trennvor-
richtung bei einer Temperatur zwischen 40°C bis
155°C betrieben wird;

(b) Entfernen eines wesentlichen Teils eines LO6-
sungsmittels aus einem derartigen Terephthalsau-
re-Kuchen mit Essigsaure in einer zweiten Fest-
stoff-Fllssigkeits-Trennvorrichtung, um einen was-
sernassen Terephthalsdure-Kuchen zu bilden; wobei
die zweite Feststoff-Flussigkeits-Trennvorrichtung
bei einer Temperatur zwischen 40°C bis 155°C be-
trieben wird;

(c) Zugabe eines Diols zu dem wassernassen Tere-
phthalsdure-Kuchen in einer Terephthalsaure/Di-
ol-Mischzone, um einen Teil des Wassers zu entfer-
nen, um die Terephthalsdure/Diol-Mischung zu bil-
den; wobei die Zugabe bei einer Temperatur zwi-
schen 40°C und 290°C stattfindet und das Diol Ethy-
lenglycol ist.

18. Verfahren nach irgendeinem der Anspruche 1
bis 3 zur Herstellung einer Terephthalsdure/Diol-Mi-
schung, wobei das Verfahren die folgenden Schritte
in der angefuhrten Reihenfolge umfasst:

(a) Entfernen von Verunreinigungen aus einer Tere-
phthalsdure/Losungsmittel-Aufschldmmung in einer
ersten Feststoff-Flussigkeits-Trennvorrichtung, um
einen Terephthalsaure-Kuchen mit Essigsaure zu bil-
den; wobei die erste Feststoff-Fllssigkeits-Trennvor-
richtung bei einer Temperatur zwischen 40°C bis
155°C betrieben wird;

(b) Entfernen eines wesentlichen Teils eines LO6-
sungsmittels aus einem derartigen Terephthalsau-
re-Kuchen mit Essigsaure in einer zweiten Fest-
stoff-Fllssigkeits-Trennvorrichtung, um einen was-
sernassen Terephthalsdure-Kuchen zu bilden; wobei
die zweite Feststoff-Flussigkeits-Trennvorrichtung
bei einer Temperatur zwischen 40°C bis 155°C be-
trieben wird;

(c) Zugabe eines Diols zu dem wassernassen Tere-
phthalsdure-Kuchen in einer Terephthalsdure/Di-
ol-Mischzone, um einen Teil des Wassers zu entfer-
nen, um die Terephthalsadure/Diol-Mischung zu bil-
den; wobei die Zugabe bei einer Temperatur zwi-
schen 40°C und 290°C stattfindet; wobei das Diol

Ethylenglycol ist.

Es folgt ein Blatt Zeichnungen
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Anhangende Zeichnungen
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