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kwasu ftalowego
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Bezwodnik ftalowy wytwarza sie na skale prze-
mystowa znanym sposobem polegajgcym na kata-
litycznym utlenianiu powietriem naftalenu lub in-
nego surowca organicznego. Podczas tego procesu
powstaja réwnoczes$nie réine produkty uboczne
i dlatego konieczna jest destylacja rafinacyjna
otrzymanego w procesie katalitycznym bezwodnika
ftalowego.

Zanieczyszczenia bezwodnika ftalowego sg zwigz-
kami ciezszymi od niego i dlatego zbierajg sie w
pozostatoSciach podestylacyjnych.

Odpady podestylacyjne poza giléwnym skladni-
kiem jakim jest siarczan wapnia i sole WapnioWe
zwigzkéw sulfonowych powstajacych w procesie
rafinacji bezwodnika surowego stezonym H,SO;,,
zawieraja substancje zywicowato-smoliste i 10—
—309, bezwodnika kwasu ftalowego. Zawartosé
bezwodnika kwasu ftalowego w odpadach zalezy
od warunkéw prowadzenia destylacji rafinacyjnej
surowego bezwodnika.

Im wyzsza stosuje sie temperature destylacji i im
nizsze ci$nienie, tym mniej bezwodnika ftalowego
zostaje w pozostalosciach. Jednakze stosowanie
bardzo niskiego ci$nienia i wysokiej temperatury
jest kosztowne, a poza tym zbyt wysoka tempera-
tura moze by¢é przyczyng rozkladu bezwodnika
ftalowego. Dlatego nie optaca sie dokladniej usu-
waé droga destylacji bezwodnika ftalowego z po-
zostalo$ci, anizeli do zawartoSci okoto 109,.
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Zawarty w pozostatoSciach bezwodnik moznaby

~ekstrahowaé odpowiednim rozpuszczalnikiem lub

wodg, a nastepnie odzyskaé¢ go przez odparowanie
lub oddestylowanie rozpuszczalnika oraz ewentu-
alnie dehydratacje powstalego kwasu. Postepo-
wanie takie byloby takze nieoplacalne, a to glow-
nie z powodu duzego zapotrzebowania energii.

Wobec  braku dogodnego sposobu odzyskiwania
bezwodnika, wyrzuca sie go wraz z caloScig pozo-
stalo$ci podestylacyjnych.

Przy duzej skali produkcji bezwodnika ftalowe-
go, warto$é produktu traconego wraz z pozostalo$-
ciami jest znaczna. -

Przedmiotem wynalazku jest sposéb odzyskiwa-
nia wartoSciowego skitadnika z oméwionych pozo-
stalo$ci, przy czym za wartoSciowy skladnik uwa-
za sie tylko bezwodnik kwasu ftalowego.

Sposobem wedlug wynalazku bezwodnik ftalowy
ekstrahuje sie¢ z pozostalo$ci podestylacyjnych przy
uzyciu odpowiedniego rozpuszczalnika ' cieklego
oraz réwnoczesnie lub nastepnie wprowadza sie do
tego samego rozpuszczalnika amoniak, ktéry two-
rzy z bezwodnikiem ftalowym zwigzki pochodne
nierozpuszczalne w zastosowanym rozpuszczalniku.
Nastepnie staly zwigzek ftalowy oddziela sie od
cieklego rozpuszczalnika elementarnymi sposoba-
mi i rozpuszczalnik uzywa sie ponownie w tym
samym procesie.

Szczegoblnie korzystne okazalo sie wprowadzenie-
amoniaku lub soli amonowych jako substancji wig-
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zacych bezwodnik ftalowy. W tym przypadku roz-
puszczalnikiem moze byé woda lub niektére ciecze
organiczne jak np. ksylen, tetralina, dekalina, itp.
W rezultacie otrzymuje sie dwuamid kwasu ftalo-
wego, ftalimid, ftalan dwuamonowy lub inne
zwigzki w zalezno$ci od warunkéw prowadzenia
procesu, oraz od ewentualnych zabiegé6w pomocni-
czych. Otrzymane zwigzki sg drozsze niz bezwod-
nik kwasu ftalowego, a wiec odzyskiwanie bezwod-
nika kwasu ftalowego za ich posrednictwem jest
w pelni uzasadnione gospodarczo.

W niektérych warunkach gospodarczych moze
okazaé sie korzystne zastosowanie wodorotlenku
potasu jako substancji wigzgcej bezwodnik ftalowy.
Przy zastosowaniu wody jako rozpuszczalnika uzys-
kuje sie¢ w tym przypadku ftalan dwupotasowy,
cenny surowiec do produkcji kwasu tereftalowego
sposobem izomeryzacji.

Przyklad I. Pozostajgce w kubie destylacyj-
nym odpady o zawartoSci 229, wagowych bezwod-
nika kwasu ftalowego o konsystencji gestej, lep-
kiej pasty w temperaturze okolo 240°C, wyttaczano
do mieszalnika napelnionego wodg i zaopatrzonego
w chtodnice zwrotna.

Podczas wytlaczania odpadéw zawarto$é mieszal-
nika utrzymywano w cigglym mieszaniu. Po za-
koniczeniu wytlaczania odpadéw, catosé mieszano
dalej w ciggu 1 godziny w temperaturze okoto
100°C, nastepnie oddzielono nierozpuszczalne czesci
przez odsgczenie na nuczy prézniowej. Przesgcz
stanowiacy roztwér wodny kwasu ftalowego, zanie-
czyszczony obcymi rozpuszezalnymi w wodzie sub-
stancjami rafinowano w temperaturze 80°C weg-
lem aktywnym typu ,,Carbosorbid”.

Oczyszczony i odbarwiony przesgcz nasycano
amoniakiem w naczyniu ci$nieniowym w tempe-
raturze 140°C pod ci$nieniem 1 atn w ciggu 2,5
godzin. Po uplywie tego czasu zredukowano ciénie-
nie do ciénienia atmosferycznego i zawarto$é na-
czynia pozostawiono do ochlodzenia. Wykrystali-
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zowany w postaci bezbarwnych igiel osad ftalimidu
odsaczono na nuczy prézniowej i przemyto dwu-
krotnie zimng woda.

Nastepnie mokry prbdukt suszono w tempera-
turze 105°C.

Odzyskano w postaci ftalimidu technicznego 76%
wagowych bezwodnika zawartego w odpadach.
Czystoéé otrzymanego ftalimidu wynosila powyzej
98%,.

Przyktad II. Pierwszg cze§é doSwiadczenia
wykonano jak w przykladzié I przy uzyciu ksyle-
nu technicznego jako rozpuszczainika, Wysycanie
ksylenowego roztworu bezwodnika ftalowego amo-
niakiem prowadzono w temperaturze wrzenia pod
chlodnicg zwrotng (powyzej 135°C) w ciggu 3 go-
dzin. Po zakonczeniu wysycania amoniakiem, za-
warto$¢ mieszalnika ochlodzono do temperatury
25°C. Wykrystalizowany w postaci stupkéw ftali-
mid odsgczono na nuczy prézniowej.

Oczyszczanie ftalimidu surowego prowadzono
przez przekrystalizowanie z alkoholu etylowego.
Wychodzac z tej samej partii odpadéw podestyla-
cyjnych (229, bezwodnika ftalowego) odzyskano
w postaci ftalimidu technicznego 83% bezwodnika
zawartego w odpadach.

Zastrzezenie patentowe

Spos6éb odzyskiwania bezwodnika kwasu ftalo-
wego z odpadéw podestylacyjnych w postaci po-
chodnych kwasu ftalowego, znamienny tym, ze za-
warty w odpadach bezwodnik ftalowy ekstrahuje
sie rozpuszczalnikami organicznymi lub nieorga-
nicznymi przy réwnoczesnym lub nastepnym do-
prowadzeniu amoniaku, przy czym dobiera sie taki
rozpuszczalnik, w ktérym zwigzek powstajgcy w
wyniku reakcji kwasu ftalowego z amoniakiem nie
rozpuszcza sie, po czym wytrgcong pochodng kwa-
su ftalowego oddziela sie od rozpuszczalnika i
oczyszcza znanymi sposobami.



	PL50480B1
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DESCRIPTION


