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~The compositions of the obtained aqueous acsetic acid solution and the aqueous slurry are shown
below.




was provided at the tip end of the shaft for rotating the scrapers al ong
the, inner wall at the lower end of the 25 nmulti-stage colum. Fromthe
pi pe 2.0f the above reaction appaemiow21 27awne i ntroduced p-xyl ene and
~acetic acid, and terephthalic acid was produced by an air oxidation of
p-xytene in an acetic acid solvent in the presence of cobalt acetate,
‘manganese acetate, and [t et T ahhUIR& H ailRodsBESL ¥Sd sondl1€ T ¢action conditions
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and. the aquiewsightobleisphthali¢ ecicpsrtistes eavimentatod in thédyultivatagercolnams isrfommMAd, to s
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s . 7. A process as claimed in any one of Claims 1 to 6, wherein the aliphatic carboxylic acid slurry of

terephthalic acid is introduced into a degassing vessel prior to entry into the muiti-stage column.

8. - A process as claimed in any one of Claims 1 {o 7, whersein the aqueous slurry of tersphthalic acid
o 'sb- .+ withdrawn from the lower part of the multi-stage column is led to a subsequent reaction stage.
" Revendications

1. Un procédé pour le changement d'un agent de dispersion dans une suspension de I'acide téréphtali-
© - que, qui comprend ['introduction d'une suspension d'acide carboxylique aliphatique de I'acide téréphta-
. lique dans une colonne & plusleurs étages, par la partie supérieure do celle-ci, et d'eau par la partie
- “inférieure de celle-ci, afin' de former un courant d'eau ascendant dans la colonne & plusieurs étages,
‘tandis qu'il est créé une précipitation de particules d'acide téréphtalique 2 I'intérieur de la colonne 2
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mul ti-stage colum, 25 and wi thdraw ng an aqueous aliphatic carboxylic
acid solution fromtheg uppedmpesitidn dhqubbls atask btid sdage coljumm and an aqueous
slurry of terephthali q R - ful ti - stage col umm.
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effectively reused as the reaction sqvent during the oxidation reaction of
p-xyl ene. £batdss agQiainedAn BHOSRSS didiths @X6 NAMBKNDHA abiedPLBIGHNG BRpHthER atid a

t er epht hal widrasn £bns thel liowgs pantdl he nGRRge SeEn© I8 lot dlal SubsuE reattiop sae. C
carb8%ylic acid slurry of terephthalic acid into a nulti-stage colum at

t he uppBevepdicetianser eof and water at the |ower part thereof to form an

upf | owi ng streamof water in the nulti-stage
Un procédé pour le changement d'un agent de dispersion dans une suspension de I'acide téréphtali-

que, qui comprend l'introduction d'une suspension d'acide carboxylique aliphatique de I'acide téréphta-
lique dans une colonne a plusieurs étages, par la partie supérieure de celle-ci, et d'eau par la partie
inférieurs de celle-ci, afin de former un courant d'eau ascendant dans la colonne 2 plusieurs étages,
tandis qu'il est créé une précipitation de particules d'acide téréphtalique & l'intérieur de la colonne &
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-,25 . coI um, while a sedinentation of ferephthalic acid particles is
effected |h$|de the multi-stage colum, and vmt

al'i phatic carboxylic acid sol ut |Emoﬁzomzt|he up mm’%‘mqn l@ﬁl ti-stage
__coll,.grm and ‘an aqueous slurry of terephthalic aci cr r part of
the Tulti-stage colum. 2. A process as clainmed in daim1l, wherein at

| east 90% MFiSHSCATS: gifle t'fﬁ'évet"é?t 8 /it s9ltioncaaurupeyd pride carbpxylioup alipkglique par fatpartie

al i.phatic RGBS P 4.0 S‘i‘edaoﬁlgg”f?gtﬁ?é%ét dung sHepprsion agyeyspedediacids dphiaiam Rap 600
Terr] 3. AlaB? folafgdeuede iqg[s£1a9psL or 2, wherein the aliphatic

.carboxyli ri se rom 5% Lo 50% by wei ght
of - pa%(t 'EC@ é’dx sm?’f&ﬁ; sm agl c 0%‘1}},9@6%5 tt I #ﬁdpmcu(lﬁl fl ¢
car boxyl i Cgop Ghe °3 Y@ss @ M"" © da PRTALS

cIa| med . in any one of d ai ms 1 to 3, wherel n the aliphatic carboxyllc aC|d
istatt Qasﬁn BB&5d8 lsuitE lal roveRGitatlon PR B4Hs Gacsi! 18 suddardidh ¥hrbbxy é%ldh&ﬂ%’hg ric
aci d,ro N- valagidd SrépRiblique Edmprant lay BACEEIL ot i R hrieay @écﬁle%ér&:ill o, dd BOK €SS
-as cl ai medskenisois Gaddedarkokyiifustalihaiiqle 6t 15%EAMBIAE ol M6ind PéauO Of he wei ght of -
upflowi ng: water to 40 the weight of terephthalic acid particles

sedi men#at éd piopsds heivani| lune S0 d'gwirecddsumvenilisatibisoma03,0dand ldqoelSadide GarbdkyRILOCESS
as ‘¢l ai' meckliphatiquaesbaiemoins Oinapansi ecitle adtiquahkacige propiadiqiel Pasids atbatydduet Faeide

“upf | ofi ng iadbplwiaye.dbcidean-alérique, Hfatide ipptbylacdtinue edfcidedapioiabd.i - st age col um is 2
X [err] m sec or less. 7. A process as clained in any one of Clains 1 to 6,
wherei-n¥ Hé“ RIPGERh at'wa&f lung %')eyqu dos eveppicatiqns g ‘s dansdeaupite reapdricentie lecboids de

i ntr roduce °F‘hta§5’e ndapfa %lpﬁgs Vigs patticys; dicidephtaligue préeloitéer: deng| la jcolgpnag

‘col unp.’ 8. p"f&'ebr?(g’@%%s o4 é‘r’rr’e1d in any one of CI al m; 1 to 7, vvherel n the
aqueeus slurr Lerepht hal,i | ower part of
‘the .mul. ? M’ta%éﬁg&(?; varr’ba ﬂu.ltl:e§ : é%ﬁ? rev ng ?Elﬂfs\?i] f 3 %{18 t%qg %d u courant d'eau
_Revendl catTons 1 epg Bour e C “er?esn 9° a%e H‘és"8|°§518t"§| on
‘dans’ ung; styhsaeéts%@,enwét@utnea&t ﬁ!ﬁtré qésdtbbérfatztm A4S 4tns ?&U&?ﬁ?@% biid ﬁ%%%é' on
d' ungs SUS RRASkyRdUe ChisHalidls doabaRXitsphtbiGud mﬁaad.tgu&saﬁ. f: nt! 1 que
~dans-une Cdn@ERnsAa BhishRé B BluSios A&RS, par | a partie sup r| eure e ce e ci,
et ..deau par la partie inf6rieure de celle-ci, afin de former un courant

“d! eau’ asceid@odsdé anent i€ ob CARE dés fRUenBitAibsST Wams leqiich RCHuSpefision dquétsé a6 66
une :preci platide Baphtaliquepprsibiée Al e parth iafBiiale dect dEbring Ripiigieurs slagdsrisednonsy a de | a
‘col onme a éfage de Aaction ultérieur. EP 0 321 272 51

| 3_I-;-:!;I-.I_'-I'- huH 2011 11111 11 1M1 * C L R S* - pl usi eurs etages, et le
pr el eveRetantagepricheso| uti on aqueuse d' aci de carboxylique aliphatique par |a
‘parti e supérieure de la colonne a plusieurs etages et d' une suspension
_aqueuse’deverfa'é?!'t e Auste gqu epessiopsmediuma, einpre Tarpphtbalsduparfschumung.cdes slemie a
pl.usi®®ur s FlliRos siney aliphatisg Fﬂ'E‘é’d '%aHfF‘iPé‘r‘lt‘“"Pa‘“P e'Peentihaisire gn eine melsufipequel

gﬁl E \ohs ﬂ{‘eé! gsfligBgnden Wasser-
au moi ns~ I
53000 P ‘1‘5@ H%?l e f‘gmﬁ % qﬁ%ﬁ%@:”@,ﬁa\aﬁ B
st

SUSpefSi o
. le umfdst.
-corrpr end de%g%A SOA) en poi ds e partlcu es d aBC| de terepht al i que de 50% a

-95%.€en -RoI |\ Farfenarabl RnsprREI 9 XWdrih HHitRieddrs 00 Jok Hd Yo ForaphihalSiirelbnas inCér mh:ﬂls
d' eau. 4. échbnﬂfa%ﬁﬁa@'eﬁﬁﬂcmmmd sinéh TeiRHontiureiilcs &r GRS biLB00 DA éﬁ%ls&'ﬂs 1 3,
__dans quuel aci de carboxylique - aliphatique est au moins |'un parm

| ' aciles. aoetfarqumacﬂ Asspiucte1 pded p) varrih gie @liphbtiscti ChtboRsilndhuidchiih@ng Yon a6lepl@halsd
i sobut yri cue; vdn' ibisde0 Gew.cth BeilcipntBmige derbptthatstiireybioh \H0ALHBS (Ree -t alibhalichele
-capr o-f queCartignsiujie upd ticGere-“seder weniget anMisssaumiaBtaut re des revendications 1 a
-4, .dans | equel le rapport entre | e poids de Meau ascendante et |e poi ds
des par fi: Merfesengnagh |°taem tdsf %ﬁtuaﬂ'ei i Jovedn dip rarbetisghenGarbansiyesl windestens eine
_'.-pI usiteur s erbindwy e Essigse,Froppngiury, Butigrsiup, lspbuterdwre.gxifalerienséure, (Tiwethyles-

vautre deWSERWNERREYAStl 4 5, dans | equel |e d6b| t du courant d' eau

de | a col on u5|eurs et ages est de

"ascenda t s | a art | e suyper.i eur
- tm H 8ﬂ"‘ hte;
-_2 X 10 ”ﬁomsnd 101z¢| S%ewflc%gﬁ érsﬁﬁ?ﬁ%g@ﬁi‘% daﬁla 8?'(1'89 %‘gen gau%e sedi-

revendi-cat
car bggyll r%e?upeﬁ-ﬁ dh de ter6phtal i que est introduite dans un

:.-.r eC' pl egt @ﬁatg&g%ﬁgﬁerﬂvogpknsgm@m i ®ls Sd%% hlg Sﬁ’%l%gfesé\wmilﬂl%tedég %ac%to%gﬁ S-

. flleBenden Wasserstroms im oberen Teil der mehrstufigen Séule 2 x 1072 m/s oder weniger betragt

8



8 Un pr oc~d6 suivant |'une ou |'autre dés revendi cations 1 7, dans

A equel Ia suspensi on aqueuse de |'acide terephtali quﬂmlmu' ' artie
infbrieure de la colonne a plusi cEPD 32 @g2Biest amen "/m&mummt age
‘de reaction ult6rieur. PatentansprUche : 1.. Verfahref ztim'Aust adsch ei nes
D sp))\e’r5| onspedi uns ei ner Ter epht hai sgur eauf sch. unung, das das 35

Ei nf Ohr erf* e VHEprea inachy pinems den dsprtishe, & bR wediudie elrhaliveheCattonsiTeauisshiumangs enor e
in eine neh F%’P‘H‘f']aﬁﬁ‘"e "°Sﬂ?’% E‘&W“ f’!‘ﬂ'ee'ﬁ?*‘tﬁ%‘é'ﬂ% Rautedp pin FRigasygaseeids eingefibri wird unt er en

t.Te|I umsel Ue hren i rtsf en V\asser- strom i n der nmehrstufigen Sgul e
“zu bi | W@ ngé'ﬂ Terthl f{u tfge W?E’f E)Pr‘? ﬁﬁi?es‘a{ﬁ"@(“@f"l'%‘f?éﬂ' ore '@Fsﬁ'é[Pb
der ne rstu uTCRGert 9P t 9920090 4 oIngs APeiRigendea  Ragktioussiulgen
-al i phat i sche =Car bons~ur el osung vom oberen Teil der nehrstufigen

Saul e. und der m#ssrlgen Auf sch~unung von Ter epht hal sdure vorn unteren Tei
der nehrstufigen Saule unfalt. .2. Verfahren nach Anspruch 1, worin

m ndesfoens 90 Cew. - % der Terepht hal sdureteil chen in der aliphati- *schen
Car bonsgur eauf schgunung ei nen Tei | chendur chnesser von 5 bis 600 arm

-aufwei sen. :4s 3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, worin die aliphatische
Car bonsaur eauf schaunmung von Terephthal s- diure von 5 bis 50 Gew. -

t ei | chenf 6rm ge Terephthal sdure, von 50 bis 95 Gew. -% al i phati sche

Car bon®aure und 15 Gew. - % oder weni ger an Wasser unfalt. 4. Verfahren nach
einern der AnsprUche 1 bis 3, worin die aliphatische Carbonsdure m ndestens
ei ne s50 Ver bi ndung aus Essi gsaure, Propionsiure, n-Buttersaure,

| sobuttersaure, n-Valeriansgure, Trinethyles- : sigsaure und Capronsaure
ist. .5. Verfahren nach einern der Anspriche 1 bis 4, worin das Verhaltnis
“des &M chtes des nach oben stronenden Wassers zum Gewi cht der

Ter epht hal saureteil chen, die in der nehrstufigen Saule sedi- . 55

.mentiert sind, von 0,01:1 bis 5:1 betragt. 6. Verfahren nach ei nem der
AnsprlUche 1 bis 5, worin die Strénungsgeschw ndi gkeit des nach oben -
:flielgnden Wasserstrons i m oberen Tell -der nmehrstufigen Saule 2 x 10-2 m's
oder weni ger betragt. 8 EP 0 321 272 B1 | 111121 22 ill 13l
li * C L Me S * 7. Verfahren nach ei nem der AnsprUche 1 bis 6, worin
di e al i phati sche Carbonsaureauf schaunung von Terepht hal sgure vor dem
Eintritt in die nmehrstufige Saule in ein EntgasungsgefaB eingefUhrt wrd.

8. Ver®ahren nach einemder Ansprtiche 1 bis 7, worin die wassrige

Auf schl umung von Terephthal siure, 5 die vomunteren Teil der
mehr st ufi gen Saul e abgezogen wird, einer nachfol genden Reaktionsstufe

zugef Uhrt wird. 10 15 20 25 30 35 -40 45 50 9
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