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&Z) ELJARAS 1,2 - DIKLOR - ETAN ELOALLITASARA

(5?) KIVONAT

A taldlmany targya eljaras 1,2 - diklor - etan eléalli-
tasara etilén és klor reakci6javal egy reakciozonaban,
amely két szénatomos kldrozott szénhidrogént tartal-
mazd keringtetett folyékony kdzeget és kldritvitelhez
szokdsos katalizdtort tartalmaz 75-200 °C kézotti ho-
mérsékleten és 1-15 bar nyomason, amikoris a reak-
cidelegy dtlagos tartdzkodasi ideje a keverd- és reakcei-
6zb6ndban 1-15 ora. Az eljirds jellemzd vonasa, hogy
az 1,2 - diklor - etdn elGallitasat egy kettds korveze-
tékkel ellatott reaktorban végzik.




1

A taldlmany targya eljaras 1,2 - diklor - etan eldalli-
tasara etilén és klor folyékony 1.2 - diklér - etinnd
torténd atalakitisaval a szokdsos katalizdtorok jelen-
1étcben, ahol a reakcid kdzben keletkezd reakciohdt
felhasznaljuk és a nem kivinatos magasabb klorsza-
muy, igy tri-, tetra- és pentaklor-etin képzédését a
reaktorban messzemenden megakadalyozzuk, vala-
mintilycn termékek kumulalodasat a reakcidézéndban
meggitoljuk,

Olefinek klorral tdrténd klorozasa ismert exoterm
reakci6. Etilén klorral torténd kldrozdsa esetén a re-
akciohé 2 200 kJ/kg 1,2 - diklér - etan. Egy tonna 1,2
- diklor - etdn elballitasakor tehdt olyan mennyiségii
hd keletkezik, amely elegend$ mintegy egy tonna géz
eléallitasdhoz. A diklor-etdn elallitasdra szolgalé is-
mert eljarasoknal a reakciéhst vagy a reaktor hijtésé-
vel vezetik el vagy részben a reakcid kozben keletkezd
dikiér-etin kdzvetlen elpdrologtatisara és a reakcide-
legybdl, illetve a reaktorbdl torténd kilizésére vagy
egyes esetekben csupin a mas eljarassal elallitott 1,2
- diklér - etdn rektifikilisira hasznositjak tébhé vagy
kevésbé.

Az clilén klorral torténé klorozasakor keletkezd
reakciohé kombinalt elvezetését ismerteti a 15 43 108
szdmu német szovetségi koztdrsasdgbeli szabadalmi
leirdsban ismertetett cljaras. Itt a reakcio foganatosi-
tdsahoz hasznalt vasreaktort hiitdzondval littdk el
melybe hiitvizet vezetnek a reakcioé kozben keletkezd
hé elvezetésére és az dtglakitashoz elére meghataro-
zott 50-70 °C kozotti hémérséklet beallitasahoz. Az
1,2 - dikl6r - etan forrdspontja alatt 1évd reakciohd-
merseklet beallitasat ngy szabalyozzak, hogy a képz5-
dé 1,2 - diklor - etant géz formdjaban folyamatosan
eltdvolitjak a reakciétérbdl. Bar ennél a munkaméd-
szernél magasabb klorszama termékek nem kumuli-
l6dnak a reaktorban, mégis képz6dik 3,3 % triklor-
etdn és a reakciohd nincs hasznositva, mert a konden-
zalt 1,2 - diklor - etdnt még meg kell szabaditani az
emlitett melléktermékto!,

A 1543 108 szdm1 német szovetségi kdztarsasigbe-
li szabadalmi leirds szerinti eljarassal lényegében azo-
nos eljirdst ismertet a 29 35 884 szami német szdvet-
ségi koztarsasagbeli kdzrebocsatasi irat, mely eljaras

jellemzdje, hogy a reaktortdltetet a reakcid alatt a
reaktorhoz csatlakozd korvezetéken keringtetik és a
reaktor tetején g6z halmazallapotban tdvozd termék-
bol rektifikdlokolonnaban 1,2 - diklér - etant nycrnek
ki. Az cljiris hitranya, hogy a magasabb forrisponta
melléktermékeket a rektifikalokolonna aljard! a reak-
torba visszavezetik, és igy a szakaszosan elvett fenék-
terméket kiilén fe! kell dolgozni ¢és a reakciéhé csak
részben hasznosithato.

Tovabbi eljdrast ismertet etilén-klorid el6allitasdra
a 24 27 045 szaml német szdvetségi kdztarsasigbeli
k6zrebocsatdsi irat, amely szerint

a) etilént és klort vezetnek be egy nyomds alatt levd

reakci6zonaba, amely két szénatomos kldrozott szén-
hidrogént vagy ilyen szénhidrogének elegyét tartalma-
26 atfolyd folyékony kdzeget tartalmaz, mely kozeg
hémérsékletét a reaktorban uralkodé nyomaéshoz tar-
tozo forraspont alatt tartjik és ily médon nyers folyé-
kony etilén-kloridot kapnak;

b) a nyers folyékony etilén . -kloridot az itfolyd
kozeggel egyiitt egy alacsonyabb nyomast zdniba

vezetik, ahol a nyomast és a hdmérsékletet olyan
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2

értiéken tartjak, hogy a szennyezett etiién-klorid, a
klor és etilén reakcioja kézben keletkezett reakciohd
altal elparolog és

c} a g8z halmazallapoti szennyezett etilén-kloridot
egy rektifikdlozonaba vezetik és a kl6r és etilén reakci-
4ja kozben keletkezett reakciohd segitségével rektifi-
kaljak, ahol a tisztitott etilén-klorid a rektifikalozona-
bol eltdvozik, mig a rektifikdlézona fenéklermékét az.
alacsonyabb nyomdst z6ndba visszavezclik és az dt-
folvo kdzeggel egyesitik.

A fenéktermék visszavezetése a reaktorba azért hat-
ranyos, mert az atfolyd kdzeget magasabb forraspon-
ti Llorozott termékkel szennyezi, melyet abbol el kel
tavolitani. A 24 27 045 szamu német szovetségi koz-
tirsasigbeli k6zrebocsatasi iral 4. példaja szerint az
1,12 - trikl6r - etin mennyisége az dtfolyd kozegben
mintegy 60 %. Ez azt jelenti, hogy az ismert kiérozasi
reakcio jelentds mennyiségli nemkivinatos mellekter-
meék képzddése mellett jatszodik le.

A feladat tehat az ismert eljarisok javitisa volt, oly
modon, hogy a melléktermékek képzodését messze-
monden clkeriiljitk és a reakeit kozhen keletkezd re-
akci6hot optimalis mértékben kihasznaljuk. Ezt a fel-
adatot szinte teljesen megoldja a P 31 37 513.8 szdmu
német szovetségi kdztdrsasagbeli szabadalmi bejelen-
téshen ismcrtetett eljards.

Fnnek a bejelentésnck a tdrpya egy eljirds 1,2 -
dik1dr - etdn elallitasdra etilén és klor rcakcidjaval
egy reakciézonaban, amely két szénatomos kldrozott
szénhidrogént tartalmazo keringtetett folyékony ko-
zeget tartalmaz, a folyékony kozegnek a reakciézona-
ban uralkodé nyomrishoz tartozd forraspontjanal
alacsonyabb hémérsékieten a klératvitethez szokdsos
katalizator jelenlétében és adott esetben a.mellékter-
mékek képzodését meggatld inhibitor jeleniétében
nyzrs 1,2 - diklor - etdn képzédése kozben, melyet a
reekcidzdnabol eltdvolitunk és egy killon frakcindlo-
kolonnaban tisztitunk.

Az eljaras jellemzd vondsa, hogy

a) ekvimoldris mennyiségi ctilént és klért vezetiink
a keringtetett folyékony kozegbe és egy keverozona-
ban végzett intenziv keverés utan a reakcioelegyet a
75-200 °C homérsékletii és 1-15 bar nyomasu reakei-
6zdnaban reagaltatjuk, aho! a reakcidelegy kozepes
tartdzkodasi ideje a kevers- és reakcidozéonaban 1-15
ora;

b) a reakciézonibél a folyékony kbzeg egy részét
clvezetjitk és két rész aramra osztjuk, ahol uz cgyik
részdaramot hdenergidja lcaddsa céljabol egy hdcseré-
16%e vezetjiikk, majd csokkentett homérsékleten a ke-
verd- és reakcidzéndba visszavezetjitk, mig a masik
részdramot egy nyomasmentesitGbe vezetjiik, ahol a
reakciozéniban képzddott reakcidtermék, valamint
adott esetben a reakcidzénaba vezetett és mas eljiras-
sal elBallitott 1,2 - dikior - etdén megfeleld része a
masodik részirambdl elparolog és a g6ziket cgy (rak-
cionalokolonndba vezetjiik, mig az el nem parolgoit
részét a masodik részaramnak  keringeteit folyékony
kiszeg keverd- és reakcidzondjiba visszavezetjiik és

c) a frakcionalékolonaba vezetett gozokboél az 1,2
- diklor - ctant desztillacios fiton eltavolitjuk x hocse-
rélében dtadott hé egy részénck felimnsznalisival és a
kolonna fejrészén eltavolitjuk, mig a kolonna fenékré-
szén magasabb klorszam termékeket gyiijtiink Ossze,
ezeket eltavolitjuk és kiildn feldolgozzuk. A talal-
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méany tirgya egy Uj eljaras 1,2 - diklor - etdn elaltita-
sira a P 31 37 513.8 szim német sz&vetségi koztarsa-
sagbeli szabadalmi bejelentésben ismertetett eljaras
tokéletesitésével, melynek sorin az eljarast egy kettds
kérvezetekkel ellitott reaktorban hajtjuk végre.

A taldlmany targya tehat javitott eljaras 1,2 - diklér
- etan eldallitasara etilén és klor reakcidjaval egy
reakciozoniban, amely két szénatomos klorozoft
szénhidrogént tartalmazd keringtetett folyékony ké-
zeget, a kidratvitelben szokdsos katalizatort és adott
esetben a melléktermékek képzGdését meggatld inhi-
bitort tartalmaz. '

A taldlmany szerinti eljards jellernz6é vondsa, hogy
az 1,2 - diklér - etin eléallitasat egy kettos korveze-
tékkel ellatott reaktorban végezziik, oly modon, hogy

A) az | vezetéken keresztill etilént, a 2 vezetéken
keresztiil klérgizt vezetiink az 1 kdrvezeték felszalld
részébe a felszallo részben taldlhato 3 kever6zona ala
¢s a bevezetett anyagot az I korvezetékben keringte-
tett folyékony kozegben finoman eloszlatjuk, majd a
reakciGkomponenseket 75-200 °C kozotti hémérsek-
Icten, | 15 bar kozdtti nyomas és 1-15 6ra dtlagos
tartozkodasi id4 mellett a 3 keverdzonihoz kapesolo-
do 4 reakcidzonaban, illetve 5 tartézkodasi zonaban
reagaltatjuk; .

B) az | korvezetékben keringtetett reakcidelegybdl
két részaramot clvezetiink, amelybél egy részaramot
héenergiaja leadasa céljibol a 8 vezetéken keresztiil a
10 héceserélébe vezetiink, majd a 9 vezetcken keresztiil
az I korvezeték leszalld részébe visszavezeljitk, mig a
mdsik részaramot az 1 korvezetékhez kapcsolodo 11
korvezetékben 1évé 6 nyomasmentesjtd zonaba vezet-
Jitkk, amelyben a 4 reakciozénaban képzodott reakeid-
termék megfeleld része elpdrolog a masodik részaram-
bol és a gdzoket a 7 vezetéken keresztiil egy frakciona-
16 kolonnaba vezetjitk, mig a masodik részaram el

nem parolgott folyékony részét a 11 korvezeték leszal- -

16 agan keresztiil az 1 korvezeték 3 kever6zonajiba,
illetve 4 reakciozonajaba visszavezetjiik.

A talalmany szerinti eljaras egy tovabbi jellemzdje,
hogy a reakcidelegyben 1évé inert gazokat ¢és alacsony
forraspontu szénhidrogéneket, igy az etil-kloridot az
5 tartozkoddsi zondabdl a 11 vezetéken keresztiil vagy
az | korvezeték leszalld részébdl a 12 vezetéken ke-
resztiil leszivatjuk.

A taldlmany szerinti eljardshoz az alibbi megjegy-
zéseket fiizzik:

Az ctilén &s klor reakciopartiercket inert gazzal,
példiul legfeljebb 25 tf% mennyjségli nitrogénnel,
hidrogénnel vagy széndioxiddal higithatjuk. A klor
alkalmazhaté folyadék formdjaban vagy gaz halma-
zallapotban a keverdzonaba bevezetve, azonban cél-
szerlien a folyékony klort a reaktorba torténd belépés
el6tt egy hocseréloben a reakcio entalpiajanak egy
részével elparologtatjuk. Katalizatorként célszertien
vas(l11)-kloridot és a melléktermékek képzdését aka-
dalyozd inhibitorként célszerlien oxigént hasznalunk,
példaul levegd formajaban, amikoris az oxigén meny-
nyisége legfeljebb 10 tf% a tavozd gazban, és a robba-
nasveszelyes hatart nem Iépheti tal.

A reaktorban 1évé folyékony kozeget példdul a
termoszifon, itletve a mamutszivattyu clve szerint ke-
ringtetjiik. A folyékony kozeg keringtetési sebessége
a keverdzonaban ne legyen kisebb, mint 0,1 m/sec.
A folyékony kdzeget szintén a termoszifon elv segitsé-
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2ével vezeljitk a hScserél8be vagy a termék elparolog-
tatdsihoz. .

A hécserélot a termék kdraramaba kapesoljuk vagy
szivatly( segitségével kiilon 16lyik fel.

A talalmany szerinti eljdrast a rajz segitségével vil-
gitjuk meg kozelebbrol:

Az 1 és 1l kbrvezetékekkel ellitott reaktort closzor
folyckony 1,2 - diklor - etinnal toltjitk meg és ezt oz
1 vezetéken keresztill bevezetatt ctilén és a 2 vezetéken ,
keresztill bevezetett klorgdz segitségével a mammut-
szivattyt elve alapjin keringtetjiik. Az etilén és a
klorgaz reakcidjanak meginduldsa utin, amely a tes-
tekkel 161ttt 3 keverdzonaban kezddik és a 4 reaki-
¢zondban, illetve 5 tartézkodasi zonaban fejezddik
be, az 1 korvezeték felszallo részében cgy tovibbi
felhajtod eré keletkezik a felszabaduld reakciohd altal.
Az 1 korvezetékben a hémérséklet vatamivel alacso-
nyabb, mint az 1,2 - diklor - etin forraspontja a
reaktorban uralkodé nyomason. Az 1 kérvezetékben
esetleg jelenlevd inert gizokat a 11 és 12 vezetéken
keresztiil clvezetjiik és cgy, a rajzon ncm abrizolt
hiitében a magival ragadott 1,2 - diklor - etin gdz0k
Fondenzildsa érdekében lehiitjiik. A nem kondenzilt
gdzokat lefivatjuk és a szokasos modon feldolgoz-
zuk. A lefavatott inert gaz menyiségének szabalyozi-
sdval allitjuk be az 1 kdrvezelékben a kivint nyomast.
Az 1 korvezetékben eldallitott 1,2 - dikior - ctin kinye-
rése érdckében a folyadékdramot két részaramra oszt-
juk, amikoris az egyik részaramot hécnergidjinak
leadasa céljabo! a 8 vezetéken kercsztiil a 10 hdcseré-

- 13be vezetjitk, majd a 9 vezetéken keresztiil az I kdrve-

veték leszalld részébe visszavezetjitk, mig a masodik

részaramot az I kdrvezetékhez kapcsolodo 11 korveze-

tékben talalhatd 6 nyomasmentesitd zonaba vezetjiik,
amelyben a 4 reakciézonaban képzddott reakcidter-
mék megfelels része a masodik részarambo! elparolog
¢5 a gbzoket a 7 vezetéken keresztiil egy, a rajzon nem
ibrazolt frakcionlé kolonndba vezetjiik, mig a ma-
sodik részaram el nem pérolgott folyékony részét a Il
kérvezeték leszallé részén keresztiit az | kérvezeték-
hen 1évd 3 keverdzdnaba és 4 reakciozoniba visszave-
retjiikk. A reakcidelegyben 16vé inert gdzokat vagy
alacsony forrdsponti szénhidrogéncket. igy az etil-
kloridot az 5 tartézkodasi zonabol a 11 vezetéken
Yeresztiil vagy az I kdrvezeték leszdlld részébdl a 12
vezetéken keresztiil leszivatjuk.

A talilmédny szerinti cljards ugyanazokkal az els-
nydkkel rendelkezik, mint a P 31 37 513.8 szimn
német szdvetségi koztarsasipbeli szabadalmi bejclen-
1ésben ismertetett eljiras. Az egyik elony a folyékony
reaktorkozeg folyamatos elvételébd! és annak két ré-
szaramra torténd felosztasatiél ered, mely részaramok
%&ziil az egyik a reakciohd folyamatos visszanyerését
s elvezetését teszi lehetdvé, mig a masik részaram.
sarcialis elpdrologtatisa és a gbzok kizdrodlagos fel-
dolgozisa ahhoz vezet, hogy csak katalizitormentes
ayers diklér-etan keriil a frakcionalokolonniba. Az
emlitett elparologtatassal magasabb klorszami mel-
:éktermékek is keriilnek a frakciondlokolonniba, és
‘gy a melléktermékek felhalmozdddsa az 1 kdrvezetck
aljan clkeriitheté. Fz utabbi az ismert cljarisokndl
megtdrténik, és igy a reaktor fencktermékébdl el kell
tAvolitani a fethalmozdédott melléktermékeket. Az ez-
7el jard katalizatorveszteségeket potolni kell, ami az
ismert eljarasok gazdasagossigat befolyasolja. A ta-
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" lalmény szerinti eljards sordn a reakcioban résztvevd
anyagok tartozkoddsi ideje az adott reakcié koriilmé-
nyek kozott a reaktorban olyan kicsi, hogy a nemki-
vanatos, melléktermékek képz6désthez vezetd mel-
lekreakciok messzemenden vissza vannak szoritva.
Végiil a talailmany szerinti eljaras lehetévé teszi, hogy
inert gdzzal szennyczett kiinduldsi anyagokat hasznail-
juk fel, melyek, mint ismeretes a diklor-etan tisztitisa
soran a frakciondlokolonnaban nehézségeket okoz-
nak. A talalmany szerinti eljaras sordn az inert gizo-
kat a 11 és 12 vezetéken keresztiil elvezetjiik és igy
azok nem zavarjak a reakcidelegy tovabbi feldolgoza-
sit.

Végiil a talilmany szerinti eljards a P 31 37 513.8
szdmu német szdvetségi koztirsasigbeli szabadalmi
bejelentésben ismertetett eljardssal szemben is eld-
nyds, amennyiben a kett8s kdrvezetékkel ellitott re-
aktor alkalmazdsa, amelyben a reakcidclegy a termo-
szifon vagy a mammutszivatty elve alapjan dramlik
folyamatosan az I ¢s 11 kérvezetékben, lehetdvé teszi
a reakcioclegy szillitasat végzo kiilon szivattyd alkal-
mazisinak elkeriilését, ami energia-megtakaritist
eredményez. )

Példa

Az 1. dbra szerinti reaktorba, amely mintegy 15
liter térfogati, mintegy 15 kg 1,2 - diklér - etant
vezetiink, amely katalizitorként 0,1 %, vas(11I) - klori-
dot tartalmaz. Az 1 vezetéken keresztiil mintegy 110
liter/h etilént és a 2 vezetéken keresztii! mintegy 110
liter/h klort, valamint 10 |iter/h levegSt vezetiink be.
A reaktor hémérséklete mintegy 115 °C, a nyomas az
5 tartézkoddsi zondban mintegy 3 bar és az 5 tartoz-
kodisi zona és a 6 nyomdsmentesité zona kozotti
nyomaskiilonbség mintegy 0,5 bar. A reaktorbd! ta-
vozé gazokbol, amelyet az 5 tartdzkoddsi zonabél a
11 vezetéken keresztiil vezetiink el, egy hiitécsapda-
ban -30 °C hémérsékleten levalasztjuk a kondenzil-
hatd részeket. A 7 vezetéken keresztiil 480,1 g/h g6z-
formaji diklor-etant vezetink a 6 nyomasmentesité
zénaba és ott kondenzaljuk.

A reakciohd elvezetése érdekében a 8 és 9 vezetéke-
ken keresztiil mintegy 200 liter/h reakcidclegyet szi-
vattyozunk dt. A 10 hécserélében leadott hot desztil-
laciéhoz hasznéljuk fel a megfeleld kolonna 80-85 °C
fenckh6mérséklete mellett.

48 ora iizemid6 utdn az elvezetett 1,2 - dikldr - ctan
analizise az alabbi eredményeket adta:
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C,H,Cl 0,024 tomeg%
1I-EDC <0,002 tomeg%
1,2-EDC 99,86 tomeg%
1,1,2-ETC 0,13 tomeg%

Szabadalmi igénypontok

1. Eljirds 1,2 - diklér - etin el8allitasara etilén és
klor reakcidjaval egy reakciozondban, amely két szé-
natomos klérozott szénhidrogént tartalmazd kering-
tetett folyckony kozeget, klordtvitclhez szokasos ka-
talizatort és adott csetben a melléktermékek képzodé-
sét meggatld inhibitort tartalmaz, azzal jelleme:zve,
hogy egy kettds korvezetékkel ellitott reaktorba

A) cgy vezetcken (1) keresztitl ctilént &s egy masik
vezetéken (2) keresztil kiorgazt vezetiink be az I kor-
vezeték leszalld részébe a leszialld részben talilhatéd
keverézona (3) ala és az | kdrvezetékben keringtetett
folyékony kozegben finoman closzlatjuk, majd a re-
akciékomponenseket 75-200 °C kozotti hdmérséklet,
1-15 bar kozotti nyomds és 1-15 6ra dtlagos tartézko-
ddsi id6 mellett a keverézonihoz (3) kapesolodo reak-
cidzondban (4), illetve tartozkoddsi zéndban (5) rea-
galtatjuk; ) . i

B) az | korvezetékben keringtetett reakcidelegybd!
két részaramot elvezetiink, amelybdl az egyik részira-
mot héenergidja leadasa céljabol egy vezetéken (§)
keresztiil egy hbcseréldbe (10) vezetjilk, majd egy mé-
sik vezetéken (9) keresztill az 1 korvezeték leszallo
részébe visszavezetjiik, mig a mdsodik részdramot az
1 korvezetékhez kapcsolédd 11 kdrvezetékbe, vala-
mint a I kdrvezetékben 16v6 nyomdsmentesité zond-
ba (6) vezetjiik, amelyben a reakciézénaban (4) kép-
z6dott reakcidtermék megfeleld része elpérolog a ma-
sodik részarambdl és a gdzoket egy vezetéken (7)
keresztiil cgy frakcionalé kolonndba vezetjiik, mig a
miasodik részdram el nem parolgott folyékony részét
a 11 kérvezeték leszalld részén keresztiil az I kdrveze-
ték keverd - (3) és reakcidzonajiba (4) visszavezetjiik.

2. Az |. igénypont szerinti eljaras azzal jellemezve,
hogy a reakcidclegyben 1évé incrt gizokat és alacsony
forraspontt szénhidrogéneket, igy az ctil-kloridot a
tartdzkoddsi zonabol (5) egy vezetéken (11) keresztiil
vagy az | korvezeték leszllorészébbl egy misik veze-
téken (12) keresztiil leszivatjuk.

1 db rajz
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