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Sposób ciągły wytwarzania sześciochlorocyklopentadienu

Przedmiotem wynalazku jest sposób ciągły wy¬
twarzania sześciochlorocyklopentadienu z n-penta-
nu wstępnie schlorowanego.
Wiadomo, że uzyskuje się sześciochlorocyklopen-

tan, jeżeli alifatyczne węglowodory zawierające 5
atomów węgla chloruje się wyliczoną ilością chlo¬
ru w temperaturze 400 — 550°C (opis patentowy
Stanów Zjednoczonych Ameryki nr 2.509.160). Taki
sposób postępowania jest niedogodny, ponieważ nie
umożliwia uzyskiwania zadawalającej wydajności
wyczerpująco schlorowanego cyklopentadienu obok
powstających produktów ubocznych. Próbowano
usunąć te niedogodności przez zastosowanie sta¬
łych lub gazowych katalizatorów i zmieniając za¬
kres temperatury (opis patentowy Niemieckiej Re¬
publiki Federalnej nr 943.647 oraz opis patentowy
Stanów Zjednoczonych Ameryki nr 2.650.942).
W tym celu wprowadzano polichloropentany
z chlorem do strefy reakcyjnej całkowicie lub czę¬
ściowo wypełnionej katalizatorem, której tempera¬
tura stale wzrasta od miejsca wejścia do wyjścia
produktu. Zakres temperatury wynosi od 280 —
350 °C do 375 — 550 °C. Próbowano również pole¬
pszyć wydajność reakcji przez zawracanie do stre¬
fy reakcyjnej niepożądanych ubocznych produk¬
tów (opis patentowy Niemieckiej Republiki Fede¬
ralnej nr 1.013.646).
Znane metody dotyczące produkcji sześciochloro¬

cyklopentadienu z pentanów w dwustopniowym
procesie wykazują różne wady. Tak na przykład
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tworzą się, szczególnie na stałych katalizatorach,
osady, które szybko osłabiają działanie katalizato¬
rów, a składnikom reakcji utrudniają swobodny
przepływ. Ponadto zawsze powstają w tym procesie

5 produkty, które obok sześciochlorocyklopentadienu
zawierają jeszcze czterochlorek węgla, czter©chlo¬
roetylen, sześciochloroetan, sześciochlorobutadien,
ośmiochlorocyklopenten i sześciochlorobenzen. Tego
rodzaju skład jest charakterystyczny dla tych

10 wszystkich metod, w których reakcja zachodzi
w stosunkowo wąskiej przestrzeni reakcyjnej.
Składniki biorąc udział w reakcji tak energicznie
reagują, że produkty pośrednie przedwcześnie opu¬
szczają strefę reakcji i przechodzą do produktu

15 reakcji. Frzeróbka uzyskanej mieszaniny, złożonej
z siedmiu składników, za pomocą destylacji wy¬
maga dużego nakładu energii. Szczególne trudności
występują zawsze przy przeróbce za pomocą desty¬
lacji mieszaniny takich substancji, które posiadają
temperaturę wrzenia w pobliżu 200°C. Trudności te
wzrastają wraz ze wzrostem ilości składników.
Szczególnie niekorzystnie wpływa obecność sześcio-
chloroetanu, który ze względu na swe właściwości
powoduje łatwe zatykanie aparatury.
Według opisu patentowego Stanów Zjednoczo¬

nych Ameryki nr 2.509.160 reakcję prowadzi się
w wydłużonej rurce, przy czym niedogodności tego
sposobu i próby jego ulepszenia zostały już opisa¬
ne na wstępie.

30 Nieoczekiwanie stwierdzono, że można uzyskać
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w ciągłym procesie dobrą wydajność ogólną i bar¬
dzo dobrą wydajność na jednostkę czasu i prze¬
strzeni sześciochlorocyklopentadienu, jeżeli wtrys¬
kuje się wstępnie schlorowany n-pentan z chlorem
do reaktora, w którego strefie reakcyjnej tempera- 5
tura ciągle wzrasta, w znany sposób, przy czym
stosuje się tak długą drogę przebiegu reakcji, że
można zrezygnować ze stanowiska katalizatora.
Reakcję prowadzi się w reaktorze rurowym zwi¬
niętym w spiralę, przy czym stosunek średnicy 10
rury do jej długości wynosi więcej niż 1 : 1000, naj¬
korzystniej 1 :5000.
Znacznym efektem przy takim przebiegu reakcji

jest to, że w przeciwieństwie do znanych metod
sześciochlorpcyklopentadien uzyskuje się jako je- 15
den ze składników czteroskładnikowej mieszaniny,
która zawiera czterochlorek węgla, czterochloro-
etylen, sześciochlorocyklopentadien i sześciochloro-
benzen. Nie występują natomiast inne produkty
reakcji, w szczególności sześciochloroetan, który 20
zasadniczo utrudnia dalszą przeróbkę produktu.
Jako substancje wyjściowe można stosować przy

tej metodzie wysoko schlorowane n-pentany, któ¬
rych gęstość waha się od 1,57 do 1,65 g/cm8. Te
substancje miesza się dokładnie za pomocą rpz- 25
pylacza z określoną każdorazowo ilością chloru
i przeprowadza równomiernym strumieniem przez
przestrzeń reakcyjną. Stosunek chloru do schloro-
wanego pentanu ustala się tak, by rozpylony chlor
był w nadwyżce 0,5 do 1,5%. Na przestrzeń reak- 30
cyjną najlepiej nadaje się wnętrze zwiniętej w spi¬
ralę rury ze szkła, kwarjcu albo niklu. Stojący
pionowo dolny koniec spirali utrzymuje się za po¬
mocą ogrzewania gazowego lub olejowego w tem¬
peraturze 480°C. U góry, w miejscu wejścia sub- 35

stancji wsadowej, temperatura opada do 250°C.
Ważny jest stosunek średnicy rury zwiniętej w spi¬
ralę do jej długości. Winien on być dość duży, aby
zapewnić dużą powierzchnię ścian dla reakcji. Sto¬
sunek ten ustala się nie niżej niż 1 :1000, najko¬
rzystniejszy jest stosunek wielkości 1 : 5000
Po ostudzeniu gazów reakcyjnych i absorpcji wy¬

tworzonego w czasie reakcji chlorowodoru można
mieszaninę reakcyjną oddzielić od wodnego kwasu
solnego i przerobić za pomocą destylacji.
Przykład. Rurę szklaną długości 45 m i śred¬

nicy nominalnej 10 mm zwiniętą w spiralę o śred¬
nicy 180 mm ogrzewa się gazem w ten sposób, że
dolne zwoje ogrzewa płomień gazowy o temperatu¬
rze 480°C, a górne o temperaturze 250°C. Do tej
spirali wtryskuje się od górnego końca 54 g poli-
chloro-n-pentanu o gęstości 1,64 g/cm3 oraz 12 lit¬
rów chloru gazowego na minutę. Po ostudzeniu
i kondensacji chlorowodoru otrzymuje się 50 g pro¬
duktu surowego na minutę, który składa się
w 1—3% z czterochlorku węgla, w 9—12°/o z cztero-
chloroetylenu, 73—77% z sześciochlorocyklopenta¬
dienu i w 13—17% z sześciochlorobenzenu.

Zastrzeżenie patentowe

Sposób ciągły wytwarzania sześciochlorocyklo¬
pentadienu przez działanie chloru na wstępnie
schlorowane n-pentany w reaktorze rurowym
w przedziale temperatury od 250 — 480°C, zna¬
mienny tym, że schlorowane wstępnie za pomocą
chloru n-pentany wtryskuje się do reaktora
w kształcie rury, korzystnie zwiniętej w spiralę,
przy czym stosunek średnicy rury do jej długości
wynosi więcej niż 1 : 1000, najkorzystniej 1 : 5000.
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