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Sposéb oczyszczania produktow powstalych w reakcji etylowania
benzenu
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Przedmiotem wynalazku jest sposdb oczyszcza-
nia produktéw powstalych w reakcji etylowania
benzenu etylenem w obecno$ci katalizatora —
bezwodnego chlorku glinu.

W reakcji benzenu z etylenem powstaje tak
zwany alkilat, ktéry zawiera mnieprzereagowany
benzen, etylobenzen, dwuetylobenzen, kumen i in-
ne, oraz czeSciowo rozpuszczony kompleks kata-
listyczuy, tworzacy sie w czasie reakcji o skladzie
c(iH5C2H4 (Al Cls)g'HCl. 4

Alkilat z reaktora odplywa do odstojnika wraz
z unoszonym kompleksem katalityczaym oraz wol-
nym AlCl;. Po oddzieleniu zasadniczej cze§ci ma-
sy katalitycznej w odstojniku, alkilat zawieraja-
cy pewne iloSci kompleksu katalitycznego podda-
wany jest z kolei procesowi oczyszczania, pole-
gajagcemu na rozkladzie kompleksu katalityczne-
go woda, a nastepnie zobojetnianiu produktéw
hydrolizy za pomocg roztworu NaOH i wymyciu
woda, w celu usuniecia resztek lugu i soli. Po
tych czynnoéciach alkilat poddawany jest roz-
destylowaniu w kolumnie rektyfikacyjnej.

Dotychczas znany sposéb oczyszczania alkilatu
prowadzony jest w trzech =zespolach urzadzen
mieszalnikowo-odstojnikowych. W pierwszym ze-
spole surowy alkilat miesza sie z woda, przy czym
zachodzi hydroliza zawartego w alkilacie kom-
pleksu wedtug reakcji: CgHs;CoHs (Al Clg)s * HCL +
+‘6H20—>C3H5CQH5 + 2 Al (OH3)+7HC1 W re-
akeji tej oprécz Al(OH); powstajg tlenochlorki
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glinu, ktére wytracajg sie w postaci osadu, Mie-
szanine reakcyjng przetlacza sie do rozdzielacza,
w ktérym alkilat oddziela sie od fazy wodnej. Al-
kilat przesyla sie nastepnie do mieszalnika neutra-
lizujgcego w drugim zespole urzgdzen, w ktérym
zadawany jest 5%-wym roztworem NaOH. W u-
rzgdzeniu tym nastepuje neutralizacja zawartego
w alkilacie HCl1 i hydroliza resztek kompleksu
katalitycznego. Zawarto§¢ mieszalnika przettacza
sie do odstojnika. Proces odstawania w tym urzg-
dzeniu jest utrudniony ze wzgledu na powstawa-
nie dos¢ trwalej emulsji. Odstany alkilat kiero-
wany jest do trzeciego zespolu urzadzen, gdzie
nastepuje wymywanie resztek soli i wodorotlen-
ku sodu. .

Przedstawiany wyzej spos6b oczyszczania wy-
maga rozbudowanej aparatury skladajgcej sie
z trzech mieszalnikéw i odstojnikéw o duzych
objetoSciach zapewniajgcych odpowiednio malg
szybko$§é przeptywu faz, poniewaz wystepujace tu
uklady ciekle sa sklonne do tworzenia emulsji.
Emulsje te sg do§¢ trwate, je§li alkilat zawiera
duzg i'0§¢ rozpuszczonych substancji smolistych.
W sposobie tym, zuzywa sie duze ilo§ci wody do
hydrolizy, co wigze sie z powstaniem znacznych
iloSci §ciek6w kwasnych i zuzyciem duzych ilo-
Sci energiri do przetlaczania i mieszania cieczy w
mieszalnikach oraz ze znacznymi stratami weglo-
wodoréw rozpuszczonych w S$ciekach i odprowa-
dzanych w postaci trwalych emulsji wystepuja-
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cych w procesie neutralizacji alkilatu roztworem
wodorotlenku sodu.

Celem wynalazku jest prowadzenie oczyszcza-
nia procduktéw wytworzonych w reakcji etylowa-
nia benzenu za pomocg wody i wodnego roztworu
NaOH w jednym urzadzeniu kolumnowym. Alki-
lat, wode i wodny roztwér NaOH doprowadza sie
do wsp6lnego kolumnowego urzadzenia, w ktérego
gornej czeSci zachodzi odkwaszanie alkilatu, za$
w dolnej hydroliza kompleksu katalitycznego wo-
da”doprowadzona do $rodkowej czeSci kolumny.

1 .&eliten zostal osiagniety przez podzielenie kolum-

ny na dwie czeSci, przy czym goéra kolumny wy-
pelniona jest pierScieniami Raschiga i stanowi
cze§¢ ektrahujgcg, za§ dolstanowigcy reaktor jest
przestrzenia pustg, przy czym stosunek wysoko-
Sci czeéci ekstrakcyjnej do reakcyjnej wynosi od
2:1 do 3:1 w zalezno$ci od stezenia kompleksu
katalitycznego w alkilacie podawanym do hydro-
lizy. Do dolnej czeéci kolumny doprowadza sie
alkilat, pod dolrg granice pierScieni Raschiga wo-
de do hydrolizy a na szczyt kolumny 5%-wy roz-
twér NaOH. Na 100 kg wprowadzonego alkilatu
do urzadzenia o stezeniu kompleksu katalityczne-
go 29%/0—0,2% stosuje si¢ 14—56 kg wody oraz 14—
56 kg 5%-go roztworu NaOH w zaleznoSci od
stezenia kompleksu katalitycznego w alkilacie do-
prowadzonym do hydrolizy. W rozwigzaniu ni-
niejszym pominieto etap przemywania alkilatu
wodg, poniewaz zawarto$é soli w alkilacie opusz-
czajagcym kolumne wynosi 0,001%. Stosunkowo roz-
cienczony 5%-wy roztw6ér NaOH odkwasza alki-
lat i réwnoczes$nie rozpuszcza sole powstale pod-
czas neutralizacji.

Sposdb wedlug wynalazku umozliwia zmuiej-
szenie kosztéw inwestycyjnych, osiagniecie bez-
emulsyjnego przebiegu procesu, eliminacje urza-
dzeri mieszalnikowo-odstojrikowych o duzej obje-
toSci z materialéw kwasoodpornych, obnizenie
strat alkilatu spowodowane rozpuszczalnoScig je-
go w wodzie i niecatkowitym odstaniem fazy wod-
nej, stosowanie bardziej elastycznych warunkéw
prowadzenia procesy w zaleznoSci od wlasciwo-
§ci wprowadzanego alkilatu oraz zmniejszenie
ilcSci $Sciek6w. Wynalazek jest blizej objasniony
ra przykladzie wykonania, przedstawionym scle-
matycznie na rysunku. . .

Przyktad Alkilat w ilosci 12700 kg/h na
1 m?® przekro’u kolumny podawany jest ze zbior-
nika 1 pompka 2 przez rotametr 3 do dystrybuto-
ra 4 w dolnej czeSci kolumny. Woda w iloéci
3800 kg/h na 1 m? przekroju kolumny przesylana
jest ze zbiornika 5 pompka 6 przez rotametr 7
do dystrybutora 8 pod dolng granice warstwy wy-
peinienia. 5%-wy roztwér wodorotlenku sodu w
iloSci 4000 kg/h na 1 m? przekroju kolumny ze
zbiornika 9 pompka 10 przez rotametr 11 podawa-
ny jest do dystrybutora 12 w goérnej czeSci kolum-
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ny. Alkilat podaza z dotu kolumny do géry, gdzie
jest hydralizowany w cze$ci reakcyjnej a nastep-
nie przemywany w czeSci ekstrakcyjnej wypeinio-
nej pierScieniami Raschiga 5%-wym roztworem
NaOH, przy czym stosunek wysokosci czeéci reak-
cyjnej do ekstrakcyjnej wynosi 1:3. Czeéé reak-
cyjna kolumny pracuje przy wagowym stosunku
faz (alkilat — woda) jak 8:5 natomiast czesé
ekstrakcyjna przy stosunku wagowym (alkolat
i 5%-wy roztwér NaOH) jak 16:5. Oczyszczony
alkilat zawierajgcy 0,001% soli odprowadza sie
przewodem do zbiornika 13. Roztwér po hydroli-
zie o charakterze zasadowym zawierajacy resztki
wodorotlenku sodu, wodorotlenek glinu oraz tle-
nochlorki glinu jest cdprowadzany poprzez zawor
14 do Sciekow.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb cczyszezania produktow powstalych w
reakcji etylowania benzenu etylenem w obec-
no§ci AICl; jako katalizatora, przez przemy-
wanie wodg produktéw etylowania w celu zhy-
drolizowania AlClg i powstalego w trakcie pro-
cesu etylowania kompleksu CgH;CsHy (AIClg)s *
‘HCl1 do AI{OH)s i przez nastepne zobojetnia-
nie kwasu powstalego w wyniku hydrolizy za
pomocg rozcienczonego wodnego roztworu lu-
gu sodowego znamienny tym, ze produkty ety-
lowania benzenu wprowadza sie do kolumny
podzielonej na dwie komory, z ktérych w dol-
nej, stanowigcej komore reakcyjna prowadzi
sile hydrolize, a w gornej wypelnionej pierscie-
niami Raschiga prowadzi sie zobojetnianie al-
kilatu, p:zy czym zachowuje sie stosunek ob-
jetoSciowy obydwu komér jak 1:2 do 1:3 w
zalezno$ci od stezenia kompleksu katalityczne-
go w alkilacie zanieczyszczonym, przy czym
alkilat zanieczyszczony wprowadza sie do ko-
lumny u podstawy komory reakcyjnej, w ktc-
rej kontaktuje si¢ go w przeciwpradzie naj-
pierw z woda doprowadzang od goéry komory
reakecyjnej a nastepnie z lugiem sodowym do-
prowadzanym od géry komory ekstrakcyjnej,
‘po czym wodny roztwor zawierajgcy zanieczy-
szczenia odprowadza sie u dolu kolumny po-
nizej przewodu doprowadzajgcego alkilat pod-
dawany oczyszczaniu, za§ oczyszczony alkilat
odprowadza sie z kolumny powyzej przewodu
doprowadzajacego roztwoér lugu sodowego.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny t{ym, ze
na 100 kg alkilatu zawierajacego 0,2—2% kom-
pleksu CgHs;CoH4 (AICls)> * HCl stosuje sie do
oczyszczania 14—56 kg wody i 14 do 56 kg
5%/0-wego wodnego 10ztworu NaOH w zalez-
noSci od stezenia kompleksu w alkilacie suro-
wym.
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