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A taldlminy tdrgya eljards nagymértékben klérozott
szénhidrogének elGallitdsira viz jelenlétében, szerves
oldészer alkalmazdsa nélkiil.

Klérozott szénhidrogének elGallitdsanal, melyek 14—
40 szénatommal és 60 tdmeg%-ndl tobb kl6rral rendel-
keznek, a klérozist szerves oldGszerben hajtjdk végre,
mivel a képzdott kldrozott paraffinok olvadasi viszkozi-
tdsa igen nagy és a gazalakd, valamint a folyékony fézis
kozotti kléresere nem megy végbe megfelelen. Oldé-
szerként elsGsorban széntetrakloridot, djabban klorofor-
mot is alkalmaznak. Az irodalomban klér-fluor-szénhid-
rogének haszndlatdrdl is irnak (1. DE 2 150 599). A kl6r-
paraffinokkd torténé 4talakitds folyékony klér alkalma-
zé4saval és a szabad gyokot képzé katalizator, mint példé-
ul szerves peroxidok jelenlétében vagy ultraibolya suga-
ra, rontgensugdr stb. hatdsdra megy végbe.

Minthogy a kiér-szénhidrogének egészség- és kor-
nyezetkdrosité hatdsa kovetkeztében kiilonds figyelmet
kell forditani kezelésiikre, feladatként jelentkezik,
hogy mennyiségiiket a termelési folyamatban a lehetd
legnagyobb mértékben csdkkentsiik.

Azt tapasztaltuk, hogy nagymértékben klérozott
paraffinokat szerves oldGszer tdvollétében is el lehet
allitani.

Taldlmanyunk tdrgya tehdt jelentése tobb mint
60 t% kl6rt tartalmazé6, nagymértékben klérozott paraf-
finok elddllitasdra 75-105 °C hémérsékleten, 10 bar-ig
terjed6 nyomdson, 14-40 szénatomos paraffin folyé-
kony kidrral torténd 4talakitdsival. Az dtalakitdst a
késztermékre szdmitva 0,5-3 t% viz jelenlétében visz-
sziik végbe.

A taldlmény szerinti eljardshoz kiinduldsi anyag-
ként telitett vagy telitetlen 1440, el6nyosen 17-24
szénatomos szénhidrogének szolgdlnak, melyek mdr
tartalmazhatnak klératomokat. Ezekhez a termékekhez
kiilonféle paraffinfajtdk, példdul n-paraffinok, o-olefi-
nek tartoznak.

A Kl6rozist folyékony klérral folytatjuk le. A reak-
cidedényben 1€v6 nyomds 10 bar-ig terjedhet, elony6-
sen 2-6 bar kozott van. A reakciGhSmérséklet értéke
75-140 °C, el6nyosen 80105 °C.

A reakci6t szabad gySkoket képezd katalizator je-
lenlétében folytatjuk le. A -COC-, -COOOOC, illet-
ve CNNC-vegyiiletek k6tései mar alacsony homérsék-
leten disszocidlnak és szabad gyokoket képeznek.

A szabad gyokoket képezs katalizdtor elGnydsen
valamely azovegyiilet, példdul egy azonitril, mint o, 0-
azo-diizobutironitril, vagy valamely szerves peroxid,
mint benzoil-peroxid vagy valamely szerves hidroper-
oxid. Elényosen o,o-azo-di-izo-butironitril és dilauril-
peroxid kertil alkalmaz4sra.

A szabad gyokok képzésére azonban ultraibolya
fényt vagy mds ionizal6 sugdrzést, mint példdul ront-
genfényt is lehet alkalmazni.

A paraffinok kl6rral torténd 4talakitdséara viz jelenlé-
tében keriil sor, mely a reakcid sordn keletkezd hidrogén-
kloridot abszorbedlja. A reakci6 kezdetén a késztermékre
szamitva a viz tomege 0,5-3 t%, vagy tomegardnya 1:6-
1:15 az alkalmazott szénhidrogénre szdmitva.

A taldlmény szerinti eljdrast kiilonféle késziilékek-
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ben folytatjuk le, igy keverétartdly, filmreaktorok. gyd-
rds reaktorok, buborékoszlop-reaktorok alkalmazisa
egyarént lehetséges. Lényeges, hogy a vizes és a szer-
ves fazis intenziv dtkeverése jojjon létre. Eldnydsen
forgdlapatos keverdvel elldtott keverétartalyt alkalma-
zunk.

A taldlmany szerinti eljdrdssal egyszerd médon lehet
nagymértékben klérozott paraffinokat el6éllitani. Azt ta-
pasztaltuk, hogy sésav jelenléte magas hémérsékleten
sem idéz el6 mindségromlast. Az adott feltételek kozott a
klérparaffinokat igen jél lehet elvélasztani a s6saviSl. A
klérparaffinnak az utdncsatolt késziilékbe t6rténé tovéb-
bitdsét gatlé emulziéréteg nem 1ép fel.

A kovetkez6 példdk a taldlmanyt kozelebbrol vila-
gitjdk meg.

A kisérleteket egy 8 m® nagysdgy, acéllal bevont
kever6tartdlyban folytattuk, le, mely forgélapétos ke-
vergvel volt elldtva. A reakcidkeveréket a 3 szdrnnyal
rendelkezS keverdvel, mely rugalmas feliiletekkel, tn.
4ramldszavar6kkal van kapcsolatban, kevertiik. A klé-
roz6 olyan vezetékekkel volt elldtva, melyek segitségé-
vel a nyersanyagokat, mint paraffint, vizet vagy higitott
s@savat, a szerves oldészert, valamint a gyokindit6t be
lehet vinni a tartdlyba. A cseppfolyésitott klér folyama-
tos bevezetéséhez egy meriilGcsG 4llt rendelkezésre,
mely eldnyosen a reakciSkeverékbe meriil €s lehetéség
szerint a keverdnivé alatt végzddik. A viz vagy a sésav
tomegét minden kisérlet esetén gy szabtuk meg, hogy
a klérozds alatt 29-35 (%-o0s sésav keletkezzék, ugy-
hogy a klérozésnél keletkez hidrogén-klorid elvezeté-
sére nem volt sziikség.

Nyomds- és h6mérséklet-mérd berendezések révén a
Klérozés egységességét biztonsagtechnikai titon értiik el.

Az dsszehasonlité példa

730 kg, 17-26 szénatomszami paraffin-szénhidro-
génbdl, 1600 kg széntetrakloridbdl [40% (m/m) az
eldéllitott klGrparaffinra vonatkoztatva], valamint 3900
kg vizbdl 4ll6 keveréket az elGallitott klorparaffinra
vonatkoztatva 0,3% dilauril-peroxid jelenlétében, 84—
103 °C hémérsékleten és olyan nyomdson, mely a
klérozds sordn 5,3 bar-ra emelkedik, 3570 kg cseppfo-
ly6sitott kldrral reagéltattunk. A kivant klérmennyisé-
get kb. 5 6ra alatt lehetett bevinni, melynél a kldr teljes
mértékben, azaz t6bb mint 99,9%-ban (m/m) reakciéba
1épett. A klérozds befejezése utdn a kever6t ledllitottuk,
hogy a fazisok 10 percen beliil szétvéljanak. A szerves
fazist az oldészer eltdvolitdsa céljabdl leeresztettiik.

A Kl6rparaffin 72% (m/m) kl6rt tartalmazott, a ho-
zam 2500 kg szilard kl6rparaffin volt. '

B dsszehasonlité példa

A klérozast az A 6sszehasonlité példdban lefrtakhoz
hasonlé médon hajtottuk végre azzal az eltéréssel,
hogy a széntetraklorid helyett kloroformot alkalmaz-
tunk, és hogy a kloroformot széntetrakloridd4 kléroz-
zuk, a fethaszndland6 klértdmeget megnoveltiik. A ka-
pott kl6rparaffin kldrtartalma kb. 72% (m/m) volt; a
fazis-szétvilasztast 10 percen beliil, a 84-100 °C-ndl
tortént klérozdssal értiik el.
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C dsszehasonlité példa

A kisérleti feltételek viltozdsa sordn az egyébként
konstans mennyiségeknél a széntetraklorid mint oldé6-
szer mennyiségét 1400 kg-ra [megfelelGen 30% (m/m)
az elGallitott kldérparaffinra vonatkoztatva] csdkkentet-
tiik. Kb. 5,5 6rés ki6rozdsi és kb. 10 perces faziselva-
lasztasi id6nél 84102 *C hdmérsékleten 2500 kg klér-
paraffint dllitottunk eld; a klértartalom 72% (m/m)
volt. Az utankapcsolt késziilékben az oldészer eltdvoli-
tisdhoz 10 percre volt sziikség.

D dsszehasonlité példa

A kisérleti feltételek vdltozdsa sordn az egyébként
konstans mennyiségeknél a széntetraklorid mint old6-
szer mennyiségét 900 kg-ra [megfelelen 26% (m/m),
az elééllitott kl6rparaffinra vonatkoztatva] csokkentet-
tiik. Kb. 5,5 6rds kl6rozdsi és 20 perces fazis-elvélasz-
tdsi id6nél, 95 "C hdmérsékleten 2500 kg klSrparaffint
dllitottunk el6; a klértartalom kb. 72% (m/m) volt. A
fazisok kozott egy emulzi6s réteget figyeltiink meg. A
termék az utdnkapcsolt késziilékbe 12 perc alatt jutott
it és ebben csak csekély mértékben volt gdtolva.

E 6sszehasonlité példa

A kisérleti feltételek valtozdsa sordn az egyébként
konstans mennyiségeknél a széntetraklorid mint oldé-
szer mennyiségét 600 kg-ra [megfelelSen 19% (m/m),
az elGéllitott ki6rparaffinra vonatkoztatva)] csokkentet-
tiik. Kb. 5,5 6ras kl6rozdsi és 25 perces fézis-elvdlasz-
tasi id6nél 94 °C hémérsékleten 2500 kg kl6rparaffint
dllitottunk el8; a klértartalom kb. 72% (m/m) volt. A
fazisok kozott emulzids réteg keletkezett, melynek to-
mege lényegesen nagyobb volt, mint a D dsszehasonli-
t6 példdban. Az dthaladdsi id6 az utdnkapcsolt készii-
1€kbe, az oldészer eltdvolitdsdra, 23 percre ndvekedett.

F dsszehasonlité példa

A kisérleti feltételek tovdbbi vdltozdsa sordn az
egyébként konstans mennyiségeknél a tetraklér-metdn
mennyiségét 300 kg-ra [megfelelSen 11% (m/m), az el6-
4llitott klérparaffinra vonatkoztatva] csdkkentettiik. Kb.
7 6rés kl6rozisi és kb. 40 perces f4zis-elvalasztdsi id6nél,
94 °C hémérsékleten 2500 kg klérparaffint 4llitottunk
eld; a kldrtartalom kb. 72% (m/m) volt. Az 4thaladési id6
utdnkapcsolt késziilékbe, az old6szer eltdvolitdsdra, kb
60 percre novekedett. A két fazis kozétti erds emulzids
réteg jelentSsen megnovelte az oldészer desztilldcids ide-
jét amagdval ragadt sGsav miatt.
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1. példa

A kisérleti feltételek tovabbi véltozdsa sordn az
egyébként konstans mennyiségek alkalmazdsdndl a
széntetraklorid vagy kloroform haszndlatdrdl teljesen
lemondtunk. Kb. 7,5 6rds klérozasi és kb. 30 perces
faziselvdlasztdsi id6nél, amit a hidnyz6 oldGszer miatt
135 °C hémérsékleten tudtunk véghezvinni, ismét
2500 kg kl6rparaffint 4llitottunk el6. A faziselvdlasz-
tast igen j6l alakitottuk ki, emulziés réteg jelei nem
mutatkoztak. A sosavfdzis a maga részérdl nagyon tisz-
ta volt, klérparaffin pelyheket nem tartalmazott. Az
utdnkapcsolt késziilékbe t6rténd 4dthaladds ideje 55
perc volt. A j6 fizis-elvdlasztds folytdn a klérparaffin
f4zisbol a s6sav maradvényait gyorsan és teljesen eltd-
volitottuk.

Ahhoz, hogy oldészer nélkiil is elfogadhaté kléro-
z4si id6t érjiink el, a forg6lapatos keverd tavolsdganak
a keverdberendezés aljdt6l olyan csekélynek kell len-
nie és a kever§ dtmérgjét vigy kell méretezni, hogy a
leszivott klérparaffin/paraffin-keverék megfelelSen jol
legyen eloszlatva és a vizes fdzissal, valamint a jelenlé-
v§ klé6rral bensGleg legyen elkeverve. A klor és a klér-
paraffin/paraffin-keverék reakcidjara ez utén keriilt sor.
Az 4talakulés utdn az anyagot 140 "C-ig terjedS h6mér-
sékletre hevitettiik, hogy a fazisok kifogéstalan szétva-
lasat érjiik el.

2. példa

A tovdbbi kisérletekben az 1. példdval analég mé-
don, azonos kisérleti feltételeknél és konstans mennyi-
ségeknél az alkalmazott paraffin-szénhidrogént a lanc-
hosszisig-eloszlas szerint varidltuk. Valamennyi eset-
ben a klérozds befejezése utdn 140 °C-ig terjedd hd-
mérsékleteken anélkiil értitk el a fazisok szétvélasat,
hogy a tovibbi feldolgozast zavar6 emulzids réteget
figyeltiink volna meg.

SZABADALMI IGENYPONT

Eljirés tobb, mint 60 t% klért tartalmaz6, nagymér-
tékben kldrozott paraffinok elGallitdsdra viz jelenlété-
ben, 75-105 °C hémérsékleten és 10 bar-ig terjedd
nyomdson 14—40 szénatomos paraffin cseppfolydsitott
kiérral torténd reagdltatasaval, azzal jellemezve, hogy a
reakciét a késztermékre szdmitva 0,5-3 t% viz jelenlé-
tében folytatjuk le.
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