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Clqgly sposéb wylwcrzunlc eplchlorohydryny z gliceryny -

" Patent trwa od dnia 5 wrze$nia 1958 T.

Epichlorohydryne mozina wytwarza¢ z glice-
ryny, przy czym najpierw otrzymuje si¢ dwu-
chlorohydryne z gliceryny i chlorowodoru, ktérg
nastepnie zmydla sie¢ do epichlorohydryny za
pomocyg mleka wapiennego.

‘Reakcje wytwarzania dwuchlorchydryny
przeprowadza sie zwykle w ten sposob, ze do
gliceryny, ogrzanej do temperatury 100°C,
wprowadza sie¢ bezwodny chlorowodér tak diu-
go, az wzrost wagi wyniesie okoto 259/, ponad
warto$¢ teoretyczng. Chlorowodér potrzebny do
reakcji otrzymuje sie badz przez dzialanie ste-
szonym kwasem siarkowym na sél kuchenns,
badz korzystniej przez reakcje chloru Z WO~
dorem.

Wedlug podanego wyzej sposobu po zakon-

' czeniu przepu-szczapi’a chlorowodoru zobojetnia
‘si¢ mieszanineg reakcyjna, w temperaturze po-
kojowej, sodg w celu zwigzania nadmiaru, chlo-

rowodoru. Utworzona dwuchlorohydryna wy-
dziela sie przy tym jako dolna warstwa i mozna
j4, po oddzieleniu i przemyciu wodg, oczyscié
przez frakcjonowana destylacje prézniows.

Tak otrzymana czysta dwuchlorohydryne zmy-

dla si¢ za pomocg wapna lub tugu do epichloro-
hydryny.

"W ten sposéb mozna wprawdme otrzymaé
bardzo czyste produkty koricowe, z dobrg wy-
dajnoscia, spo-séb jednrakze jest stosunkowo. klo-
potliwy.

Stw1endzono, Ze sposOb ten mozna zn.amme
uproscié i prowadzié  systemem cigglym, jesli
przez gliceryne, ogrzana do temperatury 100—
130°C i znajdujgcg si¢ w aparaturze destyla-
cyjnej pod niewielks 'préznig, przepuszcza sie
strumien suchego chlorowodoru. Powstaje.przy
tym pozadana dwuchlorohydryna. Dzieki pracy
pod niewielkyg préznig tworzaca sie. dwucliloro-
hydryna oddestylowuje natychmiast po wytwo-

‘rzeniu w sposéb ciagly jako mieszanina azeo-

tropowa z woda i nadmiarem . chlorowodoru.
W ten spos6b ' zapobiega sie dalszym. reakcjom
dwuchlorohydryny, prowadzacym do niepozg-
danych produktéw ubocznych i pogarszajacym
wydajnosé.

Stwierdzono dalej, ze otrzymany azeotrop



mozna bardzo korzysinie, bez izolowania czy-
~stej dwuchlorohydryny, nrzeprowadzié w epi-
chlorohydryne. W tym celu destylat miesza sig
z nadmlarem .mleka wapiennego, ogrzewa mie-
- szanine 'do temperatury 40—80°C i usuwa two-
rzgcq sie epichlorohydryne pod préznig w spo-

#6b clagly przez destylacje. Unika ‘si¢ w feni: -
#pos6b klopotliwego zobojetniania, -do ktérégo’

wzywa sie duze ilosci sody. Odpada réwniez’
destylacja prézniowa dwuchlorohydryny, dzia-- .

tajgcej silnie korodujaco.

Zobojetnianie i zmydlanie mozna réwniez
przeprowadzaé w sposéb ciggly, jeSli sie je pro-
wadzi w poziomym naczyniu reakcyjnym, a

mianowicie mleko wapienne i surowa miesza-

nine zawierajaca dwuchlorohydryne doprowa-
dza sie razem w sposéb ciggly do jednego kon-
ca rury i1 w poziomym paczyniu ogrzewa- pod
préznia do temperatury. 40—80°C. Zawarta
dwuchlorohydryna przechodzi przy tym calko-
wicie w epichlorohydryne, ktéra oddestylowuje
w spos6b ciagly u drugiego kofica rury, pod-
czas gdy zuzyte mleko wapienne réwniez wspo-
s6b ciggly usuwane jest zd pomoca syfonu.
Stwierdzono wreszcie, e zamiast czystego
gazowego chlorowodoru mogq byé réwniez uzy-

te gazy odlotowe powstajace w innych reakcjach -

i zawierajgce chlorowodér. Tak wigc moina
na przyklad przeprowadzié reakcje z gazem od-
lotowym wuzyskiwanym przy sulfochlorowaniu,
zawierajacym przecigtnie 60—70%s -objetoscio-
wych chlorowodoru, okolo 108/, objetosciowych
dwutlenku siarki i 20—30%
powietrza.

Dazieki prowadzeniu procesu w obu etapach
w 'sposéb ciggly moina w malych naczymaeh
reakeyjnych uzyskiwaé duzy przeréb.

.Spos6b wedlig wynalazku opisany jest w dal-
‘szym ciagu w oparciu o rysunek, przy czym
w sposobie tym stosuje sie gazy odlotowe za-
wierajgce chlorowodoér.

Do naczynia reakcyjnego 1, ogrzewanego do
temperatury 110—120°C i napelnionego - stale
w okolo 609/, objetosciowych gliceryng, wpro-
wadza sie przy -ci$nieniu 460—560 mm Hg,
w  sposéb ciggly, gaz odlotowy, zawierajacy
70—809/, objetoSciowych chlorowodoru. Przy
temperaturze teakcji 110—120°C tworzgca sig
dwuchlorohydryna - oddestylowuje w sposéb
clagly pod wyzej podanym ci$nieniem, w mie-
szaninie z wodg reakcyjng i nadmiarem chlo-

. Bltk 408, 25.1.60. i0o BS.

objetoéclowych.

rowodoru, w temperaturze okolo 100°C i zbiera
sie w odbieralniku 2.
Otrzymywany destylat posiada przecietnie na-

. stepujgey sklad:

L e

509/9 dwuchlorohydryny
35% wody . . ; B
. 159/y.chlorowodoru.
W miare oddestylowania mieszaniny reak-
cymej doprowadza sie ze. zbiornika 3 w spo-

.s6b ciagly gliceryne, tak ze w naczyniu reak-
" cyjnym znajduje sie stale ta sama ilosé cieczy.

Otrzymany destylat, bez zobojetniania 1 de-

-stylowania, doprowadza sie wraz z 10—20%-

owym mlekiem wapiennym .ze zbiornika 4
w temperaturze 60°C i pod ciénieniem okoto
100 mm Hg, w sposéb ciggly ‘do jednego kon-
ca poziomej rury zelaznej 5 ogrzewanej parg
wodng. Tworzaca si¢ na skutek zmydlania epi-
chlorohydryna oddestylowuje z gérnej czesci
drugiego kofica rury-w temperaturze 50—60°C
wraz z wodg jako mieszanina o statej tempera-
turze wrzenia. Mieszanina ta Tozdziela sle-
w odbieralnikach 6. Zuzyte mleko wapienne
splywa z tego samego kofica rury z jej dolnej
strony do odbieralnikéw 7. Otrzymywana surowa

'epxchlorohydryna jest stosunkowo czysta. Oczy-

szcza- sie ja w kolumnie 8 przez frakcjonowana
destylac;e pod ci$nieniem okolo . 100 mm Hg.

Zastrz ezenia patentowe

1. Ciagly - sposébA.wytwamnia.v.epichlorohydry-
ny z gliceryny, znamienny ‘tym, ze do_glice-
ryny ogrzahej do temperatury 100—130°C
. wprowadza sie pod niewielka - prézniy, .
w sposéb ciagly, gazowy chlorowodér, fo-
wstajgcq przy tym' dwuchlorohydryne usu-
wa w sposéb ciagly przez destylacje jako-
azeotrop z woda reak¢ying i nie przereago-
wanym chlorowodorem, a otrzymany . desty-
lat bezpoérednio, w jednym zabiegu robo-

czym, zobojetnia sie i zmydla w sposéb cig- '

gty mlekiem wapiennym.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym,
ze zamiast czystego gazowego chlorowodoru
stosuje sie gazy odlotowe, zawierajace chlo-
rowodor i dwutlenek siarki. . o
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