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Den foreliggende opfindelse angdr en fremgangsmdde til fremstilling

af 1,2-dichlorethan ved reaktion af ethylen med chlor i et flydende
medium ved en temperatur pa mellem ca. 85°¢ og ca. 160°C, og hvori

en strgm af 1,2-dichlorethan, som indeholder en mindre ma&ngde chloro-
pren, underkastes kontrolleret chlorering +il delvis chlorering af
chloroprenet deri til dannelse af mere chlorerede derivater deraf, idet
navnte strgm af 1,2-dichlorethan er beregnet til indfgring i ethylenchloreringsreak=
tionszonen. En fremgangsmdde af denne type er f.eks. beskrevet i - DE - offentlig-
gprelsesskrift nr. 2.427.045, offentliggjort 2. januar 1975.

En anden fremgangsmdde af denne almene type er beskrevet i Solvay
et Cie's britiske patentskrift nr. 1.231.127. )
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Ved den i DE offentligggrelsesskrift nr. 2.427.045 beskrevne fremgangs-
made, omfatter det flydende medium for chloreringsreaktionen en flyden-
de chloreret hydrocarbon med 2 carbonatomer eller blandinger af to el-
ler flere s&danne forbindelser. Det flydende medium omfatter fortrins--
vis 1,2-dichlorethan, 1,1,2-trichlorethan eller en blanding af disse

to forbindelser.

Ved é&n udfgrelsesform, der er avhandlet i beskrivelsen +il nzvnte tyske patentan-
sggning, s&vel som i beskrivelsen til det britiske patent nr. 1.231.127, ind-
fores en 1,2-dichlorethanstrsm udvundet fra fraktioneringsdelen af en
fremgangsméde til pyrolyse af 1,2-dichlorethan til fremstilling af
vinylchlorid i chloreringsreaktionssystemet. Ved fremgangsmaden ifglge
den tyske patentansegning indfsres 1,2-dichlorethanet som supplement
for det cirkulerende flydende medium. Desuden tjener en fraktionerings-
sgjle forbundet med chloreringsreaktoren til at fraktionere 1,2-di=
chlorethanet i chloreringsreaktoren, s&vel som sadant 1,2-dichlorethan, der
kan recirkuleres fra pyrolyseprocessen eller andre kilder, til fjernelse
af urenheder derfra. Det remsede 1,2-dichlorethan fra denne fraktio-
neringssejle kan returneres til pyrolyseovnen.

Dichlorethanstrgmmen, der recirkuleres fra pyrolysefraktioneringsdelen
til chloreringsreaktoren, indeholder ofte sm&, men signifikante mengder
chloropren og kan ogsé indeholde sm& mengder af andre chlorerede Ch‘
hydrocarboner. Denne stregm kan f.eks. indeholde fra 0,01 til ca. 0,3
mol% chloropren. Dette chloropren kan polymerisere yderligere i pro-
cessen, specielt det materiale, som forlader fraktioneringsssjlerne
foroven og resultere i tilstopning af sgjlerne og/eller hermed for-
bundne ledninger.

Beskrivélsenttil den fgrnavite tyske patentansggning, angiver, at demne polymerisation
kan hindres ved at underkaste den recirkulerede. dichlorethanstrgm et .
for-chloreringstrin til chlorering af chloroprenet for indfering af
denne kredslebsstrem i hovedchloreringsreaktorsystemet. Chloroprenet
omdannes til mere hsjtkogende chlorerede forbindelser, som ikke vil
polymerisere, og som angives at separere enten i'fraktioneringssejlen,
der er forbundet med hovedchloreringsreaktoren (jf.DE - offentligggrel-
besskrift nr. 2.427.045, ledning 19, fra'bunden af fraktioneringssgjlen) eller
fra bunden af chloreringsreaktoren selv (i ledning 33).

GB patentskrift nr. 1.266.676 beskriver en fremgangsmdde til
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fjernelse . -af .. _.sddanne «produk%ér som chlorgpren fra 1,2-
dichlorethan i- en -~ kombinationsproces, hvor ethylen forst chloreres
til fremstilling af dichlorethan, dichlorethanet krakkes til fremstil-
ling af vinylchlorid, og ukrakket dichlorethan kan blive recirkuleret
til phloreringsreaktoren. Chloroprenet fjernes fra dichlorethanet (for
at hindre tilstopning af apparaturet) ved chlorering heraf i nsrverelse
af ferrichlorid til fremstilling af et stof, som er hojere kogende end
dichlorethan, og som let kan separeres herfra. Patentet angiver tre
fremgangsméder til chlorering af chloroprenet: a) indfering af det
dichlorethanholdige chloropren i hovedchloreringsreaktoren, hvori
chloroprenet vil blive chloreret ved hjelp af chlor og ferrichlorid
samtidigt med chloreringen af ethylen til fremstilling af dichlor=
ethan; b) chlorering af mindst en del af materialet fra sgjlen med de
lette fraktioner til omdannelse af chloroprenet til hejere kogende
forbindelser og recirkulering af det chlorerede materiale til sejlen,
idet de hejere kogende forbindelser fjernes i bunden og ledes til en
sgjle med de tunge fraktioner; og c) chlorering af materialet fra
sejlen med de lette fraktioner og recirkulering af det chlorerede ma-
teriale til sgjlen med fjernelse af dichlorethan som en sidestrem fra
denne sgjle. Hovedchloreringsreaktoren arbejder ved en témperatur pa
ca. 50°C.

Det har nu vist sig, at indferingen af enten chloropren (som fore-
slaet i beskrivelsen til britisk patent nr. 1.266.676) eller chlorerede

‘derivater af chloropren (som foresléet i!DE-offentligggrelsesskrift nr. 2.427.045

i en chloreringsreaktar, der arbejder ved en temperatur over 85°C, resulterer i et
udbyttetab af 1,2-dichlorethan baseret pd chlor ved temperaturer over
85°c og specielt mellem 85°c og ca. 160°C. I hovedchloreringsreaktoren
chloreres chloroprenet overraskende ikke blot til det nzst hsjst
kogende derivat (hovedsagelig trichlorbutener), men chloreres yderligere
til dannelse af hejere kogende derivater, der kan gd helt op til fuldt
chloreret butan. P8 tilsvarende méde chloreres yderligere pd lignende
ndde partielt chlorerede derivater af chloropren under disse betingel-
ser til mere hejt chlorerede forbindelser.Disse mere hgjt chlorerede
forbindelser representerer et udbyttetab af chlor, da de fjernes fra
chloreringsreaktoren som "heavy ends" og fjernes som affald. I beskrivelsen til-
den offentliggjorte tyske patentansggning foreslds, at indtil 3 mol:chlor pr.

mol chloropren kan anvendes i forchloreringstrinnet® fgr indfgring. af
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det recirkulerede dichlorethan i hovedchloreringsreaktoren. Anvendel-
sen af 3 mol chlor pr. mol chloropren reprasenterer en overdreven an-
vendelse af chlor i processen, og de mere hzjt chlorerede forbindelser
kan desuden chloreres yderligere i hovedchloreringsreaktoren under
forbrug af endnu mere chlor.

Tndforingen af det partielt chlorerede recirkulerede 1,2~-dichlorethan
i fraktioneringssejlen, der er forbundet med hovedchloreringsreaktoren
frem for i'reaktoren selv, som foresldet i den kendte teknik, gor ikke
situationen'bedre. De partielt chlorerede derivater af chloropren for-
lader ikke sgjlen i materiale- eller sidestremme, men de passerer ned

gennem sejlen og kommer til sidst ind i chloreringsreaktoren og

chloreres yderligere.

Det er formalet  med den foreliggende opfindelse at tilvejebringe en
forbedret fremgangsmide til fjernelse af chloropren fra 1,2-dichlor=
ethan, som recirkuleres til en reaktor til chlorering af ethylen med chlor ved
en temperatur pa over 85°C, ved hvilken fremgangsmidde chlortabet formindskes.

Dette opnds yed fremgangsmdden ifglge opfindelsen, der er ejendqume=
lig ved separering .af de mere chlorerede derivgter af chloropren.
fra 1,2-dichlorethanstrgmmen, fgr den indfgres i ethylenchlorerings--

reaktionszonen.

Som nzvnt ovenfor kan den omhandlede opfindelse anyendes i en yilkar-
lig af en rakke fremgangsmdder til fremstilling af 1,2-dichlorethan fra
ethylen og chlor ved temperaturer over 85°C. Da det er hensigtsmassigﬁ,

vil opfindelsen blive beskrevet i relation til dens udnyttelse i for-
bindelse:med en-fremgangsmide som angivet i DE-offentligggrelsesskrift nr, 2.427.045.

Opfindelsen forklares narmere under henyisning til de medfglgende

tegninger, hvor

fig. 1 viser anvendelsen af opfindelsen i forbindelse med en almen
fremgangsméde til chlorering af ethylen til fremstilling af 1,2-
dichlorethan, og

fig. 2 viser en mere detaljeret udforelsesform for opfindelsen i kom-
bination med en fremgangsmide som beskrevet i den nmvnte offentlig-
gjorte tyske patentansegning.
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Fig. 1 viser, at ethylen i reorledning 5 og chlor i rerledning 6 ind-
fgres i en chloreringszone 1, som omfatter en chloreringsreaktor, og
som kan vere af en af de forskellige typer, som kendes i teknikken,
sammen med et sddant tilsluttet fraktioneringsapparatur, som kan vare
nedvendig til at separere produkterne fra denne reaktor i én eller
flere fraktioner. Der f&s mindst tre hovedfraktioner fra chlorerings-
zonen: En 1,2-dichlorethanfraktion (strem 7), en let endefraktion, som
hovedsagelig omfatter komponenter, der koger under 1,2-dichlorethan
(strem 8) og en tung endefraktion, som hovedsagelig omfatter komponen=-
ter, der koger over 1,2-dichlorethan (strem 9). Chloreringsreaktoren
vil  arbejde ‘véd en temperatur pa ica.: 85°C til ca. 160%, ~
fortrinsvis ca. 85°C til ca. 140°C og bedst ved ca. 85°C til ca. 120°C.
Som for nzvnt bestdr vesken, hvori chloreringsreaktionen gennemferes,
hovedsagelig af en eller flere C2—chlorerede hydrocarboner, fortrins-
vis 1,2-dichlorethan, 1,1,2-trichlorethan eller blandinger deraf. En
del af det flydende medium vil blive fjernet sammen med produktet 1,2-~
dichlorethan i fraktioneringssektionen, der er forbundet med chlore-
ringsreaktoren.

Hvis chloreringsreaktoren f.eks. findes i et anl®g, som fremstiller
vinylchlorid ved pyrolyse af 1,2-dichlorethan, kan det vere fordel-
agtigt at recirkulere en del af eller hele mmngden af upyrolyseret
dichlorethan til chloreringssektionen til fraktionering og rensning i
fraktioneringssgjlen eller sgjlerne, der er forbundet med chlorerings-
reaktoren. Denne strem af ukrakket 1,2-dichlorethan vil ofte indeholde
mindre mengder chloropren, s®edvanligvis fra 0,1 til ca. 0,3 mol% og
kan ogsd som urenheder indeholde mindre mzngder af andre ufuldstendigt
chlorerede Ch—hydrocarboner, sdsom 1,4-dichlorbuten-2. Som tidligere
nevnt har det vist sig, at indferingen af chloropren og/eller andre
ufuldstendigt chlorerede Ch-hydrocarboner (f.eks. partielt chlorerede
derivater af chloropren) i en chloreringszone, der arvejder ved en tem-
peratur over 85°C, resulterer i et forburg af for store chlormzngder

til fremstillingen af hgjt chlorerede C4—hydrocarboner, som i hvert
tilfzlde skal fjernes som spild. Chlorering af chloroprenet i et for-
chloreringstrin som foresldet i DE-offentligggrelsesskrift nr. 2.427,045
ville ligeledes resultere i anvendelsen af yderligere chlor til frem-
stilling af spildprodukter, hvis produkterne fra dette forchlorerings-
trin blev indfgrt i hbvedchloreringsreaktionszonen.
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Ifelge opfindelsen bringes den upyrolyserede 1,2-dichlorethanstrem i
rerledningen 10 i kontakt med et chloreringsmiddel pd en sddan méde
som beskrevet i det folgende, at chloroprenet ved partiel chlorering
omdannes til forbindelser, som er hejere kogende end 1,2-dichlorethan.

Den partielle chlorering kan gennemfsres ved hjzlp af en hvilken som
helst i teknikken kendt metode til dette formdl, nér blot den anvendte
metode ikke 1 Vasenflig grad pavirker de gnskede komponenter 1 streom-
men eller indfgrer andre uenskede urenheder. Det foretrukne chlorerings-
middel er chlor, som kan indferes enten i flydende eller gasformig
tilstand. Andre chloreringsmidler til chlorering af chloropren kan
anvendes, sdsom aluminiumchlorid. Foruden chloropren kan andre Ch_
chlorerede hydrocarboner, der findes som urenheder i 1,2-dichlorethanet,
ogsd chloreres yderligere i dette trin.

Den partielle chlorering vil almindeligvis blive gennemfert ved tem-
peraturer mellem 0°c og 100°C, fortrinsvis mellem 20°C og 60°C. Ved
temperaturer langt over 100°C kan chloreringens selektivitet falde,

og noget 1,2-dichlorethan kan blive chloreret yderligere. Hvis chlor
anvendes som chloreringsmiddel, kan chloreringen gennemfores enten med
eller uden kendte chloreringskatalysatorer, sdsom ferrichlorid. Den
anvendte chlormengde er meliem ca. 0,5 og ca. 2, fortrinsvis mellenm
ca. 0,85 og ca. 1,75 mol chlor pr. mol chloropren. Der foretrakkes
specielt en mzngde p& ca. 0,95-1,3 mol chlor pr. mol chloropren. Reak-
tionen gennemfores s®dvanligvis ved omgivelsernes temperatur. Trykket
kan imidlertid @zndres om gnsket.

Selv om den detaljerede beskrivelse af opfindelsen, der fglger, er
baseret p& partiel chlorering af chloropren med chlor,

kan som tidligere nzvnt andre chloreringsmidler anvendes pd en i det
store og hele tilsvarende made.

Den partielle chlorering kan gennemfgres i en szrskilt forchlorerings-
zone 3 eller kan gennemfores ved simpelthen at indfere chlor eller et
andet chloreringsmiddel i 1,2-dichlorethanregrledning 10 uden noget
specielt apparat. 1,2-dichlorethanet, som nu indeholder chlorerede
derivater af chloropren og andre C,-forbindelser (hvis de indgir)
ledes i rerledning 13 til et destillationsapparat 4, som kan vare

en enkeltpladeevaporator. I apparat 4 skilles 1,2-dichlorethanet

let fra chlorerede derivater af chloropren. 1,2-dichlorethan fjernes
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som materiale fra s@jlen og ledes ind i hovedchloreringsreaktor 1 via
rorledning 14. De chlorerede derivater af chloropren (og andre Ch_
forbindelser, hvis de indgdr) fjernes som bundprodukter fra apparat

4 i rerledning 15 og forenes fortrinsvis med den tunge endefraktion fra
chloreringszone 1 i rerledning 9, og de forenede produkter ledes gen-
nem et tungt endefraktion/tjaredestillationsapparat 2, hvori-l,2-dichlorethan
fjernes og returneres til chloreringsreaktoren i rerledning 16. Den
tunge endefraktion inklusive chlorerede derivater af chloropren fjernes
fra tjeredestillatet i rgrledning 17 og ledes bort for at blive kasse-

ret eller genvundet.

Fig. 2 viser, at chloreringsreaktéren 20 fortrinsvis er opbygget af en
kredslgbsreaktor med lodrette ben 21 og 23 og tvargdende ben 22 og 24.
Chloreringsreaktoren 20 er generelt vist skematisk som varende lig med
den, der er vist i fig. 2 i DE-offentligggrelsesskrift nr. 2.427.045, men ehhver-af
konstruktionerne, der er angivet i beskrivelsen til denne.ansggning, og:vilkérlige
akvivalente konstruktioner, der kendes i teknikken kan anvendes. Chlor i rgrledning 25 -
cg~euuden;ix¢rhghﬁng 26 indfgres i reaktoren pd passende steder. Reak-
toren 20 indeholder et cirkulerende flydende medium, der kan vare 1,2~
dichlorethan, 1,1,2~trichlorethan eller blandinger deraf og indeholdende
en passende katalysator, f.eks, ferrichlorid. Som angiyet i beskrivelsen-til
navnte tyske patentansggning anvendes der fortrinsvis en m@ngde ethylen, som

er stgrre end eller omtrent lig med den mengde, som kraves til at rea-.
gere med chloret; men chloret kan indgd i et ringe overskud. Chlore-
ringsreaktorvens temperaturer er de, hvorved det cirkulerende flydende
medium ikke fordamper i reaktionszonen under de anvendte betingelser.

Temperaturen holdes mellem ca. 85°¢c og ca. 16 0°¢ under et til-
strakkeligt systemtryk, sdledes at 1,2-dichlorethanvaskemediet

(som normalt koger ved .ca. 83,5°C) ikke vi; fordampe i re-
aktionszonen 20. De .anvendte tryk. kan variere yasentligt, forudsat
at de er tilstrekkelige til at hindre fordampning af 1,2-dichlorethanet

ved reaktionszonens temperatur.

Forbundet med chloreringsreaktoren 20 er fraktionerings- eller destil-
lationssgjle 30, der anvendes til at fraktionere chloreringsreaktionens
produkter, sdvel som andre stoffer som nzvnt nedenfor. Der holdes et
trykdifferential mellem chloreringszonen 20 og fraktioneringssgjlen

30, sdledes at reaktionsvarmen fra chloreringen af ethylen ved de an-
vendte temperaturer anvendes til at fordampe en del af det cirkulerende
flydende medium i fraktioneringszonen for at gennemfore en fraktione-
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ring af det flydende medium, reaktionsprodukter og uomsatte udgangs-
materialer. Fraktioneringszonen giver en let endefraktion 29 som top-
produkt. .Let endefraktion:i regrledning 29 kan sendes til yderligere
fraktionering (ikke vist) til udvinding af 1,2-dichlorethan og lette
hydrocarboner. Der isoleres en sidestrem 28, som omfatter 1,2-dichlor=
ethanprodukt fra chloreringsreaktionen som i et anleg til fremstilling
af vinylchlorid mest hensigtsmessigt ledes til krakningstrinnet til
pyrolyse. Stoffer i den tunge ende fraktioh, dvs. komponenter, som
koger ved en hsjere temperatur end 1,2-dichlorethan, sendes tilbage
+il bunden af fraktioneringssegjlen ind i chloreringsreaktoren og fjer-
nes til sidst fra denne reaktor i rerledning 27.

En strem af 1,2-dichlorethan udvindes fra fraktioneringssektionen af
en pyrolyseenhed, som kan vere i det samme anlag eller i et andet an-
l:g og indeholder mindre mengder af chloropren og eventuelt andre ufuld-
stendigt chlorerede Cq-hydrocarboner, tilfgres | systemet i rgriedning
40 og bringes i kontakt med chlor (eller et andet chloreringsmiddel)
indfgrt i rgrledning 41. Chitoret kan blandes med dichlorethanet i en
forchloreringszone 42, eller: chloret kan -§impelthen in&f¢réé i
f¢rlednin§ 40 og biéndes med dicdhlorethanet i rgrledningen.
Dichlorethanstremmen ledes efter kontakt med chloret gennem regrledning
4l, plandes fortrinsvis med recirkuleret materiale fra rgrledning 46 og
indfores i destillationsapparatet 45. Apparatet 45 kan vere en enkelt
pladeevaporator eller kan vare et mere kompliceret system. Produkterne
forlader apparatet 45 i materialergrledning 47 og separeres i en ud-
kastertromle 48 til flydende og . gasformige produkter. De gasformige
produkter omfatter i alt vesentlig renset 1,2-dichlorethan, som slet
ikke eller kun i ringe omfang indeholder chloropren eller chlorerede
derivater deraf. Dette gasformige: produkt ledes gennem regrledningen
49 til en svaler 49a og derpd ind i en veske-gasseparator 52, der ar-
bejder ved atmosferisk tryk, idet ‘gasformige: produkter udluftes gen-
nem rerledning 52a, og det flydende produkt, som hovedsagelig inde-
holder 1,2-dichlorethan, indferes i fraktioneringssgjlen 30 gennem
rorledning 53. Om gnsket kan en del af dette dichlorethan ledes gennem

regrledning 54 og forenes med dichlorethanproduktet fra sgjlen i rerled-

ning 28, og de forenede dichlorethanstregmme sendes til pyrolyseenheden.
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Det flydende produkt fra udkastertromlen 48 fjernes i regrledning 50,

en del heraf sendes tilbage til destillationsapparatet 45 i rerled-
ning 46, og resten ledes gennem rgrledning 51, Kombinerés fortrinsvis
med hojtkogende fraktioner fra chloreringsreaktoren i rerledning 27

og indferes i tjeredestillationsapparatet 32. 1,2-dichlorethan inde- -
holdt i strpmmene 27 og 51 fjernes ved destillation af den’forenede
strem af hejtkogende stoffer. Dette dichlorethan returneres til chlore=
ringszbnen i rerledning 34. De hesjtkogende stoffer fjernes fra tjere-
destillatet i rerledning 36 og ledes til en affaldsbeholder eller op-
bevares til yderligere behandling.

I én udfgrelsesform leveres den varme, som anvendes til at gennemfore
separationen i destillationsapparatet 45 af reaktionsvarmen fra chlore=
ringsreaktoren 20. Dette sker mest hensigtsmessigt ved varmeveksling

med damp udtaget fra toppen af chloreringsreaktoren i rerledning 55,

som varmeveksles .indirekté med de. . forenede fodestrgmme til de-
stillationssejlen 45, hvorved dampen kondenseres og herefter returneres i rgrledning
56 til chloreringsreaktoren. Varmen til brug i destillationssgjlen

45 kan alternativt fuldstmndig eller delvis leveres ved hjelp af damp
eller en anden hejtemperaturgas, som afkgles eller kondenseres i indi-
rekte varmeveksling med produkterne, der destilleres i sgjlen.

De hojtkogende materialer, som fjernes I rogrledningerne 50 og 51,om-
fatter chlorerede derivater af chloropren og/eller sddanne andre Ch_
hydrocarboner, der kan indgd, sammen med 1,2-dichlorethan. Ca. 95%

af chloroprenet og s&danne andre chlorerede hydrocarboner, som op-
rindeligt indgik i dichlorethanstrgmmen i rerledning 40, fjernes ved
hjelp af kombinationen af partiel chlorering og destillation. Damppro-
dukterne fra destillationsapparat 45 i rerledning 49 omfatter mellem
ca. 90 og ca.98% af dampen, der blev indfert i rerledning 40.S8ledes om-
fatter dampen i rerledning 51, som indeholder chlorerede derivater af
chloropren og lignende produkter, ca. 2-10% af den oprindelige 1,2-
dichlorethanstrem i rerledning 40.

Som kendt i teknikken vil processer gennemfgrt pd tilsvarende made,
som vist i fig. 1 og 2, anvende pumper, kompressorer, varmevekslere
og lignende apparater, som ikke er vist i disse diagrammer.

De folgende eksempler indeholder sammenligningsdata fra gennemfgrelsen
af en fremgangsmide ifglge opfindelsen som beskrevet i fig. 2 (eks, 2) og

som beskreéyet 1 den navnte offentliggjorte twﬂmapaﬂaﬁznsﬁmxhg'(dﬁal).
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Eksémpel 1.
(Kendt teknik).

Dette eksempel viser gennemfgrelsen af fremgangsméder pad den i fig. 1
i DE - offentligggrelsesskrift nr. 2.427.045 angivne made, idet det re-
cirkulerede dichlorethan i rgrledning 40 bringes_i: kontakt med chlor, :

oy produkterne indfgres direkte i chloreringsreaktoren 20.

Recirkuleret 1,2-dichlorethan indeholdende 2700 ppm chloropren blev
partielt chloreret under anvendelse af 1,10 mol chlor pr. mol chloro=
pren (0,0246 1b chlor/gallon dichlorethan). Reaktionen blev gennemfsrt
ved omgivelsernes temperatur (20°C) ved cirkulering af dichlorethanet
ved hjelp af en pumpe og indsprsjtning af chloret som en gas i pumpe-
aflebet. Efter endt chlortilsstning var chloroprenkoncentrationen
under 10 ppm.

Det partielt chlorerede recirkulerede dichlorethan blev fgdt til de-
stillationssgjlen 30 af chloreringsanlmgget 20 med en hastighed pd
90,9 1 pr. time. Der blev anvendt fglgende betingelser. i chlore-

ringsanlzgget:

CH,, fodehastighed 534 g mol/time
02H4/C12 fodeforhold 1,05

% oxygen i chlor 1,0%

Tryk i toppen af reaktoren 0.,77,kg/cm2 (overtryk)
Reaktionstemperatur 111°C maksimum.

Hydfogenchloriddannelseshastigheden var 19 g mol pr. time. Materiale-
opgerelser over chloreringsanlmgget gav felgende resultater:

Mol dannet 1,2-dichlorethan/mol tilfgrt chlor = 0,958;
af det omsatte ethylen blev 99,1% omdannet til 1,2-dichlorethan.

Udbyttet af 1,2-dichlorethan var sdledes 95,8%, beregnet pd den samlede
mengde tilferte chlor (bdde til partiel chlorering og hovedchlorering).

Eksempel 2.

Dette eksempel viser resultater opndet under anvendelse af fremgangs-
maden ifblge den foreliggende opfindelse, hvori den partielle chlore-
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ring af chloroprenet gennemfores med chlor, og de chlorerede deriva-
ter af chloropren separeres fra 1,2-dichlorethanet, fer indferingen

heraf i chloreringsreaktoren 20.

Recirkuleret 1,2-dichlorethan blev partielt chloreret under anvendelse
af den i eksempel 1 beskrevne fremgangsmdde. Det recirkulerede ma-
teriale indeholdt oprindeligt 1130 ppm chloropren. Ved reaktion med
1,10 mol chlor/mol chloropren (0,0103 1b chlor/gallon dichlorethan),
blev chloroprenindholdet reduceret til under 10 ppm.

Det partielt chlorerede recirkulerede dichlorethan blev fedt til en
enkelt pladedestillationsenhed, der arbejder ved atmosfarisk tryk, og
en beholdertemperatur péd 85°C. Af det til enheden tilferte materiale
blev 95% optaget som et destilleret produkt, og 5% fjernet som en strom
af hejtkogende materialer. Det destillerede produkt blev kondenseret .
og opsamlet og ledt til chloreringsreaktoren 20 som beskrevet i eksem-
pel 1. Chloreringsreaktoren blev anvendt som beskrevet i eksempel 1.
Hydrogenchloriddannelseshastigheden var 5 g mol/time. Materiéleopgzrel—
ser gav fglgende resultater:

Mol dannet EDC/mol tilfert chlor = 0,986¢

Af omsat ethylen blev 99,2% omdannet til 1,2-dichlorethan,

Udbyttet af 1,2-dichlorethan var séledes 98,6% beregnet pd& den samlede
mengde tilfert chlor til bade reaktoren til partiel chlorering og
hovedchlorering.

Nar der arbejdes i overensstemmelse med den foreliggende opfindelses
principper ved et typisk anlzg, som fremstiller ca.l/2 milliaxrd kg .
vinylchlorid pr. &r, resulterer der en chlorbesparelse pd ca. 8,75 mil-

lioner kg pr. ar.

Patentkrayvw

1. FPremgangsmdde til fremstilling af 1,2-dichlorethan ved reaktion af
ethylen med chlor i et flydende medium ved en temperatur pa mellem ca.
85°C og ca. 1600C, og hvori en strgm af 1,2-dichlorethan, som indehol-
der en mindre mengde chloropren, underkastes kontrolleret chlorering
til delvis chlorering af chloroprenet deri til dannelse af mere

chlorerede derivater deraf, idet navnte str¢gm af 1,2-dichlorethan er
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beregnet til indfgring i ethylenchloreringsreaktionszonen, k e n d e-
t egn et ved separering af de mere chlorerede derivater af chlo=
ropren fra 1,2-dichlorethanstrgmmen, fgr den indfgres i ethylenchlore-

ringsreaktionszonen.

2. Fremgangsmade ifglge krav l,kendetegnet ved, at separe~
ringen af de chlorerede derivater af chloropren fra 1,2-dichlorethanet
udfgres ved destillation, og at yvarmen til gennemfgrelsen af destilla-
tionen tilfgres ved indirekte varmeveksling med damp dannet i ethylen=
10 chloreringsreaktionszonen, idet dampen derved.kondenseres;. og den kondenserede
damp recirkuleres til ethylenchloreringsreaktionszonen.

3. Premgangsmdde ifglge krav 1, k end e t e gn et yed, at varme
til at separere de. mere chlorerede derivater af chloropren fra
l,ZedichloreEhanstr¢rmnen tilledes ved indirekte varmeveksling med

15
damp..

Fremdragne publikationer:
DE offentliggerelsesskrift nr. 2427045,
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