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Sposób otrzymywania sześciochlorobenzenu

i

Sześciochlorobenzen otrzymuje się przez chloro¬
wanie benzenu lub produktów następczych z pro¬
dukcji chlorobenzenu oraz z tak zwanych nieak¬
tywnych izomerów 1,2,3,4,5,6-sześciochlorocyklohek-
sanu-HCH będących produktem odpadowym z pro- 5
dukcji Y-izomeru. Otrzymywanie sześciochloroben¬
zenu z nieaktywnych izomerów HCH jest celowym
ekonomicznie wyzyskaniem tych odpadów przy
małym stosunkowo zużyciu chloru oraz przy ko¬
rzystnych warunkach energetycznych procesu. 10

W znanych metodach otrzymywania sześciochlo¬
robenzenu z HCH stosuje się nadmiar chloru w
stosunku do ilości stechiometrycznej, co ma wa¬
runkować uzyskiwanie sześciochlorobenzenu o wy¬
sokiej czystości. Stosowanie nadmiaru chloru stwa- 15
rza jednak duże trudności związane z problemem
gazów odlotowych. Propozycje rozwiązania tego
problemu przez prowadzenie procesu w sposób
wielostopniowy w dwu lub więcej reaktorach z za¬
stosowaniem przeciwprądu strumieni chloru i HCH 20
wymagają skomplikowanej aparatury o niewielkiej
zdolności przerobowej (liczonej na jednostkę ob¬
jętości reaktora).

HCH topi się w zależności od wzajemnego sto¬
sunku ilościowego izomerów w temperaturze około 25
180°C, a rozkłada się poniżej temperatury wrzenia
w około 270°C. Uwarunkowało to zastosowanie
dwóch metod przerobu jego w sposób ciągły.

W większości znanych ciągłych sposobów otrzy¬
mywania sześciochlorobenzenu z nieaktywnych 30

izomerów HCH stosuje się wprowadzanie do reak¬
tora HCH w postaci par uzyskiwanych przez od¬
destylowanie tego surowca z gazami obojętnymi.
Taki sposób zasilania przysparza wiele trudności
technicznych związanych z konstrukcją odparowal-
nika, z zagadnieniem możliwości powstawania nie¬
drożności przewodów oraz związanych z wprowa¬
dzaniem do procesu dużych ilości gazów nie bio¬
rących udziału w reakcji. Równie kłopotliwe są
inne sposoby zasilania, polegające na wprowa¬
dzaniu do procesu zawiesiny HCH w benzenie lub
chlorobenzenach.

Sposób według wynalazku umożliwia uniknięcie
powyższych trudności. Polega on na otrzymywaniu
sześciochlorobenzenu z 1,2,3,4,5,6-sześciochlorocyklo-
heksanu i chloru w sposób ciągły na kontakcie,
np. z węgli aktywowanych pochodzenia drzewnego
lub mineralnego albo na chlorku glinowym osadzo¬
nym na pumeksie w temperaturze 210—500°C, naj¬
lepiej 300—350°C. HCH jest wprowadzany do reak¬
tora w stanie stopionym w temperaturze 160°—
260 °C w przeciwprądzie do strumienia chloru. Dla
osiągnięcia lepszej równomierności pracy złoża
kontaktu oraz rozszerzenia strefy reakcyjnej ko¬
rzystne jest stosowanie obojętnego wypełnienia,
zmieszanego z kontaktem lub w warstwach prze¬
dzielających warstwy kontaktu. W procesie może
być użyty chlor wysokoprocentowy lub niskopro¬
centowy pochodzący z nieskroplonych odgazów
chloru z elektrolitycznej produkcji chloru ciekłego.
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Produkty odbierane są w komorach kondensacyj¬
nych, które mogą być zraszane rozpuszczalnikiem,
np. trójchlorobenzenem. W reaktorze surowiec ule¬
ga odchlorowodorowaniu i jednoczesnemu chloro¬
waniu. Stopień schlorowania produktów zależy od
stosunku molowego substratów, temperatury i cza¬
su trwania procesu oraz rodzaju kontaktu, co umo¬
żliwia kierunkowo-kontrolowany przebieg przero¬
bu HCH. Nawyższy stopień schlorowania, odpo¬
wiadający niemal całkowitej konwersji do sze-
scioćhlorobenzenu można osiągnąć bez stosowania
nadmiaru chloru w stosunku do ilości stechiome-
trycznej.

Sposób według wynalazku umożliwia zastosowa¬
nie aparatury o prostych rozwiązaniach konstruk¬
cyjnych i charakteryzuje się wysoką zdolnością
przerobową, liczoną na jednostkę objętości reak¬
tora, dzięki czemu trudności związane z obecnością
chloru w gazach odlotowych zostają wyelimino¬
wane. Optymalny stosunek chloru do sześciochlo-
rocykloheksanów wynosi 2,8—2,95 :1.

Przykład procesu prowadzonego w zestawie
aparaturowym pokazanym schematycznie na ry¬
sunku: Do topielnika 1 wprowadzano w sposób cią¬
gły z zasobnika 2 przy pomocy podajnika ślimako¬
wego 3 techniczną mieszaninę nieaktywnych izo¬
merów HCH o składzie: 80°/o — a-HCH, 15°/o |3-
HCH, 3°/o y-HCH, reszta 5 i e-HCH. Topielnik
utrzymywano w temperaturze 200—220°, która za¬
pewniała całkowite stopienie się substraktu, a jed¬
nocześnie nie powodowała jeszcze jego pirolitycz-
nego rozkładu. HCH przez rurę przelewową i kró-
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ciec zasilania spływał do reaktora 4, wypełnionego
warstwami węgla aktywowanego o granulacji 5—
8 mm, przedzielonymi warstwami porcelanowych
pierścieni Raschiga. Jednocześnie do reaktora
wprowadzano przez rotametr 5 98°/o-owy chlor w
mierzonej ilości z szybkością odpowiadającą sto¬
sunkowi molowemu chloru do HCH równemu

2,85 :1.
Temperatura procesu wynosiła 350°C. Obciążenie

reaktora 2 kg HCH/kg kontaktu/godz. Sześciochlo-
robenzen odbierano w komorach kondensacyjnych
6, a chlorowodór pochłaniano w absorberze. Uzy¬
skano sześciochlorobenzen z wydajnością powyżej
95u/o (licząc na wprowadzony do procesu chlor).

Zastrzeżenia patentowe

1. Sposób otrzymywania sześciochlorobenzenu, zna¬
mienny tym, że izomery 1,2,3,4,5,6-sześciochloro-
cykloheksanu w stanie stopionym wprowadza
się w sposób ciągły do reaktora w złoże kon¬
taktu przy jednoczesnym wprowadzaniu do reak¬
tora chloru w przeciwprądzie, utrzymując tempe¬
raturę w reaktorze w zakresie 250—500°C, a pro¬
dukt chlorowania odbiera się w kondensatorach,
które ewentualnie zrasza się rozpuszczalnikiem.

2. Sposób według zastrz. 1 i 2, znamienny tym, że
w reaktorze stosuje się obojętne wypełnienie
zmieszane z katalizatorem lub w oddzielnych
warstwach przedzielających warstwy kataliza¬
tora.
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