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Vyndlez se tyka zplsobu vymeény tepla pri
kontinudlni vyrob& difenylaminu z anilinu
v kapalné fazi.

Difenylamin je surovinou pro vyrobu sta-
bilizdtortt pryZe, bezdymych prachil aj.

Kondenzace anilinu na difenylamin v ka-
palné fazi katalyzovana rdznymi kyselymi
katalyzatory, z nichZ jsou vyhodneé zejmeéna
slouteniny fluoridu boritého, napfiklad oxy-
fluoroboritany (&s. autor. osv. €. 173389),
probihd s dostate€nou rychlosti az pri tep-
lotdé nad 300°C. V primyslové praxi se tato
reakce uskutefituje obvykle p¥i teploté 320
a? 360 °C. PFi kondenzaci lze sice dosdhnout
a¥ 50% konverze anilinu, protoZe viak re-
aké&ni rychlost klesd progresivng se stoupa-
jici. konverzi, pracuje se cbvykle s konverzi
jen 15 aZ 3C % hmot. Z ochlazené reak¢ni
smdsi se separuje nezreagovany anilin desti-
laci.a vraci se do procesu. P¥i vyrobé dife-
nylaminu se tedy zahiiva velké mnoZstvi ani-
linu na vysokou teplotu a znatné mnoZstvi
tepla se téZ spotiebuje na oddestilovani ne-
zreagovaného anilinu z reak¢ni smési.

P kondenzaci anilinu na difenylamin se
tvofi amoniak, jehoz pFitomnost sniZuje rych-
lost reakce, a proto se z reak¢niho prostoru
odpousti. Pfi reaktn{ teploté 320 az 360°C
mé anilin tenzi par 1,2 aZ 3,0 MPa, a protoZe
se v autokldvu udrZuje jen o mélo vy33i tlak
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neZ je tenze par anilinu, odchdzi spolu s
amoniakem nékolikandscbné mnoZstvi par
anilinu, které kondenzuji ve zp&tném chla-
digi a stékaji nazpét do reaktoru — auto-
klavu. Na odpafeni tohoto anilinu se téZ mu-
si dodat do reaktoru znané mnoZstvi tepla.
Kromé toho se zp&tny chladif zandsi Casto
tékavym katalyzatorem.

Vyroba difenylaminu se tedy vyznacuje
velkou spotiebou tepla, a protoZe se teplo
obvykle doddva elektrickym topenim nebo
pomoci organickych prenaSecil, zvySuje tato
okolnost znatn& vyrobni naklady. VyuZiti
tepla je tedy jednim z hlavnich problémd
ekonomiky vyroby difenylaminu.

Casto se syntéza difenylaminu provéadi
diskontinudlng v autokldvech s michadlem,
v nichZ se anilin po nékolik hodin zahfiva
na reakéni teplotu za soutasného odpousté-
ni amoniaku. Reak&ni smés se obvykle o-
chladi pomalou expanzi pies zpétny chladi¢
na normadlni teplotu varu, tj. cca 185°C a
vypusti se z autokldvu k dal$imu zpracovani
rektifikaci. Obdobnym zptscbem se pracuje
v kontinudlnim uspofddéni, kterému se u
vétsich jednotek dava prednost. N&kdy se
expanzi odpafeny anilin nevraci do reak&ni
smési a pfiddvad se k Cerstvému anilinu na-
sazovanému do procesu. Anilin odpafeny ex-
panzi reak&ni smé&si vSak obsahuje 3 aZ 6 %
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hmot. difenylaminu a timto zplsobem se a¥
20 % hmot. vytvefeného difenylaminu vraci
neuZitelné do reaktoru.

Uvedené nedostatky odstraiiuje zpisob vy-
meény tepla p¥i kontinudlni vyrob& difenyl-
aminu z anilinu v kapalné fazi a za pfitom-
nosti kyselych katalyzatordi podle vynélezu,
jehoZ podstatou je, Ze se reakéni smés, tvo-
Fend difenylaminem, anilinem a katalyzéto-
rem o teploté 270 aZ 360°C a tlaku 1,5 a¥
3,0 MPa podrobi adiabatické expanzi aZ na
tlak 0,1 aZ 0,2 MPa, nateZ se odpafFeny ani-
lin s difenylaminem odd#li v kolon& s Géin-
nosti 2 az 4 tecretickych pater s refluxnim
pomérem 0,1 aZ 0,5, pfifemZ anilin nast¥i-
kovany do reaktoru se pFedehfivd konden-
zatnim teplem par anilinu, odchéazejicich z
hlavy koleny, ddle se p¥edeh#ivd na teplotu
250 aZ 200°C a nastfikuje do reaktoru. Vy-
uZiti tepla se déle zvysi tim, Ze se pfedehia-
ty anilin nastfikovany do reaktoru vede pies
sméfovaci chladi€¢, do n#&jZ se zavadi péary
anilinu, odchézejici z reaktoru spolu s amo-
niakem. Reakéni smés, cdchéazejici z reakto-
ru za teploty 310 aZ 260°C je uCelné ochla-
dit pred expanzi vyméncu tepla s anilinem
nastfikovanym ro reaktoru, a to na teplotu
270 aZ 300 °C.

Podstata vynéalezu nejlépe vyplyne z dal-
8iho popisu a z piiloZeného obrézku.

Reakéni smés vytékajici z autokldvu 1 s
teplotou 300 aZ 360°C a s tlakem 1. a% 4 MPa
se nejprve ochladi ve vfméniku tepla 2 ani-
linem, jiZ pFfedtim pFedehfdtém ve vyméniku
5. Reakéni smé&s se ve vyméniku 2 ochladi
na 270 aZ 300 °C a pak expanduje na tlak 0,1
.az 0,2 MPa do predlchy 3, pf¥itemZ se odpafi
znatna €&st anilinu a ¢ast difenylaminu. P4-
ry se vedou do rektifikaéni kolony 4 s udin-
nosti min. 2 teoretickd patra, odkud odché-
zeji do vymeéniku 5, kde p¥eddvaji teplo ani-
linu nastrikovanému do reaktoru. Maly zby-
tek par kondenzuje v pojistném vodnim chla-
di¢i. Cést kondenzovaného anilinu, 10 a% 30
proc. hmot. se vraci jako reflux do kolony 4,
vt8§ina anilinu s obsahem pod 0,5 % hmot.
difenylaminu odchézi do zdsobniku anilinu,
odkud se znovu pouZije v syntéze. Reakdni
smés z piredlohy 3 obsahujici znatné zahus-
tény difenylamin v mno¥stvi 40 aZ 80 ‘%
hmot., se zpracuje obvyklym zplsobem. Nej-
Castéji se nejprve izoluje katalyzator a neu-
trélni smés se zpracuje rektifikaci.

'Z autoklavu 1 odchézejici amoniak s vy-
sockym obsahem anilinovych par se v kolong&
6 propird anilinem piedehfdtym ve vym&ni-
cich 5, 2 a v piedeh¥ivadi 7. Do pFedehfiva-
te 7 a do reaktoru se privadi teplo, nejlépe
pomoci organického prenéd3ete. V kolon& 6,
kterd funguje jako sméSovaci chladi¢ se pa-
ry ochladi na 250 aZ 300°C, p¥item?Z vétsina
anilinu zkondenzuje a soufasné se z par od-
strani obvykle tékavy katalyzator.

- Vysledkem takového uspofddani je, Ze se
anilin vstupujici do reakce zahi‘eje na reaké-
ni teplotu se spotFebou velmi malého mnoz-
-stvi tepla a pritom reakéni produkt z pred-
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lehy 3 je vysoce koncentrovany difenylamin
i pfi malém stupni konverze v reaktoru.
Chlazeni reakéni smési pred expanzi ve

_ vyméniku 2 méd nékolik vyhod. Tepelny ob-

sah reak¢ni smési je tak velky, Ze pii expan-
zi na atmosféricky tlak se odpafi v3echen
anilin, ktery prejimd kondenzadni teplo ve
vgméniku 5, neni schopen v3echno teplo
pojmout, protoZe se miiZe parami anilinu za-
hrat maximdlng& na 1€0°C. Naopak v proti-
proudém vyméniku 2 se méZe anilin, ktery
je pcd tlakem jaky panuje v reaktoru, zahiat
reak¢ni smési na znadn& vyssi teplotu. Zara-
zenim vyméniku 2 se tedy zlep$i vyuZiti tep-
la. Dalsi vyhoda spofivd v tom, Ze pii ex-
panzi jiZ Castetné ochlazené reakéni smési
sz tolik nezahusti katalyzator, ktery jinak
miZe z koncentrovaného roztoku vykrystali-
zoval ve formé komplexu s amoniakem nebo
aminy a tyto tuhé latky pak mohou ucpat
zatizeni. Stupeii ochlazeni reak®ni smési ve
vyméniku 2 se voli podle druhu a koncen-
trace katalyzatoru a podle reak&ni teploty
a mlZe se event. i vypustit, Hloubka ochla-
zeni se reguluje podilem anilinu, ktery se
pripousti do chladictho prostoru vyméniku
2, ostatni anilin je veden obtokem pFimo do
prfedehtivace 7.

Rektifikatni &i8téni par anilinu a difenyl-
aminu z expanze reak¢ni smé&si odstratiuje
z anilinu difenylamin, ktery by se jinak vra-
cel do reaktoru, ¢imZ by se sniZila produkce
difenylaminu aZ o 20 %. Normdlni rektifi-
kace zkondenzovaného anilinu by spotfebo-
vala mnocho tepla. V kolong 4 se souasné
z par anilinu odstrani t&kavy katalyzator.

Vynalezem navrZené chlazeni par adcha-
zejicich z reaktoru sprchovanim predeh¥s-
tym anilinem mé p¥ed cbvykle pouZivanym
zpétnym chladifem né&kolik vyhed. Prede-
v8im se vyuZije tepla kondenzace anilinu k
predehfati nastiikovaného anilinu. SméSo-
vaci chladiC 8, nejlépe védlec s ndplni porce-
ldanovych nebo kovovych krouZkd, nebo vé-
lec vyplnény patry riznych typd, je levnsjsi
neZ trubkovy kondenzdtor. Trubkovy kon-
denzator se mtZe zandSet tuhymi komplexy
katalyzdatoru, pfi uspofdddni podle vyndlezu
se katalyzdtor rozpusti ve velkém mnoZstvi
stékajiciho anilinu a vrdti se do reaktoru.
ZanaSeni trubkového kondenzdtoru sniZuje
prostup tepla, a proto musi byt vyménna
plocha znatné predimenzovana., P¥i feSeni
padle vyndlezu se usazenym katalyzdtorem
vyména tepla neovlivni. Obvykle neni tfeba
poustét do sméSovaciho chladite vSechen
nastiikovany anilin, spodni hranice je 30 %
hmot. z celkem nastFikovaného anilinu. Spla-
chovanim unikajiciho katalyzdtoru nazpét
do reaktoru se ponékud zvySuje vykon reak-
toru.

Vyména tepla mezi parami latek a kapali-
nami je obecné zndmd, napiiklad v oblasti
rektifikace, stejn& jako princip smé$ovaciho
kondenzdtoru. Pro vyrobu difenylaminu je
viak rozhodujici pusloupnost vymény tepla
a hloubka vymény tepla v jednotlivych stup-
nich vymezend vlastnostmi smeési latek, déle
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je charakteristickd kombinace v§meény tepla
s rektifikaci, kiterd kromé efektu uspory tep-
la odstraiiuje i specifické obtiZe vyroby di-
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~ fenylaminu, to je zandSeni zafizeni kataly-

zdtoru a zvy3uje vykon zafizeni.

PREDMET VYNALEZU

1. Zplisob vymény tepla pri kontinudlni
vyrobé difenylaminu z anilinu v kapalne fa-
zi a za pritomnosti kyselych katalyzdtord,
vyznadujici se tim, Ze se reakCni smés, tvo-
‘¥end difenylaminem, anilinem a katalyzéato-
rem o teplot& 270 aZ 360°C a tlaku 1,5 aZ
3,0 MPa, podrobi adiabatické expanzi aZ na
tlak 0,1 aZ 0,2 MPa, nateZ se odpafeny ani-
lin s difenylaminem d&li v kolon& s G€innos-
ti 2 aZ 4 teoretickych pater o refluxnim po-
méru 0,1 aZ 0,5, pfi€emZ anilin nastfikova-
ny do reaktoru se piedehfivd kondenzatnim
teplem par anilinu, odchézejicich z hlavy

kolony, dale se predeh¥ivd na teplotu 250
aZ 300°C a nastfikuje se do reaktoru.

2. Zptisob podle bodu 1 vyznaceny tim, Ze
se predehfaty anilin, nastfikovany do reak-
toru, zahfivd protiproudym sméSovanim s
parami anilinu, cdchézejicimi z reaktoru spo-
lu s amoniakem.

3. ZpGsob podle bodu 1 vyznaCeny tim,
Je se reakéni smés, odchazeji z reaktoru za
teploty 310 a% 360°C pfed expanzi ochlazu-
je na teplotu 270 aZ 300 °C vyménou tepla
s anilinem, nastfikovanym do reaktoru.

1 list vfkrest
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Difenylamin (40-80%)
Anilin
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