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Prosess for fremstilling av 1,2-dikloretan med hey
renhet fra oppl@st klor og opplast etylen som
kommer i kontakt med hverandre i neervaer av et
sirkulerende vaeskereaksjonsmiddel, der det
nevnte middelet hovedsakelig bestar av 1,2-
dikloretan og en katalysator, ved & anvende minst
en reaksjonsenhet plassert vertikalt og designet
som en slgyfe, der to benseksjoner i sleyfen star i
forbindelse med en avgassingsbeholder plassert
over enheten, der avgassingsenheten tjener til
uttrekk av reaksjonsproduktet i gass- eller
vaeskeform eller i begge former, fadepunktene for
klor og oppl@st etylen er plassert i slgyfens
benseksjon der vaesken stiger opp, ethvert
oppstrems fedepunkt for etylen etterfelges av et
nedstrems fedepunkt for opplest klor, ethvert
fedepunkt for klor etterfalges av minst ett
fedepunkt for vaeskeformig 1,2dikloretan, der
innblanding av 1,2-dikloretan effektueres med sa
mye Kinetisk energi at en fullstendig blanding av
1,2-dikloretan, opplest klor og etylen oppnas.
Tilsatsen av veeskeformig 1,2-dikloretan utferes
fortrinnsvis ved hjelp av en eller flere
dyseblandere. (Fig. 1)
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Oppfinnelsen vedrerer en prosess og innretning for fremstilling av 1,2-dikloretan,
heretter referert til som EDC, som primart tjener som et mellomprodukt i fremstillingen
av vinylklorid monomer, heretter referert til som VCM, som igjen er anvendt for &
fremstille polyvinylklorid (PVC). Nar EDC reagerer for & danne VCM, oppstar
hydrogenklorid (HCl). Felgelig fremstilles EDC fortrinnsvis fra etylen (C,Hy) og klor
(Cl,) pa en mate, slik at balanse mellom hydrogenklorid (HCl) fremstilt og forbrukt i de

forskjellige reaksjoner opprettholdes, som representert ved felgende reaksjonslikninger:

Cl, + C,H,4 —> CH,Cl, (ren EDC) + 180 kJI/Mol (1)
CH(CL (krakket EDC)  —  CHsCI(VCM)  +HCl - 71 kI/Mol (2)
CHy +2HCl1+ 1/2 0O, —> C,H,Cl, (1’5, EDC) +H,0 + 238 kJ/Mol (3)

Prosessen for fremstillingen av VCM med en adekvat HCI balanse — heretter referert til

som “balansert VCM prosess” — bestar av folgende prosesstrinn:
o direkteklorering, der en del av det ngdvendige EDC er fremstilt fra etylen

(CoHy) og klor (Cly) 1 nzrvaer av en homogen katalysator og blir gjort
tilgjengelig som sékalt ren EDC,;

o oksyklorering, der den resterende del av det nadvendige EDC er fremstilt fra
etylen (C;H4), hydrogenklorid (HCI) og oksygen (O;) og blir gjort
tilgjengelig som sakalt ra EDC,

e separasjonsrensning av EDC, der rA EDC sammen med resirkulert EDC
returnert fra VCM separasjonstrinnet og, valgfritt, sammen med ren EDC
fodes fra de sekundzre produkter dannet 1 oksykloreringen og EDC
pyrolysetrinnene for & oppna en sakalt fade EDC egnet for anvendelse i EDC
pyrolysetrinnet; som et valg er det ogsa mulig 4 destillere det rene EDC fra
direktekloreringstrinnet 1 den  heytkokende kolonnen 1 EDC
destillasjonsseksjonen;

e EDC pyrolyse, der fade EDC krakkes termisk, og blandingen som forlater
reaktoren, kjent som krakket gass, bestar av VCM, hydrogenklorid (HCI) og
ureagert EDC sa vel som sekunderprodukter;

e VCM separasjon, der det enskede rene VCM produktet separeres fra den
krakkede gassen, mens andre vesentlige stoffer, dvs hydrogenklorid (HCI)

og ureagert EDC, som den krakkede gassen inneholder, gjenvinnes separat
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som verdifulle stoffer og returneres som resirkulert HCI eller resirkulert

EDC til den balanserte VCM prosessen.

I de fleste industrielle prosesser anvendes en sirkulasjonsstrem av EDC
reaksjonsprodukt som reaksjonsmiddelet i direktekloreringen. Dette kan oppnas 1 en
sloyfereaktor med ekstern eller intern sirkulasjon. Sirkulasjonen kan ogsa oppnas i et
system med naturlig eller tvungen sirkulasjon. I de fleste tilfeller anvendes jernklorid
som katalysator og i tillegg kan natriumklorid, som er istand til 4 hindre dannelsen av
heytkokende stoffer, bli tilsatt som et additiv.

Teknikkens stand med hensyn til direkteklorering er, for eksempel, beskrevet 1 DE 19
910 964 Al. Prosessen ifglge DE 19 910 964 A1 sikter mot & undertrykke bireaksjoner,
spesielt fortsettelsen av kloreringsprosessen av EDC til 1,1,2-trikloretan, ved 4 la
mesteparten av kloreringsreaksjonen forega i den homogene vaskefasen. Etylenet som
er mindre lgselig 1 EDC enn klor, er fullstendig opplest 1 hovedstremmen av det
sirkulerende EDC reaksjonsfluidumet 1 en medstrems boblekolonne. Kloret som er mer
lettlgselig i EDC enn etylen, oppleses 1 en underavkjelt EDC delstrem og den
resulterende opplesning av klor i EDC fades til den sirkulerende hovedstrem, som
allerede inneholder det oppleste etylenet.

Reaksjon (1) kjeres som regel med et svakt etylenoverskudd for & unnga i hvert fall
enhver korrosjon 1 reaktorsystemet, dannelsen av sekunderprodukter ved avslutningen
av direktekloreringsreaksjonen og andre problemer forbundet med behandlingen av
klorferende utlgpsstremmer. Klor og etylen fades til reaktoren ved hjelp av en
forholdsregulator, der styringsvariabelen er etyleninnholdet i reaksjonens utlgpsstrem. I
dette tilfellet tas det alltid sikte pa & minimalisere etylenoverskuddet ved reaktorutlapet
s mye som mulig for 4 forhindre for store etylentap.

Det ble ogsa funnet at reaksjon (1) frembrakte en sarskilt hoy rate av sekundeer-
produkter ndr den ble kjort som veskefasereaksjon som vist i WO 03/070 673 Al. Dette
ngdvendiggjer at etylen er fullstendig opplest 1 reaksjonsraret for klor tilsettes. De sma
gassboblene som genereres i gassfordeleren vokser sakte ved koalesens nar de beveger
seg langsetter denne seksjonen og de nar til slutt en konstant likevektsstorrelse som et
resultat av koalesens og dekomposisjonsaktiviteter. Denne innvirkning pavirker
masseoverferingen negativt da forsterrelsen av boblediameteren ved et gitt totalt

gassvolum, reduserer overflaten som er tilgjenglig for masseoverfering.
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Kinetikken i reaksjon (1) som finner sted i1 den tilstetende reaksjonssone pa en for en
stor del homogen mate, folger hastighetsprinsippet av annen orden, falgelig med en
meget hoy hastighet. Reaksjonshastigheten faller brétt ved slutten av reaksjonssonen nar

etylen- og klorkonsentrasjonene avtar gradvis.

De overlappende effekter som angér etylenlagsningens oppfersel, selve reaksjonen og
starten pa kokingen, styrer dpenbart sterrelsen pa en 1 teknikkens stand kokende reaktor

og gjer en pafelgende kapasitetsgkning vanskeligere.

Oppfinnelsens malsetting er derfor 4 fremskaffe en gkonomisk og effektiv prosess som
tillater et hayt produktutbytte i et s lite volum som mulig og dermed en
kapasitetsgkning som ikke krever en sterre ekstern reaktordiameter og som samtidig
leverer EDC med hey renhet.

Denne oppgaven realiseres med overholdelse av de tekniske detaljer 1 patentkrav 1. Det
nevnte formalet lases som beskrevet nedenfor, der fadepunktene for klor og opplest
etylen arrangeres 1 benet pa sleyfen, der veesken kan stige opp, og ethvert oppstrems
fodepunkt for etylen etterfolges av et fadepunkt for opplest klor:

o ethvert fadepunkt for klor etterfelges av minst ett fadepunkt for EDC,

o tilsatsen av vaskeformig EDC finner sted med si mye kinetisk energi at en

fullstendig blanding av EDC, opplest klor og etylen effektueres.

I et aspekt vedrerer foreliggende oppfinnelse saledes en prosess for fremstilling av 1,2-
dikloretan med hey renhet fra opplest klor og opplest etylen, som kommer i kontakt
med hverandre 1 nerver av et sirkulerende vaeskereaksjonsmiddel, der det nevnte
middelet hovedsakelig bestar av 1,2-dikloretan og en katalysator, ved & anvende minst
en reaksjonsenhet plassert vertikalt og designet i en sleyfe, der to benseksjoner i slgyfen
star 1 forbindelse med en avgassingsbeholder plassert over enheten, der
avgassingsbeholderen tjener til uttrekk av reaksjonsproduktet 1 gass- eller veeskeform
eller 1 begge former, fadepunktene for klor og opplest etylen er plassert 1 slayfens
benseksjon der vaesken stiger opp, ethvert oppstrems fadepunkt for etylen etterfolges av
et nedstroms fadepunkt for opplest klor, kjennetegnet ved at

- ethvert fadepunkt for klor etterfolges av minst ett fedepunkt for vaeskeformig 1,2-
dikloretan, og

- tilsatsen av vaskeformig 1,2-dikloretan finner sted med sa mye kinetisk energi at
fullstendig blanding av 1,2-dikloretan, opplest klor og etylen er effektuert.
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I et ytterligere aspekt vedrerer foreliggende oppfinnelse en innretning for fremstilling av
heyrent 1,2-dikloretan fra opplest klor og opplest etylen, som kommer i1 kontakt med
hverandre 1 nerver av et sirkulerende vaskereaksjonsmiddel, der reaksjonsmiddelet
hovedsakelig bestdr av 1,2-dikloretan og en katalysator, ved & anvende utstyrsenheter

beskrevet nedenfor:

minst en reaksjonsenhet plassert vertikalt og designet som slayfe,

- deto slayfebenene stér i forbindelse med en avgassingsbeholder plassert over
enheten, der den nevnte beholderen tjener til 8 trekke ut reaksjonsproduktet i gass-
eller vaeeskeform,

- fadepunktene for klor og opplest etylen er plassert 1 slayfens benseksjon der vaesken
stiger opp,

- ethvert oppstrems fadepunkt for etylen etterfolges av et nedstrems fedepunkt for
opplest klor, kjennetegnet ved at

- ethvert fadepunkt for klor etterfalges av minst ett fadepunkt for 1,2-dikloretan, og

tilsatsen av veeskeformig 1,2-dikloretan finner sted med sa stor kinetisk energi at
fullstendig blanding av 1,2-dikloretan, opplest klor og etylen er effektuert.

Vaskeformig EDC er normalt tilgjengelig 1 de fleste anlegg av denne type fordi EDC
som regel trekkes ut fra reaksjonsbeholderen og resirkuleres for varmegjenvinning.
Svakt nedkjelt EDC resirkuleres normalt til benseksjonen pé reaktorbeholderen, der
nedoverstremmen av vasken blir svakere. Dette tillater nedoverstremmen av vasken til
a bli forsterket ved et tilleggsstet som styrker den naturlige sirkulasjon. Det ble na
funnet at dette tilleggsstetet ikke er ngdvendig hvis utbyttet pr oppholdstidsenhet gkes
tilsvarende og falgelig den totale omsetningen av EDC, fordi den termiske effekten som
oppnads slik, farer til en tilfredsstillende ekning av den naturlige sirkulasjon. Med
henblikk pa det faktum at en gass-/veeskefase kontaktflate fortsetter 4 veere fraveerende
innenfor hovedreaksjonssonen, som kunne katalysere dannelsen av sekunderprodukter,
spestelt 1,1,2-trikloretan.

En ytterligere utferelsesform av oppfinnelsen fremskaffer innblandingen av
vaeskeformig 1,2-dikloretan ved & anvende en eller flere dyseblander/e som ogsa kalles
blandetanker. Driftsméten for en slik blander er i samsvar med en vaskeinjektor.
Typiske anvendelser for dyseblandere er blandingen av vaskeinnholdet i beholdere eller
tanker med sikte pa & undertrykke enhver temperatur- eller konsentrasjonsgradient.
Blanderen opereres i1 en neddykket posisjon for a fa den kinetiske energi fra stralen til &
dra det omgivende medium og a blande det omgivende beholderinnholdet med
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drivmiddelet. Utlgpsstremmen fra dyseblanderen er mangedobbelt av drivmiddelet, slik
at selv store beholderinnhold kan bli fullstendig blandet. Oppfinnelsens formal er &
gjere bruk av dyseblandere for 4 utnytte den kinetiske energien i EDC slgyfen, slik at
reaksjonsparene klor og etylen kan bli blandet sa raskt som mulig nedstrems
fedepunktet for opplest klor.

Ytterligere utforelsesformer av oppfinnelsen vedrerer plasseringen for dyseblanderen
eller flere dyseblandere, hvis det er anvendelig. De/-n nevnte blander/-e kan plasseres
inni reaktorslgyfen pa en slik mate at vaesken som forlater dem genererer enten en
tangentiell strem sett fra rertverrsnittet og med hovedstremmen stremmende oppover,
eller en oppadgaende strem sett fra lengdesnittet og som forsterker den oppadgaende
stremmen, eller slik at begge stremningsretningene forsterkes. Dyseblanderplasseringen
er anbrakt pa tvers sett fra lengdesnittet eller rertverrsnittet.

I det siste tilfellet stremmer utlepsstremmen fra dyseblandere/-n 1 en
oppadgaendeorientert retning. Nar stremmen rettes inn aksielt er det ikke skadelig for
strommen om den inneholder en radiell komponent, et kriterie som verken vil pavirke
blandingsforholdet vesentlig eller eke det pa noen mate. En fagspesialist vil velge en
oppadgdende aksiell retning nar og hvis en statisk blander i tillegg monteres over

dyseblandernivaet.

Forholdsreglene beskrevet over apenbarer at en kokende reaktor med konvensjonell
starrelse kan bli utblokket ifglge den foreliggende oppfinnelsen, slik at omsetnings-
hastigheten dobles ifglge reaksjon (1). Den vesentlige fordelen med oppfinnelsen bestar
folgelig 1 den naturlige utblokking av den respektive enhet nar kapasiteten ekes i
eksisterende anlegg. Det er logisk at denne fremgangsmaten blir spesielt effektiv i
tilfeller med storskalaanlegg hvis den initielle planlegging allerede inkluderer

teknikaliteter for fedeinnretningen som beskrevet 1 denne oppfinnelsen.

Oppfinnelsen omfatter ogsa innretningen som kreves for 4 kjere denne prosessen ved
hjelp av en kokende reaktor som bestar av en avgassingsbeholder, en reaksjonssloyfe
med naturlig sirkulasjon og uttrekksinnretninger for produsert EDC, og en eller flere
dyseblandere installert pd minst ett niva og plassert pa maten beskrevet ovenfor. Den
nevnte innretningen kan valgfritt veere utstyrt med statiske blandere.

Oppfinnelsen er illustrert pa basis av eksemplet vist 1 Fig. 1 til Fig. 3. Fig. 1 viser en
direktekloreringsreaktor som bestdr av en avgassingsbeholder 1, der gassformig EDC 2
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og veskeformig EDC 3 trekkes ut, og slayfen 4 med sirkulerende vaeske EDC 5, som er
representert ved en retningspil, og der reaksjonen (1) finner sted. Den oppstigende
seksjonen av slayfen 4 har plass til etterfalgende fedepunkter for etylen 6, opplest klor
7 og EDC 8; imidlertid kan en mengde fadepunkter ogsa bli plassert i selve
reaktorsleyfen.

Fig. 2 er et tverrsnittsutsnitt av den oppstigende rerformede seksjonen av slgyfe 4 med
plasseringen av tre dyseblandere 9a, 9b og 9c¢ referert til 1 dette eksempel og fede med
EDC 8. EDC anvendt for dette formal kan dannes enten fra det vaeskeformige uttrekket
EDC 3 ved frigivelse av varme eller fra kondensert EDC 2 som var gassformig for og
blir returnert. Det er selvfelgelig mulig & nyttiggjere en blanding av begge. I
overensstemmelse med Fig. 1, kan en statisk blander bli installert over nivaet til
dyseblanderne.

Fig. 3 viser et lengdeutsnitt av den oppstigende seksjon av slgyfe 4 der opplesningen av
etylen allerde har funnet sted. I dette tilfellet males det oppleste klor 7 og blandes inn
via en mengde dyser plassert over hele tverrsnittet. Dyseblanderen 9a, som fedes med
EDC 8, er installert direkte over den nevnte klorméalerseksjonen; de andre
dyseblanderne er ikke vist pa tegningen, men kan bli fremskaffet, og over blanderen 9a
er det en statisk blander 10. Dyseblanderen 9a er rettet inn aksielt oppover og gker
stremmen og bidrar til en stetkomponent, som skal kompensere for trykktapet
forarsaket av den statiske blanderen, slik at det samtidig produseres en sa fullstendig

stremvirvling som mulig,
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1.

Prosess for fremstilling av 1,2-dikloretan med hey renhet fra opplest klor og opplest
etylen, som kommer 1 kontakt med hverandre 1 nerver av et sirkulerende
vaeskereaksjonsmiddel, der det nevnte middelet hovedsakelig bestar av 1,2-dikloretan
og en katalysator, ved a anvende minst en reaksjonsenhet plassert vertikalt og designet 1
en slgyfe, der to benseksjoner 1 slagyfen star i forbindelse med en avgassingsbeholder
plassert over enheten, der avgassingsbeholderen tjener til uttrekk av reaksjonsproduktet
1 gass- eller veeskeform eller 1 begge former, fadepunktene for klor og opplest etylen er
plassert 1 slayfens benseksjon der veesken stiger opp, ethvert oppstrems fedepunkt for
etylen etterfolges av et nedstrems fedepunkt for opplest klor,

k arakteriser:t ved at

- ethvert fadepunkt for klor etterfalges av minst ett fedepunkt for veeskeformig 1,2-
dikloretan, og

- tilsatsen av vaskeformig 1,2-dikloretan finner sted med sa mye kinetisk energi at
fullstendig blanding av 1,2-dikloretan, opplest klor og etylen er effektuert.

2.
Prosess ifelgekravl, k a r a k t e r 1 s e r t v e d attilsatsen
av vaeskeformig 1,2-dikloretan er effektuert ved hjelp av en eller flere dyseblandere.

3.
Prosess ifelgekrav2, k a r a k't e r 1 s e r t v e d at
dyseblanderen/dyseblanderne er plassert i sloyfereaktoren pa en slik mate at veesken

som forlater blanderne, stremmer pa tvers av den oppadgdende hovedstremretningen.

4.

Prosess ifelgekrav2, k a r a k t e r 1 s e r t v e d at
dyseblanderen/dyseblanderne er plassert i sloyfereaktoren pa en slik mate at veesken
som forlater blanderne, genererer en tangentiell strom sett fra rertverrsnittet, der den
nevnte stremmen overlapper og strekker seg ut over den oppadgaende

hovedstremretningen.
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5.

Prosess ifelgekrav2, k a r a k t e r 1 5 e 1 t v e d at
dyseblanderen/dyseblanderne er plassert i sloyfereaktoren pa en slik mate at veesken
som forlater blanderne, genererer en oppadgiende strom sett fra lengdesnittet, der den

nevnte stremmen forsterker den oppadgaende hovedstreomretning.

6

Prosess ifelgekrav2, k a r a k t e r 1 s e r t v e d at
dyseblanderen/dyseblanderne er plassert i1 sloyfereaktoren pa en slik mate at vasken
som forlater blanderen/blanderne, genererer en oppadgaende strem sett fra lengdesnittet,

der den nevnte stremmen forsterker den oppadgaende hovedstremretning,

7.

Prosess ifalge ett av de foregdende kravene 2til6, k a r a k t e r 1 -

s ert v e d at deter mulig ogsa 4 sette til en statisk blander til
dyseblanderne, der den statiske blanderen plasseres i den oppadgaende slgyfeseksjonen
1 sleyfereaktoren.

8.

Innretning for fremstilling av hgyrent 1,2-dikloretan fra opplest klor og opplest etylen,
som kommer 1 kontakt med hverandre 1 nerver av et sirkulerende
vaskereaksjonsmiddel, der reaksjonsmiddelet hovedsakelig bestar av 1,2-dikloretan og

en katalysator, ved a anvende utstyrsenheter beskrevet nedenfor:
- minst en reaksjonsenhet plassert vertikalt og designet som slgyfe,

- de to slayfebenene stér i forbindelse med en avgassingsbeholder plassert over
enheten, der den nevnte beholderen tjener til & trekke ut reaksjonsproduktet i gass-
eller vaeeskeform,

- fadepunktene for klor og opplest etylen er plassert 1 slayfens benseksjon der vesken
stiger opp,

- ethvert oppstrems fadepunkt for etylen etterfolges av et nedstrems fadepunkt for
opplest klor,

k arakteriserHt v e d at
- ethvert fadepunkt for klor etterfalges av minst ett fadepunkt for 1,2-dikloretan, og

- tilsatsen av vaskeformig 1,2-dikloretan finner sted med s stor kinetisk energi at

fullstendig blanding av 1,2-dikloretan, opplest klor og etylen er effektuert.
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9.
Innretning ifelge Krav8, k a r a k t e ri1i s ert v e d at
innretningen som er egnet for faden med hey kinetisk energi, slik at fullstendig

blanding av 1,2-dikloretan, opplest klor og etylen sikres, bestar av flere dyseblandere.

10.

Innretning ifelge Krav9, k a r a k t e r 1 s e r t v e d at
dyseblanderen/dyseblanderne er plassert i sloyfereaktoren pa en slik mate at veesken
som forlater blanderen/blanderne stremmer pa tvers av den oppadgaende

hovedstremretningen.

11.

Innretning ifelge Krav9, k a r a k t e r 1 s ert v e d at
dyseblanderen/dyseblanderne er plassert i sloyfereaktoren pa en slik mate at vasken
som forlater blanderen/blanderne genererer en tangentiell strem sett fra rertverrsnittet,
der den nevnte stremmen overlapper og strekker seg ut over den oppadgaende

hovedstremretningen.

12.

Innretning ifelge Krav9, k a r a k t e r 1 s e r t v e d at
dyseblanderen/dyseblanderne er plassert i sloyfereaktoren pa en slik mate at vasken
som forlater dyseblanderen/dyseblanderne genererer en oppadgdende strem sett fra
lengderetningen, der den nevnte stremmen forsterker den oppadgiende

hovedstremretningen.

13.

Innretning ifelge Krav9, k a r a k t e r 1 s e r t v e d at
dyseblanderen/dyseblanderne er plassert 1 sloyfereaktoren pa en slik mate at vasken
som forlater dyseblanderen/dyseblanderne genererer en tangentiell strom sett fra
rertverrsnittet, der den nevnte stremmen overlapper den oppadgaende
hovedstremretning, s vel som en oppadgiende strom sett fra lengdesnittet, derved

forsterkende den oppadgaende strem.
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14.
Innretning ifelge et hvilket som helst av de foregadende Krav9til 13, k a r a -
k terisert v e d atdeter mulig 8 kombinere ogsa en statisk

blander med dyseblanderne, der den statiske blander plasseres i den oppadgaende

sloyfeseksjon 1 sloyfereaktoren.
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