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4 Procedeu pentru obtinerea fenil-xilil-etanului

67) Rezumat: Inventia se referd la un procedeu
pentru obfinerea fenil-xilil-etanului §i constituie o
perfectionare a invenfiei principale cu descrierea
nr.97205. Procedeul constd in reactia de adifie a
xilenilor la stiren, la un raport molar xileni-stiren

de 2....3/1 concentrafia stirenului din amestecul
tehnic de xileni nedepiisind 1%, iar temperatura de
reactie flind mentinuta la 50 ..... 60°C.
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Prezenta inventie se refers la un
procedeu pentru obtinerea fenil-xilil-
etanului (FXE) si constituie o perfec- 5§
tionare a inventiei principale cu descri-
erea nr.97205.

Inventia principala se refers la un
procedeu de obtinere a 1,1' - diaril-
alcanilor asimetrici, prin reactia de 10
alchilare cu stiren a unor hidrocarburi
metil-benzenice n prezenty de acid
sulfuric si se caracterizeazs prin aceea
ca reactia de aditie se realizeaza prin
contactarea continud a amestecului de 15
reactanti si catalizator, intr-un reactor
echipat cu sistem de racire si agitare
puternica, in care, la 40...50°C, Ia un
raport molar xileni: stiren de 2...... 3/1 si
la 0 concentratie a acidului sulfuric de 20
3...5%, dupad 30 80 minute de
reactie obtindndu-se un randament in
produs stirenat de cca. 75%.

In  conditile de  parametri
mentionati In inventia principald, prin 25
introducerea n reactor a amestecului de
reactanti si catalizator, concentratia
agentului de alchilare (stiren) este mare
(cca.30%), fapt ce conduce la realizarea
unor viteze pronuntate ale reactilor 30
secundare nedorite pentru calitatea

produsului rezultat in  final dupd
purificare, impusa de utilizare acestuia ca
ulei  dielectric  pentru  aparatura
electrotehnica. 35

Conform inventiei principale, in
competitie cu reactie de alchilare din
care rezultd amestecul de FXE:
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stirenul particip si la reactiile de ciclizare
si oligomerizare, cu formarea structurilor 40
ce urmeaza:
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Concetratia acestor compusi in
produsul finit este de cca. 20% si
dduneaza caracteristicilor dielectrice
impuse de utilizarea acestuia in
aparatura electrotehnica.

Concentratia ridicatd a stirenului

in zona de reactie conduce si la

cresterea cantitdti de polimer cu
greutate moleculara mare, in dauna
randamentului in FXE.

Un alt dezavantaj al inventiei
principale este utilizarea acidului sulfuric
de 95...96% care protejeazi direct
stirenul cu formarea agentului electrofil:

Cafts- CH == CH, + HSO, —» CiH, - C' + HSO

CH,
care, afadndu-se 1intr-0 concentratie
ridicata, reactioneazd cu viteze
apreciabile si in directia formarii
produselor secundare nedorite, nefiind
posibila favorizarea selectivititii in FXE.

Pe de altd parte, pentru realizarea
unor viteze de reactie acceptabile, este

necesara prezenta unor cantitdti relativ -~ -

mari de acid sulfuric de 95.. 98%, fapt
ce conduce la formarea unor cantitdti de
gudroane acide.

Obiectul prezentei inventii de
perfectionare este de obtinere FXE de
puritate avansatd, prin diminuarea

continutului de produse nedorite (dimeri
ai  stirenului), cu realizarea unor
randamente superioare de peste S0% in
produs finit.

Procedeul conform prezentei
inventii inldturd dezavantajele enumerate
mai sus, prin aceea c#, in zona de
reactie concentratia stirenului din ames-
tecul tehnic de xilen nu depéseste 1% si
este realizatd prin dozarea stirenului in
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timp de 120...180 minute cu un debit
constant in amestecul tehnic de xileni si
catalizator aflat sub agitare, raportul
molar xileni:stiren la sfarsitul reactiei fiind
de 2-3/1, iar temperatura de reactie 5
este mentinutd la 50...60°C prin
preluarea caldurii de reactie de catre
agentul termic.

Prezenta inventie de perfectionare
se mai caracterizeaza si prin faptul ca, 10
in locul acidului sulfuric de 895...96% se
utilizeaza acid sulfuric oleum cu 20%,
S0; intr-o cantitate de maximum 2% fata
de xileni, care permite formarea in situ
Inainte de a incepe dozarea stirenului, a 15

acizilor xilil-sulfonici  solubili in faza
organica:
CH, CH,
Yl
HC +80, —HC
SOH
CH,
25
@ +HS0, ——=HC +H0
SOH
SO;+HO —— HSQ, 30

Realizarea solubilizarii catalizato-
rului reactiei in faza organicd ca acizi-
sulfonici, se trece de la sistemul catalitic
acid din faza lichidé eterogend (acid 35
sulfuric - fazé organica) in faza omogens,
agentul electrofil fiind distribuit uniform Tn
toatd zona de reactie. In acest sistem
catalitic In care practic sunt eliminate
zonele de concentratii ridicate, cauzate 40
de transferul de masd la interfats,
catalizator-reactant si transferul termic
este Imbunatatit, reactiile nedorite sunt
mult dominate si randamentul Tn FXE
este de cca. 90...92%. 45

Procedeul, conform inventiei,
prezintd urmatoarele avantaje:

- realizarea unor randamente si
selectivitati superioare;

- Imbunatdtirea caracteristicilor 50
dielectrice ale produsului finit;

- reducerea cantitatilor de polimeri
si grudoane acide prin utilizarea acidului

sulfuric oleum.

In continuare se prezintd un
exemplu de realizare a inventiei.

Intr-un  reactor din inox cu
capacitatea de 2500 |, echipat cu
dispozitiv de agitare si manta pentru
realizarea transferului termic, se introduc
1200 kg amestec de xileni avand
concentratia in xilen de 50...65%. Se
dozeaza in decurs de 15 minute sub
agitare 20 kg acid sulfuric oleum (20%
S0). dupa care se incepe dozarea in
timp de 180 minute a 375 kg stiren de
puritate 99,5% cu un debit constant
(2,45 I/min.), temperatura Tn zona de
reactie  mentindndu-se  In  limitele
50...60°C prin introducerea de apa de
racire N mantaua reactorului. In
continuare se opreste agitarea si dupa
60 minute se scurg 30 kg gudron acid.
Faza organicd (1565 kg) cu un pH =1-2
este supusa neutralizérii in solutie 5% Na
OH intr-un vas echipat cu agitare si, n
final, separarii fazei apoase ce contine
xili-suifonatii de sodiu.

Amestecul de reactie constituit din
90% xileni; 40% FXE, 3% meti-fenil-
indan; 5% dimeri ai stirenului si 5%
polimeri este supus separdrii prin
distilare, Tn prima etap&d realizandu-se
indepartarea xilenilor si in etapa finala, la
vid Tnaintat, a produsului finit de compusi
polimerici.

FXE obtinut, cu un continut de 5%
metikfenikindan si 5% dimeri ai stirenului,
prezintd  urmdtoarele  caracteristici
dielectrice. o '

- constantd dielectricd {la20°C)
2,55; ‘

- tangenta unghiului de pierderi (la
20°C) 10%

- rezistivitate volumica / p
20°C) 5 x 10"

- rigiditate dielectricd (kV/cm) (la
20°C) 300.

/ (la

Revendicare

Procedeu pentru obtinerea feni-
xili-etanului, prin reactia de aditie a xile-
nilor la stiren Tn sistem continuu, in pre-
zenta de acid sulfuric drept catalizator, la
un timp de contact de 30...80 minute,
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conform inventiei principale cu descrierea
nr.9720S5, caracterizat prin aceea ci
in zona de reactie concentratia stirenului
din amestecul tehnic de xileni nu
depaseste 1% si este realizatd prin
dozarea stirenului in timp de 120...180
minute , cu un debit constant. in
amestecul tehnic de xileni si catalizator

S}

aflat sub agitare, in prezentd de acid
sulfuric oleum cu 20% SO, raportul
moalar xileni-stiren la sfarsitul reactiei find
2+3/1, iar tempratura de reactie este
mentinutd la 50...60°C prin preluarea
caldurii de reactie de catre agentul
termic.

Presedintele comisiei de examinare:  chim. Stefan Rodica

Examinator: chim. Barbu Mara

Grupa 12

Preglei /79 /j/ '

Editare gi tehnoredactare computerizati - 0SIM
Tipérit la: "Sacietatea Autonomi de Informaticé SAI" SRL



	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS

