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Sposéb prowadzenia cigglego procesu amonolizy chlorku etylenu
do etylenoamin i ich chlorowodorkéw
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Przedmiotem wynalazku jest sposob prowadzenia
ciggtego procesu amonolizy chlorku etylenu w ce-
lu otrzymania etylenoamin i ich chlorowodorkoéow.

Ograniczona rozpuszczalno§é chlorku etylenu w
wodnych roztworach amoniaku wymaga doboru
odpowiednich warunkéw mieszania reagentow, a
uzyskanie w produkcie reakcji odpowiednio ko-
rzystnego stosunku etylenodwuaminy do wyzszych
etylenoamin zmusza do stosowania wielokrotnych
nadmiaréw amoniaku w stosunku do ilo$ci ste-
chiometrycznie potrzebnej do amonolizy chlorku
etylenu. Selektywno$é procesu wymaga dodatkowo
zastosowania warunk6éw zmniejszajgcych do mini-
mum szybko§¢ reakcji nastepczych, w toku ktérych
powstajg wyzsze etylenoaminy.

Jeden ze znanych ciggtych sposobow otrzymywa-
nia etylenoamin polega na przepuszczaniu reagen-
tow przez urzadzenie w ksztalcie kolumny rektyfi-
kacyjnej. Posiada on jednak szereg wad, z kto6-
rych do najistotniejszych zaliczy¢ nalezy znaczne
réznice stezenia amoniaku i chlorku etylenu w fa-
zie gazowej i cieklej na roéznych poziomach wy-
soko$ci kolumny, co nie daje mozliwo$ci selektyw-
nego prowadzenia procesu amonolizy.

Inny sposéb prowadzenia procesu amonolizy po-
lega na przeprowadzaniu cieklej mieszaniny sub-
stratow przez reaktor wiezewy, wielosekeyjny z
dolnym segmentem wyposazonym w dwie prze-
ciwlegle skierowane dysze wprowadzajgce chlorek
etylenu i roztwér amoniaku. Mieszanina substratow
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przeplywa do gérnych segmentéw wiezy przez
zwezki o przegrodach miedzy segmentami celem
ponownego przemieszania substratow. Reaktor tego
typu nie zapewnia trwalej homogenizacji substra-
té6w bez niepczadanego oddzielania sie warstwy
chlorku etylenu, ani odpowiedniej regulacji tempe-
ratury reakcji w poszczegblnych segmentach.

Ciggly spos6b amonolizy chlorku etylenu do ety-
lenoamin i chlorowodorkéw bedgcy przedmiotem
niniejszego wynalazku polega na przettaczaniu wod-
nych roztworéw amoniaku i chlorku etylenu pod
ci$nieniem rownym lub wyzszym od preznoSci par
substratow przez pionowe rury polgczone szerego-
wo, z ktérych pierwsze czlony, zawierajgce jeszcze
dwie fazy ciekle, skladajg sie z rur na przemian
waskich i szerokich. W waskich rurach mieszanina
wznosi sie ku gérze ruchem burzliwym, powodujge
emulgowanie skladnikéw, a w rurach szerokich
splywa ku dotowi. Dodatkowe zwiekszenie powierz-
chni faz reagujgcych uzyskuje sie przez wmonto-
wanie dysz rozpylajacych mieszadel, lub wypelnie-
nie rur reakcyjnych ksztaltkami ceramicznymi.

W tych warunkach przy zachowaniu tego same-
go stosunku substratéw oraz temperatury w zakre-
sie 80—150°C osigga sie, w pordéwnaniu z innymi
metodami, duzg wydajno$¢ z jednostki pojemno$ci
reaktora, wysoki stopien przereagowania substan-
tow w kierunku etylenodwuaminy, a wiec wiekszg
0go6lng wydajnos§é etylenoamin z jednego kilograma
chlorku etylenu. Poza tym nie nastepuje zaleganie
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warstw chlorku etylenu w dolnych czeSciach reak-
tora, co zmniejsza korozje tych czeSci aparatéow i
zwieksza selektywno$§é prowadzonego procesu, glow-
nie do etylenodwuaminy. ) ’

Spos6b ten umozliwia prowadzenie reakcji w sze-
- rokim zakresie ci$nien i stezen amoniaku oraz za-
pewnia latwy odbiér ciepta reakcji i regulacje tem-
peratury. '

Koncowe czlony reaktora, w ktorym nie ma
juz oddzielnej fazy chlorku etylenu, skiadajg sie z
rur lub poiemnikéw o dowolnej Srednicy. Z reakto-
ra odbiera sie calg ilo§¢ surowego produktu Ilub
przedtem oddestylowuje cze§é nadmiaru amoniaku,
zawracajac jg do reakcji przez rozpuszczenie w stru-
mieniu §wiezego roztworu amoniaku. W ten sposob
wykorzystuje sie ciepto rozpuszczania na podgrza-
nie doprowadzonego z zewnatrz roztworu amonia-
-ku i tym samym powoduje wyraznie obnizenie zu-
zycia ciepla i zwigzanych z tym kosztéw produkcji.

Surowy produkt otrzymywany z reaktora poddaje
sie dalszym operacjom oddzielania pozostalej ilosci
amoniaku i etylenoamin. Powstate w"procesie amo-
nolizy produkty gazowe, jak chlorek winylu, lub
doprowadzane z substratami gazy 6b0jetne od-
prowadzane sa z reaktora razem z produktami cie-
klymi lub oddzielnie z parowe]j czeSci reaktora.

Przyktlad. Proces amonolizy chlorku etylenu w
przedstawionym na fig. 1 reaktorze prowadzi sie z
50%/,-wym denym roztworem amoniaku, przy mo-
lowym stosunku amoniaku do chlorku etylenu 20:1.
Temperatura procesu wynosi 100°C, a ciSnienie 32
atn.

Do wiezy absorpcyjnej 3 przewodem 1 dopro-
wadza sie 30%,-owy wodny roztwor amoniaku, wy-
' dzielony z surowego produktu oraz ciekly bezwod-
ny amoniak. Ilo§¢ dozowanego cieklego bezwodnego
amoniaku odpowiada ilo§ci amoniaku zuzytego w
reakcji z uwzglednieniem strat amoniaku powsta-
lych w procesie. W wiezy absorpcyjnej 3 dozowa-
ny amoniak nasyca sie gazowym amoniakiem odde-
stylowanym w temperaturze 130—140°C z destylato-
ra T az do uzyskania stezenia 500/,.

Absorber 3 umieszczony jest na odpowiedniej
wysokoéci, tak aby ciSnienie stupa roztworu amo-
niaku powodowalo przeptyw substratow przez uklad
reakeyjny. 50°,-owy roztwoér amoniaku sptywa z ab-
sorbera 3 poprzez wymiennik ciepta 4 do pierwszej
waskiej rury reakcyjnej 5, do ktérej dozowany
jest rowniez chlorek etylenu przewodem 2. W ru-
rach 5 na skutek utrzymywania w nich przeptywu
burzliwego uzyskuje sie potrzebne zmieszanie sub-
stratow. W rurach 6 przeptyw substratéw odbywa
sie z gory na dét Rury te maja polgczenia z gérna
przestrzenia gazowsg reaktora dla wyrdéwnania cis-
nienia.

Z przestrzeni reakcyjnej 5 i 6 mieszanina pore-
akcyjna przeplywa do destylatora 7, w ktérym okoto
50°/, niezwigzanego amoniaku ulega odparowaniu w
temperaturze 130—140°C. Po schlodzeniu lub skrop-
leniu w chiodnicy 8 amoniak absorbowany jest w
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absorberze 3. Surowy produkt bozbawiony czesci
amoniaku podlega rozprezeniu i dalszym operacjom
rozdzielania znanymi metodami. Rury reakcyjne
5'i 6 oraz absorber 3 s3 umieszczone w plaszczu pa-
rowym, przez ktéory cyrkuluje wrzaca woda pod
ci$nieniem atmosferycznym.

Pare wodng z plaszcza reaktora wykorzystuje sie
do celéw ogrzewczych w dalszych operacjach wy-
dzielania etylenoamin z produktéw reakcji. Powsta-
jace w reakcji amonolizy nieznaczne ilo§ci produk-
tow gazowych, jak np. chlorek winylu, odprowadia
si¢ czeSciowo z surowym produktem reakcji zawo-
rem 9, a czeSciowo z przestrzeni gazowej reaktora
zaworem 10. o

Stopien przereagowania chlorku etylenu do etyle-
nodwuaminy wynosi w tych warunkach 70—80%/,.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposdb prowadzenia cigglego procesu amonoli-
zy chlorku etylenu do etylenoamin i ich chloro-
wodorkéw znamienny tym, ze mieszanine o do-
wolnym- stosunku chlorku etylenu do amoniaku
w wodnym roztworze o réznym stezeniu prze-
tlacza si¢ pod ci$nieniem réwnym lub wyzszym
od preznoSci par substratow przez pionowe, po-
taczone szeregowo rury, ktoérych pierwsze czin-
ny zawierajgce jeszcze dwie fazy ciekle stano-
wig rury na przemian waskie i szerokie, przy
czym w waskich rurach mieszanina reakcyjna
wznosi sie ku gorze ruchem burzliwym, powodu-
jac emulgowanie skladnikéw, a w rurach szero-
kich splywa ku dotowi, natomiast pozostate czlo-
ny reaktora skladaja sie z rur o dowolnej $red-
nicy.

2. Spos6b wedtug zastrz. 1 znamienny tym, ze amo-
niak regeneruje sie cze§ciowo przez oddestylowy-
wanie go z przereagowanej mieszaniny pod ci$-
nieniem panujgcym w ukladzie i zawraca go do
wyj§ciowej mieszaniny.

3. Sposéb wedtug zastrz. 1 i 2 znamienny tym, e
prowadzi sie go w reaktorze - wyposazonym w
dodatkowe urzgadzenia .do zwiekszania powierz-

chni faz reagujgcych, jak dysze rozpylajace,
mieszadla lub wypelnienie go z ksztaltkami
ceramicznymi.

4, SposOb wedlug zastrz. 1, 2 i 3 znamienny tym, ze
powstate w reakcji produkty gazowe lub tez do-
prowadzone z substratami gazy obojetne odpro-
wadzane s3 z reaktora razem z produktami cie-
klymi lub oddzielnie z parowej przestrzeni rea-
ktora.

5. Sposdb wedlug zastrz. 1, 2, 3, i 4 znamienny tym,
ze proces prowadzi sie w zakresie temperatur
80—150°C, przy czym temperatury te utrzymuje
sie przez przeponowe odprowadzanie ciepta re-
akcji poprzez §cianki rur reakcyjnych, albo
przez odparowywanie cze$ci amoniaku z prze-
strzeni reakcyjnej, lub tez réwnoczeSnie za po-
mocg obu tych sposobow.
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