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INVENCION

ror "UN PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION, EN PROCESO DE FARRI-
CACION CONTINUA, DE UN PRODUCTO POLICLORADO PARTIENDO DE
ALCOHQOL Y BENZOL", a favor de la razfén social espafiolas
PABRICACION NACIONAL DE COLORANTES Y EXPLOSIVOS, S.A., domi~

ciliasda en Barcelona.

MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invencidn se refiere a un procedimiento
para la obtencién, en proceso de fabricacidén continua, de un
producto policlorado partieﬁdo de alcohol y benzol.

El producto policlorado a gque hace rgferencia la inven-
cién, es el dicloro-difenil-tricloroetano, que responde a la

férmule general
014 H9 015
6 a la férmula desarrollada
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Este producto habia sidc siempre preparado en proceso
intermitente, clorando el benzol ¥y elialcohol en recipientes
y aparatos, donde una carga inicial de producto era tratada
durante horas consecutivas con una corriente de cloro, primero
frio, después en caliente, debiendo someter los productos obte-
nidos a una destilacién para separar los isomeros y materia
sin reaccionar. La condensacién finael se ha efectuado siempre
por ceargas intermitentes, mezclando los componentes obtenidos
de la cloracién del alcohol y benzol en un medio deshidratante.
En el procedimiento que se describe, todo el proceso
tiene lugar en forma continua, incluso en su fase final, en la
que se afladen constantemente , a chorro controlado, los pesos
necesarios de cloral-clorobenzol y dcido sulfurico en aparato
escalonado, de donde va saliendo en forma continua el producto
finel elaborado.
Son de todos conocidas las ventajas que un proceso de
fabricacién continue tiene sobre los intermitentes, pero en el
procedimiento que se describe se obtienen ademés las siguien-
tes:
l¢.- Produccién més econémica, éor una notable economfa de
mgno de obra.

28,- Mejor control de la fabricaciénm.

32.~ Obtencidén de producto més puro, en forma de polvo seco,
sin formacién de grumos y bolas, que se obtienen en muchos
casos en la fabricacién por sistema intermitente, en la
que el producto es impuro, conteniendo agua, dcido y otras
materias no deseables.

48,- Mejor aprovechamiento del cloro y demés primeras materias.

58.- Produccién regular del écido clorhidrico, exigiendo apara-

+t0s de absorcién de menores dimensiones.
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El proceso de fabricacién continua se divide, esencial-

mente, en tres fases, a saber:

Pase 1l2.- Fabricacién continua del clorobenzol.

Pase 28.- Cloracién continua del alcohol etilico, hasta el
alcoholato de clorel y cloral.

Fase 38.- Condensacién, combinacién.en proceso continuo del
cloral con el clorobenzol, hasta la obtencién del
dicloro-difenil~triclorcetanc.

Parae facilitar la explicacién, se acompafia a la presente
memoria unas léminas de dibujos, en las que se ha representado,é
a tIitulo de ejemplo, esguemas de la inétalacién para las fases
antes indicadas. '

Bn el dibujo:

la figura 12 representa el esqueme de instalacién de
la fase 12;

la figura 22 menifiesta andlogamente el de la fase 22;

la figura 32 iguaslmente se representa la instalacién

de la fase 4&.

En el procedimiento que se describe, la fase 1% se
efectia utilizando un tanque de benzol -1-, cuya salida pasa
por un aparato secador -2-, relleno de clorur§ de calcio, cuya
finalidad es absorber hasta las tltimas trazas de agua que el
benzol lleve disuelta. Un aparato regulador y contador de
chorro -3-, para el benzol seco. Un clorador -4-, continuo,
donde reacciona el benzol con la corriente contfnua de cloro
seco que llega por -5-, de las células electroliticas.

Dos catelizadores, uno frio y otro caliente -7-, donde
se completa la reaccién, con torre de absorcién -8-, para el
HCl formado. Los neutralizadores -9- de la masa clarada y uma

instalacién de rectificacién continua del clorobenzol formado;
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a base de separadores -10-, rectificadores -1l-, tangues colec-
tores ~12- y colector del dicloro-benzol -13-, separadores auto-
méticos de benzol y clorobenzol -10bis- y recipiente pars
clorhidrico{20 Bé) -10'-.

Por este conjunto sucesivo de gparatos, se logre: El
secado continuo del benzol, la salida de éste a chorro conti-
nuo, controlado, a la operacién de cloracién con cloro seco
procedente de células electroliticas, mediante catalizadores
frio y caliente, absorbiendo el HC1l formado, neutralizéndose
a continuacién la masa clorada y fectificando el clorobenzol
formeado.

Las cantidades de benzol y cloro a reaccionsr, corres-
ponden a las teéricas necesarias, manteniendo siempre un
exceso de benzol, que en la rectificacidén es recuperado.de nue-
vo y entra de nuevo en la fabricacién.

Fase segunda: Consiste en la cloracidén del alcohol en
bateria de cloradores, esmaltados -14-, fig. 22, escalonados,
tal como se representa o en disposicién similar. En el clora-
dor 1¢ entra a chorro continuo A el alcohol, controlado por
contador; en el clorador 102 entra el cloro a presién,/proce-
dente de botellas de Cl ligquido u otros, barboteando ‘sobre el
l1fquido parcislmente clorado; el sobrante del cloro no absor-
bido, junto con el HCl que se desprende va =zl clorador 92, y
de éste sucesivamente al 82, 72, hasta el 1l¢, del dual sale
solamente HClL, gque es absorbido en una torre con anillos de
Raschig -15-. |

Durante la operacidén, las temperaturas en losbdiferen-
tes cloradores se mantienen desde -10° ¢. el primero, enfriado
con solucién frigorifica, hasta + 95o ¢., calentando con vapor,

el décimo, donde la reaccién se acaba de completar.
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Del clorador décimo sale el alcoholato de cloral, gue
puede emplearse directamente para ls fase 32, o bien el cloral
puro obtenido por destilacidén del alcoholato en dcido sulfiri-
co. En la clorecién del alcohol debe tenerse en cuenta que no
se efectia la absorcién tan total del cloro‘como en el caso
del clorobenzol, de manera gue hay gque contar siempre con un
dcido clorhidrico obtenido, conteniendo algo de cloro. Por el
mismo motivo la cantidad de cloro necesaria es algo superior
a la tedrica. |

| Pase tercera: Consiste en la condensacién en proceso
continuo del clorobenzol y cloral, en suspensién sulfirica,
siendo filtrado, lavado y neutralizado, resultando un polvo
blanco de elevada pureza, que sélo requiere el secado y molido.

La operacién tiene lugar en una serie de quince peque-~
fios reactores -16-, con dispositivo de enfriamiento o calenta-
miento a bafio marfa. Del reactor quince (152), sale el producto
de condensacién terminado en suspensién sulférica a chorro '
continuo, que es filtrado, lavado y neutralizado, secendo el
producto y moliéndolo seguidamente.

En el reactor (1l2) entra en proceso continuo un chorro
controlado de clorobenzol C, y otro de cloral C', cantidad
equivalente a la total necesaria para la reaccién, y al mismo
tiempo una pequeiia parte del dcido sulfdrico fumante D necesa-
rio pare absorber el agua de reaccién.

En los reactores segundo (22), tercero (3%2), cuarto (42)
eté., hasta el décimo (102), van entrando nuevas cantidades de
sulfirico, hasta 13 total necesaria, manteniendo la temperatursa
de reaccién apropiada por medio del bafic marfa.

Los reactores undécimo (112), etc., hasta el décimo

quinto (15¢2), son los finalizadores de la condensacién. Todos
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ellos estédn provistos de agitador mecdnico -17-, saliendo del
pﬁmero 152 el producto final completamente acabado, en forma de
polvo blanco, en suspensidén sulfirica.

La eliminacién del sulfurico y la neutralizacién y
secado del producto, se.hace en la forma ya indicada. Para el
logro de esta reaccién con rendimientos casi tedricos calcula-~
dos sobre el cloral, se requlere un gran exceso de dcido sulfid-
rico.»

El procedimiento, dentro de su esenciglidad, puede ser
llevado a la précticé en otras formas de ejecucidén, que la
indicada a titulo de ejemplo; podrd, pues, utilizarse pars el
proceso las series de aparatoé més apropiados para el fin
'propuesto, con los tiempos y temperaturas més convenientes:

por entrar todo dentro del espiritu de las reivindicaciones.
NOTA

Hecha la descripcién del presente invento, se declara
como nuevas y de propia invencién, las siguientes reivindica-
ciones:

l2.- Un procedimiento para la obtencién, en proceso'de
fabricacibn continua, de un producto policlorado partiendo de
alcohol y benzol, caracterizado esencialmente porgue la fabri-
cacién continua se obtiene mediante tres fases fundamentales,
a saber: fabricacién continua del clorobenzol, cloracién con-
tinue del alcohol etilico hasta el cloroalcoholato y cloral,

y finelmente la condensacién en proceso continuo del cloroben-
zol y cloral hasta la obtencidn del dicloro-difenil-tricloroeta-

no.
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28,- Un procedimiento segin la reivindicacién 12, en
el cual la primera fase tiene lugar haciendo reaccionar las can-
tidades.de bénzol ¥ cloral correspondientes a las teébricas,
manteniendo siempre un exceso de benzol, que en la rectifica-
cibén es recuperado y entra de-nuevo en la fabricacién.

38.,- Un procedimiento segun las reivindicaciones 1% y
22, en el cual el proceso de la fase primera se efectia hacien-
do salir mediante paso controlado al benzol hacia un clorador
continuo, adonde llega el cloro procedente de células electro-
liticas o de otros medios, empleando catalizador frio y calien-
te, completando la reaccién con torre de absorecién del HC1
formado.

48 ,~ Un procedimiento segin la reivindicacién 12, en
el cual la cloracién del alcohol se efectia en bateria de clo-
radores escalonados, entrando en el primero a chorro continuo
el alcohol y en el dltimo el cloro a presidn; el sobrante no
absorbido juntamente con el HCl que se desprende, van de clora-
dor en clorador hasta el primero, del que solsmente saldrd
HCl, que es absorbido en una torre asdecuada.

58,- Un procedimiento segun la reivindicacién 42, en
el cual'ias temperaturas de cloracién en los diferentes clora-
dores de la bateria, se mantienen entre 10° ¢. bajo cero, en
el primero, hasta més 95° C. en el dltimo, teniendo en cuenta
pars esta operacién mantener un exceso de cloro.

68.- Un procedimiento segin la reivindicacién 18, en
el cual la tercera fase o condensacién del clorobenzol y
cloral, se efectua en pequefios reactores en serie, con dispo-
sitivo de enfriamiento o calentamiento a bafio maria y agita-~
dor} entrando en el primer reactor en marcha continua un cho-

rro controlado de clorobenzol y otro de cloral, en cantidad
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equivalente para la reaccién, y al mismo tiempo una peguefia

cantidad de 4cido sulfdrico fumante; en los restantes reactores,
hasta el décimo, van entrando cantidades adecuadas de Acido
sulfiirico, hasta la total necesaria, a partir del décimo los
reactores son finglizadores de la operacién, dando como produc-
to final un polvo blanco en suspensién sulfirica, eliminendo
después el sulfurico y neutrslizéndolo y secdndolo adecusdemen-
te, debiendo contar con un exceso de dcido sulfurico en la
operacidn.

T7&¢.- Un procedimiento para la obtencién, en proceso de
fabricacién continus, de un producto policlorado partiendo de
alcohol y benzol.

Segun se describe y reivindica en la presente memoria
descriptiva, que consta de ocho hojas, foliadas y escritas &
miquina por una sola cara, acompafieadas de tres ldminas dobles
de dibujos.

Medrid, a 21 de Junio de 1945,

FPABRICACION NACIONAL DE COLORANTES
Y EXPLOSIVOS ,/S.A.~

———
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