MEMORIA DESGCRIPTIVA

Correspondiente & la solicitud de registro de una patente de inveneiln que |
se solicits para Espefia y sus Colonies,s favor de la razén social "SUNI&se~ :
NISTROS FRIGORIFICOS LTADA." ,residente en Bilbao (Vizcaya),Avenids Prineie

pal de Iralabarri nfimero 3,
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" PERFEGCIONAMIENTOS EN EL PROCEDIMIENTO DE OBTENCION DEL MONOCLOROMETANO"

Esta patente se refiere a la obtencifin del monocloremeteno,quisd-
camente puro,de especial aplicaeién en ls industria frigorifica, |
' El objeto esenclal de esta patente es la elsborucifn industrisl del
310!13 en condiciones de la mfxima economfs:iy,précticamente,con un rendi- f
5 " miento cael cusntitativo,en une misma fase de produceifn y depanciﬁﬁ sin. ;
necesidad de posteriores rectificaciones, .

: . EL procedimiento objeto de esta patente presenta la gran vemtaja,
gobre los ya conocidos,de ampufz.r al mfnimo el tiempo en que transcu—
_ rre la reaccifn logrando,sin nuevas operaciones,un gido de pureza que le
! _ .10 hacen apto para une inmediata aplicacifn en mfquines frigor{ficas,uso pa=
J ra €l que son indispensables unas caracter{sticas de depuindz calidad
Aparte del ahorro que supone en la Jornads leboral y en el _deapa- ;
te de los materisles,permite un mayor lapco de enfriamiento s le calders .
, ~ esmltads contribuyendo a su conse_rvaci&h. Este hecho reviste una mayor :
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15 importancis que la que,aparentemente,psrece entrafiar: wa elaboraciln
‘ ' ©  industrial con garsntfas de contimiidad,en la que intervieme el Il &
i ‘& ebullieifn,no puede efesctuarse sin disponer de meteriales antifcidos
o )
,:_‘\ 8 base de esmaltes adecuzdos.Perc 1los esmaltes son vidrios de determina-

(\' e somposicifn,de precio elevado,que estfn expuestos & las mismas even

20 tuslidades de rotura por percusién o por cambios bruscos de temperatura,

| de tal forma que,un procedimiento que empleando tales materiales inale
terables por el HOl podris ser remmnerarivo,results a la postre anti=-
econfmico si no se adopten las previsiones que tienden a su entreténi-
mento,

25 - ‘ En consecuencia,si el proceso se prolongase mucho tiempo por lem~
titud en la esterificaciln,el margen que podrfa guedar pai-a- lograr un :
enfriamiento adecusdo para la descargz del 1fquide residual y reposi~—
¢ién de nueva mezels reaccionente,pudiera ser insuficiente y al verter
el ifquido frio,se corre el elbur de ocasionarse resquebrajsduras que

30 ~ inutilizarfan en breve plazo el reactor.

De acuerdo gon lo que precede interesa,ante todo,acelerar la ve-
locidad de reaceidn rebajando,simmltfineamente,la temperatura normal de i
desprendinmiento del 010143 que contribuirf aprecisblemente a que las conw
diciones generales de desenvolvimiento del proceso transeurran con mis
35" ' suavidad y menor coste.

 Para aclarar suficientemente el propfsito y alcance de esta pae
tente,deseribimos el procedimiento operadorio que oorrehpondc el esgue~ ':
ma de la inatalacj.&n que se adjunta, |
En la caldera esmaltada (1) nﬁMmamth
40 aloohol metflico de mfs de 95%. A continuacisn se shiaden 198 partes en
volumen de £cido clorhfdrico comercisl de 22° BE ym pequefia canti~-
dad de siliciuro de cobalto en presencia de cloruro de zine,que actda
de catalizador,representando fste el 3% en peso de la masa reaccionan~
te.En estas condiciones se cierra la boca de carga del reactor y se le i
&5 suministra calefaccién a vapor de agua recalentado,medisnte uns mlde-'
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ra asuwxiliar,que no figura en el esqt}ef.igolc% comienza el dese
prendimiento _de CICH;, mientras que los vapores de metanol y £cido
clorhidrico que afin no han reaccionado,retornan a la caldera por con=
_ densacién en el refrigerante de reflnjo (2) dispuesto sobre ella.le
50 temperatura de rescciln’ir{ aumentando gradusimente,a medide que dls-

minuye la eoncentracién de alcohol ¥y en coneonancia con lae sucesivas
mezclas azeotrfpicas con el agus.Alrededor de 100° se estabiliea le
temperatura,alcanzando la presifn a 1o largo del sistema 2 Kgs./en’
que se mantiene sensiblemente constante hasta las postrimerias de la
5 pperacifn.
En este primer Mo radiea 1o que pudiframos llamar fase de
~ de produceidn,pers distinguirlo del tratemiento subsiguiente que come
m las operaciones de purificaeién a fondo. Hemos podido comproe—
bar que con el empleo del siliciuro de cobalto en presencia del clo=-
60 ruro de zine,como catalivador,en la relacifn 113,se termina el proce-
. soyintegramente en dos horas treinta mimutos,sin que la temperzture
méximn exceda de 125° C,rebajandc sensiblemente el tiempo requerido
o otros érocadmtmtoi ¥ eleanzandd un rendimiento pricticamente
cuantitativo,que ninguno de ellee permitfa obtener,
65 El 01033 que ses va prodnqiéndo se elimina constantemente por
' suceién del compresor (7) que comienta a actusr cuando el aanémetro
de la caldera esmaltada indica uns lectura de 1.'5 K&Gn/mz smatenien-
do de esta forma una corriente eontinua de gas que,al aumentar luego
1s temperatura del agente cslefactor,alcanza una presifn de 2 kgs./caf -
7 El CiCH3 separado inicialmente del HG1,CHLOM y H,0 del raao-
| tor por 1a aceidn del. refrigerante de reflujo (2) contiene como in—
purezas mfnimas cantidades de dichos cuerpos que lleva el gas per
srrastre y disolucién y que es imprescindible separer.Con tel objeto
gc ls liacc pasar primero por un lavador (3) conteniendo una solueién
75 alcelina goncentrada que retiene el HCL dejéndolo en porcentaje homeo-
p@ﬁ.oo,a.l‘ mismo tiempo que lae trazes de CHy0H.Aunque no figuran en
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el esquema se disponen varios lavadores anflogos.
' 8in embargo,este primer lavado, que elimins el metanol y el

cido clorhfdrico,por efestuarse con una soluciln acuoea de leald,

hace sumentar el contenido en humedad del gas cmsa,imponi&udan una

deshidratacifn pmmai‘va eon sto,’ de 668 B& colocado en varios dese-

cadores del tipo (4) refrigerados por bajo de 10° ¢,que prm
el cmB yard una t:l.ﬁal. neutxﬁnmh!n de h@e&d y acldes,con arre-
8lo & la tfonica que ha de ser objeto de reivindicacién.Estos demeca~-
doves,snflogamente que los lavadores alealinos,son esmsltados,se cie-
mnhcwlmmemjunﬁa de plomo y puente de acero y tienen mn
orificio inferior pera descarga de 1fquido agotado.
Los tubos de unifn entre ellos ¥ el cque enlage el refirigerante

de refiujo con el primer lavadof pueden ser de plomo o de hierro,herw

mfticemente adaptados por medic de Prenca~estopas,que facilitan el des

montaje y reposicién,

Antes de someterse el gas monoclorometano a ia sccifn del com-
presor de un sélo grado que utiiisamc,se le expone a una fltim y
completa depuracifn por paso a través de la torre purificadora (5)
en la que se hs eolocado,convenientemente,una mezcle de gel de sfli--
ce e ﬁidr&xido sfdico anhidro,haciendo seguir al gas una trayectoria
en gig-zag para aumentar la superficie de contacto y nmteuiando la

masa & uns temperatura baja que facilitarf la separacifin de humedad

por sondensacifn y luego con el refrigerante de agua(6) rebajamos su
tensifn de vapor antee de calprimlo':
En este periodo hemos podide constater que el grado de bondad

métodos,con verias rectificacicnes independientes,

Consideradd ,sin mayores tratemientos,apto para las eplicacio-
nes que nos proponemos,sflo wos queda el problems de an conservacifn
7 manipulacién industrisl,licufindolo a la presifn de & Kgs./on® y

I
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. adguirido por el produsto puede compararse sl que se hograrfa,en otros
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L. ‘
‘15° G en el comprevor (7) accionado por un motor de 2 HP. Mediante

el tubo (8) enviamos el C1Gi, a los eolectorss de alméemuﬂ.ente e
instalaciones de distribucifne que no figuran en el esguema = para su
elojamiento definitivo en las botellas de acerc propias para el menes
Jo de esta cluse de productos,
L0 I AL
£e reivindica como objeto de ests patente:

1) » Procedimiento perfeccionsdo para la elsborecifn del.morosloro—
metano,en forme discontima, que comsiste en el emplec del glli~
eiuro de cobalto en presencia del clorurc de ginc en la relacién
1t3,como catalizador,inmergido en la mezcla rezccicnante de me=
tanol y £cide elorhfdrico comercial,a temperaturé; comprendidas
entre 60° ¢ y 130°  y presifn masta 2 Kgs./on?,

2) = Procedimiento segfn la relvindicecifn 1), cerecterisado por aue .
el catalizador de zilicluro de cobelto en presencie de clormro
de zmc,reﬁremba el 3% en peso de lu mass reaccionante de me=
tanol y £cido olorhfdrico comercial, '

3) =Procedimiento segfn la breivindics.ci&x 1),caracterigado por que
' R i4sdor ge-nottiez, con doble efocto sie

el dwhidr#tante ¥y RentEdsad
miltfneo,es una mezcla de gel de sflice e hidrfxido sfdico ane
hidro,mntenidn a t&pmturaa inferiores a 10° ¢ y presiones
comprendidas entre 0,750 Kgs;/omzc Y 25 Kgg./anz;

k)= Procediniento segfin la reivindicacifn 1),carscterigado por que
ls resceifn y purificscifin se verifica en un aparatoe construfdo
totalmente o en parte de esmlte antifcido coloresdo por fxido
de cobalto. ' |

5)= Por flitimo se reivindice somo cbjeto sobre el que ha de resser
le patente dc invencidn gue se solicita rera Espafia y sue Colo—

nias

P o P . .
" PERFEGCIONAMIENTOS EN EL Pmammmm{mﬂmm DEL MONOGLO-
ROMETANG ", '

Todo conforme queda expresado en la presente Memoria dese—
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eriptiva que coneta de sels pdginas escrites a miquins por ura gh-
la carz y planc que pe scompaina,

¥adrid 28 de Diciemhre de 1947

PEDRO FELIY MARA
P.P.
\(ﬁlmx/
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