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I presente*iﬁveheién ge refiere e un’ procedimiento

k;para 1a obtencién de cloruro et{11ico por 01°T5°15n s

etane en fase de vapors

En la msmoria aeseriptiva ds 1a patente 1ngieaa ni 33874

ye. ge ha explicaaa que los c1oTures alquilicos pueden
>prepararse madiante mezcla de cloro y‘un hidrecarburo de
fparafina en fage de vapor en 1a oscuridad B reduciﬂa
‘Vtemperatura, para evitar una reacaién~prematura ‘entre .
P et J,los dos ecmponentes v después calentar la mezela 8 una

| ”j";fiﬁ‘f»,‘7
- 1Jﬁ"ﬁ;iﬁnn 8o ‘hace referencia algune directa al cloruro et!lico.

temperatura eleveda tembien en la oscuridad, Sin ambargo,

el ﬁlarnra etilico puede obtenerse haeienﬂo pasar'una V,'jf

f'mszcla gaseoea que contenga 1 velumsn de nloro/y 8-
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mantenga a una temperatura de unos 3009 c. a 5009 c.

separdndosefel~elorura etflico del exceso de,etanoypor

.peffigetaci&n“yfccmpresiJn de los productos de reac-

cién, por ejemplo, & una temperatura de =202 0. ¥

@ una presidn de 8 atmésferas.

&ém%ien»ée*ha descubierto que'(Véése,ﬁbufnal~of‘
Orgenic Chemistry 1940 5 #49-4T1) el eloruro etflico

puefe obtenerse calentendo una mezcle de cloro ¥

etano con un gas diluyente tel como por ejemplo el
biéxido de carbono o nitrGgeno. 1es temperaturas que

ge ;ﬁ%baban eran eproximademente 2002 C. & 3009 ¥ el

tiempo de contaeto unos 6 segunaos ¥y se empleaba.una

relacidn de volumen de clore/btano/hitrdgenu del orden
de 1:2:4, Tambien se explicaba<que aun cusndo el

cloruro et{lico es estable por'sf; e la temﬁéfatura de
reaceidén aeudesarrollaban en la reaccidn de clorinacidn |

'considerdbles cantidadea de etileno ¥ "exceeo" de

cloruro de hidrégeno, (es decir, cloruro de hidrégeno

| en;exeeso‘deV1o gque se pbdia-eaperaradel gloro;ampleado}.
’BefeXplieabéwadeﬁéskque se podfa clorar la parefine de

ya sea un etano-etileno o y“méééla>dé\c10rur0*e§hnc-- |

etilica pare la exclusién de le olafina o mondhalogenuro

 “m9zo1ados.

Is patente nortaamericana ne 23246 082 que incluye
el objeto dél antedicho artfculo describe un.procedimien—
to yara la obtencidn de cloruro etilicc qus comprende

,yhaﬁer reaécionar uns’ mezﬁla gaeeosatﬁe etano y etileno
_eon cloro & ane temperatura de por 10 manos 225n C., pero
ytiﬁfericr a la que préeticamsntb feworeciera 1a
,degradacidn, efectuéndoae con: elle la cloracidn del
ifetano ‘#in que’ ‘tenga lugar le cloracidn del etileno en
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cantidad substancial, Tambien e ~enicionaba que el

etileno y subproducto de cloruro -de hidrégens pueden

reaceionar subsiguientemente & una temperaturs de unos

- 1002 C. & 2002 G., pera obtener centidades adicionales

de cloruro«étfiica yPET0 no ge explicaba detalladsmente el
moda en que esta Wltima remceidn podis efectuarse. Aun
cuando se conocen michas substancias para la catalisis

de esta reaccidn, todas ellas requieren una velocidad
espaciada muy reducida si se quiere obfanér un consumo

de atiieno,substancial.v Tal proéedimientc%no”sé adapta,
por consiguients, & un procedimiento pers la cloracidn

de etano en faee,répida’de vapdr en la que“ios hidro-
céfburos que no reaccionan son dewmeltos el ciclo,

puesto que ello requeriria el empleo de un diepositivc

de reaccién aubeiguiente mucho meyor que el dispost@ivo -

de reaceidn principal.

, Tales proeedimientos se han deserito pera la
producoién de cloruro etflico del etano, aun cusndo
utilizando una temperatura de reaccidn razéneble se

requiere una velocidad espaciade reducids, Estas velocida-

‘des QSpaciadas,reducidéa'tiensh~el-ihecnvehiente de que

producen considerable ”cradkingﬁ del eioruro etilico

,al etileno y cloruro de hidrdgeno con la consiguiente

re&uccién en el rsndimiento de cloruro etflico y tambien
exigen un considerable sumento de temafo de los aparatos
en comparacidn con ﬁnnprbéedimiénto«que se efectis con
unﬁ?#@iaeidaavaépaciada'élavada. Pambien los procedimien~
toé;en>que'ea emplean temperaturas de reaccidn miy
'éléVéﬁéﬂﬁTdducen piﬁﬁiiais,dé réactivos‘yfproductos

‘de~reéééibn; por lo que no soﬁfrecoménaables;‘

 En un procedimiento para la obtenci&n de cloruro

"fetilieo por cloracidn de etano, cloruro etflico con
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‘uualquierﬂdiclbrefanO'forﬁaaﬁ en la r@accién ,fmadiaﬁte"

conaensacidn y el exceso de etano Junto -con cualquier

'etileno que 1nicia1mente hubiera preeente en el gas de -
yralimentacidn.y eletileno formado por el cracking del
cloruro et{lico salen del sistems. -~ En un procedimiento

1ndustria1 es. evidentemente neceaario anviar de nnevo

al cielo estoe gaees que han abandonado el sistems

para utilizar ¢l exceso de etano y obtener elevados
yrendimientos de cloruro’ etilioo.v,Sin;gmbargp;aaﬂohque

ol constituyente de etileno dsl gas”anviaaow%mé%éméﬁte

al ciclo no se ha clorado en el dispoeitiVo de resc~

yfcidn,se formard en el sistema & menos que ge extraiga.
,Gomo el constituyenxe de etileno~del gas enviado de mevo

&l eielo aumenﬁa BT proPGrcidn efectiva de etano/bloro

dismiﬁniré naturalmente, y como esta relacidn dismimmye,
el rendimiento de cloruro et{lico dismimuye ssimismo

y el rendimiento de bicloruros, exceso de clorurc de

'hidfﬁgenc4y etileno aumente,

; Hemos déseubierto ahora que el cloruro etflico
puede obtenerse eonielevaéo'rendimienta haciendo reac-
cionar etano y cloro y!extrayénEOfefiiénofae‘ibsegasee
de reaceion hﬁciendo?pasér los prddﬁétes'de reaccién
gaseoaos junto con cloro e un diSpositivo de r%accidn
aubsiguiente, que se mentiene a una temperatura adecuada
y que contiene una oomposicidn qua comprande cloruro |
cﬁprico ¥y alumina activa, un materiel catalftico que
es conocido pera efectusr una rdpida cloracién adicionmal
de etileno, - : | |

| Por cénﬁiéﬁieﬁte;}éegﬁn*la‘preseﬁ%e'1nv%neién,
unfprdgeaimiento‘para iaqobtencidn"contfﬁuarde cloruro

‘et{lico tomprende las fases de hacer reaceionar de 3 a

.5 #old¥menss de etano con 1 volumen de cloro & uns
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tempgratnrafaewunOé“4§§id;,iaf5ooﬁ*é;pcoﬁfnn:tiempo

de contacto de 0,3 & 1.0 segundo, extrayendo etileno

de los gases de reaacién:haciéﬁdoﬁpasaf los.prbducfos de
reacaidn £aseosos Junto’coﬁ.una~cantidad’de cloro igual al
equivalente molecular del etileno pressnte & un
dispositivo de‘ro&ccidn iocunaario, que ge mantiene e una
temperatura de unos 152 a 709 C., ¥ que contiene una

'composicién catalitica:que comprende dlorurs cuprico y
'aluminé,aétiva;~aislandd después ei'cloruro etilico -

deseado y enviando de nuevo al ciclo ‘el etamo que no

heya reaceionsdo.

o fara‘evitar'la formacidén de mezclas explosivas
y»eomb&éti3n-dal etano;\gs'neeeaaridrémpiear un_e;ceso de
etano sobre cloro antes aé*SOmeteribs & un procedimien-
%o de cloracién a elevada téﬁpera%ura. El'empleo de un
gran exceso de etano Bobre el cloro raduce la formacidn
de dicloretanoe, pero presents el 1nconveniente de que
complica la reeuperacidn de dcido clorhidrico acuoso de

elevada fuerza ¥y la reeuperacidn de cloruro etilico

puesto que reduce el ‘contenido de,cloruyo,de hidrégeno y

clorurc etflico de los gases de escape del diepositivo
de remceidén. TPor otre parte, el rendimiento de cloruro
etflico dismimiye con la dismimeidn en la relaeidn
etanebeloronébida esen&iélmeqte & la formacidn de

" dicloretancs y el craékihg*deVeloruro,étilico.‘ Hemos

descubierto'quefpueaen~obtenerse'buéh&eﬁrendimientos

de cloruro etflico empleando de 3 & 5’v01ﬁﬁenee de etano
& 1 volumen de cloro. ;Uha‘pr6§orcidn‘de etano/cloro

de 5:1 es especislmente Gonvenionte, es decir , una
proporoién de etano/cloro de 3:1 puesto que el rendimien-
to de cloruro etilico, ‘basafio en gloro, obtenido cusndo
se emplee una proporeidn més elevade ee@or lo menos 10%
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més elevada que la que 8e obtieﬁn %bn-una proporcidn,més
redncida.

Tambien es neceserio en la cloracidn de etano
de fase de vepor un tiempo de contacto redncido con una
temperature de reaccién adecusds. Hemos descubierto que
se obtienen los mejores resultados cusndo la reacéidn5
se efectﬂa a una temperatura ae 45092 & 5002 C., con un
tiempo de contacto de 0.3 & 0. .5 de segundo. Con las
relaciones nés elevadaELde‘etano/bloro es necesario

calentar préviamente los agentes de Tesceidn sl esta

‘¥1tima ha de tener lugar en el dispoéitfvé*ae‘reaceidn

principsl dentro de la deseads temperatura, Con las
relaciones mds reducidas de etano/blorpror‘ajemplo una
ﬁrdporcién,de»3:1 , No ge precisa un celentemiento prévio
de los gases de reaceién puesto que el ealor de la reac-
cién eg Suficiente-para'mantener‘las mezclag de reac-
eién & las temperaturas deseadas. |

;a En’la,presente inveneidn, los gases que escapan "
aél*depositivb'de reaocidnaptincipalfoonsisten‘en un exceso
de efano, cloruro etilico,‘dicloretaﬁc, cloruro de hidré-

geno y etileno y algunes veces vestiglos muy pequefios de

fclaro.mos gases se refrigeran y pasen junto con une

piqueﬁa cantidad de cloro en el dispositivo de reaeoidn

secunderio que contiene el catalizador cloruro edprico-

aldmine sotive, reacoionando el étileno'en unién del

cloro para dar bicloruro etilénico, producte valioso ya

presente en la mezcla de reaccidn, Ia fase de destilaeién
subeiguiente para la separacidn de los productos no es

por consiguiente més oemplicada que sin un sistema para
la extraceién de etileno. Aun cusndo todo el etileno

introducido en el eistema, ya sea on la prc&uggidn.del

etaﬁdﬁéffofmado por cracking, ha de retirarse del
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modo antes deecrito, nc es necesario llevar 8 cabo el

procedimiento ‘gin etileno en el gas devuelto al oielo.

Es preferible‘desde»1uegp<efectuar el procedimiento de la
preéente invencidn formando y manteniendo un contenido
de etileno de 5 & 10%‘sn el gus enviado de mzevo al
ciclo. De este modo hay presente un tope de etileno
para impedir cualquier-variaci6n en la alimentacidn
subsiguiente de cloro y en le cantidad de producto de

~etileno por crahking, y para reaccionar con cualquier

pequeﬁa cantidad de cloro que pueda paear por el dispo-

~sitivo de reaceidn prineipal.

Tembien el tiempo de contecto mfnimo permisible
en el'dispoéitivb*de,ﬁeaccidn secﬁﬁdario;ain paso de
cloro libre, que es por lo general dé‘pOrilo1mendsf3.
segundos, depende de~ids,gases que escapen del diépc&
eitivo de'reaécidn;pfiﬁ&ipal; El método enteriormente

deserito pare extraer el etileno es por 1lo tanto mds

conveniente porque Jos tiempos de contaeto son tales
aue permiten‘la extraceidn répida del etilenq‘y es

comsistente & lz clor@biéﬁ del.etano en'f333 de'vapor

I‘ﬁpid&. ; 4
‘Después de extraer el cloruro de hidrégeno es muy

fdificil efectuar la separacidn completa del cloruro etf-

1ico de los gases de escape. 4As{, pues, para reaucir,
el contenids de cloruro et{lico del etano emvisdo de

‘mevo al ciclo  a 0.5% se requieré7él,émpled-&é'un‘

condensador que se mantiens & une temperatura de =802 C.

a'1aiprésidn‘atmasfériéato,a;nna~temperﬁtura*de -202 C.

- auns presidn de 27 axmﬂsfefasg Es por lo tanxo méds

conveniente dejar une determinada cantidad de cloruro
etdlico que circule ‘con el etano gue no ha resceionedo

puesto qua esto permite emplear conﬁiciones de condens&-



186836
cién mds moderadas. En la préseﬁtéiiﬁvéﬁéidn si loe
gaSes qﬁe vuelven al ciblo”contienen#una*pfoiércién subs=
tancial de cloruro etiiiﬁo, hay un considerable sumento

210. en la formacidn de dioleroetanos, asi cnmo un vexceso" de
cloruro de hidrégeno. Sin embargo, si el contenido en
cloruro etflico de las‘gases enviados de nuevo al cicle
no excede de 2,5% aproximadamente (en vnlumen) )
| producird efecto perjudicial en la clcrinaeidn de stano,
215. Cuando el comtenido de cloruro etf{lico guments sobre
eate valor, la cantidad de dicloretancs y "exceso" de
cloruro de hidrégeno gtmenta con la correspondiente
disminucidn en el rendimiento de cloruro etilico y este
' efecto .es mayor cusnto menor es la propornidﬁn ae |
220, \etano/bloro. Hemos aescubierto ‘que, suponiendo que no
haye etileno en la materia prima etano, ge podré
. obltener un rendimiento ‘de cloruro etilico ten elevado
como un 85-86% basado en el cloro, haciendo reaccionar
o 5 volumenes de etano cbn,l volumen de cloro & una
225, temperatura de unos 4502‘0.*a~5062~c; con‘uﬁ‘tiémpa de
contecto de‘0;3~a;0,5*aé gegindo, (en el dispositivo
de reacdidn:principallgéiempre gue el contenido de cloruro
etflico del etano enviasdo de nmevo al ciclo no sea més
eIEVEGO“da,uhLE;E%. VSin'embargo, aun admitiendo el
230. ccntenidd'deretilenaﬁé,la fcrmacidn de etano y‘calculando
el rendimiento como | ‘E en la que B repreeenta las
maléculaa de’ cloruro etilico producidas, B representa

“1e totelided de las molécules de cloro empleedas en los
alimentadores princiﬁal,y‘sﬁbsiguiente y ¢ representa

235. 1las moléculas.de etllenoc en el elimentador de etano,
hemos desoubierto que pueden obtenerse rendimientos de
un 78%. a un 81%. los rendimientos de cloruro et{lico

mencicnados en la membria descriptivawestén todos



calculados de eate modo.

- 240,  Ya ge ha descubierto (v@aﬁefi%””*7
chemistry<1910 5 495)vquetel,pr0pilenbftienefun'éfecfo
 innibitorio mercado en la clorinaeién del eteno.
Hemos descubierto shora, sin embargo que en 1a~presénte
1nvenc16n, la preseneia de un»pequaﬁb poraentaje de
245., proPileno en el etanoi 1o reduce el rendimiento de
clorure etiliico (baaaddnen-etano),~predncide,.ﬂl propi-
len0 raaecidna con ﬁné"peQﬁeﬁé>§éﬁtidéd'de7cibro%ehuel‘
dispositivo de rescoidn principal y -con cloruro de
o hidrﬁgeno en el dispositivn de - reaccidn aecun&ario ‘pare
250. der uns mezels de cloruro allilico bicloruro propilénies
eiisoﬁrapilo;' 8in éﬁbarga; estos ccmpueetoa comﬁiidan
1igeramente la recuperacién de los dicloretanos en
. estado pure, puesto que estos ge obtienen’ ‘normalmente
por destilacién fraccional de los productos de resc-
e 255, cién condensados. Por lo ‘anteriormente expuesto, se
o cemprender£~Que'es evidente que elﬁetanozpréduéido“por
el cracking de los hidroearburos de petrélec, que con
frecuencia contiene etiléﬁo‘y“qua puedefcontenerﬂtambien
propileno, puede emglearse como materia prima en el
260. procedimiento de le presente invencidn,
 Como ya se gabe que el oxigeno ejerce un efecto
inhibitorio en la cldfinacidn dérla‘parafina en fase
de vapor, deberd excluirse del gigtema el oxigeno
en cuento sea posible. Ia pregencia de oxigeno dd luger
265, & un ‘aumento en la formacidn de dicloretancs y un exceso
| de clorurb7deihidr6geno conél ccrrespondiante~desceﬁso
en elvrenatﬁiento~de“clorurb‘etilico. Tembien el oxigenc
tiene por efecto la combustidn de una menor cantided de
etano produciendo bidxido de cerbomo y agua; este
270. ~fén3ﬁéms difieulta el control de 1s te;nperatura en el
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recipiente do reacalfnprinoipal y3¢

””bien el agua produciﬂ
puede envenenar la catalisis en el segundo recipiente de
reaceidén., Por lo tante, ‘debe evitarse tcaa filtracidn de
aire en el sistema y trabajarse en este ﬁltima a presidén
positiva ligera.

En la presente invencidn s la formaci&n de carbono
en condiciones que prb&uiaa pérdide de etano es negligi-

'ble. En pequefia escsls este formecidn de carbono tiene

un efecto més»bién beneficioso que perjudicisl en la

~reaceidn de cloracidn. Al efectusr el objeto de 1a

inVéncién-en;granfeéﬁaia‘puede-teher lugar una reducida
formecidén de carbono;;que produzea el bloqueo del &isposi~
tivo de remccidn principal, aungue esto se produce sole~
mente a~1ntervélos‘pdéé?frecﬁéntes. La'formae16g'de carbone
es més marceda con 1as’béjéa relaciOnes~ae etano/cloro
pbr,ejemplo de 3:1 qﬁ&fcén les releciones mé€s elevadas de
étanb/hibro ;por'ejeﬁﬁlo 5:1 '

. Le presente invencién se comprenderd mejor
haeighﬂo‘referencia 8l dibujo que se acompefia,
‘ En él &1hu36,iél*etano que,vuelvé~alfcicla pasa
por los tubos 1 ¥ 3 yffbrma etano & travée de los tubos
2 ¥ 3 hasta el cempehééddr‘dé calof“de déblé‘base 4.
Un tubo de salida 5 une el compensador de calor al
recipiente de remecién de niguel 8 y toca por méﬂio
del tubo de admisidnfﬁ para 8l clero, con la unién 7. EL
tubo 9 para 106 gases de salida ael dispoeitiva de reae-

eidn conduce & cualquier sistema de refrigeraeidn apro-

piado, gue no v representado en el dibujo, medisnte el

oual los gases de escaps se refrigeran inicialmente;

después sl pésofinteﬁior'dél*bomﬁenaadoride»calor 4
y finelmente por el tubo 10 alyrefrigeraaor de gas 11,

zun,tubo(12‘que se enéuehfra par,mBQiowﬁ31 tu§o‘dé
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admisién 13 pare el cloro, ocon: le unidn 14 oonaeta |
el refrigerador de gas con el(dispositivovde reacclidn
gubsiguiente 15, Easte dltimofestéiproviSto con unos
+ubos de admisidn y selids 16 y 17 pera agie de refri-
geracién, El tubo de desagiie 18 conduce al gistema
ae«absofcidh de elorﬁro;de.hiardgehn’19,fque7llevafun
tubo de admisidn 20 ﬁara;agualy un tubo de desagiie 21
pare ir retirando el dcido elorhidrico acuoso, EL tubo
22 conduce & la torre de depuracién de sose edustioa 23
que vd prcvista de un tubo de admisidén 24 y un tubo de
salide 25 para la sosa - cdustica, £l tubo de Gesaglie

26 conduce & 1a torre de lavado 27 que tiene un tubo de

admiaién 28 y un ﬁubo de desagiie 29 pare o1 deido
sulfdrico.’ 1as8 torres de lavado o purificacién 19,23

¥ 27‘pueaen reemplazarse cada una- por dos o nés torres

si se desea. vTambien;hay dispuestos 1os oportunos
medioe, gque no- ‘yén representados en el dibujo, para

volver 8 enwiar gl ciclo los productea absorbantea

‘parcialmsnte gastados desde los tubos 21, 25 ¥ 29 por

detrds de 18 parte superior ae las respectivas torres
de lavado.

, Los gases pasan por el tubo 30 al compresor 31
y por el tubo 32 al 3istema aompensador de oalor 33..
El tubo 34 conecta el compeneaaor de calor con el
aistema de conﬁeenacidn 35 . Este ﬁltimo vd 2 su vez
provisto de un tubo. ﬁe admisidn 36 que’ retorna &l
compensador ‘de calor 33, El tubo 37 pare los cloretanos

confiensados conﬂuce al tenque de alimentacidn 38, El

‘tanque ée alimentacidn tiene un tubo de desagﬁe 39 que

conduce & 1& columna de desgasifieaeidn 40 que vé

,cbronada por ung coldera’ 43, Des&e 1a parﬁe superior
'de 1a coxumna 40, un- tubo de deaagﬁe 41 para ei etqno
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.trbpieza eon el tubo 34 en la unidn 425 El tuba 44

de la caldera 43 conduce & la columna de ﬁestilacién 45
que vé coronade por la ocalders 53 que & su vez vé
provista de un tubo de desagﬂe:54.lnh tubo.46 para.el‘

eloruro etflico eveporado conduce al ébnﬂéﬁbadbf

47. El condensador vd eQuibéab cqn‘un!tubdjféapiradero

. 48jyvun.tﬁbo~aa>sa11aa*49'para>el‘clorurahe%ilice

340.

345,

355,

360.

condensado, ~ El dltimo tubo conduce & la caja divisoria

50. Una parte del cloruro etilico condensado vuelvega

\pasar -3 la columna de- destilacidn 45, mientras Que el resto

se extree por el tubo 52.
Cuando se emplée ‘el aparato enteriormente descrito,

.el etano pasa por el paso exterior del compensador de

celor 4~y 8e mezela con una. - tercera ¥y qainta parte de
. volunen de cloro; en un.punmo justamente antee del ‘

dispositive’ detreacciénaprincipalxﬂ. Sin embargp,;si

el etano formado contiene cantidades substanciales

de etileno y/o propileno, el contenido olefinico puede -
reducirse o extraersefcomplétamenté haciéndo pasar el

etano bruto con una centidad apropiada de cloro & un

;dispositivo de reaccidn similar al dispositivo de reac-

cién eeoun&ario ¥ que contiene und composicidn de cloruro
cﬁprino - alﬁmina activa.; las clorOparafinas rommadas
de este mndo yueden extraerse de la corriente de

gas de etano por refrigaracidn adecuadsa, y el etano
férmﬂﬂa7ﬁurificaab‘se@pasa éunté con etano devuelto al
ciclo el dispositivo de reaccidén principal. como 18

A feﬁperatﬁra de‘1oe geses de escape el dispositivo de
‘reaceidén principal es extremﬁaaménxe~elevada los gases

ge refrigeran y después se pasan por el paso imterior del

,;gompénsaabr'de'céinra4. Medimnte este disposicidn el



365.

etano que vé 1legendo se caltenta préviemente y los

gases de eacape se refrigeran aun més., Finslmente, los

Yltimos gmses se refrigeran convenientemente deede 25¢ ¢,
e 309 C en el refrigerador de gas 11. Los«gaaeswreac—
cionan después con cloro en el dispositivo"de reaccidn
eegunaario}y pasaﬁ Juego & la torre 19 en contracorriente

el flujo dei'agua pere extraer cloruro de hidrégeno,

 Los dltimoe vestigios de cleruro~de~hidrdgéné ¥y tembien

370.

375.

380,

385,

390.

los vestiglos de cloro libre que pudiéranfhﬁﬁéeraSaao
el disposi$ivo de reaccidn secundsrio pueden extraerse,

haciendd pesar los gases a través de la torre de lavado

de sdsa/céustiba 23, Ie mezcla de‘gases‘que,generélmente

ednéféﬁe en etano*que'no ha, reaccibnado clorﬁro et{lico y

una pequeﬁa centidad de dicloretancs se seca haciéndola
paser por la torre de lavado de dcido sulfdrico 27.

Los gases se comprimen en el compresor giratorio
31 convenientements & una presién sbsolute de 60 libras
por puigada cuadrada y despuéé sé refrigéran;en e1I
compensador de calor de doble pasd 33 Fdr ﬁé&io del
etano no condensado que entra en el eompensadofAde calor
por el tubo 36 desde elyqondensador 35. Este etano pasa
en direccidn apuesta-akla mezela de gas que vé 1legando
y después que ha‘desééﬁdido & una presién 11gafamante
gobre la atmosférica por cualesquiers medios epropiados,
que no vén representados en el dibujo, es ‘enviado de
mevo al ciclo por éi tubo 1 el compensador de calor 4.
Loé cloreténos condeneédos que contiensn etano disuelto
‘se retiran del condensador y pasan e la columna de
desgasificacidn 40. El1 etano se retira por el tubo 41
del condensador 35 y se une &l cuerpo principal del
etano enviedo de nuevo &l ciclo. Les_dloretanoe mezcle~-
dos se envian después a 1a,cdlumna‘ﬁeyfraeciﬁnﬁmiento

4
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400.

405.

410.

- 415,

‘«»‘420;~

l 86’83 6

45, extrayéndose el eloruro etilico y 1os dicloretanos

TR

mezclados por los tubos 52 y 54 resPectivamente. Loa
dicloretanos pueden fraccionarse 8 ﬂﬁsiguientemente en
una destiledora, quefnn vd representada en el dibujo.

‘108 ejemplos siguientes ‘41ustran , pero no
liniten la inwencidn, estando tomadas todas las partes
en peso.

EJENPLO 1, :

En este ejempl8 y en el siguiente 86 empleé an
aparato gimilar al representado en los adjuntos aibujos.
El contenido de etileno en el etano formaﬁo 8e redujo
por debajo de 1% medisnte un tratamiento preliminar con
cloro en un aparato ‘e reeccidn, que fontenie un
cetalizador cloruro eﬁprico-alumina aetiva, como se. he
descrito anteriormente. El catalizadar se. preparé
aﬁaaiendo una soluoi&n de cloruro eﬁprica ‘én deido
clorhidrico diluido & aldmina activada de particulas

' de un temafio’ de 1/4 a 1/2 de pulgada. 1a alﬁmina ‘hiimeda

resultente se gecé a 2009 ¢, & 2509 Ce ¥ tenia un

‘5cantenido én cobre de 2.1%.

Tes condiciones en gque 8¢ 11evé a cebo le clorae-
cidn fueron las siguientes. Be emplearon une praporcidn
etano-~cloro de 5:1 y/bontenida de nﬁaruro etilico de
2. 5% en el etano enviedo de mmevo al ciclo. El- contenido
en stileno &el gas devuelto al ciclo ge conservd por debe,

~ude 5%y siends el contenido de oxigeno de 0.4 & 0.5%.

Las canziﬂades ‘efectivas de lae m&térias de reac-
cidn fueron. 1e8 siguientes:  13.300 partes de cloro

" ge hicieron reaceionar con el eteno en el dispositivo

de reseccién principel y 800 pertes de cloro ‘con el esileno

;,en el diapositivo de reaccién gecundario. BSe obtuvieron

10,100 partes de cloruro etZlico que representan'un
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425,

430 »

435.

450.

455.

rendimiento de 79.9¢§’basado en QlorOeapravecnable. Se
obtuvieron 2,700 partes de aicloretanas mezclados que
consisten en cantidades 1guales de bicloruro etilénieo . 2
‘Ppicloruro etilidénico.

|  EJEMPIO 2,

En este ejamplo el contenido de etileno ﬁel etano

formado no se extrajo mediante un tratamientc ae purifica—
cién preltminar con cloro. El catalizador del ejemplo 1
ge empled en el dispositive de reaccién secunﬁario.

; Las condicionea en que se efectud la clorinacidn
son las siguientes:

86 empled una progorcidn de etano/cloro de 53

¥ un contenido de cloruro~etilico de 2.%en el etamo
devuelto el oiclo, El eteno gue tenfe un eonteniao de
etileno de 5% se cslenté préviamente a una tempera,tura del(l
i& 1059 ¢, § el cloro g6, mezclé con el etano préviamente
calenxado ;uﬁtamsute antes de entrar en el aispositivo de
reaccidn principal. Este Yltimo se mantuvo & uns tempe-
ratura ‘de unos 450¢ C. ¥ contenido de etileno en el 5&5
devuelto 2l ciclo era de & & 126 y el oxigeno de 0.2 a

" 05%.

| Lastcantidadéé‘efe¢t1Vae'de‘las meterieles de
reacéi&n fubron'las'siguientesi 28‘850fparfes de cloro
ge hicieron reaceionar con el eteano en el &ispositivo de
reaccidn principal Yy 1,700 partes de cloro se hicleron
reaccionar con 8l etileno en- el dispositivo de reaceién

gecundario. Se obtuvieron 21,650 partes de cloruro

éﬁilicovque;represéntanﬂunwrandimiento de 81,84 basado

en cloro utilizable. Tembien fueron recuperades 4.900
_pertes de dicloretancs mezclados que consistian eproxima-
demente en centidades igualesfde bicloruro de etileno y
biclorurofde etilideno.
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Besc’ri'ﬁa Buﬁcientemen%e da ?ia araleze 'dé”"l inveﬁta,
eef como la manera de realizarlo en la préctica, debe

hacé¥ge constar que las disposiciones anteriomente indiceds

gon susceptibles de modificacionee de detalle en cuanto no |
‘alteren su principio fundemetital, 'ﬂambian g¢ haegce constar

que el inverto corresponde a}ungpaxentevpresentada en
Inglaterra con 'féaha 6 de febrero de 1948 zif‘?‘3‘$9{6/4i8 |
acagiéndesa, por 1o tanto & log beneficios que conceaen

: las Gonvenios Internacionalea en vigor ¥ sienﬂo 16 g_ue ‘

coustituye 1a esencia del referido invento y por lo gue.
ge golicite pa‘bente de invencién, por veinte afios en
Eepafias "procedimiento para la obtencidn de cloruro etfli-
cofy ceraeterizéndose por 1o aiguientez

 18,e Procedimiento paz:a-~*1af<:wené‘16n~;aé; cloruro
ef:‘ﬁibo, ‘caracterizado p‘o:ﬁr&mé‘* comprende las fases de

pacer rescéionar de 3 a 5 voliumenes de etano con 1

yo‘:(u'm&n de“plora' ka»una“ftempe'ratura de unos 4502 C. & 5002 ©

con un tiempo de contacto de 0,3 & 1.0 de segindo,
extraer &eapués el etileno c'ie los gases de resceidn
haciandc paser 1los productos de resceién gaseosoa junto
con una cantidad de cloro iguel & la cantidad molecular
equiva.lente del etileno praeente g un dispositivo de
reacecidn secunderio q;ue ge mantiene e una temparatura
de unos 159 @, & 702 €. y que contiene una compusicidn |
catalftica de cloruro cﬁprico ¥ alumine aetiva, con un
tiémpo«de contacto de por lo menos 3,aegundoa y eisler
éeépués el cloruro et{1ico deseadc y hacer volver al
ciclo el etano no reacecionado.

29 = Procedimiento’ segun lo aspeaiﬁcado en la

rria‘ivinaiéadiéﬁ 18, ceracterizedo porqu.ef se hacen rescecio-

v



nar 5 voldmenes de etanofcon'i,vglﬁmsﬁ“deféigﬁb‘

30, Procedimiénto segun ld‘éﬁﬁécifi%éﬁo'en las
490. 'reiviﬁﬂicacianes 1¢ o 28, caracterizado porgque en el ’
dispoeitivo de reaccidn principal ge emplea 1n tiempo
de contacto de 0,3 & 0.5 de eegunﬂo‘ :
49 .= Proge@imiento segdn lo especificado en lae
reivinﬁieacianes”precedenxes,;caracterizaﬂo porque
495.,,elietamn~qdévae‘ha ﬁévuelto'al cicio~¢ontiene»haeta un
2,54 por volumen de cloruro etilico. .
50¢u Proceﬁimiento gegun se- eapecifica en cual-
quiera de las retvinﬂicacianea preoedentes, carscteri-
zéndose porque se mantiene an contenido ge etileno de
500. 5 & 10% en el atano devuelto al ciclo. "g
anurProcedimiento eegun lo eepeeiticado en
cualquiera de las reivindicaciones anteriaraa,.oarac-
, terizado porqua antes de reaccionar con el clorc en |
¢«  , el dispositivb de reaccidn prinoipal, el sumiﬂietro
: ~§°5f' de etano que contiene etilenc como impure,a y una canti-
B kdad de claro no mMAyor que -5 molecular equivalente -
del atilenc ‘ge pasa & un diepositivb de reaécidn,que
conziene 1a composicidn cataiitica cloruro cﬁprico -
. ' elfpine activa. ' SN
:',;510. L o= ?rocedimdentb gara 1a obtencién.ﬂe cloruro
| etflico; tal y como queds sﬁbstancialmentelﬂéscrito en
la p&eeenxe mamoria, e 11ustradc en los a&juntce
dibuijes. . . : ",
Eﬁta,mamnria ‘consta aa ﬂieeiaiete hnj‘s eecritas

515, & méqnina por una gole .cATE.
| ‘Medridy 31 de emero 'aj194
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