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E S P A Ñ A  

por VEINTE arlos

a nombre de UNIVERSAL OIL PRODUCTS COMPA.NY, entidad nortea­

mericana, es tab lec id a  em 30 Algonquin Road, Des P la in es , I -  

l l in o is ,  Estados Unidos de América, por*

"UN PROCEDDílIENTO PARA LA HALOGENA CION CONTINUA DE UN HIDRO­

CARBURO AROMATICO"

Este invento se r e f ie r e  a la  halogenación de h idrocar 

buros aromáticos, y más particu larm ente, a un procedimiento 

mejorado para la  halogenación de l benceno para preparar^ mo- 

nohalobenzeno.

5 E l monoclorobenceno es un compuesto-base v a lio s o , pa­

ra  la fa b r ica c ión  .de d iversos compuestos químicos. Por ejem­

p lo , e l  monoclorobenceno, puede con vertirse  en p -n itro c lo ro -  

benceno, e l  cual a su vez se usa en la  fa b r ica c ió n  de fe n i-  

lendiamlnas y derivados de la s  mismas. E l monoclorobenceno 

10 se usa también en la. fa b r ica c ió n  de fe n o l.
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Una de las  mayores d if ic u lta d e s  encontradas' hasta 

aquí en la  fa b r ica c ión  d e l monoclorobenceno y otros mono- 

ha loarom áticos, esto es, la  fu erte  tendencia h a c ia »la .p ro -
' *  •  ft ^

ducción de polihalométticos y particularm ente dihaloa.romati-

eos, se reduce a'un. mínimo con e l  procedim iento de l.p resen -
**• **

te invento. Esto se logra  con un nuevo sistema de rea c to r-• • •
fracc ionador combinado, en e l  cual la  reacción  se produce

en la, parte superior de la  zona- d e l reactor-fracc ion ad or,
m *« • •

y e l  producto de monoc lo ro  benceno oue desciende, se’ *pása a 
• • •. • »

1a. parte in fe r io r  de la  zona de l r e a c to r - f  raccionador combi-• • # »♦ • •
nado, s in  ponerlo en contacto de nuevo con la  co rr ien te  de 

c lo ro  ascendente. E l fraccionam iento de la  mezcla de reacc ió i 

se produce en la  parte in fe r io r  de 1a. zona de combinación 

para separar e l  monoclorObenceno de l benceno s in  reace?ionar, 

e l  cual se hace retorn ar como vapor a la. parte superior de 

la  zona de reacción  para ponerlo en contacto de nuevo con 

c lo ro .

Para reducir a l  mínimo la  formación de p.*lic lo ro  ben­

cenos, es importante que la  re la c ión  molar de benceno a c lo ­

ro sea a lta  en la  sección  de reacción  de la  zona, de combina­

ción . Esto se logra, de una. manera única, según e l  presente 

invento, u tiliza n d o  una re la c ión  de r e c ic lo  elevada de ben­

ceno e introduciendo e l  benceno en exceso y s in  reaccionar 

y e l  producto de monoclorobenceno en la  parte in fe r io r  de la  

zona de combinación, fu era  de l contacto de l c lo ro  gaseoso 

introducido en una parte media de la  zona de combinación.

E l benceno en exceso, se vaporiza  en la  parte in ferio r^  de 

la  zona, de caombinación y los  vapores que resu ltan  ascien ­

den por la  porción  media de la. zona, en la. cual se ponen en 

contacto y diluyen a l  c lo ro  gaseoso introducido en dicha pai
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te media. Esta. d ilu c ió n  en fa se  de vapor d e l gas c lo ro , por 

lo s  vapores de benceno antes de poner en contacto e l  c lo ro  

con é l  benceno liq u id o  cargado en e l  procedim iento/ «reduce
* .  •  v

a l  mínimo la  form ación de po lic lorobencenos y aum entóla
•*

producción de mono c lo ro  benceno. .•«*•

Según es to , e l  presente invento crea un proc.e,dimien-

to para- la  halogenación continua d e l hidrocarburo aromático
• *  ». •

que comprende in tro d u c ir  continuamente una c o r r ie n te %.que
• ♦ ?

comprende un hidrocarburo aromático liq u id o , en la  parte su-• « - •* * *
p e r io r  de una zona d e l re a c to r - fra c  d on ad or combina&d y pa-

♦ • •
sar la  misma hacia abajo a través  de un lecho de ca’ iá l iz a d o r  

dispuesto en la  parte su perior de dicha zona, hacer rea cc io ­

nar e l  h idrocarburo aromático y e l  halógeno en contacto con 

dicho ca ta liz a d o r , pasar e l  compuesto haloarom ático que re ­

su lta  y e l  h idrocarburo aromático s in  reacc ion ar hacia aba­

jo , a la  parte in fe r io r  de dicha zona, s in  contacto substan­

c ia l  con e l  halógeno que entra en la  parte media de dicha 

zona, ca len ta r  la  parte in fe r io r  de dicha zona, y  va p o riza r  

y separar de este  modo e l  hidrocarburo aromático d e l compues­

to haloarom atico, m ezclar dichos vapores de hidrocarburo a— 

romático con dicho halógeno, en la  parte  media de dicha zo- 

na, y pasar la  mezcla resu ltan te  hacia a rr ib a  por dicho l e ­

cho ca ta liza d o r , r e t i r a r  continuamente e l  compuesto ha loaro­

matico de la  parte in f e r io r  de dicha zona y r e t i r a r  c o n ti­

nuamente de la  parte su perio r de dicha zona una co rr ien te  

que contiene e l  haluro de hidrógeno formado en dicha reacción.

E l invento se describe de nuevo con respecto  a l  dibu­

jo  que se acompaña, que i lu s t ra  la  foim a de diagrama una rea­

l iz a c ió n  e s p e c if ic a  d e l invento, cuando se a p lic a  a la  c lo ra -  

c ión  del benceno.

3
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En gen era l, es p r e fe r ib le  que la  reacc ión  de c lo ra -  

c ién  se efectúe en un medio ambiente relativam ente seco. Se­

gún es to , e l  benceno cárgado para l l e v a r  a cabo e l ‘ p ro ced i-
* • • •

m iento, se seca pre ferib lem en te de cu a lqu ier m anerajapropia-.....
da. E l d ibu jo i lu s t ra  una columna de secado de beneeno 2,• •

*> * ♦ ♦
en la  cual la  carga de benceno se introduce a través, d e l

conducto 1, y en la  cual dicha, carga se somete a ca len ta -
• » • ♦ '•

miento para va p o riza r  y separar- e l  agua y o tros  componentes
I . *.

v o lá t i l e s  si. lo s  tu v ie ra , la. columna 2 con tiene, p réT érrb le -
# '* *

mente un m a te r ia l de r e lle n o  apropiado, t a l  como a n ll lb s
*  *■ •

Raschóg, a n i l lo s  P a l l 'd e  acero o rd iiia r io , a n i l lo s  cte* (Cerá­

mica o semejantes y/o p la to s  de fraccionam iento apropiados. 

En e l  caso ilu s trad o  aqu í, e l  c a lo r  se sum inistra a una par­

te de lo s  productos de co la , re t ira d o s  por e l  conducto 3, 

a través d e l conducto 4, y a tra vés  d e l reca len tador 5 y 

por e l  conducto 6 a la  columna 2\ Cualquier método aprop ia­

do de calentam iento puede emplearse en e l  reca len tador 5.

E l vapor de agua y o tros  componentes v o lá t i l e s ,  s i  lo s  hu­

b ie ra , se r e t ir a n  de la  parte su perio r de la t columna 2 por 

e l  conducto 7. Cuando se desee, lo s  vapores de cabeza pue­

den condensarse, recogerse en un c o le c to r  y una parte de lo s  

mismos se envía como r e f lu jo  a la  parte su perio r de la  co­

lumna. 2. E l condensador de cabeza y  e l  c o le c to r  se han omi­

t id o  en e l  d ibujo con e l  f i n  de s im p lif ic a r lo ,  pero gen era l­

mente, se emplearán cuando se u t i l i c e  la  columna de secado 

de benceno 2. Esto tien e  la  ven ta ja  d.e recuperar cu a lqu ier- 

posic iú n  de benceno que pueda haber sido a rrastrada  con lo s  

vapores de .cabeza, la  columna 2 traba ja  a una presiún, tem­

peratura en la. parte in f e r io r  y  tenperatura en la  parte su­

p e r io r , apropiadas para logra-r e l  secado deseado, la. columna

-  4 -
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se mantiene p re ferib lem en te a una p res ión  ba ja , que puede 

e s ta r  en e l  in te rva lo  de l a  3,4 atm óferas o más, y p re fe ­

rib lem ente de 0,34 aproximadamente a 1,7 atm ésfera^ *ma.no-
’ *** *m étricas aproximadamente., y  con una temperatura en^ia^ par­

te in fe r io r  de 93° aproximadamente a 121°C aproximadamente

o más. la  temperatura de la  parte su perio r-es , p r e fe r ib le -• ♦ ♦

mente lo  más baja p o s ib le , m ientras sea p rá c t ica , y gen era l 

mente es ta rá  en e l  in te rv a lo  de 27° aproximadamente &.49°C.
• t S

aproximadamente. Se comprende que pueden usarse tempera tu-
•  •  *

ras-y. p resiones más a lta s  o más bajas en esta  columba^,/pero
• - *  ♦  •

como se expuso anteriorm ente, deberán se leccionarse* áfam de 

obt.ener' é l  secado deseado de la  carga de benceno. En- o tra  

re a liz a c ié n , e l  secado d e l benceno puede r e a liz a rs e  con ta ­

mices moleculares;, g e l  de s í l i c e ,  e tc . o por medio de dese­

cantes químicos.

E l benceno de la  columna 2 se pasa por e l  conducto 

3, junto con e l  benceno de r e c ic lo  recuperado, como se des­

cr ib e  posteriorm ente, a. la  parte su perio r de la  zona 8 d e l 

rea c to r- fra cc io n a d o r  combinado. E l benceno se introduce pre­

ferib lem en te  en la  zona 8, a través  de un d is p o s it iv o  de d is  

tr ib u c ion  apropiado, ilu s tra d o  en 9. Se introduce c lo ro  ga­

seoso a través  d e l conducto 10, en una porc ién  media de la  

zona 8. Se aprec iará  que la  zona 8 contiene m a te r ia l cataTrá 

t ic o  apropiado en la  parte su perior de la  misjna, ilu strán do­

se dos de ta le s  lechos en 11 y 12. Se comprende que- pueden 

u t i l i z a r s e  en esta  zona 1, 2, 3 o más lechos c a t a l í t ic o s  se­

parados. Puede emplearse cu a lq u ie r  c a ta liz a d o r  aprop iad » que 

incluye a n i l lo s  P a l l  de acero o rd in a rio  o s in  a le a r , a n i l lo s  

Raschig de acero o rd in a r io , v iru ta s  de h ie rro , o semejantes, 

o estos  u o tros  m a ter ia les  de;soporte apropiados impregnados

- 5  -
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fin  (O i ¡ l  4 ¡
^  ü 4  %  1

con cloru ro  f é r r ic o .  En la  parte media de la  zona 8, hay

insta lados medios de re co g id a -d is tr ib u c ién  13 que tienen

tubos de bajada 14. La parte in fe r io r  de la  zona 8* .c o n fie -

ne p la tos  de fraccionam iento apropiados, ta le s  como .placas
*****

contiguas, p isos  de borboteo, p la to s  de borboteo o.sem ejan-
* . •

tes ilu s tra d os  en 15, y/o cuando se desea, m a ter ia l.d e  re -
.#  •  •

llen o  t a l  como a n i l lo s  de cerámica, s i l l e t a s ,  e tc .  É l c a lo r

se sum inistra a la  parte in fe  r io r  de la  zona 8 por medio-

de l reca len tador 16, aunque aquí también: puede u sarte 'u n
• ♦ *

horno de combustión externa o cu a lqu ier o tro  medio aprop ia-
« « l t 
* *

do de sum in istrar c a lo r . •

Durante la  operación , e l  benceno liq u id o  se in trodu­

ce en la. parte su perior de la  zona 8, descendiendo por e l  

lecho c a t a l í t ic o .  E l c lo ro  gaseoso que entra, por la  porc ién

media d e •la  zona pasa hacia a rr ib a  a través d e l sistema de

d is tr ib u c ién  13 , para, m ezclarse con e l  benceno y e fec tu ar '

1a. c lo ra c ién  d e l benceno, en contacto con e l  c a ta liz a d o r . E l 

producto de monoclorobenceno formado en la  reacc ión  y e l  

benceno en exceso y s in  reacc ionar, descienden hacia abajo, 

d e l lecho c a t á l i f i c o  para ser recogidos por medios de d is ­

tr ib u c ión  13 , y rebosa a través d e l tubo de bajada 14- en la  

parte in fe r io r  de la  zona de combinación. Se aprec iará  que 

e l  producto de monoclorobenceno no se pone en contacto con 

e l  c lo ro  que asciende y de esta  forma se e v ita  la  supérelo- 

rac ión  d e l benceno. En la. parte in fe r io r  de la  zona, e l  ben­

ceno en exceso y s in  reacc ionar se vaporiza , y lo s  vapores 

de benceno ascienden y se mezclan con e l  c lo ro  in troducido 

por e l  conducto 10, manteniéndose a s i  una re la c ió n  elevada

de benceno a c lo ro  y diluyéndose e l  c lo ro  antes de que se

ponga en contacto con e l  benceno liq u id o  que desciende. Como

-  6 -
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se indica más adelante, este método único red u ce 'a l mínimo

la  formación de policlorobencenos y da por resu ltado una.

producción aumentada de monocloro"benceno. .* ■•••
* * • •

•El nroducto de c lo ro  benceno se r e t ir a  de la  itarte in -

f e r i o r  de 1a. zona. 8, por e l  conducto 17, y mientras?«todo o
*« • ••

una parte d e l mismo puede separarse como e l  producto del
#  ♦  *

*

procedim iento, preferib lem ente una parte de l mismo, pqr lo  

menos, se pasa a través d e l conducto 18, para nuevo zf^accio- 

namiento, como se describe posteriorm ente. Una parte* a e l uro 

ducto clorado se retira , a través del conducto 17, s^.’pp.sa
*' f *.

por e l  conducto 19 a través de l recalentador 16 y sé* re to r ­

na por e l  conducto 20 a la  zona 8. A causa de l calentamien­

to y vaporización  producidas en la parte in fe r io r  de la zo­

na 8, e l  producto clorado, re tirad o  a través de l conducto 2.7
i

estará l ib r e  de benceno substancialmente y componentes más 

lig e ro s , fa c ilitá n d o s e  a s i la rápida, separación d e l monoclo- 

robenceno sustancialmente puro, en un fraccionam iento subsi­

gu ien te. I©. zona 8 se mantiene en unas condiciones de presión  

y temperatura apropiadas para obtener e l  funcionamiento de­

seado, como se d escrib ió .

Es deseable u t i l i z a r  una. presión , la más baja p os ib le , 

compatible con la  operación deseada de esta zona. Según es­

to, la  presión  en esta, zona es preferib lem ente de 0,34 apro­

ximadamente a 1,7 aproximadamente atmósferas manómetricas, 

aunque puede emplearse una presión  desde la  atm osférica a 

3» 4 atmosferas o ma.s. La temperatura d.e la parte in fe r io r  

puede e s ta r  en e l  in te rva lo  de 93° aproximadamente a 204°C 

aproximadamente, y preferib lem ente en e l  in te rva lo  de 135° 

aproximadamente a 177°C aproximadamente. La. temperatura de 

la  parte su perio r puede es ta r  en e l  in te rva lo  de 66° ap rox i-

7
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malamente a 121°C aproximadamente, y preferib lem ente en e l

in te rva lo  de 80° aproximadamente a 93°C aproximadamente.

lo s  vapores de cabeza de la  columna/ 8 comprenderán
✓  ** * - ,

cloruro de hidrogeno formado en la  reacción  y contendrán

benceno arrastrado, lo s  vapores de cabeza se re tiran -d e  la

parte superior de la  zona 8 por e l  conducto 21, se enfrian.
« ••

en e l  condensador 22 y pasan por e l  conducto 23 a l  c o le c to r

24. E l condénsalo en e l  c o le c to r  24 contendrá e l  benceno y
• • •

sé r e c ic la  por los  conductos 25 y 3 a la  parte su perior de
•* * *

la  zona 8. * * *
• ♦ *

■ E l m a ter ia l no condensado en e l  c o le c to r  2'4*s£ ír e t i­

ra. de l mismo por e l  conducto 26 y puede separarse d e l proce­

dimiento por e l  conducto 27 para, un nuevo uso o tratam iento, 

según se desee. Sin embargo, como estos vapores contendrán 

benceno arrastrado y como es deseable generalmente recuperar 

la  mayor cantidad pos ib le  de benceno, por razones económicas,, 

se pasan pre ferib lem en te, por lo  menos, una parte de los  

vapores por e l  conducto 26, a través d e l compresor 28, con­

ducto 29, condensador 30 y conducto 31 a l  separador 32. Aun­

que sólo se muestra un compresor en e l  dibujo, se compren­

de que pueden emplearse dos o más compresores con r e fr ig e ra ­

dores y co le c to res  concomitantes para lo g ra r  un aumento sus­

ta n c ia l e l  la  p resión  deseada para la  recuperación económi­

ca de l benceno. Por ejem plo, puede emplearse un sistema com­

presor doble, en e l  cual la  presión  de lo s  vapores se e leva  

a 3,4 atmósferas manómetrica s aproximadamente, en e l  primer 

compresor, se enfria, y se separa e l  condensado, aumentando 

e l  segundo compresor la  presión  a 13 , 6 atmósferas- aproxima­

damente, seguido de en friam ien to, incluso r e fr ig e ra c ió n  s i  

se desea, y e l  condensado se separa, de lo s  vapores. E l

-  8 -
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densado recogido en uno y/ o todos lo s  separadores se de­

vuelve p re ferib lem en te a l  c o le c to r  24* Con re fe ren c ia  a l  

d ibu jó , es to  se ilu stra , retiran do  e l  condénsalo de.l Vfdlec- 

to r  32 por e l  conducto 33 y devolviendo e l  mismo pojS^gl con 

ducto 34 a l  c o le c to r  24. »*V*»

Los vapores d e l separador 32 se r e t ira n  de le p a r t e  

su perior d e l mismo pór e l  conducto 35 y pueden disponersea • » • *
o tra ta rse  con cu a lqu ier forma apropiada como se de#ssa.

a • •
Cuando se desea nueva recuperación  de "benceno de los#^rapo-

/ *
res, lo s  vapores que se desean r e t i r a r  por e l  condupíp. 35

• #
se pasan en contacto con un m a te r ia l adsorbente apropiado, 

en una forma apropiada, que no se ind ica , para adsorber e l  

benceno selectivam ente y separar a s i  e l  benceno d e l c loru ro  

de hidrogeno. Puede emplearse cu a lqu ier adsobente apropiado, 

p re fir ién d o se  particu larm ente e l  carbón a c t iv o . Después de 

que e l  adsorbente se satura con benceno, e l  benceno se ex­

trae d e l adsorbente en una forma apropiada, y e l  benceno- re ­

cuperado se r e c ic la  a l  recep to r 24 o directamente a la  zona 

8, con o s in  in te rv e n ir  la. separación d e l medio de e x tra c ­

c ión . P re ferib lem en te se emplean, por lo  menos, dos zonas 

de adsorción , de forma que una se u t i l i z a  para adsorber e l  

benceno, m ientras que la  otra, se somete a ex tra cc ió n  para 

desorber e l  benceno.

Como se expone posteriom ente, e l  producto de c lo ro -  

benceno re t ira d o  de la  parte in fe r io r  de la  zona. 8, se so­

mete p re ferib lem en te a un nuevo fraccñonamiento para, separar 

e l  monoclorobenceno de la  cantidad menor d e l m a ter ia l de pun 

to de e b u ll ic ió n  más elevado que puede formarse en e l  proce­

dim iento. A causa de la s  ven ta jas  únicas d e l procedim iento 

presente, la  cantidad de productos de punto de e b u llic ió n

-  9 -
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más elevado será mínima. Respecto a l  d ibu jo , e l  producto

de c lo ro  "benceno re t ira d o  de la  parte in fe r io r  de la  zona 8

se pasa por e l  conducto 18 a l  fra cc ion ad or 36, e l  .Cní#! t ra -
* • • .

Pajara e l  la  forma apropiada para separar y r e c o g e m o n o -

cloroPenceno como e l  producto prim ario d e l procedi»*i& í}to.

E l fra c  d on ad or 36 contiene e l  m a ter ia l de r e lle n o  aprop ia -

do y./o p la to s  de fraccionam ien to, no ind icados, y esta rá• • * •
p ro v is to  con medios de ca le fa c c ió n  e l  parte in f e r io r .y  con

medios de en friam ien to en la  parte su perior. En e l  qé.§o i -
* • 4

lustrado aqu í, lo s  productos de punto de ePullicián^¿pJs:. e -  

levado se r e t ir a n  de la  parte in fe r io r  d e l fra cc ion ad or 36 

por e l  conducto 37 para la  distriPucubn que se desee. Una 

parte de lo s  pró.ductos .de punto de e b u ll ic ió n  más elevado 

se pasa por e l  conducto 38 a través  de un reca len tador 39 

calentado de forma apropiada y se r e c ic la n  por e l  conducto 

40 a l  fra cc ion ad or 36. E l monoclorobenceno se r e t i r a  de la  

parte su perior d e l conducto 36 por e l  conducto 41 y se recu­

pera como e l  producto, d e l, procedim iento. Aunque no se i lu s ­

tra  en e l  d ibu jo , e l  monoc lo ro  "benceno re t ira d o  por e l  conduc 

to 41 se condensa, p re ferib lem en te en un re fr ig e ra d .o r  y  se 

regoge en e l  c o le c to r , d e l cual una parte d e l condénsalo se 

r e c ic la  a la  parte su perio r d e l fra cc ion ador 36, como un 

medio de r e f lu jo  y en friam ien to .

Como se expone a. continuación , e l  fraccionador- 36 se 

hara funcionar de forma, apropiada para recoger separadamen­

te e l  monoclorobenceno. En un método, e l  reca len tador 39 se 

mantiene a una temperatura de 177° aproximadamente a 204:°C 

aproximadamente y lamparte su perior d e l fra cc ion ador se man­

tien e  a una temperatura de 127° aproximadamente • a 154°C a- 

proximadamente. ¿>e comprende que estas temperaturas puedan

1 0  -
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ser más a lta s  o más bajas según la  presión  p a r t icu la r  em­

pleada, 1a. cual puede es ta r en e l  in te rva lo  de la  presión

atm osférica hasta 3:,'4 atmosferas manómetro o más, •y'íCrefe-
* • * *

riblemente en e l  in te rva lo  de 0,-34 aproximadamente.«4**l,7

aproximadamente atmósferas manóme tr ic a s . •**.**•

E l c lo ro  y e l  benceno se cargarán en e l  proq<*<¿imien-

to en proporciones molares- sustancialmente ig u a le s ^  aunque

puede cargarse en e l  procedim iento un l ig e r o  exceso de uno
* ♦ • •

de los  reaccionantes. Sin embargo, como se establec¿í>*ante-
» • •* • •

rioraiente, es importante mantener^ una re la c ión  elevada* de
f •;/ ♦ j •» #

benceno a c lo ro  ennla sección de reaccién  de la  zona 8, cu­

ya re la c ión  puede e s ta r  en e l  in te rva lo  de 10 a 50, y pre­

ferib lem en te en e l  in te rva lo  de 15 a 25 moles de benceno por i 

mol de c lo ro .

Se introduce e l  s igu ien te ejemplo para i lu s t r a r  aún 

más e l  procedimiento de l invento.

En una operación s im ila r  a la  descrita  en e l  dibujo 

para p rodu cir-3,960 metros cúbicos por día. de mono cloro-hen­

ee no,-una carga de 9,46 moles por hora de benceno, se somete 

a secado en -la. columna. 2, u tiliza n d o  una temperatura en la  

p a r te : 'in fe r io r  de 99°0 aproximadamnte y una temperatura en 

1a. parte superior de 88°C aproximadamente y una presión  de 

0,68 atmósferas manómetricas aproximadamente. E l benceno se­

co y e l  benceno de r e c ic lo ,  este ú ltim o con un caudal molar 

de 187 moles por hora aproximadamente, se combinan e in tro ­

ducen en la. parte superior del rea c to r-fra c  donador 8. E l 

gas c lo ro  se intnoduce con un caudal de 9,56 moles por hona 

a una temperatura de 24°C en la parte media de la  zona 8 

para mezclarse en e l la  con los  vapores d.e benceno que ascien  

den y pasar hacia a rr ib a  por e l  ca ta lizad o r , dos lechos d’e

- 1 1 -
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1,6 cm de a n i l lo s  P a l l  de gcero o rd in a r io , se disponen en

la  parte su perior de la  zona 8. E l reca len tador 16, s irv e

para ca len ta r  la  parte in fe r io r  de la  zona 8 a una .*t$Mpe ra -

tura de 154° C aproximadamente. E l monoc lo ro  benceno „y«#<*l ex-

ceso de benceno, descienden de la  parte su perior zo-

na 8 a tra vés  d e l tubo de bajada 14 en la  parte in fe r io r  de

de la  zona 8 para se r  fracc ionados en e l la .  E l exceso ,de ben•»* **
ceno se vaporiza  y pasa hacia a rr ib a  a m ezclarse con .©.1 c ío -

• • •
ro en la  parte media de la  zona. La zona 8 trab a ja  a.T,ina pre_

sion  baja de 0,68 atm osferas manométricas aproximadamente.
* *, •

Los vapores de cabeza de 1a. zona 8 se en fr ia n  en e l  conden­

sador 22 y se recogen en e l  c o le c to r  24 d e l cu a l se r e t ir a  

e l  condénsalo y se r e c ic la  en la  zona 8. E l m a te r ia l no con­

dénsalo en la  zona 8 se comprime en un sistema de compresor

m ú ltip le  a una p res ién  de 13 atm osferas aproximadamente, y 
* ✓

se .e n fr ia  y recoge en e l  separador 32. Seis^ moles por hora 

de condensado aproximadamente se devuelven d e l separador 32 

por e l  conducto 34 a l  c o le c to r  24. E l m a te r ia l no condensa- 

do se r e t i r a  de 1a. parte su perior d e l separador 32 con un 

caudal de 19 moles por hora aproximadamente.

E l producto de c lo ro  benceno se r e t ir a  d e l rea c to r-  

fra cc ion ad or 8, con un caudal de 9,5 moles por hora ap rox i­

madamente y se somete a. fraccionam iento en la  zona 36. La zo­

na 36 se c a lien ta  en 1a. parte in fe r io r  a una temperatura de 

190°0 aproximadamente y se e n fr ia  en la  parte su perior a una 

temperatura de 14^0  aproximadamente. E l monoc lo ro  benceno 

se r e t ir a  de 1a. parte su perior d e l fra cc ion a d o r 36 con un 

caudal de 9,25 moles por hora aproximadamente. Los producios 

de punto de e b u ll ic ió n  más elevado se r e t ir a n  de la  parte in ­

f e r i o r  de la  zona 36 con un caudal de solamente 0,18 moles

1 2
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por hora aproximadamente.

De la  descrip c ión  a n te r io r , se vera  que e l  nuevo pro­

cedim iento d e l presente invento, o fre ce  un método #e «joasta-
••• l

la c ió n  mejorados para la  halogenac ión continua de hújdrocat-  

buros arom áticos para produ cir rendim ientos aumentad©.® de

monohaloaromáticos y una producción mínima, de p o lih a lo a ro -•» i> •

m áticos.
•j* ♦*

Esta s o lic itu d  que corresponde a 1a. presentad^,.,en
I • •

Estados Unidos de América e l  6 de J u lio  de 1.964, "bá̂ fo e l
* J *

número 380.258, se acoge a lo s  "benefic ios d e l a r t ic u lo ^ 51
* 9

de l v ig en te  Estatuto sobre Propiedad In d u s tr ia l. *•' *

- N O T A -

15

Los puntos de invención  propia y  nueva que se presen­

tan  ̂ para, que sean ob je to  de esta  s o l ic itu d  de Patente de In­

vención en España, por VEINTE años, son lo s  s ig u ien te s :

1 .-  Un procedim iento para l a -halogenacion continúa 

20 de un hidrocarburo arom ático, que comprende in tro d u c ir  con­

tinuamente una co rr ien te  compuesta de un hidrocarburo aromá­

t ic o  liq u id o  en 1a. parte su perior de una zona de reacc ión  y 

fraccionam iento combinada y hacerlo  pasar hacia abajo a t ra ­

vés de un lecho de c a ta liz a d o r  dispuesto en la  parte su perio r 

25 de dicha zona., in tro d u c ir  continuamente halógeno debajo de

unos medios co le c to re s  y d istribu id .ores d ispuestos en la  par­

te media de dicha zona, hacer reacc ion ar e l  hidrocarburo a- 

romático y e l  halógeno, en contacto con dicho ca ta liza d o r , 

hacer p asa r e l  compuesto halos romatico resu ltan te  y e l  h i-  

30 drocarburo aromático s in  reacc ion ar hacia abajo a la  narte

- 1 3 -



in fe r io r  de dicha zona de contacto su stan cia l con e l  ha ló­

geno que entra en la  parte media de dicha zona, ca len ta r 

la  parte in fe r io r  de dicha zona y va p o r iza r  y separar»-de 

es te  modo e l  hidrocarburo aromático d e l compuesto haf.oaro-

m ático, m ezclar dichos vapores de hidrocarburo aromsi*t*ico
• • *

con dicho halógeno en la  parte media de d-icha zona y,; hacer
f» > ♦

pasar la  mezcla resu ltan te hacia, a rr ib a  a dicho lecho de ca-
m + é

ta liz a d o r , r e t i r a r  continuamente e l  compuesto haloaronj^tico» * "♦ • •*
de la  parte in fe r io r  de dicha zona y r e t i r a r  continuáiténte

•' ■* «
de 1a, parte superior de dicha zona una co rr ien te  que* pcfn-“ * m % «

¿ .
tien e  halogenuro de hidrógeno formado en dicha, reaccfióñ.

2 .-  Un procedim iento según la  re iv in d ic a c ió n  1, en 

e l  que la  co rr ien te  re t ira d a  de la  parte su p er io r  de la. zo­

na de reacc ión  y fraccionam iento, es sometida a en friam ien­

to  con la. condensación resu ltan te de una parte de su conte­

nido arom ático, lo s  vapores s in  condensar son sometidos a. 

compresión y en friam ien to con la  condensación resu ltan te  de 

a l  menos una parte de su contenido aromático res tan te , y a l  

menos una parte de lo s  condensa dos--asi formadas es devuelta 

a dicha zona para una reacción  p o s te r io r  d e l hidrocarburo 

aromático con e l  halógeno.

3*- Un procedim iento según la s  re iv in d ica c ion es  1 o 

2, en e l  que e l  hidrocarburo aromático comprende benceno y 

e l  halógeno comprende c lo ro .

4 . -  Un procedim iento según la. r e iv in d ic a c ió n  3, carac­

te r iza d o  además porque la  proporción  molar de benceno a c lo ­

ro en la  parte media de la zona de reacc ión  y fraccionam ien­

to esta comprendida dentro d e l margen de aproximadamente 

15:1 a aproximadamente 25:1.

5 . -  Un procedim iento según la s  re iv in d ica c ion es  3 o
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■solí

4, en e l  que se mantiene la  zona de reacción  y fra cc ion a ­

miento. a una presión  dentro d e l margen de aproximadamente 

0,34 a aproximadamente 1,7 atm ósferas manómetricas^/ •
i*

6 .— TJn procedim iento para la  ha 1 oge nación císi'oinua
0 *- *

de un hidrocarburo arom ático. I ♦ *

Ta l y como se ha d escrito  en la  Memoria oue «í*retece-*r

de, representado en lo s  .dibu,jos que se acompañan y l o s  

f in e s  que se han e sp ec ific a d o . ¿ ’  *,
í • >•

Esta Memoria consta de quince hojas escritas_»h*"mánui- 

na por una so la  cara.

■ Madrid,

P .A .

»• * 
• i
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