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I N I R O D Ü C C I  O S

por "PROCEDIMIENTO DE PREPARACION DE TETRACLOHURO DE CARBONO 

'I DE PE ROLO ROSTI LEÑO POP ODORACION DE CARBUROS ALI PATICOS", 

a  fav o r de l a  f irm a  f ra n c e s a  P50G II, S .A . , d o m ic ilia d a  en PARIS 
(8fe) -  77? rué de M iró m esn il, P ra n c ia .

MEMORIA DESCRIPTIVA

E l t e t r a o lo r u r o  de carbono ( CCl^) y e l  p e rc lo ro -  

e t i l e n o  (C^Cl^) pueden o b te n e rse  por c fo ra c ió n  h a c ia  400- 

600°C de d iv e rso s  h id ro c a rb u ro s  a l i f á t i c o s ,  .y  p a r tic u la rm e n ­

t e  ca rb u ro s  de C^ a Además de lo s  cuerpos p r e c i ta d o s ,  se 

form an su b -p ro d u c to s  in d e s e a b le s ,  t a l e s  como e l  h e x a c lo ro b e n - 

ceno (Cg Clg) y e l  h e x a c lo ro b u ta d ie n o  (C^ Clg) , y p ro d u c to s
5
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que es p o s ib le  r e c i c l a r ,  t a l e s  cono e l  h e x a c lo ro e ta n o  (CLC1,-)O ♦ *
y e l  t r i c l o r o e t i l e n o  (O^HCl-,). Se s a l e ,  po r o t r a  p a r t e ,  que*¿ ó ' ♦. ** ♦ ♦
l a  c o n c e n tra c ió n  en s u ! -p ro  due lo s in d e s e a b le s  puede r e d u c i r -  *♦

♦

se  t r a b a ja n d o  con un  en ceso  f i n a l  im p o rta n te  de c lo r o ;  s i n  

5 . em larg o , t a l  p ro ced im ien to  no es re n u n e ra d o r  (Mac 3ec -  In d . 

Eng. Chem. 41 -  1949 , p . 1303). :

La so c ie d a d  s o l i c i t a n t e  ha d e s c u b ie r to  que e s  po-
• « •

s i  l i e ._ p ro d u c ir  l a  r e a c c ió n  en  c o n d ic io n e s  económ icas i n t e r e y * /
♦ m

s a n te s ,  e fe c tu a n d o  l a  r e a c c ió n  no como en lo s  p rocedim ientos*  ‘ 

10 . c o n o c id o s , en lo s  que se u s a  un so lo  r e a c t o r ,  s in o  con una  

s e r i e  de r e a c t o r e s .

En e l  p ro ce d im ie n to  de acuerdo  con l a  p re s e n te  i n ­

v e n c ió n , l a  t o t a l i d a d  d e l c lo ro  se in tro d u c e  en  e l  p rim er 

r e a c t o r ,  y e l  h id ro c a rb u ro  se  d is t r ib u y e  ju ic io sa m e n te  en 

15. v a r io s  r e a c to r e s  m an ten idos a  te m p e ra tu ra s  ó p tim as, ya se a  

e n fr ia n d o  e x te r io m ie n te  lo s  r e a c t o r e s ,  ya se a  in y e c ta n d o  

p ro d u c to s  de l a  r e a c c ió n  a l  e s ta d o  l íq u id o  o g aseo so .
E l  e s tu d io  p ro fu n d izad o  de l a  r e a c c ió n  em pleada 

en la. p re s e n te  in v e n c ió n , h a  dem ostrado que , a c tu an d o  según  

20. e l  p ro c e d im ie n to  o b je to  de l a  misma, se  form a en e l  prim ero  

o lo s  prime??os r e a c t o r e s ,  r i c o s  en c lo ro  . l i b r e ,  u n a  c i e r t a  
c a n t id a d  de h e x a c lo ro e ta n o  que da e l  t e t r a c l o r u r o  de carbono  

y e l  p e r c lo r o e t i l e n o  en lo s  r e a c to r e s  s ig u i e n t e s ,  l ib e ra n d o  

e l  c lo ro  y p roduciendo  un  tampón té rm ic o .
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l a s  cu rv a s  de l a s  f ig u r a s  1 y 2 d e l d ib u jo  a d ju n to

d em uestran , a  t í t u l o  de ejem plo¿ l a  i n f lu e n c i a  del exceso  de*
«

c lo ro  y d e l tiem po de c o n ta c to  sob re  lo s  p ro d u c to s  de l a
€

... r e a c c ió n ,  que no sean  e l  t e t r a c l o r u r o  de carbono y e l  p e r -. . . . .  #

5* c l o r o e t i l e n o , pero  s í  e l  t r i c l o r o e t i l e n o  (CgCl^H) , e l  he

x a c lo ro e ta n o  (CLC1,.), e l  h e x a c lo ro b u ta d ie n o  (O .C lr ) y e l  he-*¿ o  4 - b  *. *
x ac lo ro b en cen o  (O gC lg). *.**

• »

La c u rv a  de l a  f i g .  1 in d ic a  en o rdenadas l a  com- r *♦ » *
p o s ic ió n  <jl de l a  p ro d u cc ió n  p a ra  u n a  te m p e ra tu ra  prom edia 

10 . de 520°O y u n a  d u ra c ió n  de c o n ta c to  de un segundo , en fu n ­

c ió n  d e l ex ced en te  de c lo ro  l i b r e  en lo s  g a se s  que s a le n  d e l  
r e a c t o r  ( in d ic a d o  en a b s c i s a s ) .  Se in tro d u c e  e l  c lo ro  en

e l  r e a c to r  con  una  m o lé cu la  de pro paño, d i lu id a  con 6 m ole- 
_ c u la s  de p e .rc lo ro e .t i le n o . Se o b se rv a , por e jem p lo , que p a ra  

15 . 5^ de c lo ro  l i b r e  se o b t ie n e n  lo s  s ig u ie n te s  p o rc e n ta je s  de 

su b -p ro d u c to s  dosados po r a n á l i s i s  e s p e c t r a l  i n f r a r r o jo ?

C6C16 i 0 , 1 %

04016 : 3.55Í

La c u rv a  de l a  f i g .  2 p e rm ite , en la s  mismas con­

d ic io n e s ,  d e te rm in a r l a  i n f lu e n c i a  d e l,t ie m p o  de c o n tq c to  
a  520°O ( in d ic a d o  en segundos en  a b s c i s a s ) ,  conservando  u n  

exceso  de 5$ de c lo ro  l i b r e  en lo s  g a se s  que s a le n  d e l  reac**
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t o r ; l a  com posición ú so in d ic a  en o rd en ad as .

'  •

Según e s t a  ú l t im a  c u rv a , se o b se rv a  que u t i l i z a n -

do según e l  p roced im ien to  c l á s i c o ,  un so lo  r e a c to r  a  520°C **

y un  exceso de c lo ro  de 5/¿, que puede .gen co n sid erad o  como *v
*

5* un te n o r  l ím i t e ,  se o b tie n e n  c a n tid a d e s  im p o rta n te s  en  p ro -
. . .  - • >  • •

ductos in d e s e a b le s  ( Gr Cl^ y C .C l .- ) .  El, ren d im ie n to  sobre  q1 .o o 4- t) » *
carbono en p ro d u c to s  v a lo r iz a b le s  no pasa  de BO/o en e s to s

• »■

en say o s . ... *•

En cam bio, se in d ic a n  a  c o n tin u a c ió n , a  t í t u l o  de \  

10. e jem plos no l im i t a t i v o s ,  o t ro s  r e s u l ta d o s  de ensayos o b te n i­

dos según e l  p roced im ien to  o b je to  de l a  p re s e n te  invención*

EJEMPLO 1.

15» _ Como lo  dem uestra l a  f i g ,  3 d e l d ib u jo  a d ju n to , se

dispone de t r e s  r e a c to r e s  A» B, C, c o lo  calos.., en s e r i e  y man­

te n id o s  re sp e c tiv a m e n te  a 460°, 530° y 560°C. Se in tro d u c e n  
360 l i t r o s  de c lo ro  por h o ra  en  1, y 11^2 l i t r o s  de propano 

en 2 a  l a  cabeza  d e l p rim er r e a c to r  A; se ag reg an  15,7  l i -

20. t r o s  de propano en 3 , a l a  e n tr a d a  d e l segundo r e a c to r  B,

y 17>9 l i t r o s  de propano en 4 a. l a  e n tra d a  d e l t e r c e r  r e a c to r  
0 . „ ... ............ .

^ A l a  sa lid o , de cada r e a c t o r , lo s  g a ses  r e a c c io n a le s
se e n f r ia n  a  150° -  200°C por p a sa je  in te r n o  en un in te rc a m -
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b ia d o r resp ec tiv am en te  5-6 a lim en tado  con a i r e  f r i ó  que c ir -*
•• •

cula. ex te rn  o m ie n te , E l  c lo ro  en exceso dosado en la  m ezcla * . •— — * •
gaseosa  f i n a l  es  de 4 ,8 ^ ,

lo s  gases se e n f r ía n  en u n  condensador 7 , y e l  'V*

5 . ácido  c lo rh íd r ic o  es absorb ido  por e l  agua, »»*.%

l a s  f ra c c io n e s  o rg án ic a s  re u n id a s  han dado e l  aná4 \
* * » «

l i s i e s

10.
40, 6$ 0 Cl+ 2,2$ ■ c2h o í

59$ °2014 0,2$ °6016 '
2,2$ °20:l6 0 ,8$ °4 016

Los ren d im ie n to s  sobre e l  c lo ro  y e l  carbono con­
te n id o s  en lo s  p roductos in d ic ad o s  a n te r io rm e n te , son respee- 

35. tivam en te  de 9%  y  9 3 ,5 $,  y e l  te n o r  en su b -p roduc to s in d e ­
se a b le s  (0r 01 r + C .C lr ) no excede de I t  do l a  p roducción .6 6 4 6

EJEMPLO 2.

20. _ Como lo  w dem uestra l a  f i g .  4 del di bu j o,_ a d ju n to ,
se d ispone de dos r e a c to re s  A, B, colocados en s e r ie  y mante­

n id o s  re sp ec tiv a m e n te  a  520° y 560GC. Se in tro d u c e  en e l  
p rim er r e a c to r  A, 150 l i t r o s  de c lo ro  en 1 y 15 l i t r o s  de 

propano en 2, previam ente d ilu id o  en 3 por 400 gramos de 11-
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qu ido  co n te n ie n d o  10$ de h e x a c lo ro e ta n o  y 90/* de p e rc lo ro -
•

e t i l e n o .  _ ... ... ^ .... * *

Después de e n f r i a r  a  1 5 0 °O en 4-,. lo s  v a p o re s  r e c i -  

loen en  5 u n a  segunda a d ic ió n  de 7,4- l i t r o s  de p ro p an o , y 

5 . lu eg o  p e n e tra n  en e l  segundo r e a c t o r  B m anten ido  a 560°C*

lo s  tiem p o s de c o n ta c to  en  e l  p rim ero  y segundo reaq-s
*•

t o r  son  de 1 ,6  y 1 ,7  segundos, ...............  „ .,
«. *'

E l  t í t u l o  de c lo ro  en lo s  g a se s  de s a l i d a  es de • - *

- 5$ . -

•oH

P o r condensu/ .. .. a c ió n  de lo s  vapores,_que s a le n  en 6 ,

se re c o g e  un  l íq u id o que t i e n e n  l a  com posic ión  s ig u ie n te :

CC14 17$

- °2 014 78,52$

15. °2 II013 0 ,89$

°6 016 0 ,20$

°4 016 •0,43$

C2016
. * 106, 00$

•oC\J

- Si se t i e n e en c u e n ta  l a  d i lu c ió n  de l ie x a c lo ro -

e ta n o  y de p e r o lo r o e t i l e ñ o ,  se  o l t i e n e  l a  s ig u i e n t e  coraposi- 

c ió n  solare l a  p ro d u c c ió n :
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*

°2 014 5 1 ,6* s • •

C2HC¿3 2* ■* *** * 
4

*•

C6HC16 ■ 0,4595 *■

♦ ••

° 4 C16 0 ,9 7 *
4

0̂ 
■-i0<M
O 6 ,66*

•*▼*•*•* 
■*' *

100,00^ * . / ;
ir* S *. 

•i- v

Los re n d im ie n to s  so b re  e l  c lo ro  y e l  propano a l ­

can zan  a  95/¿, y e l  t e n o r  en su b -p ro d u c to s  in d e s e a b le s  a lc a n ­

za  a  1,4256 de l a  pro d u cc ió n , ..Los o tro s_  s u b -p ro d u c to s  t r i c l o r o

e t i l e n o  y b e x a c lo ro e ta n o  son r e c i c l a b l e s  a l  r e a c t o r  y son  
f in a lm e n te  c o n v e r t id o s  en t e t r a o l o r u r o  de car’bono y p e r c lo r o -  

15 . e t i l e n o .

Los r e a c to re s ^ p u e d e n  c o n s t r u i r s e  con c u a lq u ie r  ma­

t e r i a l  r e s i s t e n t e  a  l o s  p ro d u c to s  de l a  r e a c c ió n .
Su volum en se  c a lc u la  p a ra  o b te n e r  e l  tiem po de 

c o n ta c to  óp tim o . Los mismos pueden t r a b a j a r  s in  in c o n v e n ie n -  

20 . t e  b a jo  u n a  p re s ió n  s u p e r io r  o i n f e r i o r  a  l a  p r e s ió n  atm os­

f é r i c a .

Se e n tie n d e  que l a  in v e n c ió n  no se  l i m i t a  a  lo s  

modos de p e a l iz a c ió n  de e s te  p ro c e d im ie n to  n i  a  lo s  esque­

mas de i n s t a l a c i ó n  que se  in d ic e n  en leí p re s e n te  m em oria, 

s in o  que a b a rc a  to d a s  l a s  v a r i a n t e s .



» D e s c r ito  e l  in v e n to  lo  que so d e c la r a  como no p ra c t ic a d o

p i  puesto^ en e je c u c ió n  en España., comprende la s  r e iv in d ic a c io n e s  

s ig u i e n t e s ;
* * **
•» ♦; »

T S ^ *.

5  ̂ 1 , p ro c e d im ie n to  de p re p a ra c ió n  de t e t r a c l o r u r o  d¡§ fc tir -

' "bono y de p e r c lo r o e t i l e ñ o  p o r o d o ra c ió n  de c a rb u ro s  a l i f á -  

t i c o s ,  de a  C y  c a r a c t e r i z a d  o _ porque 1§< 
r e a c c ió n  os l l e v a d a  a cabo en v a r io s  r e a c to r e s  m ontados en 

s e r i e  s ien d o  in tro d u c id o  e l  c lo ro  e n .s u  t o t a l i d a d  en e l  p r i -  

1 0 . mer r e a c t o r ,  y e l  o lo s  h .id ro c a rb u ro s  son r e p a r t id o s  en ca ­

da uno de lo s  r e a c t o r e s ,  o b te n ié n d o se  la .  te m p e ra tu ra  óp tim a 

en  oada uno de lo s  . . r e a c to r e s  s e a  por e n f r ia m ie n to  e x t e r io r  

de lo s  r e a c t o r e s , „ s e a  p o r .a d ic ió n ,  a n te s  de l a  e n tr a d a  en  lo s  
r e a c to r e s  o en lo s ...p ro p io s  r e a c t o r e s ,  de l íq u i d o s ,  v a p o re s  o 

15» g a se s  r e a c c io n a d o s .

2. P ro c e d im ie n to , de acuerdo  con lo  e s p e c if ic a d o  e n  l a  

r e iv in d ic a c ió n  1 , c a ra c te r iz a d o ^ p o rq u e  se añade a l  c lo ro  u n a  

o v a r i a s  s u b s ta n c ia s  p ro d u c to ra s  de c lo r o .

3» P ro c e d im ie n to  de p re p a ra c ió n  de t e t r a c l o r u r o  de c a r—

20
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"bono y de p e r c l o r o e t i  leño  por c lo r a c ió n  de c a rb u ro s  a l i f á t i — 4
r  < v

e o s .
Según so d e s c r ib e  y r e i v i n d ic a  en l a  p re s e n te  nxeciori c?

•  ....... .
d e s c r i p t iv a  que c o n s ta  de 9 p á g in a s  f o l i a d a s  ,y e s c r i t a s  a  n á ^ ttin a  

5 ,  por u n a  s o la  de su s  c a r a s ,  acom pañadas de lo s  d ib u jo s  c o rre sp o n ­

d ie n te s .
M ad rid , a  2 de ju n io  de 1966. 

p . a .
JAIME ISERIS 

0  P.-

•* -9 *

* -4;
•4 r  *■

* *
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