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MEMORI A DESCIIPTIVA

4 El tetracloruro de caybono”(001¢) y el percloro-
etileno (020142 pueden obtenerse por cloracién hacia 400-
6000C¢ de diversos hidrocarburos alifédticos, .y particularmen-—
te carburos de Cl amCS. Ademés de los cuerpos precitados, se
forman sub-productos indeseables, tales como el hexacloroben-—

ceno (06 016) y el hexaclorobutadieno (C4 016), y productos
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que es posible reciclar, tales como el hexacloroetano (C2016)

y el triclqroetilenoh(OZHClS). Se sabe, por otra parte, que’

] . - 3 .
la concentracidén en sub-producios indeseables puede reducir- °.

LR

se trabajando con un exceso final importante de cloro; sin

ee

enbargo, tal procedimiento no es remumerador (Mac Bec - Ind....
Eng. Chem. 41 - 1949, p.1803). , M
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La sociedad solicitante ha descubierto que es po= ...,
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sible_producir la reaccibn en condiciones econbmicas interes,
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santes, efectuando la reaccidén no como en 1os procedimient&s
conocidos, en los _que se usa un solo rcactor, sino con una
serie de reactores.

En el procedimiento de acuerdo con la presente in-
vencién, la totalidad del cloro ge introduce en el primer
reactor, y el hidrocarburo se distribuye Jjuiciosamente en
varios reactores mantenidos a temperaturas 6ptimas, ya sea
enfriando exteriormente loes reactores, ya gea inyectando
Procductos de la reaccibén al estado liguido o gaseoso.

El estudio profundizado de la reaccién empleada
en la presente invencién, ha demostragdo que, actuando segun
el procedimiento objeto_de la pmismna, se forma en el Primero
o los primeros reactores, ricos en cloro libre, una cierta
cantidad de hexacloroetano que da el tetracloruro de carbono

¥y el percloroetileno en log reactores siguientes, liberando

el cloro y produciendo un tampbén térmico.
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~ Las curvas de las figuras 1 y 2 del dibujo adjynto..

P

demuestran, a titulo de ejemplo, la influencia del exceso de*

s
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cloro y del tiempo de contacto sobre los productos de la .

L

reaccibn, que no secan el tetracloruro de carbono y el per— ¢o+-

cloroetileno, perc si el tricloroetileno (C2Cl3H), el he~ .

L3

IR Y

xacloroetano (02016), el hexaclorobutadieno (04
xaclorobencenou(06016). :f::

B La curva de la fig, 1 indica en ordenadas la com- *° *
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016) y €l he---

posicién ¢ de la produccién parz una temperatura promedia .. -

de 5209C y una duracién de contacto de un segundo, en fun-

cibn del excedente de cloro libre en los gases que salen del

reactor (indicado en abscisas). Se introduce el cloro en

el reactor con una molécula de propano, diluida con 6 mole-
culas de percloroctileno, 8e obgerva, »or ejemplo, que para
5% de cloro libre se_obtienen los siguientes porcentajes de

gub-productos dosados por anflisis espectral infrarrojos

C.Cl, & 0,75%
04616 : 3,5%

Ia curva & la fig. 2 permite, en las mismas con-
diciones, determinar la influencia del tiempo de contgcto
a 520°(¢ (indicado en segundos en gbscisas), conservando un

exceso de 5% de cloro libre en los gascs que salen del reace
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tor; la composicibén ¢ se indica en ordenadas.
Seglhn csta Ultima curva, se cbserva que utilizan- -

do segin el procedimiento clésico, un solo reactor a 5200C “-.!

»e%

y un exgeso de cloro de 5%, que puede ger considerado como #ees

un tenor limite, se Obtienen cantidades importantes en pro- .
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ductos indeseables <06016“y 04016). Tl rendimiento sobre gl

carbono en productos valorizables no pasa de 80% en egtos [’

ensayos.
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_ En cambio, se indican a contimmacién, a titulo de .. .
ejemplos no limitativos, otros recsultados de snsayos obteni-

dos segin el procedimiento objeto de la presente invencidn:

EJEMPIO 1,

. Como lo demuegtra la fig, 3 del dibujo adjunto, se
dispone de tres reactores A, B, C, coloccdos_en scrie y man-
tenidos respectivamente a 4600, 5300 y 5600C, 8e iatroducen
360 litros de cloro por hora en 1, y 11,2 1litros de propano
en 2 a la cabeza del priner reactor A; se agregan 15,7 1i-
tros de propano en 3, a la entrada del segundo reactor B,

y 17,9 litros de propano en 4 a la entrada del tercer reactor

C. A _ - T,

i~

A la salida de cada reactor, los gases reaccionales

~

se enfrian a 1500 -~ 200°C por pasaje interno en un intercam—
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biador respectivamente 5-6 alimentado con gire frid que Cir--

cula exteriormepte., E1 cloro en exceso dosado en la mezcla

“ ¢ o

gaseosa final es de 4,84,
2 . - B .
Los gases se enfrion en wun condensador 7, y el %"
&cido clorhidrico es absorbido por el agua, RPIRA

. Las fracciones orgdnicas reunides han dado el andd /',

o

TR

ligis: . R
40,6% c 014 2,2 °  CH 01’3 e
54 1 o
59¢ c,C1, 0,29 Cc Ol
2,20 CCl, 0,3 €, 01,

Los rendimientos sobre el cloro y el carbono con-—
tenidos en los productos indicados anteriormente, son respec-—
tivamente de 954 y 93,5%, y el tenor en sub-productos inde-

seables (06 016 4 04016) no exccde de 1% de la produccién.

EJEMPLO 2,

B Como lo_demuestra la fig. 4 del dibujo_adjunto,

se dispone de dos reactores A, B, colocados en serie y mante-
nidos respectivamente a 5200 y 5600C., Sc¢ introduce en el
primer recactor 4, 150 litros de cloro en 1 y 15 litros de

propano en 2, previamente diluido en 3 por 400 gramos de 1li-



quido conteniendo 10% de hexacloroetano y 905

etileno,

. ben en 5 una segunda

" 5. luego penetran en el

Los tiempos

tor son de 1,6 y 1,7 segundos,

10,

—

Después de enfriar a 15000 en 4, los
adicion de 7,4 litros de

~

de percloro-
Vapores reci-

propano, y

segundo reactor B mantenido a 560°C.

3

3
v oo

de contacto en el primero y segundo reag-

23 A -

El tftulo de cloro en los gases de salida cs de

v,

-

Tor condensaciémn de los vapores_due salen en 6,

se recoge un liquido gque tienen la composicién siguiente:

15.

204

oc1, 17%
02014 78,52%
G, HC1, 0, 89%
€01, 0,20%
04016 0,43
C,0L, 2,965

100,005

81 se tiene en cuenta la dilucibn_ de hexacloro-
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etano de percloroetileno, ge ottienc la siguiente conposi-
- - e b (&)

¢cibén sobre la producciobdn:
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¢,C1, 51, 6% | : :i._
C2H013 (/'43 &‘_.:
CeHCL . 0,45% e
0,C1, 0,97 .
¢, 0L, | 6,669 ":T

100, 007 o

Los rendimientos sobre el cloro_y el propano al-
canzan a 95%, y el tenor en sub-productog indeseables alcan~
za a 1,42% de la produccibn, Los otros_sub-productos tricloro-
etileno y hexacloroetano son recicladles al reactor y son
finalmente convertidos en tetracloruro de carbono y percloro-

eti leno,

Los reactores_pucden constyuirse con cualguier ma-
terial rcsistente a los productos de la reaccifn.

Su volumen ge calcula para obtener el tiempo de
contacto 6ptimo, Tog mismos pueden trabajar sin inconvenjien—
te bajo vna presibdn superior o inferior a la presidn atmos—
férice, - -
Se entiende que la invencifén no se limita a los
modos de realizacibn de este procedimiento pi a los esque-
mas de instelacibn que s¢ indican en la presente memoria,

gino gue abarca todas las varianies.
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Descrito el invento lo que sc declara como no practicado

ni puesto_en ejecucién en Espafia, comprende las reivindicaciones
‘ + @ >
€ oo
siguientess e n
® > ¥

1., Procedimiento de preparacibn de tetracloruro de chr-
bono y de percloroetileno por cloracibén de carburos alifé-

ticos, de gl aC,,caracterizado porsue la

?
reaccifn cs llev;da a cabo en varios reactores montados en
serie siendo introducigdo el cloro en su totalidad en el pri-
mer reactor, y ¢l o los hidrocarburos son repartidos en ca—
da uno de los reactores, obteniéndose la temperatura 6ptima
en dégaiuno de los_reactores sca por enfriamiento exterior
de los reactores, sea por adicibn, antes de la entrada en los

reactores o en los propios rcecactores, cde liquidos, vapores o

gases rcaccionales,.

2¢ Proccdimiento, de acuerdo con 1o especificado en la
reivindicaciébn 1, caracterizado_porque ge afiade al cloro una
o varias substancias productoras de Ccloro.

3, Procediniento de prcparacibn de tetracloruro de car-
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bono y de percloroetileno por cloracidén de carburos alifédti-
R e
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Beglin sc describe y reiviandica en la presente memorlu,
s fo

deseriptiva que consta de 9 pézina yliadas vy escritas a mé,eiu-ina

por una sgola de sus caras, acompefiadas de los dibujos correspQai—

dientes, ) ' s e
Mcdrid, a 2 de junio de 1966, ?:j;

Pe So | ."5:: 4 :

JAIME ISERN

Firmados LUIS RE
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