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" wPROCEDIMIENTO PARA LA PURIFICACION DE CLORURC
DE HIDROGENO GASEOSO™.

Solicidande:  INPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED, entidad

inglesa, residente en Imperial Chemical House,

Millbank, Londres S,W.l, Inglaterra,

Este invento se refiere a un procedimien~
to para la purificacién de cloruro de hidrOgeno ga-
Se0S50,

El cloruro de hidrdgeno es un subproduc—

to de la preparacidn de hidrocarburos alifaticos
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fluorados por la interaccidon de cloroalcanos con--* -
fluoruro de hidrdgeno en fase de vapor en presan- - -

cia de un catalizador de fluoracibn, Se conoce ua-, |

w
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gran nimero de catalizadores apropiados para la S
catalisis de fluoracidn en esta reaccion, incluyen
do alumina activada, fluoruro de aluminio y cétéIi;J
zadoras que comprenden uno o mas Oxidos o haluroéj,i
metélicos, por ejemplo haluros de cromo, niquel,{;‘:
cobalto o hiserro y Oxidos de cromo o hierro, El sub’
producto clorurc de hidrégenoc procedente de esta
reaccidn de fluoracidn puede utilizarse en una am-
plia variedad de procedimientos quimicos pero la
presencia de fluoruro de hidrégeno, fluorhidrocarby
ros o fluorclorhidrocarburos como impuregas en al
cloruro de hidrégeno es indeseable en mdchps proce-
sos de elaboracion, Existen procedimientos disponi-
bles para eliminar la impureza de fluoruro de hidro-
geno del cloruro de hidrdgeno pero se dessaria dis-
poner de un método conveniente y economico para eli-
minar los fluorhidrocarburcs o fluorclorchidrocerbu-
ros,

Ahora hemos descubierto sl gas de cloruro
de hidrdgeno que contiene como impurezas unc o mas
fluorhidrocarburos o fluorclorohidrocarburos alifa—
ticos puede purificarse poniendo en contacto dicho
gas con un catalizador de fluoracidn a temperatura
elevada. Parece ser que se descomponen los compuestos
fluor—- y fluorcloro-~, en presencia de un gran exceso
de gas de cloruro de hidrdgeno para formar fluoruro

de hidrogeno y clorchidrocarburos, Si se desea, se
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puede separar el fluoruro de hidrdgeno del clorurc

de hidrbogeno por medios conocidos; en muchos proce~- -
dimientos que implican el uso de cloruro de hidrége-
no los clorohidrocarburos son impufezas menos obje~
tables que los compuestos fluor-, en particular Quég
do el cloruro de hidrdgeno puriFicédo se emplea en

la manufactura de cloroalcanos. o

Por tanto, sealn el presente invento se '
firoporciona un procedimiento para la purificacion
de gas de cloruro de hidrogeno que contisene uno o mas
fluorhidrocarburos o fluorclorohidrocarburos alifati
cos como impurezas, que comprende la operacion de
poner dicho gas en contacto con un catalizador de
fluoracién a una temperatura elevada.

El procedimiento es aplicable a la sepa-
racidn o eliminacidn de una amplia gama de fluorhidro
carburcs y fluorclorohidrocarburos alifaticos pero
es especialmente aplicabls a la purificacidn de clo-
ruro de hidrdgenoc gaseaso que contenga como impure-
zas uno o mas Fluorcloroalcanos con uno o dos atomos
de fllor en la molécula, por ejemplo difluordicloro-
metano (CFZClz) y fluor-triclorometano (CFClS).

Se puede emplear una amplia gama de catali-
zadores, por ejempla los mencionados anteriormente
como apropiados para llevar a cabo la preparacion
de hidrocarburos aliféticos fluorados, Los catali-
zadores preferidos son aquellos que comprenden alumi-
na o fluoruro de aluminio, Es preferible en sspecial
emplear alumina activada pero al usarla, debe conver-

tirse al menos parcialmente en fluoruro de aluminio,
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En general, ss preferible mantener sl ca~
talizador a una temperatura de 2002C por lo mends,>.’
por ejemplo entre 3009C y 50082C; siendo la tempera=

tura preferida la comprendida entre 3002C y 4002C, .

wa @A F

El gas de cloruro de hidrogeno puede pasarse por up.

s

lecho estatico o un lecho fluidizado de catalizadory

v
PR

El procedimiento puede llevarse a cabo™. "

v
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conveniantemente a presion sensiblemente atmosferi-.-

ca pero se pusden usar presiones superiores o infe-

" riores.

El cloruro de hidrdgeno purificado puede
recuperarse como un gas o como una soluciom, por
ejemplo como &cido clorhidrico por absorcidén en agua.

A continuacién se ilustra el invento me-
diante los ejemplos siguientes, gue no suponen res-—
triccidn alguna a su alcance.

EJEMRLO I

Se paso cloruro de hidrdégeno gaseoso, con

un contenido de 850 partes por millén (en volumen)

de CF,_Cl a una velocidad de 75 litros por hora por.

’
un. lechg de 25,4 mm de diametro de 12 gramos de
alumina activada ("Actal A") mantenide a 3508C,

Al cabo de 24 horas de flujo continuo sl
gas de salida contenia menos de 10 partes por millon

(en volumen) de CF_Cl , ¥ 27 partes por millon (en

pesc) de "fluor iDiiZabla" (expresado como idn fluo-
ruro), '

AL cabo de 112 horas el gas de salida con-
tenfa 50 partes por milldn (en volumen) de CF,CL, ¥

220 partes por milldn (en peso) ds "Pluor Lonizable',
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Después de 145 horas sl gas de salida co;%
tenia 110 partes por millon (en volumen) de CFZCl -
y 280 partes por millon (en pesa) de "fluor ioniza“
ble", ‘
5. o EJENPLO_2
Se pasd cloruro de hidrogeno gaseoso, con
un contenido de 970 partes por milldn (en volumeﬁ)A
de CF2C12, a una velocidad de 75 litros por hora a
través de un lecho de 25,4 mm de diametro de 13 gra-
-10. mos de fluaoruro de aluminio mantenido a 3509C.
Al cabo de 148 horas de flujo continuo el
J gas de salida contenia 50 partes por millan (en vo-
lumen) de CFZCl2 y 80 partes por milldn (en vaolumen)
de CFClSo
15. EJENMPLO 3
Se pasd gas de clorurc de hidrbégenc, con
un contenido de 780 partes por milldn (en volumen)
de CF2C12’ a una velocidad de 75 litros por hora por
un lecho de 25,4 mm de diametro, que contenia 17
20, gramos de silice-alumina, mantenido a 3509C. La s{li
ce~alumina, cuyo contenido era del 60% en peso de

Sio2 y el 40% en peso de Al,0O se hallaba en forma

!
de tabletas de 3 milimetros? Zl area de superficie
era de 400 mz/gm y el radioc de poro por término me-

25. dio era de 22 R.
Al cabo de 46 horas de flujo continuo sl
gas de salida contenfa menos de 20 partes por milldn

(en volumen) de CF Cl,.

2
EJEMPLO 4

30, Se pasd claruro de hidrdgeno gaseoso, con un
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cuntenido de 920 partes por millén (en volumen) de

CF2C12, a una velocidad de 75 litros por hora pgf .

un lecho de 25,4 mm de didmetro que contenia 18 L

v
M

gramos de alumina impregnada de oxido de cobalto X’
(2,2% en peso), trioxido de molibdeno. (7,6% en peso)
y oxido de magnesio (4,1% en peso); el lecho de: . s

vt

catelizador se mantuvo a 3508C. s

P

-

Al cabo de 20 horas de flujo continuo, .
el gas de salida contenf{a 195 partes por milldn T

(en volumen) de CFZClZ'

EJEMPLO 5
Se pas0 cloruro de hidrdgeno gaseoso, que
contenia B50 partss por millén (en volumen) de
CF,C1 '

2772
un lecho de 25,4 mm de diametro que contenia 26 gra

a una velocidad de 75 litros pof hora por

mos de 6xido de cromo negro (mezclado con un 5% en
peso de grafito); el lecho catalizador se mantuvo
a 3502C,

Al cabo de 48 horas de flujo cantfnuo el
gas de salida contenia 420 partes por millédn (en

volumen) de CFZClZ'

- NOCTA -

’ Descrita suficientemente la naturaleza
del invento, asi como la manera de realizarlo sn la
practica, debe hacerse constar que las disposicio=
nes anteriormente indicadas son susceptibles de mo-
dificaciones de detalle en cuanto no alteren su
principio fundamental, También se hace constar que

el invento se refiere a una solicitud de patents

presentada en Inglaterra bajo el nimero 46795/65
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de 4 de Noviembre de 1.965, que fue completada el
1% de Octubre de 1.966 acogiéndose, por lo tanto a
los beneficios que conceden los Convenios Internacsi o-
nales en vigor, siendo lo que constituye la ssencic
del referido invento y por lo que se solicita Paten-
te de Invencidn por 20 afios en Espafia por: "PROCEDI-
MIENTO PARA LA PURIFICACION DE CLORURD DE HIDRDGENQ
GASEDSO"; caracterizandose por lo siguiente: ‘
l2,~ Procedimiento para la purificacién de
cloruro de hidrdgeno gasecso que contiene uno o mas
fluorhidrocarburos o fluorclorohidrocarburos alifatie-
cos como impurezas, caracterizado porque comprende la
operacidn de poner en contacto dicho gas con un cata-
lizador de fluoracidn a elevada temperatura.

28 ,~ Procedimiento segin la reivindicacidn
l2, caracterizado porgue el material de partida es
clorurc de hidrogeno gaseoso que contiene como impure-
zes uno o més fluoralcencs con unc o dos dtomos de fluor
en la molecula,

32,~ Procedimiento seqin la reivindicacidn
28, caracterizedo porque el cloruro de hidrégeno con-
tiene difluor~doclorometano o fluor~triclorometano co-
mo impureza,

42,- Procedimiento segln cualquiera de las
reivindicaciones anteriores caracterizado porque el
catalizador comprende allmina.

58,~ Procedimiento segin cualquiera de las
reivindicaciones anteriores, caracterizado porque el
catalizador comprende fluoruro de aluminio,

68,~ Procedimiento segln cualquiera de las
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reivindicaciones anteriores cdracteﬁizado porque . le.
- [4 -
reaccion se efectua a una temperatura de 2008C por.

lo menos.,

72.~ Procedimiento seqin la reivindicacidn
62, caracterizado porque la temperatura es del orden
de 300 a 500eC,
82,- Procedimiento segin la reivindica q&ﬁﬁ
72 caracterizado porgue la temperatura es del orden

de 300 a 4002C, .

98, “Procedimiento para la purificacidn
de cloruro de hidrdgeno gaseoso"; tal y como queda
substancialmente descrito en la presente flemoria,

Esta Memoria consta de ocho hojas escritas

4 .
a maquing una sola cfya,

/n adrid, m\!‘ L

S

/ / LInITED,

3 "GOMEL AC@SO Y MODEY
oo Firrandos £ Homéades Rula

\Y;
& cwaas
'\ [ .

INPERT AL CHEMICAL INDUSTRIES,""‘

S

ST . e



	Bibliographic data
	Description
	Claims



