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MEMORTA DESCRIPTIVA
para solicitar
PATENTE DE INVENCION
en
ESPARN A

por VEINTE afios
a nombre de DYNANMIT NOBEL AKTIENGESELLSCHAFPR, entidad alema-
na, establecida en Troisdorf, Bez. K8ln, Repdblica Federal
Alemana, por: '
"UN PROCEDIMIENTO PARA LA EJECUCION DE REACCIONES EXOTER-
MICAS TN LECHOS FLUIDIFICADOSM

El invento se refiere & una mejora en la ejecucién
de reacciones exotérmicas de reaccionantes gaseosos en lecho
fluidificado, pudiendo estar formado el lecho fluidificado
por un catalizador e&élido. El nuevo procedimiento es des-
erito en lo que sigue con ayuda de una reaccidén especial~
mente importante para & invento, a saber la formacidn de
1,2~dicloroetano por reaccidén de etileno con cloruro de hi-
drdgeno y.aire sobre un lecho fluidificado de catalizador.

Tasg medidas descritas pare este procedimiento especial tie-
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nen sin embargo importancia general para dichas reac-
ciones en lechos fluidificados, de manera gue las nue-
vas caracteri{sticas del invento explicadas en el ejem=- ;
plo especial son importantes de forma general para la
ejecucidn de reaccionses en capa fluidificada, especial-
mente en reacciones exotérmicas en capa fluidifica-

da.

Es conocido fabricar 1,2-dicloroetanc hacien-
do reaccionar etileno con cloruro de hidrégeno y aire
sobre cetalizadores a temperaturas elevadas. Comoca~
telizador se propone especialmente cloruro de cobre,
que puede estar incorporado sobre materiales de sopor-
te apropiados tales como aldmine u otros materiales -’
lidos. Ia reaccidn se ejecuta lo mds convenientemente .
en el margen de temperaturas de 250 & 2902C. ZEl proce--
dimiento es exotérmico. Esta exotermicidéd y la magni-
tud del grado de transformacibn deseado de material de-
fineno determinan ampliamente al procedimiento utiliza-
do y a la técnica empleada. E1 trabajo en catalizado-
res sflidos dificulta la evacumcién del calor de reac-
cién. Esto conduce fécilmente a sobrecalentamientos
locales en el lecho de contacto, que perjudican de for-
ma indeseable el rendimiento por combustién parcial de ‘
etileno y por la formacidn de hidrocarburos méds clora-
dosg.

De forma mds sencilla se pueden lograr tempe-
raturas uniformes en lechos de polvo fino de masa de
contacto. Aqui aparecen otras dificultades uniformes
y limitaciones en la eleccién de las variables del

procedimiento. Esencialmente hay que fener en cuen=
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ta agul las pérdidas por descarge de masa de contacto
vy la magnitud del grado de reaccidn deseado del mate-
rial. En este caso, el rendinmiento de reactores con
capa fluidificads, si hen de presentarse, pérdides de
masa de contacto econdmicamente interesentes y rendi-
mientos lo més altos posibles, solo pueden variar den-
tro de los estrechos lfmites que se desprenden de la
velocidad del punto de fluidificacién de la masa de cop
tacto empleada y de la velocidad de los geses. Una
densificacidn del lecho a causa de una velocidad del
gas més baja conduce inmediatamente a fuertes sobreca-
lentamientos y consiguientemente a amyor combustidn de
etileno. Mayores velocidades de circulacién producen
la descarga de la masa de contacto, lo cual no sélamen-
te perjudica a la economfa del procedimiento, sino tam-
bién a la estabilidad del grado de reaccidn. Especial-~
mente en dichas reacciones fuertemente exotérmicas se
contraponen también las exigencias del procedimiento al
comienzo del procedimiento y al final del procedimiento,
que se puedem hacer concordar solo con dificultad. El
comienzo del procedimiento precisa velocidades de gas
comparativamente altas con buena evacuacidén de calor, y
el final del procedimiento exige exactamente lo contra~
rio, es decir, velocidades de gas lo mds bajas posibles,
para poder reducir al mfnimo la descarga del material de
contacto,

El invento muestra una nueva manera de supe-
rar estas dificultades. Se ha mostrado que estas pueden
ser ampliamente reducidas cuando se acomoda la estruc—

tura del lecho fluidificado a la caracteristica de tiem
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po-grado de reaccidn del transcurso del procedimien~
0.

Referencias tedricas que coinciden bien con
la préctica para la febricacidn de 1,2~dicloroetano,
muestran en el procedimiento indicado que por ejemplo
ya después de aproximadamente una décima parte del tiem’
PO que se precisa para un grado de reaccidn de aproxi-
madamente 98%, ha reaccionado el 80%. ILa mayor parte
de la cantidad de calor de esta reaccidn exotérmica se
libera por lo tanto en una fase inicial relativamente
corta y debe ser evacuada en ella. En el resto de la |,
reaccidn, que sin embargo puede necesitar un consideta-
ble lapso de tiempo, se libera solo una limitada canti-:
dad de energia, de manera que en este caso los proble- ‘
mas de la evacuacién de calor son considerablemente més -
limitados.

De acuerdo con la teoria de la transmisidn de
calor en lechos fluidificados, altas cargas por unidad
de seccibn transversal y las correspondientes altas velo
cidades de circulacidn producen altos coeficientes de
trnamisifn de calor en comparacién con pequeflas cargas
por unidad de seccldén transverssl y las correspondientes
pequeflas velocidades de circulaecidn de gas, tal como es-
conocido por ejemplo de trabajos de Ernst, Wicke Fetting
y otros sobre la influencia de la velocidad del gas so-
bre el coeficiente de transmisién de calor en lechos
fluidificados.

Correspondientemente, el procedimiento de
acuerdo con el invento propone trabajar con un lecho

fludificado dividido en varios espacios de reaccidn,
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entre sf se diferencian entre ellos en manera deter-
minada en la superficie de la seccidn transversel de
cada uno.

Correspondientemente, el objeto del invento
es un procedimiento para la ejecucidn de reacciones exo-
térmicas en lechos fluidificados y especialmente para la
fabricacidn de 1,2-dicloroetanc por reaccién de etileno,
cloruro de hidrdgeno y aire en lecho fluidificado, con
catalizadores de cloruro de cobre sobre soportes de ma-
terial gélido, que estd caracterizado porgque se traba-
ja con un lecho fluidificado dividido en 2l menos dos
espacios de reaccién comunicados entre si y dispuestos
uno encima de otro, acomoddndose la superficie de la
secceldn transversal de estos espacios de reaccién y con
ello la velocidad de gas de tal forma a la reaccidn
exotérmica, que en el espacio de reaccidn inferior (in~
troduccidn de gas) se trabaja con menor superficie de
la seccidn transversal con mayor velocidad de gas, ¥y
en el espacio de reaccidn'superior (salida de gas) se
trabaja con mayor superficie de la seccidn transversal
con pequeilas velocidades de gas.

El espacio de reaccidn inferior con la velo-
cidad de gas mds alta, es dimensionado preferiblemente
en este caso -de la forma mds conveniente en un camino
de reaccidén alargado- de manera que una parte conside-
rable del celor de reaccidn que resulta en total se pue
de liberar con lag velocidades de gas comperativamente
mayores y con ello se obtienen coeficientes de trang-

misién de calor mayores. Puede ser especialmente con-
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veniente mantener este margen de velocidades mayores

de gas hasta que se haya alcanzado un grado de trans-

formacién de aproximademente 80 a 90% de la teorfa. Di-.

rectamente después se ensancha el lecho fluidificado

en el sentido del invento, es decir, la superficie de

la seccién transversal se hace mayor. Con ello se dis-.

minuye la carga especifica por unidad de superficie, es
decir, la velocidad de gas se hace mds pequefla. En es-
te margen de velocidad de circulacidén mds pequefia puede

permanecer la mezcla de reaccidn gaseosa hasta que se

haya acabado la reaccién. Mediante la correcta concor-

dancia de las superficies de la seccidn transversel en-
tre si, es posible hacer disminuir la carga de gas en
el espacio de reaccién superior hasta cerca de la velo-
cidad de aflojamiento. Con ello se reduce hasta un
minimo la descarga indeseable de material de contac-
to.

Los coeficientes de transmisidén de calor que
gse establecen con las diferentes velocidades de circu-
lacién de acuerdo con el invento, se corresponden de
manera hasta ahora no lograda con las exigencias de di-
cha reaccidn exotérmica. ILos valores més altos apare-
cen en la zona inferior, precisemente donde la centi-
dad del calor a evacuar por unidad de tiempo es méxima.
Los coeficientes de transmisién de calor que son més
pequefios con las més pequefiag cargas por seccién trans-
versal en el espacio de reaccién superior se acomodan
a la més pequefia cantidad de calor a evacuar aqui de
este por unidad de tiempo. Ademds de &sto, el grano

més fino separado por clasificacién por via neumdtica
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es llevado hacia arriba desde la zona inferior. Ya
que segin es conocido, los coeficientes méximos de
transmisidn de calor gumentan al disminuir el didme-
tro de los granos, aproximadamente en la proporcidn de

alfa max, = alfa x d'1/3, la disminucidn del coeficien~

te de transmisién de calor por la disminucién en la ve-
locidad en la parte superior del reactor es compensada
parcialmente por la influencia del grano mds pequefio,
de manera que se asegura una suficiente evacuacidn de
calor a pesar de las mds pequefias velocidades de gas.

De acuerdo con el invento ge puede preferir
trabajar con un espacio de reaccidn de superficie de
sececidn transversal mds pequefia y con un espacio de
superficie de seccidn transversal mayor y asegurar en
este caso, mediante un espacio intermedio del lecho .
fluidificado que se ensancha de forms cénica, una con—
duccién homogénesa del gas desde la parte mds estrecha
a la parte mds ancha, El trabajo de acuerdo con el
invento no estd limitado en este caso a la utilizacidn
de un mimero tan limitado de espacios de reaccidn de di-
ferentes superficies de seccién transversal. Segin el
caso, se pueden disponer o crear varios escalones de
la superficie de seccidn transversal y con ello de la
velocidad del gas,

Para el ejemplo especial de la reaccidn de
etileno con cloruro de hidrdgeno y aire para obtener
1,2-dicloroetano en el procedimiento de acuerdo con
el invento, se hard referencia a los dibujos ane-
jos:

Los componentes de la reaccidn, etileno, clo
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ruro de hidrdégeno, y aire, mezclados en proporciones
conocidas de por ejemplo aproximadamente 1:2:3, son
introducidos a través de la conduccién (1) y una pla-
ca distribuidora de gas (2) en el espacio de reaccién
inferior (3). Se ha mostrado especialmente convenien— .
te trabajar en este caso con una carge especifica por
unidad de superficie de aproximademente 0,3 2 0,6 m3 en:
condiciones normales por m2 y segundo, prefiriéndose
trabajar con 0,5 m3 en condiciones normales por m2 y
segundo. Este espacio de reaccién, con un camino de
reaccidn alargado, se prolonga hacia arriba hasta que
haysn reaccionado aproximadamente el 80 a 85% del eti-
leno en el catalizador fluidificado de cloruro de cobre, ,
Le mezela de gas y vapor penetra subsiguientemente, a
trevés de la parte intermedia, que se ensancha cénica-
mente, en el espacio de reaccidén superior (4), en el
cual con una velocidad reducida aumenta el'grado de
transformacién total hasta el rendimiento final desea~
do. La carga especifica por unidad de superficie que
reina en esta parte del reactor es tan pequefia, que
con un coeficiente de transmisidn de calor suficiente-
mente alto se produce solo una descarga minima de masa
de contacto. Como especialmente apropiades se han mos-
trado aqul cargas especificas por unidad de superficie
dentro del margen de 0,14 a 0,31 m3 en condiciones nor-
males por m2 y segundo,

El calor de reaccién es evacuado mediante sis-
temas de haces tubulares instalados en el reactor, no
representados en los dibujos, cuya disposicién favore~

ce la constitucidn de un lecho fluidificado homogéneo.
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La temperatura es mentenida en este caso aproximademen-—
te entre 260 y 270eC. El producto de reaccidén aban-

dona el reactor a través de la conduceidn (5).
BJEMPTO T

Ia mezcla de partida de etileno, cloruro de
hidrégeno y aire en la proporcidén de 1:2, 1:3,3, fué
introducida en el reéctor a través de un plato de dis-
tribucidn y la carga gas mixto y de masa de contacto
del catalizador de cloruro de cobre sobre alimina se
egtablecid en O,%S m3 en condiciones normales por li-
tro de masa de contacto y hora. Ia carga especifica
por seccidn transversal en la parté inferior del reac-
tor era de 0,31 m3 en condiciones normales por m2 y se-
gundo y la carga por seccidén transversal en la parte su
perior era de 0,10 m3 en condiciones normales por m2 y
por segundo. La temperatura de trabajo en el reactor
estaba entre 250 ¥y 2859C; el grado de transformacién
del etileno fué de 902 94% en peso.

EJEMPIO 2

Mezcla de 02H4:H01:aire = 1:2, 1:3,2.

La carge especffica de gas mixto y masa de contacto fué
de 0,7 m3 en condiciones normales por litro de masa de

contacto y por hora, la carga especifica por seccién trans
versal en la parte inferior del reactor fué de 0,5 m3 en
condiciones normales por m2 y segundo y en la parte su-—

perior del reactor fué de 0,1% m3 en condiciones norma-

les por m2 y por segundo, ILa temperatura de trabajo

estaba entre 290 y 3109C, EL grado de transformacién
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del etileno fué de 89 a 93%.

EJEMPTO 3

Las proporciones de carga de partida corres- '
ponden aproximademente a las citadas en los ejemplos
1y 2. La carga especifica de masa de contacto y gas
mixto se establecid en aproximadamente 0,83 m3 en con~
diciones normales por litro de masa de contacto y por
hora, la carga especifica por seccifn transversal era
en la parte inferior de aproximademente 0,64 m3 en con-:
diciones normales por m2 y segundo y en la parte supe-
rior era de 0,21 m3 en condiciones normales por m2 y pof
segundo. La temperatura de trabajo estaba entre 260 ¥y
2?090. El'grado de transformacidn del etileno fué de .
93 a 97% en peso.

Esta solicitud, que corresponde a la presenta;
da en la Repiblica Federal Alemana el 31 de Diciembre
de 1965, bajo el mimero D 49057 IVa/12g, sc acoge a los
beneficlos del Articulo 51 del vigeﬁte Egtatuto sobre

Propiedad Industrial,

mE I ImImIsImE=

Los puntos de invencién propia y nueva, que
se presentan a continuacidn pare que sean objeto de es~

ta solicitud de Patente de Invencidn en Espafia, por
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VEINTE dios, son los siguientes:

1.~ Un procedimiento péra la ejecucidn de reac~
ciones exotérmicas en lechos fluidificados, especialmen-
te para la reaccidn de etileno, cloruro de hidrégeno y
aire para obtener 1,2-dicloroetano en lecho fluidificado
con catalizadores de cloruros de cobre, caracterizado
porque se trabaja con un lecho fluidificado dividido al
menos en dos espacios de reaccidn comunicados entre si
y dispuestos uno encima de otro, acomoddndose la super—
ficie de seccién transversal de estos espacios de reac-—
cidn v con ello las velocidades de gas a la reacciédn
exotérmica de tal manera que en el espacio de reaccidn
inferior (entrada de gas) se trabaja con una superficie
de seccidn transversal més pequefia y con mayor veloci-
dad de gae y en el espacio de reaccidn superior (salida
de gas) se trabaja con una mayor superficie de la sec-
cidn transversal con menores velocidades de gas.

2.=- Un procedimiento segmin la reivindicacidn
1, caracterizado porque se mentiene une velocidad de
gas més alta en el lecho fluidificado hasta que se al-
canze aproximadamente el 80 a 90% del grado de trans-
formacidn,

3.= Un procedimiento segin las reivindica-
ciones 1 y 2, caracterigzado porque la superficie de
seccidn trensversal del espacio de reaccidén superior
se ensancha, de tal manera que la velocidad de gas pue-
de disminuir hasta cerca de la velocidad de aflojamien-
t0.

4,~ Un procedimiento segin las reivindicacio-

nes 1 a 3, caracterizado porque se trabaja con un lecho
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fluidificado, cuyo espacio de reaccidn inferior se convier-
~-te en el espacio de reaccién superior ensanchindose de for
ma cénica.
5.- Un procedimiento segin las reivindicaclones
5 1 a 4, caracterizado porque para fabricar 1,2-dicloro-
etano se trabaja en el espacio de reaccidn inferior con
una carga especifica por unidad de superficie de 0,3 a
0,6 m3 en condiciones normales por m2 y por segundo, pre-
feriblemente con 0,5 m3 en condiciones normales por m2 ¥y .
10 por segundo y en el espacio de reaccidn superior se traba- :
ja convenientemente con una carga especifica por unidad de
superficie de 0,14 2 0,31 m3 en condiciones normasles por m2
¥y por segundo.
6.~ Un procedinmiento para la ejecucidn de reaceip
15 nes exotérmicas en lechos fluidificados. o
Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante-
cede, representado en los dibujos que se acompafian y con los
fines que se han especificado.
Esta Memorie consta de doce hojas escritas a mé-
20 quina por una sola cara.
Madrid,
P.A,

ACV, - 12 -
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