
h i i 't'._ A

S E C C iO N  T E C N iC A  

CLAStfiCACtON), ?. C
Ct,AS6_______  _____^
9UHCLAS6___  _____ .

MENORÍA DESCR!PT)VA
correspondiente a ia soiicitud de concesión de una.

PATENTE DE INTRODUCCION

SOLÍCITANTE: E . I . D U  PONT DE .NEMOURS AND COMPANY. 

RESiDENCiA: . MILMINGTON, D.elaw axe, USA. .

-' ENUNCiADO: ."N..SISTEM A PARA CONTROLAR UN PROCE­

- ' DIMIENTO DE MANUFACTURA.DE CLOROME- .
¡ '

.TAÑOS'.'.,..................... . . ................... . ...

Prioridad: Patente................... . . n.".................... dei....... .

ES

POORQUAUTY

-i-



1

10

20

23

30

40036$ i
Esta invención se re fie re  a un sistema para e l con 

tro l de un procedimiento para la  producción de clorómetaños, 

haciendo reaccionar continuamente cloruro de metilo y cloru 

ro de metileno con ¿Loro a temperaturas y presiones supercrn 

t ic a s , de acuerdo con la s  enseñanzas de la  patente estadounij 

dense n  ̂ 3*502.734, concedida e l 24 de Marzo de 1970 a R.M. 

Baird y colaboradores. Más que controlar la  operación to ta l 

del proceso, e ste  sistema de con tro l.ev ita  la  aparición de 

condiciones de operación pe lig ro sas que pueden conducir a po 

s ib le s  explosiones, mediante e l  cierre de la  alimentación de 

cloro y, s i  es necesario, e l lavado -dél equipo de procesado, 

según la s  condiciones del proceso. .

En e l procedimiento de la  patente antes id en tifica  

da, el cloruro de metilo y e l cloruro de metileno se hacen 

reaccionar con cloro para producir cloruro de metileno y cío 

reformo, a presiones elevadas.de 65 atmósferas como mínimo 

y temperaturas in ic ia le s  comprendidas entre 120° y 230°C. Co 

mo la  reacción es exotérmica, la  temperatura de reacoión as­

ciende por encima del intervalo en e l que es in iciada la  

reacción, pero una gran capacidad c a lo r íf ic a  dentro de este  ! 

in tervalo de temperatura reducirá el aumento de temperatura. 

La temperatura de reacción nó.d.ebe alcanzar un máximo supe- 

¡r io r  a unos 450°C.

El procedimiento d e 'la  patente mencionada opera prj 

feriblemente mezclando.los m ateriales de alimentación cloro 

y e l metano parcialmente clorado seleccionado (denominado a l­

gunas veces en lo  que sigue "e l  compuesto orgánico") en un 

tanque mezclador, mediante boqu illas, después pasando lo s  m& 

fe r ia le s  mezclados por un precalentador que eleva su tempera­

tura hasta el valor deseado y después pasándolos por un reao
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i! tor tabular áonde tiene lugar la  reacción exotérmica. EnÜ ' ' ' ,  T ,e l  extremo de sa lid a  del reactor tubular, unas válvulas de 

control de la  presión mantienen la  presión de operación a 

un nivel adecuadamente a lto  para ev itar  la  aparición de una 

fa se  de vapor y adecuadamente a lto  para aprovechar la  gran 

capacidad c a lo r íf ic a  exactamente por encima-de las'con d icio  

nes su percriticas'd e  temperatura y p resió n ..E l producto.es 

después refinado para producir la s  purezas deseadas de lo s 

diversos productos.

El enriquecimiento en cloro en el m aterial dé a l i ­

mentación puede conducir a condiciones p e ligrosas y posible­

mente explosivas. El procedimiento funciona con una relación 

molar de cloro a metano parcialmente clorado en lo s  materia 

l e s  de alimentación mezclados del orden de. 1:3 a 1:12. Para 

ev itar  la  aparición de condiciones peligro sas de operación, 

dáan ev itarse  incluso la s  concentraciones localizad as de 

cloro o concentraciones de corta duración.

Las condiciones que pueden conducir a concentració 

nes indeseables de cloro son el f a l lo  parc ia l o completo del 

abastecimiento de compuesto orgánico, la  pérdida'de presión e: 

e l  reactor que podría producir la  vaporización de la s  sustan 

oías reaccionantes con enriquecimiento en cloro de la  fa se  

de vapor y la  apertura de la s  válvulas de abastecimiento de 

cloro hasta un grado superior a l  deseado. Asimismo, cualquier 

retraso de tiempo inherente a lo s procesos correctivos progra 

nados para operar cuando se ha producido una dé e sta s  oondi-- 

oiones indeseables debe ser tenido en consideración, de mane 

ra que durante ese intervalo de tiempo no puedan aoumularse 

concentraciones peligrosas de cloro. '

El sistema de control de esta  invención u t i l iz a  la



*400365
1

5

10

15

20

28

30

supervisión constante mediante un ordenador d$ medida redun 

dante de cada uno de lo s  tre s  parámetros y elim ina-las con- 

diciones peligro sas por dos medios d iferentes que. entran en 

juego mediante sedales procedentes del ordenador. Dos cauda- 

í lim etros se encuentran situados en serie  en la  lin ea de a l i ­

mentación de cloro, a s i  como en la  lin ea  de alimentación de 

compuesto orgánico. Para.medir la  presión del reactor, a la  

sa lid a  del mismo se encuentran en serie  doa manómetros. Cier 

ta s  condiciones indeseables pueden se r  a liv iad a s  interrumpiei 

do e l abastecimiento de cloro, mientras que o tras condicio­

nes más severas exigen el lavado del equipo del proceso y la  

interrupción del abastecimiento de cloro.

El uso de dos aparatos para.medir cada uno de lo s 

tre s  parámetros contribuye a l  control preciso indicando cuan 

do un aparato ha fa llad o  o se ha desviado de su valor ca li­

brado. Las señales procedentes de lo s  dos aparatos de cada 

pareja son introducidas én un comparador que indica la  mag­

nitud, de la  d iferencia entre l a s  dos señ ales. Excepto en el 

caso altamente improbable de desplazamiento en la  misma di­

rección y en el mismo grado a l  mismo tiempo entre ambos apa­

rato s de una pare ja , e l comparador detectará cualquier des­

plazamiento sig n ifica tiv o  en cualquiera de lo s mismos. Si 

¡¡una pareja de aparatos que mide, l a s  mismas funciones se des 

¡vía'demasiado de la  lectura del mismo valor en ambos apara­

tos de la  pare ja , por ejemplo alrededor del 3 % o.más, la  co 

rrien te  de cloro e s interrumpida. P ára'garan tizar la  preci- 

¡oión, todos lo s  aparatos están cuidadosamente calibrados y 

l a s  alimentaciones de cíoro y compuesto orgánico son f i l t r a -  

- das p ara .ev itar  la  acumulación de contaminantes en lo s apara 

tos medidores.
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Los caudales de cloro y m aterial de alimentación 

orgánico son controlados con un ordenador analógico que ge­

n era , sobre la  base de tiempo re a l, una lín ea de cierre 

; para indicar un enriquecimiento indeseable de cloro y ga­

ran tizar un caudal de compuesto orgánico adecuado para e l  

caudal de cloro medido r e a l . S i e l  caudal de cloro medido 

supera a l  representado por la  lin ea  de cierre a l  n ivel real 

del caudal de compuesto orgánico, se interrumpe la  corriente 

de cloro. Para defenderse de un desplazamiento en cualquiex 

generador, se emplean dos generadores de la  función de l í ­

nea de cierre . S i lo s  valores de cierre d ifieren  en más de 

0,25 %, se interrumpe la  corriente de c lo ro  . En la  siguien 

te tabla se dan varios puntos de una línea de cierre desead?. 

Caudal de producto orgánico Caudal de corriente máximo 

22.800 kg/hora 4.870 kg/hora

20.400 4.300

18.200 3.730

15.900 . 3.140

- - Este procedimiento ev itará el aproximarse ai un 

lim ite explosivo in ferio r de Wz (max)/Wo = 0,2325 donde 

Wc y Wo son lo s  caudales en peso de compuesto orgánico y 

cloro, respectivamente.

En combinación con lo s dos manómetros situados 

. a la - sa lid a  del reactor se encuentran dos válvulas dé' des­

censo de la 'p resió n . La primera se a ju sta  para mantener la  

presión alrededor de 106,5 kg/cm^ y-la segunda se a ju sta  

para* mantener alrededor de 103 Itg/cm^. Si la  presión des­

ciende hasta unos 101,2 kg/cm^, e l sistema de control inte 

rrumpe la  corriente de cloro e in ic ia  la  acción de lavado, 

descrita  más adelante.
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Se han disentido l a s  seEales de entrada a l  s i s t e  

ma de control y se han indicado l a s  acciones in ic iad as por 

l a s  desviaciones de vario s tip o s. La primera acción, in te-, 

rrumpir la  corriente de doro  cerrando la  lin ea  de alimen­

tación-de cloro cuando se han indicado unas condiciones de 

c ierre , no requiere ninguna explicación más. La acción de 

lavado será explicada a continuación.

El lavado es efectuado introduciendo cloruro de 

metilo a través del tanque de mezcla y después a través del 

precalentador y del reactor tubular para mantener l a s  sus­

tancias reaccionantes presurizadas en todos lo s  puntos des­

pués de que han sido mezcladas y completar la  reacción de 

todo e l  cloro que pueda encontrarse en e l  sistem a. Natural­

mente, lo s abastecimientos de cloro y de alimentación de 

compuesto orgánico se cierran cuando se in ic ia r la  acción, 

de lavado. Un tanque de lavado se mantiene lleno de cloru­

ro de metilo su ficien te  para empujar a través de todo el 

equipo de procesado, comprendido e l tanque mezclador, e l 

precalentador, e l reactor y l a s  l ín e a s  de conexión, todas 

la s  su stancias reaccionantes que se encuentran en e llo s .

Se ha seleccionado e l cloruro de metilo debido a su capaoi- 

dad para reaccionar con cualquier exceso de cl.oro que pudie-j- 

ra  encontrarse en e l sistem a.

Preferiblemente, e l tanque lavador de cloruro de 

metilo e stá  presurizado con nitrógeno gaseoso. Sin embargo, 

como la  solubilidad  del nitrógeno en e l cloruro de metilo 

es bastante a l t a ,  del.orden del 25 % ó mayor bajo d iversas 

condiciones, e l nitrógeno presurizado e stá  separado del tan­

que de lavado mediante válvu las de control redundantes para-- 

le la s .  Al re c ib ir  la  serial de in ic ia r  l a  acción de lavado,
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se atasque, la  otra se abre. Análogamente, se colocan válvu 

la s  p ara le la s en 'la  línea entre e l tanque de lavado y el 

tanque mezclador. Un o r if ic io , situado en la  línea comdn 

más arriba  de la s  válvulas entre e l  tanque de lavado y e l 

tanque mezclador, tiene un tamaño adecuado para que pase un 

caudal de'gas de lavado su ficien te  para mantener la  presión 

del reactor en un valor igual o superior a 92,5 kg/cm^ has­

ta que la s  sustancias reaccionantes han sido expulsadas del 

reactor, incluso aunque ambas válvu las de descenso de la  

presión fa lla ran  en l a  posición totalmente ab ierta .

Las operaciones con este sistema de control han 

demostrado su capacidad para cerrar y lavar el equipo de 

proceso con rapidez su ficien te para ev itar accidentes des- 

puÓs de lo s  diversos tipos de posib les desviaciones antes

disoutidos.

En resumen, la  Patente de Jhtroáibcíón que se so li­

c ita  deberá.recaer sobre la s  sigu ien tes:
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REIVINDICACIONES

-1. Un sistema para controlar un procedimiento 

de manufactura de clorometanos por reacción de cloruro de 

metilo y cloruro de metileno con cloro, a temperaturas y 

presiones su p ercriticas, para producir cloruro de metileno 

-y cloroformo, estando caracterizado dicho.sistem a por com­

prender medios para ev itar  un enriquecimiento excesivo en 

cloro a proporciones p e lig ro sas, cuyos medios comprendan:

A. supervisar mediante p are ja s redundantes de aparatos me­

didores e l caudal de la  alimentación de cloro y de la  

alimentación de compuesto orgánico y la  presión del

- reactor, .

B. interrumpir la  corriente de cloro s i  l a s  proporciones 

de cloro a m aterial de alimentación orgánico se apartan

. d e  lo s  valores deseados en más de uná cantidad predeter-] 

minada.o s i  l a s  señales procedentes de cada uno de lo s  

aparatos de cada pareja se*desvian de l a  otra Banal de 

la  pare ja en más de una cantidad.predeterminada y

C. lavar e l equipo de procesado purgándolo con cloruro de 

m etilo, s i  la  presión de reacción desciende-por debajo 

de un nivel-predeterminado.

! - 2. Un sistema de control segán la  Reivindicación]

1, en e i  que el lavado- del sistema purgándolo.oon cloruro 

de metilo se re a liz a  forzando cloruro de metilo a través 

del equipo de procesado mediante nitrógeno gaseoso presuri- 

zadoJ '

3. Se reiv indica por último como objeto sobre 

e l que ha de recaer la  Patente de Introducción que se so­

l i c i t a :  "UN SISTEMA PARA CONTROLAR UN PROCEDIMIENTO DE MA­

NUFACTURA DE CLOROMETANOS".
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