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~trol de un procedimiento para la produccidn de clorometanos,

| haciendo reaccionar continuamente cloruro de metilo y cloru

ciende por encima del intervalo en ol que .es Iniciada la

‘ feriblemente mezclando . los mwuerlales de alimentacién cloro

gunas veces en lo que sigue "el compuesto orgénico") en un
' tanque mezclador, mediante boguilles, después pasando los med

Iteriales mezclados por un precalentador que eleva su tempera~

Egta invencién se refiere-a un sistema para el cod

ro de metileno con cloro a_tempefaturas y pfesiones supercr]
ticas, de acuerdo con las ensefianzas de 1la paténte estadouni
dense n® 3.502.734, concedida el 24 de Marzo de 1970 & R.ls
Baird y colaboradores. s que controler la operaci6ﬁ total
del proceso, este sistema de control evita la aparicién de
condiciones de operacién‘peligrbéas qde puedeﬁ,condueir a po
sibles explosiones, medisnte el cierre de la alimentacidn de
cloro y, si es neﬁesario, el lavado -del equipo de procesado,
segin las condiciones del proceso. ' |
En el procedimiento de la ﬁafente anteé‘identifica
da, el cloruro s metilo ¥y el cloruro de metlleno se hacen
cclonar con cloro pars produeir cloruro de metilenc y clo
roformo, & pre31onesrelevadas.de 65 atmésferasrcomo minimo
y temperatures iniciales comprendidas entre 1200 y_230°C. Co

mo la rezccidn es exotérmica, la temperatura de reacecién as-

reaccidn, pero une. gran capacidad calorifica den’cro de este
1ntervalo de temparatura reduciré el sumento de temperatura.
la tempergtura-de reaccién no_d@be alcanzar un méximo supe=-
rior a unos 450°C, | S | .

El procedlmlento de la patente mencionada opera pre

y el metano parclalmente clorado seleccionado (denominado al-

tura hasta el valor deseado ¥ doslués paséndolos Por un reso-
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i tor tubuler donde tiene lugar la reaccién exotérmica. En

| un nivel adecuadamente alfo para évitar 1é'aparicién de une

: eapaeldad oalorifica exactamente por encima de las’ condiclo
jnes supercriticas de temperatura y preaién. m producto es

_ desPués refinado para producir las- purezas deseadas de log

.diversos produetos.'

'menﬁaci6n puede conducir a condi cione s peligrosas y posible-

| abastccimientb de'cbmpnxﬁo orgéhico,-lé péfdida'de presién ef
: ae vavor y la anertura de 1 8 vélvulas de abasteclmiento de

A ’mados para operar cuando se ha broducido una dé estas oondi'«-

lra que durante ese 1ntcrvalo de flerpo no puodan aoumularse

400365

el extremo de salide del reactor tubular, unas vdlvulas de

control de le presién mesntienen la presidn de operacién a

fase do vapor ¥ adecuademente alto para aprovechar la gran '

El enriquecimlento en cloro en el material da alm-

mente expiosivas. 1 procedimiento funciona con una relacién
molar de cloro a metano parCLalmente clorado en los materia
les de alimenta016n mezclados del orden de 1t :3.a 1: 12. Para
evitar la apar1016n de cond101ones peligrosas de- operacmén,_'
deben eviﬁarse inecluso las concentrac1ones localizadas de
eloro o concen'brp clones de corta daraclén. .

Ias condlclones que pueden eonduc:.r a concen't;raclo '

nes indeseables aq cloro son el fallo parclal o completo del|

el reactor que podria producir la vaporlzacién de las sustan

oias reac01onantes con enriqueclmlento en cloro de la fase

cloro hasta unArrado superlor al deseqdo. Asimlsmo, cuelquier

retraso de tlempo inherente a los procesos correctlvos progry
ciones 1ndesepbles debe ‘ser tcnido en con31dera016n, de mang

concentraclones pnllgr0dpa de cloras

hl glgtona de cnnfro] de et invenoién ntiliza la

:
A
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supervisidn constante mediante un ordenador de medide redun
dante de cada uno de los tres nnrémetros y elxmina -lag con-
diciones neligrosas por dos medlos diferentes que.entran en
Juego mediante seiflales procedentes del ordenador. Dos cauda#
limetros se enouentran situados en serie en la linea de ali=
mentacién de cloro, asi como en la linea,de alimentacidn de
cempussto orgénico. Dara_m@éir la presidén dei reactor, & la
salide del mismio se encuentran en serie dos manémetros. Clex
tas condiciones indeseables pueden ser aliviadas interrumpiep
do el sbastecimiento de cloro, mientras que otras condicio-
nes nés severas exigen el lavado del equipo del proceso Yy la
interrunclén del abasteclmiento de cloro.

El usmo de dos aparatos para,med;f cada‘ﬁﬁo de los
tres parduwetros contribuye al control‘preciSd indicando cuan
do un apara%o ha falledo o s¢ ha éesviado}ds'su velor cali-
brado..Iéé sefiales procedentss de los dos aparatos de cada,
parsja son introdﬁcidas en,un_cbmﬁarador.que indica la mag-
nitud de la diferencia entre las dos.seﬁaleé. Excepto en el
caéo altamente imnrobéble de despiazamientoven 11 miéma di-
r60016n y en el mismo grado al mismo tiempo entre hmbos apa=
ratos de una nqrega, el compzrador detectaré cualquler de g~
’plazamiento signifioativq en cua lquiera de los misros. Si
tuna pareﬁé de aéaratos que.mide las mﬁsmas funclones ge deg
via demasmado de la leotura de] miqmo valor en ambos apara-
tos de la pareja, por ejenplo alrededor del 3% o mﬁs, la co
rrlente de oJoro 63 interrumnlda. Para Larantlzar 1< preoi—
slén, todos los annratos estén cuidadosamente calibrados y
las alimentaclones de cloro y compuesto orgdnico son flltra~
das_para.EVLtar la acwaulacidn de contaminantes en los aparg

tos nedidores.
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0,25 %, se interrumpe la corriente & cloro . En la siguien

cloro, respectlvamente.

.a la salida del reactor ge enouentran dos vélvulas e degm

“ciende hasta unos 101,2 kg/cmz, el'sistema'&e»control inte

Los caudales de clofo ¥y matefial de elimentacidn
orgfnico son controlados con un ordensdor anélégico'que ge—
nera, sobre la bage de tiempo real, una 1inea de cierre
pare indicar un enriguecimiento indeseable de cloro y ge-
rantizar un caudal de compuesto orgénico adecuado para el
caudzl de cloro medido real. 3i el caudal de cloro medido
supefa sl representado por la linea de cierre al nivel real
‘del caudal de compuesto orgénico,_se'ihterrgmpe la corrientq
de cloro. Para defenderse de un désplazamiento en cualguier
genersdor, se emplean dos generadores de la funcifn de li-

nez de cierre. Si los valores de clerre difieren en més de

te tabla se den varios puntos de una 1inea de cierre desesds.

Cengel de producto orgdhico Caudal de corriente miximo

22,800 g/hore ©  4.870 kg/hora
20,400 o 4300
18.200 330
1900 s 140

, Este nrocedlmlento evitaré el aproximarse g um
1imite explosivo inferior de Wz (max)/Wo = 0,2325 donde

We r Wo son 1os caudalss en peso de compuesto orﬁénioo ¥
-In oombinacién con los dos manémetros situados

censo de la’ presién. Ia primera se ajusta pnra mantener la

presidnzalrededor de 106,5 kg/cm v la segunda se ajusta

pare mantener alrededor aeaijIRg/omz.'si'la_presién des-

rrumpe la corrisnte de ecloro e inicia la accién de lavado,

descrita nds adelante.
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_tacifn.de cloro cusndo se han indicado unas condiciones de

metilo & través del tenque de mezcla y después a través del

todo el eloro que pueda encontrarse en él sistema. Natural-

compuesto orgdnico se cierran cuando se inicia la accién.

'precalentador, el reactor y las lineas de conexi6n, todas

ra encontrarse en el slstena.

.es'basténﬁe alta, del .orden del 25 % o mayor bajo -diversas
__condiciones, el nitrégeno presurizado eété_sépafadb'dei tand

que de lavado mediante vélvulas'de control erUﬁdéntGS”Par&

-6 _

Se han dlscutido las senales de entrada al siste
me, de control y se han indicado 1as acciohes inicindas por
lag desviaaunws de varios tlpos. Ia prlmera aceidn, inte-.

rrumpir la corrlente de cloro cerrando la linea de alimenr

cierre,'no requiére ninguna explicaci6n.més.-ia accién de
lavado serd explicada a contlnuacién.

- E1 lavado es efectuado 1ntroduc1endo cloruro de

precalentador'y del reactor tubular para mantener las sus-
tancias reaccionantes presurizadas en todos los puntos des-

pués de que han sidoimQchadaa y completar la reaccién de
mente, los sbastecimientos de Qioro y de alimentacién de
de lavado. U ténque de lavado sge hantiene 1leno de - cloru—
ro de metilo suficiente para ampujar a través de todo. el

equipo de procesado, comprendido el tanque mezclador, el

las sustancias reasccionantes que se encuentran en ellos.

Se ha-selecéionado el cloruro de metilo debid6 g au capaoi-

dad para reaccionar con cualquiar exceso de cloro que pudie

Preferlblemente, el. tanque lavador de oloruro de

metllo esté presurlzado con n1tr6geno gaseoso. Sin embanrgo, |-

como 1a sqlub111Qad del nltrégeno en el cloruro de metilo

ca

lelas. Al recibir.la sefial de iniciar la accién de lavado,

400365
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estas dos vélvulas se abren prontamente. Incluso aungue una

ge. atasqae, la otra se abre. Anélogamente, se colocen vélvu

las parnlelas en la linea entre el tanque de lavado y el

tanoue mezclador. Un orif1c1o, situado en la linea comin

nés arriba de las vélvulas entre el tanque de lavado y el
tangue mezclgdof, tiene up tQmaﬁo'adecuédo para que pase‘unf
oauaal de ‘gas de lavado suficlente para mantenér la presién
del reactor en un valor igual o sﬁperior a 92,5 kg/ch has-
ta que las sustancias reaccionantes hen sido expulsadas del

reactor, incluso aunque ambas vdlvulas de descemso de la

' pfeaidn fallaran en la posicién totalmente abierta.

Las operacionQS'con este sistema de control hen
demostrado su capacidad pars cerrar y lgvar.el‘equipé de
proceao'cdn.rapidez suficiente para'evitar accidentes dés—"
puég de los diversos tloos de posibles deSV1aolQmﬁ antes
dlsoutidos. , | ' '

En resu.men, la Patente de Introduccion que se sol:.-

cita deberé recaer aobre las slguientes.
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REIViNDIGACIQNES '
_ -1+ Un sistema para cdntrolgp»un'procedimiento

46 manufactura de clorometanos por reaccién de cloruro de

metilo y cloruro de metileﬁo-qon cloro, h‘témperatﬁras ¥

presiones siupercriticas, para'pfbdudir cloruro de metileno

-y olorofdrmo, estando_caracteriZadofdidhé.sistema por com-

prender mediés para evitar un-enriqﬁécimientd excesivo en

cloro a proporciones peligrosas, cuyos medios comprenden

A. supervisar nediante parejas redundantes de aparatos me-
didores el caudal de la alimentaoién de cloro y de la
alimentaelén de compuesto orgénico y la presién del

- fcactor, ' ' _

B interrumpir la corriente de cloro si las proporciones
@chmamﬂ%hl%ahmﬁmwnw¢m®se@wmn
de los valoreg deseados en nés de una cantidad predeter—|
minada .o si las sefiales procedentes de cada uno de los
aparatos'de cada pareja.ée'desvian de la otra sefial de
la pareja en més de una cantida&fpfedeterminéda j-

C. lgvar7él equipo de grocesado:purgéndolq cﬁn cldiurb de
metilo,'si‘la presién’de‘reacéién deséieﬁdeipor debajo
de un nlvel predetermlnado. -

_ ‘2.' Un gistems de control segdn la Rexvindioaclén

1, en el que el lavado del sistema purgéndolo con cloruro

de metilo se reallza forzando cloruro de metilo a travéa

‘del aquipo de" procesado mediantg nltrégenq gaseoso preeuri—

zados * A ' |

s . i 3. - Se reivindica por fltimo como objéto‘soﬁre

el que ha de recaer la. Patente de Introduccién que ge 80—

1ic1ta' "UN SI STEMA PARA CONTROLAR UN PROCLDIMIENTO DE MA-

NUEAOTUHA DE GLOROMEIANO”"
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Todo conforme queda descrito y reivindicado en la |

presente Memoria descriptiva, que consta de nueve péginas

mecanografiadas.
Madrid, 2 de marzo de 1972.

BERNARDO UNGRIA
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