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Green y colaboradores (1943) ¥ 2.84&.484 de Kolker (1958),

RESUMEN DE IA INVENCION

Un procedimiento para la produccidén de cloruro de me-
tilo por reaccidn de metanol y cloruro de hidrdégeno en auseq
cia de catalizador de cloruro de cine, condensdndoBe un azed
tropo HCL-HZO, sgua y metanol en la corriente gaseosa de .ca
bezes y retroalimentando este mezcla al reactor. El proce-
dimiento puede ser utilizado como procedimiento primario;pa- :
re la produceidn de' cloruro de metilo o como procedimiento'
de scabado para la produccién de cloruro de metilo por reac- -
cidn de los gases desprendidos de una reaccién convencional
en golucidn de clorurc de- cinc. |

ANTECEDENTES DE IA INVENCION

Esta invencién se refiere a la produccidn de cloruro.
de metilo por reaccidn de metanol y cloruro de hidrégenc.
Mes especialmente, se refiere a esta reaccidn sin el empleo
de un catalizador convencional de cloruro de cinc acuoso.

Aunque se sebe que el metanol y el cloruro de hidrége-
no reaccionan hasta cierto punto sin catdlisis para producir
c¢loruro de metilo, como se describe en la patente estadouni-

dense 1,918,371 de Berndt y colaboradores (1933), generalmen

te la reaccidn se lleva & cabo en una solucidn acuosa de cle !

ruro de cinc que se cree que cataliza la reaccidn. Algunasf
patentes relativas a este procedimiento son las estadounidend

ses 2.091.986 de Holt y colaboradores (1937),'2.308.150 de

En la produccidn de cloruro de metilo (MeCl) a partir
de metanol (MeOH) y cloruro de hidrdgeno, con o sin catdli-

sis, se producen las siguientes reaccioness

CH30H + HCL—» CH3CL + H,0 (1)
20H30H.::::CH300H3 + H,0 (2)
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-balance de materiales tipico en kilogramos a través de un’:

En la prédctica comercial actual, estas reacciones tie| '

inen lugar en un reactor forrado de ladrillo, empleando olq-r  i;

ruro de cinc como catalizador. Los gases'de alimentacidén ;. .|
MeOH y HCl, junto con cuslquier MeCl reciclado, se hacen -
borbotear a través de una solucidn acuosa gque contiene alre- .-

dedor de 70 a 80 % de ZnCl, a temperaturas de 145-160°C yiﬁ

2
8 una presidn igual o ligeramente superior & la atmoafériqg.
(Ios porcentajes y proporciones dados agui son en pesowsalvo

indicacidn en contrario).

Los geges producidos, ademds de contener MeCl y agua';

i contienen también HCl y MeOH gue no han reaccionado y_épé?;

“dimetilico (EDM) como subproducto. En la Table I se da»@@ﬁ

reactor de cloruro de metilo catalizado con cloruro de ciﬁé

para la produccién de 100 kg de MeCl. El MeCl en la aliﬁéné;

tacidn no es neceserio pero se adapts aqui fdcilmente unéfg

corriente de slimentacién de HCl conteniendo MeCl prodedené

te de otros procesos realizados mas adelante. »
TABIA T

Balance de meteriales

Alimentacidn Producto-. -

MeCl 30,8 - 130,38
HCL 85,3 13,1
Me OH 68,2 '3,%
EDM 0,5

184,3 184,3

En la patente estadounidense 2.421.441 de Thronson yg;

colaboradores (1947) se describen métodos para la purificaéimn

del cloruro de metilo obtenido por este procedimiento y con- ;J;§
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" v Ster dimet{lico. Ia purificacidn se realiza lavando los

. gases sucesgivamente con agua para condensar la mayor parte

. solucidén de hidrdéxido sédico pera neuniralizar el resto del

teniendo cantidades muy pequeflas pero indeseebles de metand N

del agua y absorber la mayor partedel HCl y el metahol, con
HCl y abgorber la meyor parte del ague restante y con éci&o
sulfirico para absorber el éter dimetilico y el agua y elr.
metanol restantes. .El HCl, el metanol y el éter dimetdlico
que aparecen en el producto en el balance tipico anterior
ge encuentran en las corrientes efluentes de los lavadores,
a excepcidn de una pequefia cantidad de HCL que es neutre~
lizada en el lavador de sosa cdustica. Aunque estes corrient
tes efluentes pueden ser adaptedas a este proceso, 835 mejor
producir un minimo de dter dimetilico y que sea minima la
cantidad de HCL y de metanol gue no han reaccionado. Ademﬁs
de exigir medides de eliminacidén de residuos, el éter dime-
t{lico, ei HC1 j el metanol representan pérdidas de rendi—r
miento y seria preferible una conversidn mds completa en
cloruro de metilo. 7
Ademds, aunque la solucidn de cloruro de cinc ha dado
buenos resultados durante afios, también seria conveniente
disponer de un medio mds econdmico de produceién de cloruro
de metilo con rendimientos mds altos y menores cantidades dd
of luentes que eliminar.

COMPERDIO DE TA INVENCION

Esta invencidn proporciona un medio econdmicemente supg-
rior para la prodiuccidén de cloruro de metilo con rendimientqgs
mejorados y con reduccidn al minimo de la produccidén de étex
dimetilico. Ia invencidn puede ser utilizada como procedi-

miento primario para la obtencidn de cloruro de metilo o co-

DR TR Y ELERRT N
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cloruro de cinc, separar la corriente gaseosa de cabezas, :

con gases desprendidos de una reaccidn en solucidn de clo-

mo procedimiento de acabado para la produccidn de cloruro
de metilo por reaccidn de los gases desprendidos en una réq_
¢idn convencional en solucidn de cloruro de ginc.-

Ia invencidn proporciona un procedimiento continuo pa~
ra la preparacién de cloruro de metilo gue consiste en_ha—
cer reaccionar metanol y cloruro Qe hidrdgeno en un reactor

bajo condiciones de reflujo y en ausencia del catalizagor;

condensar de la corriente gaseosga de -cabezas y retroalimen-
tar a la porcidn éuperior del remctor una mezcla de azed-
tropo de HCL-HZO, agua y metanol.

BREVE DESCRIPCION DE LOS DIBUIOS

Ie Pigura 1 es un diagrame esquemdtico de un proocedi-

miento de la invencidn para uso en un proceso de acabado

ruro de cinc, mostrando una corriente de colas que contiene
dcido clorhidrico diluido como producto.

Ig Figura 2 es un diagrema esquemdtico de un procedi-

miento de la invencidn para la reaccidn primeria de cloruro|.’

de hidrégeno y metanol para producir cloruro de metilo sinﬁ
producir una corriente de colas de dcido clorhidrico di-,ﬁ

luido.
DESCRIPCION DETALLADA

Esta invencion es susceptible de varios modos de pues-
ta en préctica. Puede ser utilizada como reaccidn acabadoré
0 como reaccidén primaris para la produccidn de cloruro de
mgt}lo. En cualquiers de estas formas, pqede ser utilizada
para producir una corriente de colas de deldo clorhidrico

al 20 % o, alternativamente, para enviar mds agua a las ca~

bezss con el cloruro de metllo.

<

6
]
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A pesar del uso comercial general de las scluciones
de cloruro de cinc para la produccidn de cloruro de metilo,
88 ha encontrado sorprendentemente que en su_lugar puede
utilizarse una reaccidn en columna a reflujo obteniéndose
mayores rendimientos y reduciendo al minimo los subproduo-
tos indeseables. Un resultado del reflujo dtil en una ope-

racién econdmicamente interesante, es una concentracidn re-

lativamente alta de HCl en la parte superior de la columna.|: - .

Ia concentracidn y su efecto varian con las condiciones de

operacidn. Esta elevada concentracidn de HCL tiene por efeoct

o hacer fodavia mds completa la reaccidn (1) anterior y
con ello desplazar el equilibrio en la reaccién (2) hacia
la izguierds, produciendo mds MeCl y menos EIM. Tos inté#f
t0s para obtener efectos similares en la reaccidn con solu—
cidn de cloruro de cinc generalmente no han tenido éxito,
en parte porque la concentracidn de HCl en el producto MeCl
aumentaria demasiado con la consiguiente pérdida de eficien
cia de materiales y aumento en los costes de purificacidn
del producto. Por el contrario, esta invencidn incluye in-
tegradanente la separacidn y el reciélado del exceso,def
HCL de la corriente gaseosa de cabezas y alternativamente -
la separacibén de parte de la misma como corriente de subpro-
ducto de deido clorhidrico.

Un condensador parcial y un separador-de liquidos en
la corriente gaseosa de cabezas condensan leOH, agua y HCIL,
generalmente en forma de un azedtropo de HCL-H20 que con—
tiene alrededor de 20 % de HCL mds un exceso meyor o menor
de agua. Ajustando las condiciones de operacidn, algo del
agua en exceso pusde ser retirada con la corriente gaseoss,

de producto en lugar de ser devuelta al reactor. El conden—




10

18

20

25

30

sado es retroalimentado en la parte superior de la cd;gﬁéé;
manteniendo alta la concentracidén de HCL en esa regién. )
Para conseguir los resultados deseados y controlar
la reaccidn, pueden realizarse ajustes en 1os materlales de
alimentacién al reactor en solucidn de cloruro de cinec o ﬁg
al remctor de columna ¥y en las temperaturas y presiones dé 
la columng y del condensador. Generalmente mediante estoéj.

ajustes se puede controlar también la cantided de HCL y-

e
LA T

H20 que salen en los gases producidos no condensados de "ca~

bezas.

Volviendo ahora a. los dibujos, las Figuras 1 y 2
ilustran dos de los cuatro modos bdsicos de operaclonf 9 la
invenoidn. Aunque la Figura 1 muestra el procedimientq;ge;
le invencidn operando para acabar la reaccidn de los géée§
desprendidos de un reactor primario de cloruro de ciné,5u.
con produccidn de una corriente de colas de dcido clorhldrl»
co diluido y la Flgura 2 nuestra la invencibn utllizada pa-.
ra la reaccién primaria sin corriente de colas de 301do;di~'
1u1do, se obgervard que la corriente de colas es opclonal:
¥y puede ser producida en cualquier casgo. Asf, el tercer mo-
do de operacidn eg igual al de la Figura 1 sin la corriegs
te de colas de dcido y el cuarto modo es igual al della'u’
Figura 2 con una corriente de colas l= dcidos i

En la Figura 1, se introducen MeOH y HC1l en un gégpei
tor primario de solucidén de ZnCl, 1. Preferiblemente se?}!
gjerce control sobre el caudal del HCL y sobre la relaciéﬁ
de HCL a MeOH. L a corriente principal de MeOH pasa a’“
través de un vaporizador 2 pero la temperatura del reactor
1 puede ser eficammente controlada salvando el vaporlzador

¥ utilizando un conducto 3 de MeOH liquido, en el que el':}Jf*
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" de columna 6. Cualquier traza de ZnCl arragtrada al acaba—

i-dor de columna 6 debe ser tan pequella que resultelneflcaz

carburos clorados, deben utilizarse materiales especiales

caudal se modifica en proporcidén con la temperatura del
reactor. El rsactor de ZnCl, 1 puede operar como se ha des-
crito anterioruente.

Los gases procedentes del reactor de ZnCla, que con-|
tienen MeCl, H20 y HCl y MeOH que no han reaccionado, se say
can por la parte superior del reactor 1 y se introducen‘eq
la vasija 4 de recuperacién de ZnCl, donde se separa el
ZnClé que haya podido ser arrastrado y se retroalimenta éi

reactor 1. Los gases mezclados pasan después a un acabador .

y alll como catalizador. En la Figura 1, la linea de punt0345‘
nuestra la separacidn entre la porcidén del tren del Erocq?g TR

relativa al reactor de ZnCl, a la izquierda y la porciéﬁfdeln

acabador de columna 6 a la derecha.
El acabador de columna 6 dispone tipicamente de 12 0

13 platos borboteadores cuando la coluuna se utiliza como!

acabador con produccidén de una corriente de doido clorhidrid -

co dilufdo. Pars otros modos de operacidén, generalmente se

utilizan mds platos de acuerdo con los cdlculos normales de

diseflo de la columna. También pueden utilizarse otros dise-

flos tales como platos tamizadores o un relleno de silletas.

Dependiendo de la presidén que ha de resistir, pueden utili-

zarse varios materiales de coanstruceidn para la columna. Ded -

bido a la presencia de dcido clorhidrico caliente e hidro--

para la columna y sus partes interiores. Un material prefe-
rido es una resina de fenol-forualdehido reforzada con amian
to, tal como la Haveg 41 producida por la HaVeg Corporation

of Wilmington, Delaware, Estados Unidos. Si la presidn no

sy
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eg demasiado grande para el aparato a esa temperatura,,ege;
material puede operar hasta una temperatura de unos 1509C}'
Un equipo de acero forrado de vidrio puede operar hasﬁq,;%} .
unos 200-260°C y un equipo de tdntalo puede operar a temﬁé'
raturas mids altas. Unas temperaturas de operacidn mds al%#é
en el acabador de columna 6 generalmente conducen a unae 6§§—,
racién mds eficiente cuando son econdmicamente factibles &i:
giempre que los productos quimlcos implicados no sean. degra
dados por esa temperatura, como es muy sabido en esta tép#“
nicae. Preferiblemente, la reaccidén se lleva a cabo a unagé‘ 
temperatura de unos 80°C como minimo y generalmente ?or}ééi
bajo de unos 150°C. | |

Preferiblemente, la velocidad de ebullicidn en‘lrfppé
lumna 6 es controlada por un calentador de calandra 9 qﬁé{ﬁ
utilize vapor de agua. Aumentando la velocidad de ebullicion
aumenta la relacibn de HCl a MeOH a través de la columna,uh
aumenta la conversién de HCL y MeOH en MeCl y se reducqlia_v
cantidad de EDM subproducto. Bstos beneficios deben sef‘éQdi

librados contra el precio de coste del vapor de agua extra,r

Ia bomba 10 hace circular el liquido & través de la calandra'
9. la presién en la columna 6 viene generalmente limitagq
por los materiales de construccidn. En el caso de la Fiédp§5
1y la presién en la columna 6 no serd mayor que en el reaééi
tor 1 de ZnCl,, a no ser que la presidn de loé gases proce—
dentes del reactor 1 sea aumentada por ejemplo mediante una
bomba. N
El condensador parcial 7 condensa a la msyor parte
del H,0, HCL-HQO y MeOH que salen por la parte superior dq;
la columna 6 y el separador de liguido-gas 8 devuelve losl:

ligquidos condensados a la columna 6. Ios gases producidos en
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veda concentracidn de HCL en la parte superior de la columna

rque la parte superior de la columna 6 puede ser cargada~ébh

tropo de HC1-H,0 de punto de ebullicidn relativamente alto

"gse desea la corriente de colas de HCl, las proporciones de

-10 -

el separador 8 son recogidos en un tren lavador tal como el‘
descrito en la patente estadounidense 2.421.441, discutido
mds arriba. EL EDM y el MeCl son de bajo punto de ebulli-
cibn, hirviendo alrededor de —-24°C y se escapérian en la

corriente gaseose de producto pero como el reflujo y la ele-

6 desplazen la reaccidén (2) hacia la izquierda, la concentra| -
cién de EDM en los productos es minima en comparacidn con la

que seria sin el uso de la invencidn.  La separacidn del azef
de los gases producidos es especialmente buena, de manera

HCl sin perder mucho HCl en los gases producidos. ‘

Ig columna 6 puede funcionar opcionalmente para pro-
dueir una corriente de colas de HCl retirada en la base de |
la columna 6, siendo controlado el caudal por el nivel de -
liquido en 1la pase de la columa 6. Esta generalmente seria
el azebtropo HC1-H,0 de 20 % de HCl, que podria ser utiliza-
do o vendido como tal o concentrado todavia més, por eﬁempio
hasta 31 %, por adicidn de mds HCl. Mediante un disefio apro-|"
piado de destilacidn, el metanol en el producto de colas
puede limitarse & 0,01 %. Esta forma de éperacién eliminaria
alrededor del 94 % del agua de reaccidn y el 89 % del HCL
que no ha reaccionado en la corriente de colas. El rendimien '
to calculado de conversidn de HCl en MeCl en este caso es
del 88,5 % pero si se incluye el dcido clorhidrico de la co-

rriente de colas como producto Util seria del 98,7 %. Si no

HCL y MeOH en los materiales de alimentacidn y las temperatu

ras de la columna 6 y del condensador parcial 7 pueden ser
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f ajustadas de manera que el éxceso de agua de reaccién (1)

'pase a lag cabezas y a log lavadores del gas producido ¥y de

N

manera que no se produzca exceso de HCl, como ilustra lea,_.ﬂ,i;t
Figura 2. .
Siempre que exista una aplicacién econdmica de léiéée
rriente de colas que contiene 20 $% de dcido -clorhidrico, qi’
modo de operacidn preferido es el que produce dicha coryién—f'
te de colas. BEsto conduce a una mayor relacidén de HCL & NeOH
a través de la columna ya que las coles retiradas aumeﬁtaﬁ 

la cantidad de condensacién necesaria en el condensador paih L

cial 7, aumentado con ello la cantidad de HCL y, en menorak
grado, el MeOH reciclado a la columna. Ademds, con las colaa
retiradas, la concentracidén preferida de HCL procedente del
condensador parcial 7 es del 20 al 25 % mlentras que 31n::g-

tirar las colas, la concentracidén preferida es alrededorgdel

16 % 0 15 a 18 % oo Bsto aumenta todavia mds la relacidn de'
HCL a MeOH para el caso en que se retiren las colas. El re—
sultado neto es que para el caso en que no 'seé retiren las‘i
colas, &e necesita una columne mayor con mas platos para. cbn
seguir los mismos resultados. Pasando a las cabezas togoﬁJlﬂ
agua de reaccidn, con una relacidén de alimentacidn de HCL
a MeOH de alrededor de 1,0, con una températura de,refluj§f
de unos 91°C y con alrededor del 17 % de HCL en el reflujq;
8l rendimiento de transformacién de HCL en MeCl es alredeeﬁ
dor del 96 %. | C

Cuando la columna 6 se utiliza como reactor primario,
como en la Figura 2, en luger de ser utilizada como reactor
de acabado, el equipo realiza las mismas funciones descritas|

gntes en relacién con la Figurs 1. Asimismo, - se consigue in-

herentemente una mayor flexibilidad de control y de operacid
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ya qué 6s posible controlar las alimentaciones de HCl y MeCOH
separadamente y sin las restricciones de tener que adaptar-
se a la alimentacidén al reactor de ZnCl,. Asimismo, la pre-
sién del gas de entrada no queda restringide a la presidn
del producto del reactor de ZnClys Aunque la Figura 2 indicae
que el MeOH es alimentado en la corriente reciclada de colas
anteg de la bomba 9 y de la calandries 10, el MeOH puede ser
alimentado donde requiera una operacidn dptima de la columna N
pare obtener los resultados deseados,: sobre el mismo plato
‘o nivel o en un plato o nivel diferente de la alimentacidn
de HCl. Ademds, es conveniente poder evitar los costes de
capital y operacién del reactor de ZnCl, en las instalacio-
nes nuevas. |
Ya opere la columna como acabador o como reactor pfi—
mario, si se saca dcido clorhidrico dilufdo de la base de
la columna, generalmente es conveniente que la relacidn mo:
lar de HCL a Meoﬁ en las alimentaciones de entrada al siste-
ma de reaccidn sea alrededor de 1,09. En el caso de que la
columna actie como acabador, ésta es la relacidn molar de .
HC1 a MeOH en el reactor 1 de ZnCl,. En el caso de que la
columha actie como reactor primario, es la relacidn molar de

1HCL a MeOH en la alimentacidn a la columna 6. Cuando no se

fsaca, de la columna ninguna corriente de colas, la relacién
: preferida de HCI & MeOH pera las alimentaciones respectivas
al reactor 1 de ZnCl, o a la columna 6 es alrededor de 1,0.
Esta relacidn debe ser ajustada periddicamente para mante-

ner en general el contenido de HClL en el reflujo proceden-

.te del condensador parcial 7 en un intervalo comprendido

aproximadawente entre 20 y 25 % cuando hay retirada de colas

de gcido clorhidrico y entre 15 y 19 % cuando no se produce
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estas pérdidas,

~13.
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esta retirada. Ias proporciones déptimas pueden ser determing’: ..

dag midiendo las pérdidas de HCl, MeOH y EIM en el-producto
gaseoso a concentraciones diferentes de HCL en el reflujo. .

Es dptiva squélla relacidn que reduce al minimo el valor de

Si la relacidn de HCL a MeOH se hace excesiva hacia
el lado alto, el exceso de HCl saldria por la parte superiox
de la columna 6, produciendo un sumento de caudal en la‘c;-
rriente gaseosa de producto. Puede utilizarse una retroaiia
mentacién de informacibén procedente del caudal de gas quAi
producto pera controlar la relacidn de gases de alimentaJ
cibn e incluso para disparar una parada;si 68 necesaribi

EJENPTO 1

Haciendo funcionar el sistema de la Figura 1 paraf?;
producir 100 kg de cloruro de metilo con las alimentacioﬁéé
indicadas mds aba;o al reactor de ZnCl, y con la base derla
columna 6 a 115°C ¥y 997 mn Hg y la parte superior a 99°c :
929 mm Hg y con el condensador parcial a 40°C, se llega al
balance de materiales calculado de la. Table II, estando BX?

presado en kilogramos dicho balance de materiales.

de ZnClp  ZnCl, la columna lumna Jumna
HC1 81,55 13,0 1,1 17,7 8,3
Ne OH 65,75 4,4 1,7 3,3 -
H20 - 34,2 2,0 52,7 33,8
Total 178,2" 178,2 136,41 73,9 42,1

TABLA II
Balance de materisles
Reflujo a -
Alimenta la parte  Producto
cion al Vapores del Vapores de superior de colas

reachtor vreactor de

producto de de la co- de la ¢Q
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EJEMPLO 2

Los datos de las Tablas IV y V fueron calculados a
partir de ensayos de laboratorio realigados utilizando.las
cgndiciopes de reaccidén de la Tabla III en el sistema de?i'
le Figura 1 e ilustran la mejora sustancial obtenida en ;a

conversién de MeOH en MeCl, una disminucidén en el EIM efluen =

te y otras ventajas de la invencidn.
TABLA ITI

Condiciones de reaccidn

Velccidad de alimentacién de MeOH, g/h
Velocidad de alimentacién. de HCl; g/h
Reflujo a la columna, cc/minuto
Relacidn molar HCl a MeOH _
Temperatura del reactor de ZnCl,, °c
Tempergtdrg de la base de la columna, °C

Temperatura de reflujo, °C

El valance de materiales calculados en moles/hora -

se encuentra en la Tabla IV y las eficiencias en porcentaje

en pego estdn en la Tabla V.
TABLA IV

Balance de materiales

Alimenta
cidn al” Producto del Vapores de
reactor reactor de producto de

213
265
i2,0-¥;¢f~
1,095"‘*.;“1_' '
156,5
112
20

Reflujo a a

la parte Producto
superior de colas
de la co—~ de la cg

de ZnClp -ZnCly la columna  lumna lumna 7
MeCl - 64223 6,538 0,084 -
HOL 7,266 1,043 0,003 4,112 0,725
MeOH 64634 0,361 0,060 1,537 -
EIN - 0, 025 0, 018 - -
1,0 - 6,248 0,148 32,669 6,408
38,402 - 7,133

Total 13,900 13,900 6,767
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| IABIA V'

Eficiencias »
En el reactor Global con
de Zn012 ‘la columme
Conversidn de IfeCH en MeClL
(rendimiento) 93,80 98,56
Conversibén de IeOH en EIM 0,76 0,53
Rendimiento de HCL en HeCl 85,64 89,99
Rendimiento de HCL en corrien
i e de colas - . 9,98
Rendimiento total de HCL 85,64 99,956

. TLos resultados indicados en la Tabla V nuestran los
mayores rendimientos de MéCl con respectc e lagraliment&~
cibnes de KeOH y HCL que se obtieren utilizando el reactor
de columna de la invencidn, columna de la derecha, en Gompe~
racibén con los resulfados obtenidos en el reac%or de chlg
de la técenica enterior, columna de la izguierda. Tambidn
ostan indicadas las mejoras en él rendiniento btotal de HCL
conbvando la corriente dcida de colas y la diswinnceldn de la
canticad de ELE producida. Bgtos resultados ponen de mani-
fiesto las mejoras que se obtlenen poniendo en prdcitica la
invencidn en sus varias formas.

o resumen, la Patente de Invencidn que se soliciva
deberd recser sobre las siguientes:

RELVINDICACIONES

‘1. Un procedimiento continuo para la fabricacidn
dé'cloruro ¢e metilo, caracterizado por: '

(1) hecer reaccionar metancl y cloruro de hidrbgeno,
que opcionalmente, pueden ser parte del efluente mezclado
gque no ha reaccionado procédgnte’de la reacciéﬁ parcial de

metenol y Acido clorhidrico en una solucién acuosa de clorurb
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de cinp, en un reactor en coﬁdicioneé dé.reflujo ¥y en ausen-
'cia'de catalizador de clorurc de cine, y,_opcionaimente,
retirar parte del exceso de agua de reaccidnm.

(2) separar una corrienﬁe gaseosa de cabezas;

(%) coﬁdensér la cdrpiente gaseosa de cabezas y re-
troalimentar a la porcién superior del reactor una mezcla del
AZeétropo de HC1-H,0, agua y metemol.

2o Uﬁ vrocediniento segln la Reivindicacibdn- 1, don-
de la reaccidn del metanol y el &cido clorhidrico se lleva a
czbo 2 una temperatura de unos 800 ¢ como minimo.

3.— Un procedimiento;segﬁn la Reivindicacibn 1, don-
de por lo memnos parte.del excgéo de agua de reaccidn es re~
tirada con la cérriente gaseosa de cabezas ¥y no devuelbta al
reactor.

bom Un'procadimiento seglin la Reivindicacidn 1, don-|.
de por lo menos parte del exceso de agua de reaccidn es re-
tirada en forta de corriente de colas de Acido clorhidrico
diluido. .

5.~ Un procediniento seglhn la Reivindicacidén 1, don-
de el meteonol ¥y el &cido clorhidrico alimentados a la etapa

(1) son parte del efluente mezclado que no ha reaccionado

procedente de la reaccidn parcial d& metecnol y acido clor-

6.~ Un procedimiento segln la Reivindicacién 4, don-
de el metanol y el &cido clorhidrico alinmentados a la ebta-
pa (1) son parte del efluente mezclado que no ha reaccicnado
procedente de la reaccidn parciszl de meteanol y Acido clor-
hidrico en una solucibn acuosa de cloruro de cinc.

7.~ Se reivindica por Altimo- como objeto sobre el

que ha de recaer laz pabente de invencidén que se solicita:.
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UN PROCEDINIENTO COIMMTIHUO PARA T FABRICACION DI CLORURO DE

CMETTLO.

Todo cohformq queda descrito y reivindicado en la
presente Memoria descriptiva que cons;ta de diecisié‘te pagi-
nas mecanografiadas.y dibu'jo_s adjuntos.

Madrid, %0 d¢ Abril a§\1975

BERWARDO/PHGILA
:p - p - :
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