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Es sabido separar en forma sélida cloruro ciand-
rico originalmente en forma de vapor mediante desublimacidni
en espacios refrigerados desde el exterior, orillando la fa
se liguida. En este caso no wuede evitarse que ademds de
cloruro ciamirico fino resulten también cristales de gra-
nos gruesos, que se depositan en los elementos de insercidn
¥y en las paredes del separador ¥y que’ deben ser separados
por sacudimiento mecdnico después de uma cierta duracién
del trabajé, véase memoria de patente alemana 1.266,308,

Ademés de ello se conocen précedimientos para se
parar cloruro ciandrico con ayuda de una corriente fria de
gases inertes en el cual ciertamente se evita la separacidn
de aglomerados gruesos, pero en el cual los ciclones conec—
tados a continuacidén y las correspondientes conducciones se
obstruyen debido a deposiciones de sustancias sblidas, y en
el cual, ademds de ello, junto con el gas de escape se des-—
cargz cloruro ciamirico a causa de su elevada presidn de va
por. Bsto Ultimo, no obstante, es inadmisible por razones
de proteccidn del medio ambiente (memoria de patente ale-
mana 1.071.709).

_Estas desventajas se evitan si se enfria vapor
de ecloruro ciandrico utilizando un dispositivo especial,
con ayuda de un liquido de enfriamiento, que se evapora du-
rante la refrigeracidn (memoria de patente alemana 1.266.30
Fo obstante, tampoco este modo de trabajo es plenamente sa-
tisfactorio, ya que la cédmara de separacidn situada en la
parte inferior debe ser manteﬂida a temperaturas por encima
del punto de ebullicién del liquido de enfriamiento,

S3e ha encontrado ahora que puede obtenerse con fa

cilidad eloruro ciantirico sélido finamente dividido, evitan

ri_\s
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do las desventajas antes mencionadas, si se inyecta cloru-
ro ciamirico lfcuido en una columna de separacién, se le en
fria ampliamente con gases inertes conducidos en circuito
en un grado tal que el cloruro ciandrico se separa en for-
ma cristalina, los gases que contienen vapor de cloruro cig)
mirico calentados en tal caso se lavan en una segunda colum)
na dispuesta a continuascidbn, en contracorriente con un 1i-
quido inerte cue es buen disolvente del cloruro ciamirico,
hasta dejarlo libre del cloruro ciandrico evaporado, al mig
mo tiempo se les enfria simultdneamente y a continuacidn se
les conduce nuevamente a la cdmara de separacidn, mientras
que se devuelve la temperatura del liguido de lavado que co]
tiene cloruro cianirico, que se ha elevado durante el proce
so de lavado, conduciéndolo en circuito cerrado a través de
un refrigerador, nuevamente 2 la temperatura original, y
rociando constantemente con el liguido de lavado el lado
interior de la conduccién tubular conectada con la columna
de separacidén que conduce a la columna de lavado, mientras
gue se separa unas corriente parcisl dél 1{guido de lavedo
gue contiene cloruro cianidrico en una tercera columna, que
es una columna de destilacidn, en cloruro ciamirico 1lfqui-
do puro, que es recireulado a la columna de separacidn, y
en agente de lavado puro, que es recirculado a la columna
de lavado.

Cuanto mds baja se escoge la temperatura de en—
friamiento, tanto menos cantidad de gas en circulto se necg
gita para ei eﬂfriamiento v la cristalizacién del cloruro
ciandirico liquido. Entrsn en consideracidén en general bempe
raturas del gas de 0 a 1002C, preferiblemente de 20 a 609¢C,

Como gases inertes se emplean sobre todo aire o nitrégeno.
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En comparacidn con la desublimacidn conocida de
vapores de cloruro cianirico, en la etapa de la solidifica-—
cién correspondiente al procedimiento de acuerdo con el in
vento s6lo ha de evacuarse 1/3 de la cantidad de calor cue
se produce durante la desublimacidn, ya que el calor de eva
poracidén ya habia sido sustraido de} sistema previamente
durante larlicuacidn del cloruro cianirico. Dado que el pro
cedimiento de acuerdo con el invento trabaja con cloruro cij
ndrico licuado, se emplea por lo tanto un cloruro ciamirico
oue estd libre de cloro y de cloruro de ciandgeno. Del me-
jor de los modos se procede de acuerdo con la memoria de
patente ...... (solicitud de patente alemmna P 23 32 636.5~
44).

De_esta manera se hace innecesaria una separacidn
del cloruro de ciandgeno que no ha reaccionado durante la
trimerizacibén, asi como del cloro que eventualmente todavia
estd presente. Esta es otra ventaja esencial del procedi-
miento de acuerdo con el invento, ya cue el cloro ¥y el clo-
ruro de cianbgeno, cuando entran en contacto con los liqui-
dos de lavado a utilizar de acuerdo con el invento, pueden
dar lugar a intensos fendmenos de corrosidén en la columna
de separacidn, en las conducciones tubulares y en las bom-
vas, asi como en la columna de lavado.

BEstos fenémenos de corrosidn se evitan shora, ya
que el eloruro ciandrico estd totalmente libre de estas im-
purezas.,

Si para el enfriamiento de los gases que estdn
cargados con vapor de cloruro ciamirico se utiliza un 1i-
aquido de lavado cuyo punto de ebullicidn es més elevado que

el del cloruro ciamirico, el cloruro ciamirico disuelto en

VI
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el agente de lavado puede ser recuperado mediante destila-
cién fraccionada en una columna, cuyo condensador es mante
nido a temperaturas por encima del punto de fusidn del clo-
ruro ciandrico, y eventualmente puede ser introducido de
nuevo para la inyeccién. B1 disolvente aque resulta en la
narte inferior de dicha columsa es utilizado en el circuito
de nuevo para el enfriamiento de los gases inertes.

Jon el fin de evitar cue en este modo de recupe-
racibn de lfcuido de lavado los gases de escape de la colum
na de destilacidn sean descargados a la atmdsfera, puede
disponerse posteriormente otra columna de lavado adicional,
gue es alinentada con el mismo disolvente.

De acuerdo con otra forma de realizacidn puede
escogerse también un disolvente cuyo punto de ebullicidn
se encuentre por debajo de la temperatura de evaporacidn
del cloruro ciamirico, tal como por ejemplo meta-cloro~tri-
fluorotolueno. En este caso el disolvenbte es retirado lue-
g0 a través de la parte superior de la columna, nientras
cue en la parte inferior de la misma dueda cloruro ciand:;
co liquido nuro. .

Como 1fcuidos de lavado, que sirven tanto para
1n refrigeracidén de los gases inertes conducidos en el cip
cuito como ‘bambién para extraer por disolucién el cloruro
ciandrico arrastrado debido a su elevada presién de vapor,
son aprOpiédos todos los lfcuidos inertes capaces de disol-
ver cloruro ciamdirico, tales como hidrocarburos alifdticos
o aromdticos, sus derivados halogenados, cetonas, 0 mez-
clas de estas sustancias. Son muy apropiados Tolueno, xile-
no, 1,2,4-triclorobenceno, hexaclorobutadieno, dodecilbencg

no, meta-cloro~trifluorotolueno, hexafluoroxileno, triclo-—
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rotrifluoroetano, trifluvoroventacloropropanc, perfluorooc-
tano, o sus mezclas, Se prefieren especialmente meta-cloro-
trifluorotolueno, hexafluoroxileno, dodecilbenceno y tolue-
no.

Para la realizacién del procedimiento de acuer-
do con el invento no es critica la presién;como margen de
vpresiones se utilizan presiones de 0,5 a 10 atmésferas ab-
solutas, preferiblemente de 1 a 5 atmbésferas absolutas.

Bl procedimiento de acuerdo con el invento es ex
plicado seguidamente con mayor detalle con ayuda de la fi-
gura 1; en tal caso se utiliza un disolvente cuyo punto de
ebullicidn es méds elevado aque el nunto de evaporacién del
cloruro ciamvirico,

Bl cloruro ciamirico lfcuido es introducido pro-
cedente del recipiente de reserva 1 a través de la bomba 2,
de la conduccién tubular 111 y de la cdémara de separacién
3 pasando por la boquilla 4 y allf es atomizado. Junto a
la cémara de separacién 3 se encuentra la boca de descar-
ga. 5 para el cloruro ciamdirico s8lido, el tubo de retira-
da 6, a través del cual es devuelto el gas en circuito a
través de la columna de lavado 7 pasando por el venbilador
8 ¥ la conduccidn 112 por 9 dentro de la cdémara de separa-
cién. Una corriente parcial del disolvente es introducida,
procedente de la columna 7 a través de la bomba 11 pasando
por la conduccién 113 por 10, en el tubo de retirada 6.
Otra corriente parcial es alimentada a la columna de lava-
do 7 a través del refrigeradoi 12 y de la conduccidén 114
en contracorriente con la corriente de gas.

Otra parte del disolvente que contiene cloruro

cismirico es alimentada a través de la conduceidn 115 pasay
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do por el intercambindor de calor 13 a la columns de desti-
lacidén 14, a través de cuyz parte superior pasa el cloruro
ciamirico al condensador 15 mantenido a una temperatura por
encima de 1509C y al colector previo 16. El cloruro ciandri
co puede ser obtenido de allf $al como estd - o tal como se
muestra en la figura ~ puede ser devuelto al recipiente de
reserva 1 a través de la conduccidn 116 mediante la bomba
17; una corriente parcial es derivada a través de la conduc
cidn 117 como reflujo a lo columna de destilacidén 14. Desde
la parte inferior de esta columna es conducido el disolven-
te a través de 1la bomba 18 y el intercambiador de calor 13

vasando por la conduccidn 118 a la columns de lavado 19,

desde cuya narte inferior vuelve mediante la bomba 20 pasand
do por la conducecidn 119 al circuito de liguido de la colum
na de lavado 7. El condensador 15 y el colector previo de
destilacidn 16 son ventilados y evacuados, a través de las

conducciones 120 y 121, a la columna de lavado 19,

Biemplo 1 (Ficura 1) (E1 punto de ebullicidn del

disolvente se encuentra por encims del punto de ebullicidn
del cloruro ciandrico).

Desde el recipiente de reserva 1 se rocian dentro
de la cdmara de separacidn 3 con ayuda de la bomha 2 pasan-
do por la conduccidn 111 ¥y la boquilla 4 2,5 kg nor hora de
cloruro ciamirico liquido con una temveratura de 1502C, Si-

. . .3
multdneamente se introducen 36 Nms/hora de nitréseno (Mm~ =

de 202C por G. BL nitrbgeno caliente a 50¢C gque contiene clg
ruro ciamdirico, que sale de la cdmara de separacién 3 pasan-

do por el tubo de retirada 6 cuyas paredes 10 son rociadas
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con dodecilbenceno, desde la cdmara de separacidn 3, es end
friado en la columna de rociado 7 por circulacidn en contrg
corriente de 100 kg/hora'de dodecilbenceno y al mismo tiem
no es lavado hasta quedar libre de cloruro ciandrico ¥ es
devuelto a través del ventilador 8 y la conduceidn 112 por
9 de nuevo a la cédmara de sepafacidp 3. E1 dodecilbenceno
es enfriado con ayuda del intercambizdor de calor 12 hasta
aue el gas del circuito pueda ser devuelto a 2020 2 través
del ventilador 8 a la cémara de separacidn 3.

Desde el circuito para disolvente 7 - 11 - 12 -
114 se bombean 10,3 kg por hora de una solucidn al 3% de
cloruro ciamirico en dodecilbenceno con ayuda de la homba
11 a través de la conduccidn 115 ¥y con ayuda del intercam~
biador de calor 13 a la columna de destilacidn 14, en donde
se efectlia una separacién por destilacidn en cloruro ciami-
rico liquido puro y en dodecilbenceno puro. EL Godecilbence
no que resulta en la parte inferior de la columna es conduc;
do con ayuda de la bomba 18 a través del intercambiador de
calor 13 y de la conduccidén 118 a la parte superior de la
column=z de lavado de gases de escape 19 y desde allil vuelve
a través de la bomba 20, la conduccidn 119, el refrigerador
12 y la conduccidén 114 a la parte superior de la columna de
rociado T.

El cloruro ciamirico cue resultza en la parte supe
rior de la columna de destilacidn 14 es enfriado a 1502C en
el condensador 15 ¥ es recirculado en forma 1liquida a tra-
vés del colector previo 16, la bomba 17 ¥ la conduceidn 116
al reciviente de reserva 1 para clorurc ciamirico liquido.

Con el fin de enricuecer cuantitativamente el do-

decilbenceno en la parte inferior de la columna, se deriva

i L
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una corriente parcial del cloruro ciandrico condensado des-
de el colector previo 16 mediante la bomba 17 pasando por
la conduccidn 117, como reflujo a la columnz de destilacidy
14. Con el fin de evitar que se descarguen a la atmbsfera
gases de escape-con contenido de cloruro ciandrico, el con-o
densador 15 es ventilado a través de la conduccidn 121 y
el colector previo 16 a través de la conduccién 120 a la
columna de lavado 19 que es hecho trabajsr con dodecilben-~
ceno.

Junto al fondo de la cdmara de separacidn 3 re-
sulta cloruro ciamirico sélido con una distribucién de ta-
mios de granos entre 10 ¥y 80}1, el cual es oxtraido a tra

vés de las bocas de descarga 5.

Biemplo 2 (figura 2) (¥l punto de ebullicidn del

agente de lavado se encuentra por debajo del punto de ebu-
1licién del cloruro ciamirico).

Deede el recipiente de reserva 1 se introducen
nor rociado con syuda de la bombe 2 a través de la conduc-
cién 111 y la boouilla 4 2,5 kg por hora de cloruro ciand-
rico lfguido con unz temperaturs de 1509C, dentro de la cd
mara de separacidén 3. Al mismo tiempo se introducen por 9
36 Nm%/hora de nitrdgeno con unz temperatura de 202C,

1 nitrégenc que contiene cloruro ciamirico, que
sale de la cdmara de sevmaracién 3 con una temmeratura de
500G, paga g través del tubo de retirada 6, cuyas mnaredes
10 son rociadas con' meta~clorobenzotrifluoruro a travée de
1a conduceidn 113 dentro de la columnz de rociado 7 y se
enfria por circulacién en,qontracorriente de 100 kg/hora

de meta-clorobenzotrifluoruro, al mismo tiempo se lava hag
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ta dejorlo libre de cloruro ciamirico, y se devuelve a tra
vés cdel ventilador 8 y la conduccibn 112 por 9 de retorno
a la cémara de separacidén 3. EL meta-clorobenzotrifliuoruro
es enfriado con ayuda del intercambiador de calor 12 hasta
cue el gas en el circuito pueda ser devuelto a 208C a la
cdmara de separacién 3. Desde €1 circuito para disolvente
7-11-12-114 se bombean 10,3 kg por hora de una solucidn al
3% de cloruro clianirico en meta-clorobenzotrifluoruro con
syuda de la bombz 11 pasando por la conduccidén 115 y el ca-
lentador 13 a la columna de destilacidén 14, en donde se efe
tia vna separacidn por destilacidn en cloruro ciamirico 1i-
guido purc y en meta-clorobenzotrifluoruro purc. ElL cloruro
cianirico 1fquido que resulta en la parte inferior de la
columna 14 eg bombeado al recipiente de reserva 1 con ayuda
de la bomba 18 pasando por la conduccidén 116, mientras que
el meta-clorobenzotrifluoruro exento de cloruro ciamirico,
retirado por la parte superior de la columna 14, es recir-
culado a través del refrigerador 15 y del colector previo
16 con ayuda de la bomba 17 pasando por la conduccién 119,
el refrigerador 12 y la conduccién 114 = la parte superior
de la columna de rociado 7.

Con el fin de enricuecer cucntitativamente el clo
ruro ciandrico en la porte inferior de la columma 14, una

corriente parcial del disolvente condencado es derivada me-

diante la bomba 17 pasando vnor 1la conduccidn 117, como refl)

jo 2 lz parte superior de 1la columna de destilacidn 14,

For el fondo de la cdmara de separacidén 3 resul-
ta cloruro ciamirico s6lido con una distribucidén de tamafios
de pranos entre 10 y 80)&, que es descargado por la boca de

descarga 5. No se pudieron comprobar pérdidas de cloruro

[[¢)
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REIVINDICACIONES

Los vuntos de invencidn propia y nueva, que ge
precentan para que sean objeto de ls presente solicitud de
Patente de Invencidn en Bsypofia, por VEINTE afios, son los
oue se recogen en las reivindicaciones siguientes:

12,~ Procedimiento para la prevaracidn de cloru~
ro ciendrico s6lido finamente dividido, caracterizado por-
oue se inyecta cloruro ciantdrico liquido en una columna de
separacibn, se enfria con gases inertes conducidos en cir-
cuito en un grado +zl aque el cloruro cizmirico es separado
enn forma cristalina, log gases cue contienen vapor de clo-
ruro ciandrico, calentados de este modo, son lavados en ung
segunda columna disyuesta a continuzeidn, en contracorrien-
te con un 1lfouido inerte que es buen disolvente del cloru-
ro ciandrico, hasgta dejarlos libres de cloruro ciandrico
evaporado, en tal caso se les enfria simultdneamente y a
continuncidn se les devuelve nuevamente a la cémara e se-
paracibén, mientras aue se devuelve nuevarente 2 la tempera-
tura original la temperatura del liguido de lavado cue cond
tiene cloruro ciamirico, mediante conduccidén en circuito a
través de un refrigerador, y se rocia constantemente con el
1fcuido de lavado el lado interior de la conduccidn tubulaxy
conectada con la columna de separacidén, que conduce a la
columna de lavedo, mientras cue se separa una corriente pay

cial del 1fauido de lavado-cue contiene cloruro ciandrico
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en una tercera columne, cvue es una columna de destilacién,
en cloruro ciamirico liauido puro, gue es recireculado z la
columna de separacidén, v en agenie de lavado puro, gue es

recirculado a la columna de lavado.

22 ,~ Procedimiento segin la reivindicacién 12, ca
racterizado vorgue en calidad de gas inerte se emplea nitré
geno. l

3% ,~ Procedimiento segin las reivindicaciones 12
v 2%, caracterizado porcue la temperatura del gas inerte
utilizado para enfriar el cloruro ciandrico liquido se en-
cuentra entre O y 1002C,

42 ,~ Procedimiento segin las reivindicaciones 12
a 32, caracterizado poraue la temperatura del gas inerte se
encuentra entre 20 y 60°C,

£,~ Procedimiento segin las reivindicaciones 12
a 42, caracterizado porque en calidad de liquido de lavado
para el gas inerte cargado con cloruro ciandrico se emplean
hidrocarburos alifdticos o aromdticos o sus derivados halo-
genados o mezclas de las sustancias mencionadas.

62 .- Procedimiento segin las reivindicaciones 12
a 5%, caracterizado porcue en calidad de 1iquidos de lavado
se emplean tolueno, xileno, 1,2,4-triclorobenceno, hexaclo-
robutadieno, dodecilbenceno, meta-cloro~trifluorotoliueno,
hexafluoroxileno, triclorotrifluoroetano, trifluoropenta-
cloropropano, nerfluorococtano o mezclas de los mismos.

72 ,~ Procedimiento sezdn las reivindicaciones 12
a 62 caracterizado porque en calidad de licuidos de lavado
se utilizan meta-cloro-trifluorotolueno, hexafluoroxileno,
dodecilbenceno y tolueno.

82 .~ Procedimiento para la preparacidn de cloruro
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ciamirico s8lido Ffinalmente dividido.
Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante-
cede, representado en los dibujos que se acompaiian y para
los fines aue se han especificado,
n

Beta lHemoria consta de trece hojas escritas a mé-

dquina por una sola cara.
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