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El invento concierne a un procediﬁiento para la -
preparacién de 1,2-dicloroetano por ﬁxiéloracién de etile -
no con cloruro de hidrdgeno y un gas que contiene oxigeno -
molecular, preferiblemente aire, en la fase gaseosa a tempg
ratura elevada en presencia de un catalizador que consiste
en cloruro de cobre divalente sobre un soporte, en un lecho
fluidificado, enfrifndose los gases de reaccion bajo pre =
cién en dos stapas de condensacién, después de lo cual se =
retiran el 1,2-dicloroetano separado por condensacion y sl
agua, mientrass que los gases de partida na reaccionados y -

los gages inertes son conducidos predominantemente en cirecui

to cerrado.
La oxicloracién conocida se efectla de acuerdo -

) ) . £ « P
con la ecuacion de reaccion
/

2 C H4 + 0

5 +-4 HCl —> 2 CHZCl-CHZCl + 2H20

2

La DT-AS 1,618,701 ya describe uno de tsles pro-
cedimientos, en el cual se hacen reaccionar 1,6 8 2,5 ma -

jes de etileno con 2,0 moles de cloruro de hidrdgeno y 0,6

‘a 1,0 moles de oxigeno en pressncia de 0,5 a 3,0 moles de

monéxido de carbono en presencia de un catalizador de cobre
y 6xido de sluminio, en presencia del cual es oxidada simul
téneamente una parte del CO para formar CDZ' Despues de la
condensacidén de los productos de reaccidn, las sustancias
de partida no reaccionadas deben ser conducidas en circui-
to cerrado para obtener la rentabilidad, Para el manteni -

miento de la capa de lecho fluidificado se necesita un ni-
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vel constante de CO en el gas en circuito cerrado, que se
logra sobre el catalizador preparado de modo especial me-
diante oxidacién de CO para formar CUZ y eliminacifn del
dibéxido de carbono mediante un lavado con lejia de sosa.

En ese procedimiento es desventajoso el tener -
que mantener precauciones de seguridad especiales durante
la adicifin del oxigeno purc con el fin de evitar descompg
siciones espontdneas por causa del elevado contenido de -
etileno y mon6xido de carbono. Ademis de ello es desventa
joso el hecho de que el difxido de carbono formado por -
oxidacifn debe ser eliminado por lavadc desde el gas en -
circuito cerrado. A continuacién, se deben eliminar desde
el agua de lavado, en un procedimiento realizado por sepa
rado, dicloroetano y otros hidrocarburos clorados.

En las DT-AS 1,518.930, 1.518.931 y 1,518.932 se
describen procedimientos, en los cuales se hacen reaccionar
etileno, oxigeno y cloruro de hidrégeno, en la proporcién
molar (1,02 a 1,2) : (0,5 a 1,0) : 2,0, a 200 hasta 250°C
y 0,7 hasta 3,5 bares, en presencia de un catalizador de =~

CuElz/Al en un lecho fluidificado. Los gases de reaccién

2%
son enfriados en una 1Y etapa de condensacifin a 70 hasta

1002C y en una 2% etapa de condensaci6én a 0 hasta 402C. A par
tir de las porciones gaseosas no condensables se gepara por
lavado el 1l,2-dicloroetanc restante con un disolvente orgédnico

desde el que se separa dicloroetano en una columna de desor-

ci6n.Los gases lavados,que siguen conteniendo todavia porcig
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nes de hidrocarburos clorados y sl disolvente orgénico, son
quemadcs o son ﬁonducidus directamente al aire libre.

La cantidad del gas de escape, en el caso del =
empleoc preferido de aire como portador de oxigeno, es tan =
grande, y el contenido de compuestos combustibles es tan pg
quefio que se deben consumir medios de calefaccidn ajenos, -
por ejemplo aceite combustible para calefaccidn, con el fin
de mantener ia temperatura necesaria para la coﬁbustién.

Una evacuacién directa al aire libre de los ga =
ses de escape apenas se puede realizar todavia hoy dia, a -
1z vista del contenido de hidrocarhuiros clorédos y de otro
tipo, por ejemplo disoclventes, basdndose en las leyes vigep
tes.

Ademds de estas dificultades para la manipulacién
de fcantidades tan grandes de gases de escape aparecen forzg
samente también pérdidas de etileno, dicloroetano y disol -
ventes orgénicos., ‘ .

Finalmente la DT-0S 2.626.133 daséribe un proce-

dimiento ciclico para la preparacidn de 1,2-diclorostano =

. par oxihidrocloracidn de etilenao, en el cual ss conduce en
~ circuito cerrado, sin lavado, 80 a 98% en volumen de los -

" gases no condensables. El gas en circuito cerrado contiene

aproximadamente 0,1 a 10% en volumen de etileno y de oxige=-
no y menos de 20% en volumen de 1,2-dicloroetesno. En cada
caso se extrae desde sl circuito del sistema 2 a 20% en vg
lumen del gas en circuite cerrado. Los éases de reaccidn - -
son enfriados sucesivamente en una torre de refrigeracidn

a B2 hasta 1212C, en un 12 condensador a 322 hasta 49eC y
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en un 22 condensador a 27 hasta 382C, con 8l fin de elimi=
ner desde ellos en lo esencial dicloroetanc y agua. Como =
gas oxidante se utiliza en este procedimiento en lo essncial:
oxigeno puro,

La adicidn de oxigeno se efectda en el caso del
procedimiento de la DT=05 2.626.133 con la corriente de las
sustanciis de partida directamente en la zona de reaccién y
constituys, por coneiguiente, un riesgo para la seguridad,
ya que apenas puede evitarse una reunién entre oxigeno -
esencialmente puro y etileno. La adicidn de oxigeno esencial
mente puro al gas en circuito cerrado delante del reactor
tampoco es posible en el caso de ia composicién de gases =
que se indica en el ejemplo de la DT-0S 2,626,133 del gas
en circuito, a causa del peligro dé inflamacidén. E1 limite
inferior de explosidn de tales mezclas de gases se encuen-
tra en un valor muy bajo, a saber dependiendo del contenido
de oxigeno en la mezcla gaseosa, se encuentra en 3,0 a 6,0%
en volumen, calculado como suma de los gases combustibles
gtileno, 1,2-dicloroetano, mondxido de carbono y subprodug
tos organicos. De este bajo limite de explosidn de las sug

tancias etileno, mondxide de carbono, l,2=dicloroetano y -

, subproductos orgénicos resultan considerables dificultades,

que constituyen ciertamente también la razdn de que técni=
camente no hayan logrado ninguna importancia todos los prg
cedimientos hasta ahora desarrollados con gases en circuito

cerrado.

El procadimieﬁto del presentes invento esté carac-
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terizado, por lo tanto, por el hecho de que los gases de
reaccidn son enfriados en una 32 etapa de condansacién,bg
jo presidn a una temperatura que se encuentrs entre 5 ¥y -
182C, solamente hasta tanto que todavia quede en el gas -
en circuito cerrado 0,5 a 3% en volumen, preferiblemente
0,5 a 1,5% en volumen, de l,2-dicloroetanc en el gas en -
circuito cerrado, y de que el oxigeno consumido se repone
por introduccién de oxigenmo puro directamente en el gas =
en circuito cerrado delante del reactor hasta un conteni-
do de 12 a 25% en volumen, preferiblemente de 15 a 21% en
volumen,

Ademds de ello, el procedimiento segln el inven

%o puede estar caracterizado preferiblemente porgue

a) se ajusta el contenido total del gas en cir=~
cuito cerrado en cuanto a los componentes combustibles -
etileno, 1,2-dicloreetano, monoxide de carbono y subpro -
ductos orgénicos a valores por debajo del limite de explg
sidn inferior situado entre 3 vy 6% en volumen (en el caso
de contenidos de oxigeno de 25 a 12% en volumen).

l) empleando las sustancias de partida etileno,
oxigeno y cloruro de hidrdgeno en la proporcidn molar =
(1,00 a 1,10) : {0,50 s O,70) : 2,00;

2) oxidando mondxido de carbono en presencia -
del catalizador en 50 a 100, preferiblemente 60 a 90% en
moles, para formar didxido de carbono; y

3) manteniendo el contenido necesario del gas =

en circuito cerrado en cuanto a gas inerte, por introduc-—
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cién de la cantidad calculada de aire y/o de gas inerte.

b) se sliminan los componentes combustibles eti=
leno, 1,2-dicloroetanc, mondxido de carbono y subproductos
orgénicos de un modo en si conacido con agentes de ahsor -
cidn usuales, individualmente o en conjuntao, percial o to=
talmente, desde el gas en circuito cerrado, antes de la -~
adicidn del oxigeno puro.

c) manteniendo constante la canfidad del gas en
circuito cerrado se garantiza una fluidificacidn a fondo -
uniforme del lecho de catalizador.

d) se regula a un valor entre 12 y 25% en volu =
men el rendimiento de catalizador por modificacicon del cop
tenido &e oxigeno en el gas en circuito cerrado delante del
reactor .

/ e) se vigila constantemente por andlisis la com-
posicidn del gas en circuito cerrado despuds de la adicién
de oxigeno delante del reactor.

f) se enfrfan los gases de reaccidn bajo presidn
en una 1% stapa de condensacién a 70 hasta 1002C y en una
22 etapa de condensacidén a 37 hasta 402C.

En particuler el invento concierne finalmente tem
bién a un procedimiento para la preparacién de 1,2-diclo-
roetano por oxicloracién de ;tileno con cloruro de hidré-
geno y un gas que contiene oxigeno molecular, preferible -
mente aire, en la fase gaseosa a temperaturas de 200 a 250¢C,
en presencia de un catalizador que consiste en cloruro de -

cobre divalente sobres un scporte, en un lecho fluidificado,
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enfriédndose los gases de reacc%én, bajo presién, em una 1B
etapa de condensacién'ar70 hasta 1002C y en una 22 etapa
de condensacidn a 0 hasta 40%C, después de lo cual se re-
tiran el 1,2-dicloroetano separado por ¢tondengacidn y sl =
agua, mientras qﬁa los gases de éartida no reaccionados y
los gases ingrtes.son conducidos predominantemente en cir-
cuito cerrado, el cual procedimiento sgtéd caracterizado -
porque se enfrian los gases de reaccidn en la 2% etapa de
condensacion a 37 hasta 408C y en una 3% etapa de conden-
sacién, bajo presidn, a una temperatura situada entre 5y
188C sdlo hasta tanto que quede todavia 0,5 & 3% en volu-
men; preferiblemente 0,5 a 1,5% en volumen, de l,Z-diclo;.
roetano en el gas en circuito cerrado, y porque el oxigeno
consumido se repone mediante introduecién de oxigeno puro
directamente en el gas en circuito cerrado delante del -
reactor, hasta un contenido de 12 a 25% en volumen, prefg
riblemente de 15 a 21% en volumen,

La proporcidon molar de los gases de paitida gti-
leno : oxigeno : cloruro de hidrdgeno es preferiblemente -
de (1,00 a l,d4) : (0,50 s 0,60) : 2,00, La reaccifdn s -
lleva a csbo preferentemente a una presién de 0,7 2 3,5 ba
res. Entonces el mismo margen de presiones es eficaz tam -
bién en las tres etapas de condensacidén. Como catalizador
ss puede utilizar por ejemplo el catalizador de CuClz/Alz'U3
descrito en la DT-AS 1.518.932. El gas en circuito cerra-
do no es lavado con lejia de sosa, sino es conducida direg

tamente de retorno al reactor.
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El 1,2-dicloroetano que queda en el gas en circui
to cerrado aumenta el grado de conversién de etileno en el
reactor, sin que aumente la combustidn de etileno para for-

mar CO y CO Esto significa que se hace reaccionar etileno

2¢
sdicional para formar l,2-dicloroetano. Sin'embargo, el 1,2~
dicloroetano juntamente con etilesno, monoxido de carbono y
subproductos organicos, constituyen uné carga para el limi
te de explosién inferior, dado que la suma de todas estas =
sustancias, dependiendo del contenido de oxigeno, no debe
exceder de 3 a 6% en volumen. |

El catalizador de CuClz/AlzD3 utilizado oxida CO
en uq.grado de 50 a 100% en moles, especialmente ds 60 a =~
90% en moles, para formar C02 en ias qnndiciones de reac -~
cidn indicadas, de manera que el contenido de CO del gas en
circuito es ajustado prontamente a un contenido constante
de 0,5 a 2,5% en volumen. A diferencia de la DT-AS 1,618,701
gse puede conducir en circuito cerrado ei didxido -de ca.yf"
no, sin que se perjudique por ello la eficacia del catali-
zador,

Para el tratamiento de los gasses no condengables
ya se han efectuado diferentes propusstaa.'Asi, par ejem -
plo, se propuso quemar cataliticamente el gas y recuperar
cloruro de hidrdgeno, o tratarlo ulteriormente con cloro y
obtener 1,2-dicloroetano, o conducirlo como cqntidad total
s través de una instalacidén de absorcidn y retirar los reg
tos de hidrocarbureos, o lavarlo con un disolvente .orgénico

y 8 continuacidén quemarlos. Todos estos procedimientos son



muy costosos.

Seg(n el procedimiento, de acuerdo con sl invento,
necesitan sliminarse desde el gas en circuite cerrado, pa-
ra mantener lass cantidades, sdlao las cantidades de CO y C02

5 - que se han acabado de formar por combustidén de etileno sn
~cada paso a fravés.del reactor de lecho fluidificado. Esta
cantidad dergas de escape corresponde a 1 hasta 10% en vo-
lumen de ls cantidad del gas en circuito c¢errado. Con~al -
fin de svitar lss pequefias pérdidas que todavia aparecen -
10 con esta cantidad, este gas de escape pusde ser conducido
a través de agentes de shsorcién, por ejemplo carbén acti-
'vo, pudiendo aﬁédirse al condensado que resﬁlta en la 2% -
etapa de condensacidn, la mezcla de agua e hidrocarburos que
resulta al vqlver s activar el carhdn activo. No obstante,
&5 " témbién se puede conducir a través de una instalacidn dse
combustidén la pequefia cantidad de gas'da escape.

Otra ventaja del procedimiento consiste en que -
€ste permite variar el rendimiento del catalizador con la
cantidad de oxigsno que es repuesta. Permanecisndo cons-

20 tante la cantidad de gas en circuito cerrado y mantenién-
dose por bonsiguiente el lecho fluidificado del cataliza-
;- dor, se puede modificar la adicidn de nueva aportaciBn de
oxigeno hasta tanto que se pueda ajuster a 10 hasta 100%
a8l rendimiéntu de espacio-tiempo. Esta posibilidad permi-
25 te utilizar reactores en este amplioc margen.
Seqln el procedimiento del invento se logran ren-

dimientos de l,2—dicloroetano los cuales, referido al sti-
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leno empleado, se encuentran en valores superiores a la cap
tidad que hasta shora era quemada en el gas de escape., Apa-
recen mejoras de 2,5 a 5% de la teoria. El rendimiento se -
encuentra en 98 & 100% de la teoria, referido &l cloruro de
hidrdgeno émplaadn.

Con ayuda de los dibujos anejos se explicaréd con

mayor detalle el procedimiento segln el invento. A +través =

de la conduccién 1 y del calentador previo 2 se introduce -
etileno, simultdneamente con cloruro de hidrdgeno a través
de la conduccidén 3 y del calentador previc 4, dentro del -
reactor de lecho fldidificado 7. A través de la CDnduccién
5 y del calentador previo 6 se introduce aire &n el.rsac -
tor 7. Dentro del reactor 7 se encuentra un catalizador de
cloruro de cobre divalente. La oxicloracidn ss exotérmica,
y la temperatura es mantenida por ejemplo sn 220 a 2352C -
mediants un circuito cerrado de agua caliente. La presidn
en todo el sistema es en tal caso de 3 bares, A través de
un ciclén el gas llega a través de la conduccién B dentro
de la primera etapa de condensacién 9, en donde se enfria
el gas a aproximadamente B802C con agua de reaccién proce-

dente de recipientes separadores 12 a través de la bomba

17 y de la conduccidén 18, De este modo se condensan sl clg

ruro de hidrdgeno no consumido y la méxima cantidad de agua

de reaccibn. A través de la conduccién 10 y del refrigeran

te 11 (28 etapa de condensacién) el gas es enfriado a apro-
ximadamente 408C. Se condensan l,2-dicloroetano y el agua

restante y son separados de modo aproximado en el recipien
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te separador 12. El agua es devueltas a la etapa de condaﬁsg
cién 9 y es retirada a través de la conduccién 26 para su =
tratamiento. Elrdicloruétano bruto es retirado del recipiepn .
te separador 12 a través de la conduceidn 15 y de la bomba
16 hacia la stapa de. purificacidn. Las porcionés gaéensés
no condensadas son enfriadas en el rsfrigsradn; 13 (32 eta-
pa de condensacién) a una temperatura situada entre-5 vy 188
C, hasta tanto due queden en el gas de 0,5 a 3% en'vblumgn
de 1,2-dicloroetanc. En el separador sedimentador 14 se re-
coge 1,2~dicloroetano subsiguientemente condensado y se le
devuslve al recipiente ssparador 12. El gss remanente es'—
devuelto al raactér 7 a través de la conduccidn 20, el -com
presor 21, la ;nnduccién 22, el calentador previo 24 y la
conducciénizs,

' Previamente se introduce en el gas en circuito -
cerrado en la conduccién 22 a través de la pnnduccién 23,
después de intenso mezclado a fondc,runa cantidad tal de =
oxigeno que la cantidad total de 02 en ei gas en circuito
cerrado adopta un valor deseado, situado entre 12 Yy 25% en
volumen, Antes de la adicién de oxIgeno en la conduccidn -
22 se pusde intercalar detrds del compresor 21 también una
instalacién de absorcidn 27 con agentes?de absorcidn liqui
dos o s6lidos, a@ través de los cuales se conduce convenien
temente la totalidad del gas no condensable. La composiciEn
del gas es vigileda constantemente por andlisis después de

la adicién de oxigeno delante del reactor, con el fin de -

gvitar la aparicidn de mezclas inflamables en el gas en cixz
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cuito cerrado. Después de alcanzarse la necesaria cantidad
de gas se limite la introduccidn de aire a tiavés'de la =
conduceidn 5, es decir sdlo se introduce una cantidad de
aire tal que permanezca casi constante el contenidoc de ni-
trogeno en el sistema. éara mantener constantes. lag canti-
dades de gaiés se retira a travée de la conduccidn 19 & 28
la cantidad de gas, que corresponde a la combustidén de -
gtilenoc para formar CO y CUZ, y se le.somate a tratamiento
de modo en sf conocido. A través de la conduccidn 29 se -
pusde affadir gas inerte. .

En 159 giguientes Ejemplos 1 a 6 se han logrado -
todos los resultados en un reactor de lecho fluidificado |
con un didmetro interior de 3,Dlmetrus y una altura total
de 29,9 metros., Como catalizador se emples cloruro de co=~
bfe divaleéts, -aplicado sobre éxida de sluminio, con al-
rededor de 4% en peéo de cobre. La cantidad de cataliza-

dor fue en promedio de 48.700 kg.

EJEMPLO 1

R ————ET——

(de acuerdo con el estedo de la técnica; modo de funciona=
miento con une sola pesada de los gases, con aire como pogr

tador de oxigeno).

Etileno y cloruro de hidrdégeno son calentados por

separado & 145 hasta 1502C en la proporcién molar de 1,05: .

/2,00 y luego son introducidos en comin en el fondo distri

buidor del reactor. Al mismo.tiempo se calienta previamen=

te sire a 150 hasta 1602C y se la introduce por debajo del
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fondo del reactor, En el reactor estén prasgntas etileno,
clorurc de hidrégena y oxigeno en ls proporcién molar 1,05:
2,00 : 0,63 y reaccionan principalmente para formar 1,2-di=-
cloroetano con desprendimiento de calor, El calor que se =
libera es evacuado de modo conocidocon enfriamiento por =
agus a alta presifn, obteniéndose vapor de agua. La tempg
ratura en ;l réacﬁor es de 2232C y la presién es.ds 3 ba-
res. Por condensacidn en 2 etapas (1% etapa 902C; 2% etapa
lUéC) se separa o sedimenta 1l,2-dicloroetana. £l gas no con
densaEle ges conducido a través de un sisteme de lavado por

absorcidn con hidrocarburos aromdticos en calidad de agen-

tes de absorcidn y se introduce en una instalacidn de com=

bustidn. Detrds del sistema de lavado el gas tenia la si-

guiente .composicidn:

7 Dxigapo ' . 9 % en volumen
Nitrdgeno , 87,75 % en volumen
Muqéxidn ds ecarbono 0,5 % en voluman.
Diéxido de carbono 1,5 % en volumen
1,2~dicloroetano 50 a 100 ppm
‘Etileno . 132% en volumen
Hidrocarburos arométicos 20 ppm,

Dado que este gas tiene sdlo un escasc poder ca-
lorifico éﬁ temperatura de combustidn debe alcanzarse me - .
diante medios de calefaccidn ajencs, pbr ejemplo aceite =
combustible para calefaccidn.
| El agénte de absorcidén aromitice ss liberado de

los hidrocarburos disueltos en una instalacidn de desor =
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cidn, dispuesta por separado,.E% aganfg dq abqércién es afig
dido nuevamente al sistema de lavado, y las hidrocarburos
deéurbidos son devueltos a la 2% stapa de cgﬁdénsacién.jEl
grado de conversién de etileno es de 95,9%, y el iéndimien-
to de catalizador es de 255 g de 1,2-dicloroetano/kg de ca
talizador y hora. El rendimiento de l,2-diélproatano se -
sncuentra en 92,1% de la teoria, calculaao con respacto'a
gtileno empleado. ' |

Los Ejemplos 2 a 6 son ejemplos de acuerdo con el

invento,

EJEMPLD 2

Etileno, cloruro de hidrdgeno y aire son aRadidos
a% reactor en la proporcién molar 1,04 : 2,00 : 0,55 de 02
(en formz de aire) igual que en el Ejemploc 1, Después de la
primera cargs del reactor, en luéar de introducir airse, el
gas de reaccifén no condensable, sin ser conducido a través
de un sistems de lavado por absorcidn, es comprimidn a 5,5
bares y es concentrado con oxigeno gaseoso puro hasta un =
contenido de oxigeno de 21% en volumen. Despuds de calen =
tar previamente a 150 hasts 160%C se le afiade, por debajo
del fondo distribuidor, al reactor. La evacuacidn del calor

de reaccidn y la condensacién ss efectlan igual que en el

Ejemplo 1, pero sl gas de reaccidn es enfriado en la 22 -

'etapa de condensacién a 37 hasta 402C y en la 3% etapa de

condensacidn a T2C.

Antes de la adicidn de oxigeno el gas en circui-
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to cerrado tiene la siguiente composicién en % en volumen:

~
-

Oxigeno - . .10,3
Nitrdgeno - 32,70
Mondxido de carbono 2,5
Didxido de carbano 52,5
i,2—diclornatano 0,81
Etileno 0,62
Dtros componentes combustibles £ 0,5

Dado que sélo se extraen del circuito pequefias -
cantidades de este gas, el grado de convs£si5n de etileno
es 99,81%, S6lo pasan & extraerse del circuito las canti=-
dadés de gas que se forman por combustién de etilsno para
formar manﬁxido de carbono y didxido de carbono. El rendi;'
misnto 63 1,2-dicloroetano es de 96,48% de la teoris, refg
r{do a la can%idéd empleada de etileno. El rendimiento de
catalizador se encuentra en 280 g/kg de catalizador y hora.

A)

EJEMPLD 3

I p————

Etileno, cloruro de hidrdgena vy aira.son introdu-
cidos en el fséctor, jgual qus s8n él Ejemplo 2. La adicién
de uxigéno se efectlia hasta tanto aua el gas en circuito -
cerrado sble sea enriquecido a 16,5% en volumen de oxigenao,

El rendimiento de catalizador es de 166 g de 1,2~
dicloroetano/kg de catalizador y hora.

El grédo de conversidn de etileno se encuentra en

99,75% y el rendimiento ds 1,2-diclorostanc sesta en 96,52%
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de la teoria, referido a la cantidad smpleada de etileno.
El gas en circuito cerrado tiene antes de la-adi

cibén de oxigeno, la siguiente compasicidn en % en volumen:

Oxigeno 10,5
. Nitr6geno 55,4
Mondxido de carbono - _ é,Z
Didxido de carbono 30,0
1,2~dicloroetano -~ 0,8
Etileno ; 0,6

i

Dtros componentes combustiblas‘ Z 0,5

EJEMPLO 4

R——

si, en condiciones porrlo damés iguales'ﬁua en -
lgs Ejemplos 2 y 3, el enriquecimisnto con oxigeno q§l gas
en circuito cerrado se realiza s6lo hasta llegar s 13,0%
en volumen, entonces, & igualdad de gantidad de cataliza=-
dor y & igualdad de cantidad de gas en circuito cerrado, el
rendimianto de catalizador dismindye a 84 g de 1,2~diclo-
roetano/kg de catalizador y hora. |

El grado de conversién y también el rendimiento
apenas son alterados. El gradoe de conversidrn de etileno es
de 99,71% y el rendimiento de 1,2-dicloroetano es.de 96,49%
de la teorie, referido a la cantidad empleada de etileno.El

gas en circuito cerrado tiene, antes de la adicidn de oxi-

geno, la siguients composicién, en % en volumen:
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Dxigenorz : 7 11 '
Nitrdgeno . 70,10 -
' Monéxidd de carbono 1,72
Difxide de carbono ' 15,3
,1,2-diclorneténo 0,79
Etileno o 0;6

Otros componentes combustibles <,0,5.

EJEMPLOD §

Sé trabaja como en el Ejemplo 2, con un snriqdﬁci
miento conroxigeno aVZl% en volumen en el gas en eircuito -
cerrado. En la 3% etapa de conéansacién el gas de reaccidn
as anfriédc a 149C (presidn: 3 bares), de manera que el gas
en circuito ;erradﬁ, antes de la adicidn de oxigeno, tisns

oL s 22
la siguiente composicion en % en volumen:

Oxigeno 10,3
Nitrﬁgéno g 32,50
. Mondxido de carbono 2,40
Didxido de carbono 52,00
1,2-diéloruetan0 . 1,20
Etileno . ) g,38

Otros componentes combustibles £ 0,5
'El.gradn de conversién de etileno es de 99,86 %
y el randimientn de 1,2-dicloroetano, referido a la canti-
dad empleadé de etileno, es de 96,62% de la teorfa. Sin que
haya aumentado la combustidén de etileno (véase la Tebla) ha

disminufdo la proporcién de stileno en el gas en circuito -

cerrado.
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El rendimiento de catalizador es de 280 g de 1,2~
diclorostano/kg de catalizador y'hara.-

El gas extraido del circuito a través de la con-
duccién 19 es conducido a través de unm filtro de carbéﬁ ag

tivo pars la recuperacién de 1,2-diclorostano,

EJEMPLD 6

S ——————————

Se trabaja como en el Ejemplo 2 con un enriqus=
cimiento con oxigeno hasta 21% en volumen en el gas en cig
cuito cerrado. Después de la condensacibn, todo el gas es
conducide a través de la instalacidn de absorcién 27 con
hidrocarburos arométicos (alcnhilbencsqoé) en calidad.ds ,
agentes de absorcién, con lo cual se eliminan desde el gas
1,2~dicloroetano y subproductos orgénicos. A continuacién
fa parte predominante del gas es conducida en circuite cg
rrado, tal como se describei. Antes de la adicidn de oxigg
no el gas en circuito cerrado tenia la..siguienta compasi,

cidn, en % en volumen:

Oxigsno . 10,6
Nitrdgeno | _32,8
Monéxido de carbono -~ 2,5
Diéxida de carbono 52,5
Etileno 0,63

El gas resfante procedente de la conduccién 28 =
eg introducido directamente a una combustidn. Los hidrocar

buros gesecsos absorbidos en la instalacion de abgorcidn -

son desorbidos y aMadidos al recipiente separados 12,
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El féndimiento de catalizador es de 260 g de 1,2~
diclnroetéﬁo/kg de catalizador y hora, El rendimiento de
l,2-dicloros£aﬁu es de 96,49% de la teoria, y el grado de

~ conversidn de etileno estd en 99,82%.
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- REIVINDICACIONES -

' l!.;‘PrQCBAimiento para la pispéracién de 1,2=-di
cloroetana po:'oxicloracién de etileno con cloruro'de hi=-
drdégeno y un gas que contiené_oxigeno melecular, preferi -
blemente aire, en la fase gaseosa a temperatura elevada en
presencia de ug catalizador que consiste en cloruro de co-
bre divalenta;sobra un soporte, en un lecho fluidificado,=-
enfridndose los gases de reaccién bajo presién en dos eta-
pas aa condensacidn, después de lo cual se retiran sl 1,2~
dicloroetano'égparado por condensacidn y el agua, mientras
que los gasesraarpaftida no reaccionades y los gases insr =
tes son conducidos predominantemente en circuito ceréado,
caracterizado pdrque los gases de reacéién son enfriados =
en una 32 etapa dé éondensacién, bajo preéién a una tempe-
r;tura que se encuentra entre 5 y 182C, solamente hasta =
tanto que todavia queds en el gas en circuito cerrado 0,5
a 3% en volumen; preferiblemente 0,5 a 1,5% en volumen, §e
l,é-dicloruetann y pordue el oxigena consumido se rapbha -
por intro&uccién de oxigeno puro directesments en Bl gas en
circuito cerrado dalante.del reactor hasta un contenido ds
12 a 25%-en volumen, prefaribleménte de 15 a 21% en volu-
man.

2%,- Procedimiento segin la rsivindicacidn 12, -
caracterizado porque el contenido total del gas en circuie
to cerrado en cuanto & los componentes cumb&stibles etile~-
no, -1,2-dicloroetano, mondxido de carbono y subproductos - .

orgénicos SBVajusta a valores por debaju'del 1imite de ex-



10

15

20

25

22

plosidn inferior situado entxs 3 y 6% sn volumen (en el ca-
so de contenidos AE oxigeno de 25 a 12% en volumen), a) em-
pleando las sustancias de partida etilena, oxigeno ylclﬁru-
ro de hidrégeno en la proporcién molar (1,00 a 1,10) :
(0,50 a 0,70) : 2,00; b) oxidando monéxido de carbono en -
presencia del catalizador en 50 a 100, p:afsriblamante 60 =
90% en moles, para formar didxido dé carbono; y c) mante -
niendo el contenido necesario del gas en circuito cerrado -
en cuanto a gas inerte, por introduccidn de la centidad - =~
calculada de aire y/o de gas inerte,

32,- Procedimiento segdn la reivindicacion 22, cg
racterizado porque se eliminan desde el gas en circuito ce~
rrado, antes de la adicidn del oxigeno puro, los componen -
tes combustibles etileno, l,2-dicloroetaﬁo. mondxido de ecar
bJ%o y subproductos orgdnicos de un modo en si conocido -
con agsentes de absorcidn usuales, de modo individual o en
conjunto, parcial o totalmente.

42 ,~ Procedimientao, segﬁﬁ las reivindicacionss 2°
6 32, caracterizado porqus manteniendo‘bonstante la canti-
dad del gas en circuito cerrado ss garéntiza una fluidi%i—
cacién a fondo uniforme del lecho de cataliza&gr.

52,- Procedimiento segidn una de las reivindica -
ciones 2% a 4%, caracterizado porque el rendimiento de ca-
talizador se regula a un valor entre 12 y 25% en volumen,
por modificacidn del contenido de oxigeno sn el géa aﬁ cir=

cuito cerrado delante del reactor,

62, Procedimiento segin una de las reivindicacig
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nes 22 a 5§;rcaracterizado porque se vigils cdnstanteman-
te por andlisis la composicidén del gas en circuito cerra=
do después de la adicidn de oxigeno delants del reactor,
T78.,~ Procaedimiento segln una de las reivindica=-
ciones 1? é 6§, caracterizado porque se snfri;n los gaéaa
de reaccifn bajo presidn en una 12 etapa de condensacidn

a 70 hasta 1002C y en una 2% stapa de condensacién a 37 -

hasta 40°C,

88 ,~Procedimisnto, segin reivindicacionss ante =

riores, caracterizado porque para la preparacidn de 1,2=

diclofoet%no por oxicloracidn de etileno con eclpruro de =
hidrdégeno y un gas que cantiene ox{geno molecular, prafe;
riblehsnte aire, en la faéa gaseosa a temperaturas de 200
a 2502C en piasencia de un catalizador que congists en =
ﬁﬁoruro de cobre divalente sobre un soporte, en un lecho
fluidificado. enfriéndose los gases de reaccién, bajo prg
sién, en una 1® etapa de condensacién a 70 hasta 1002C y
en una 22 Btapa de condensacién a 0 hasta 402C, después -
de lo cual se retiran el 1,2-diclorestanao separgéu por =
condensacién y el agua, mientras que los gases de partida
nﬁ reacciohadné y los gases inertes son conducidos predo-
hinantgmante en circuito cerrado, se establece qus se en=
friénrlbs gases de reaccidn en la 28 etapa de condensacidn
a 37 hasta 40%C y en una 3% ctapa de condensacién, bajo -
presién, a una temperatura situada entre 5 y .1B2C g8lo -
haste tanto dua tqdavia quéde en el gas en circuito cerrag

do 0,5 a 3% en volumen, preferiblemente 0,5 a 1,5% en vo-
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lumen, de 1,2-dicloroetanc y porque sl oxfgeno consumido
se repong mediante introduccian de axigeno puro direéta-
mente en el gas en circuito cerrado delanté.dsl reactor,
hasta un contenido de 12 a 25% en volumen, preferiblemen
te 15 a 21% en volumen,

9,- "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE 1,2~
DICLOROETANO",

Tal como se describe y reivindica en la presen-
te Memoria Descriptiva, que consta de veinticuatro hojas
gscritas a-maquina por una sola cara y de sus correspon=

dientes dibujos.
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