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Sposob otrzymywania chlorku metylu z chloru i metanu (gaz ziemny, gaz kopalniany)
pod wptywem ultrafioletowego Swiatta, i przyrzad do przeprowadzenia tego sposgbu.
Zgloszono: 22 grudnia 1919 r.

Udzielono: 9 maja 1924 r.
Pierwszeristwo: 14 lutego 1919 r. (Austrja).

Préby chlorowania metanu pod wply-
wem ultratioletowego $wiatla podejmo-
wano juz wielokrotnie. Warunkéw ra-
cjonalnego wytwarzanianajnizszego stop-
nia chlorowania, mianowicie chlorku
metylu (CH,CIl). dotad nie wykry-
to, a tem mniej znana jest metoda wy-
twarzania. chlorku metylu ta droga na
wielka skale. W mysl niniejszego wy-
nalazku osiaga sie cel powyzszy w ten
sposob, ze mieszanine chloru i metanu,
chtodzac ja rownoczesnie, przeprowa-
dza sie przez cylindryczne lub pryzma-
tyczne wydluzone komory reakcyjne,
ktore wbudowane sa w kierunku osilub
promienia zarowki z para rteciowa, ktore
to komory reakcyjne mozna zastosowaé
pojedynczo lub serjami. Okazalo sie przy
tem, ze korzystnem jest doda¢ do mie-
szaniny,gazow male ilosci pary wodnej,

przez co da sie prawie zupelnie usunac¢
wydzielanie sie elementarnego wegla
w komorach reakcyjnych, ktére inaczej
wystepuje w stopniu sprowadzajacym
duze niedogodnosci. Jako materjal wyj-
$ciowy korzystnie jest uzy¢ mieszanine
okoto jednej czesci chloru i szesciu
czes$ci metanu (gazu ziemnego, gazu ko-
palnianego), ktora w sposéb nalezyty
dozuje sie i reguluje zapomoca wytrzy-
malych na chlor manometréw mierza-
cych prad gazu. Jesli taka mieszanine
przeprowadzimy przez odpowiednie ko-
mory reakcyjne w wartkim strumieniu
chlodzac ja rownoczesnie, wtedy otrzy-
mujemy produkt reakcyjny, skladajacy
sie przewaznie z chlorku metylu. Przy
odpowiedniem uregulowaniu chtodzenia
i predkosci gazéw w przewodach, mozna
stosunek sktadnikéw mieszaniny zmie-
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nia¢ takze w pewnych granicach bez

spowodowania takiego przebiegu chlo-

rowania, ktéregobysmy sobie nie zyczyli.
Pewna predkos¢ przeplywu gazu trzeba
jednak zachowa¢, raz azeby osiagnac

. dobre przemieszanie sie gazéw wcho-

dzacych w reakcje, a powtdre, azeby
unikna¢ zbyt wysokiego chlorowania
skutkiem zbyt dlugiego przebywania ga-
z6w w komorach reakcyjnych.

Okazalo sie dalej korzystnem dodac
do mieszaniny gazéw cial dziatajacych
jako katalizatory wobec reakcji fotoche-
micznych, jako to sladéw jodu lub bro-
mu, dalej zaleca sie dodanie do miesza-
niny gazow nieco chlorowodoru gazo-
wego, azeby stworzyé ta droga z gory
pewna koncentracje chlorowodoru, przez
co przeciwdziala sie tworzeniu produk-
tow zbyt wysokiego chlorowania, ktore
sie inaczej pojawiaja, tak, ze wydajnos¢
chlorku metylu sie zwieksza,

Za komora reakcyjna lub za serja ko-
mor ustawia sie baterje ploczek (wie-
7e), ktore stluza do pochlaniania kwa-
su solnego powstalego przy reakcji,
dalej nadmiaru chloru, a wreszcie takze
i pary . wodnej.
mieszaniny poreakcyjnej mozna n. p. uzy¢
najpierw wody, potem roztworu alkal-
jow zracych lub wapna, dalej roztworu
tiosiarczanu sodowego, a wreszcie ste-
zonego kwasu siarkowego.

Tak oczyszczona mieszanina gazow
przechodzi potem do aparatury chlodza-
cej, skladajacej sie n. p. z dwuch lub
kilku wiez lub komér z wbudowanemi
elementami chtodzacemi. Pierwsza czes¢
aparatury chlodzona do temp. 0 do—20°
C, shuzy do wydzielenia, ewentualnie wy-
stepujacych wyzej, chlorowanych pro-
duktow; w drugiej czesci oddziela sie
chlorek metylu przez ochtodzenie do
temperatury znajdujacej sie tuz ponad
jego punktem krzepniecia. Poza apara-
tem do niskich chlodzen, ewentualnie

Do plékania' gazowej

nawet na jego miejscu, mozna urzadzic¢
aparature absorbcyjna, ztozona z jednej
lub wiecej wiez, w ktérych prad ga-
zu wchodzi w styczno$¢ z odpo-
wiednim, nalezycie chlodzonym, rozpusz-
czalnikiem dla .chlorku metylu podiug
zasady pradu przeciwnego. Jako takie
rozpuszczalniki uwzgledni¢ nalezy: ben-
zol, toluol, ksylol, aniline, dwumetyloa-
niline, nitrobenzol, nafte i t. d.

Jezeli istnieje kilka komor reakcyj-
nych polaczonych w serje, to mozna wy-
mienione aparaty pléczace i chlodzace
i absorbujace wlaczy¢ po kazdej komo-
rze reakcyjnej lub tez po grupie takich
komor, albo wreszcie na korficu po wszyst-
kich razem. W dwéch pierwszych wy-
padkach trzeba oczywiscie przed wej-
sciem do nastepnej komory reakcyjnej
dodaé¢ znowu chloru do gazu.

Chlorek metylu uzyskany w aparacie
do niskiego chlodzenia lub w aparacie
absorbujacym, czys$ci sie przez destyla-
cje czastkowa.

Jako komora reakcyjna stuzy naczy-
nie cylindryczne z lampa kwarcowa lub
uviolowa, wbudowana w kierunku osi,
lub tez rodzaj wiezy, albo wydluzonej
pryzmatycznej komory, w ktérej lampy
kwarcowe lub uviolowe wbudowane sa
w kierunku promienia przekroju. Ten
ostatni spos6b budowy zaleca sie ze
wzgledu na tatwos$¢ wymieniania lamp.
Jako materjatu do budowy lub wyloze-
nia komory reakcyjnej zaleca sie uzyé¢
takiego trwalego na kwas i chlor mater-
jalu, ktéry posiada mozliwie wielka zdol-
no$¢ odbijania dziatajacych promieni, ja-
ko to n. p.nieprzezroczysty kwarc, szkto
mleczne lub ptyty kamionkowe o jasnej
polewie. Te komory reakcyjne mozna
korzystnie wlaczy¢ serjami, a ich prze-
kroje moga wzrasta¢ wraz z zasiegiem
dzialajacych promieni, ktéry jest tem
wiekszy, im mniejsza jest zawartosé chlo-



ru. Komory reakcyjne; jak i ich dopty-
wy 1 odplywy, musza by¢ zaopatrzone
w przyrzady chlodzace.

Zastrzezenia patentowe.

1. Sposéb otrzymywania chlorku me-
tylu z chloru i metanu (gazu ziemnego,
gazu kopalnianego) pod wplywem ultra-
fioletowego s$wiatla, tem znamienny, ze
mieszanine chloru i metanu korzystnie
z dodatkiem matych ilo$ci pary wodnej,

przy rownoczesnem chlodzeniu, prze-

prowadza sie przez cylindryczne lub wy-
dhuzone pryzmatyczne komory reakcyjne
z wbudowanemi zaréwkami do par rte-
ciowych, potozonemi w kierunku.osi lub
tez promienia przekroju, ktére to ko-
mory reakcyjne zastosowywuje sie po-
jedynczo lub serjami.

2. Wykonanie sposobu podiug za-
strzezenia 1, tem znamienne, ze miesza-
nine chloru i wodoru, w stosunku mniej
wiecej 1:6, przeprowadzamy szybkim
strumieniem przez komory reakcyjne.

3. Wpykonanie sposobu podiug za-
strzezenia 1 i 2, tem znamienne, ze do-
daje sie do mieszaniny gazéw malych
ilosci katalizatoréw, jako to par jodu
lub bromu.

4. Wykonanie sposobu podlug za-
strzezenia 1 do 3, tem znamienne, ze mie-
szaninie gazowej dodaje sie zapobie-
gawczo gazowego chlorowodoru, celem

przeszkodzenia zbyt daleko idacemu -

chlorowaniu.

5. Wykonanie sposobu podlug za-
strzezenia 1 do 4, tem znamienne, ze
mieszanine poreakcyjna, po opuszczeniu
komér reakcyjnych, oczyszcza sie z kwa-
su solnego, chbloru i ewentualnie pary
wodnej, a potem przez stopniowe coraz
nizsze chlodzenie wydziela sie zrazu
wyzsze produkty chlorowania, w korncu
za$ chlorek metylu, przyczem te czyn-
nosci przedsigbierze sie po ukonczeniu
procesu w kazdej z komér reakcyjnych
lub grup tychze, albo wreszcie dopiero
po wszystkich razem.

6. Wykonanie sposobu podiug za-
strzezenia 1 do 5, tem znamienne, ze
do uzupelnienia oddzielenia wlacza sie,
po aparatach do niskiego chtodzenia, lub
na ich miejsce, urzadzenie absorbcyjne,
obstugiwane przez odpowiednie rozpu-
szczalniki dla chlorku metylu, przyczem
chlorek metylu uzyskuje sie z rozpu-
szczalnika przez destylacje czastkowa.

7. Przyrzad do wykonania sposobu
podilug zastrz.1 do 4, tem znamienny, ze

‘komory reakcyjne zbudowane sa z mater-

jatu trwatego na chlor i kwasy, réwno-
czesnie dobrze odrzucajacego promienie
dziatajace, lub tez sa wylozone takim
materjalem.

8. -Przyrzad do wykonania sposobu
podtug zastrzezenia 1 do 4, tem zna-
mienny, ze $rednica komér reakcyjnych
zwieksza sie odpowiednio do zasiegu
promieni, dzialajacych w kazdorazowo
obecnej mieszaninie gazow, czyli, ze jest
wieksza przy mieszaninach gazu uboz-
szych w chlor.
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