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4 Procedeu de sinteza a clorurii de metil

67 Reammat: Prezenta inventie se refera la un
procedeu de sinteza a clorurii de metil, prin hidro-
clorurarea catalitica eterogena a metanolului, in
prezenta de solutie 30% de ZnCl,. Gazele brute
din reactie sunt racite, in scopul condensarii HCI
st CH,OH, se recircula in proces, dupa recuperare,
iar clorura de metil, gazoasa, este neutralizata cuy

solutie 5% de NaOH pentru retinerea HCl rezidual
si a CO,, apoi este tratata cu solutie de H,S0,, de
concentratie 90...98 %, pentru uscarea si retinerea
dimetileterului, in final fiind supusa comprimarii,
condensarii si rectificarii. In proces se recircula
80...90% din acidul clorhidric condensat, dupa ce
§-a supus recuperarii.

Revendicari: 2
Figuri: 1|

L0 A



106731

Precenta inventie se referd la un
procedeu de sintezi a clorurii s nietil.

Sint cunoscute procedee de sintezd
a clorurii de metil, in faza gazoasa prin
catalizi eterogena, utilizind diferiti ca-
talizatori ca: alumina sau ZnCl? de-
pusi pe diferite suporturi, lucrind la
temperaturi cuprinse intre 160 i
360°C, la rapoarte molare intre
HCl/CH30H variind de la 0,9/1 la
1.3/1, ajungindu-se la conversii de
peste 0% a metanolului. (Brevet DE
ar. 2422969; Brevet SU nr. 199859
Brevet FR nr. 2034166). Gazele brute
de reactie confinind clorurd de metil,
produse secundare de reactie, in spe-
cial apd gi dimetileter, cit §i materii
prime nereactionate ca metanol si acid
clorhidric, sint prelucrate in modul
descris in continuare.

- Prin ricire si spalare cu solutii de
acid clorhidric se condenseazd majo-
ritatea acidului clorhidric, a apei §i
metanolului, rezultind un acid clorhi-
dric de concentratie de 30...35%.

. Gazele necondensate sint neutra--

lizate cu soluii diluate alcaline pentru
refinerea urmelor de acid clorhidric gi
a bioxidului de carbon.

- Prin adsorbtie in solufii concen-
trate de acid sulfuric se efectueaza us-
carea §i refincrea produsului majoritar
secundar, dimetileterul, cit §i a urme-
lor de metanol.

- Urmeazi comprimarea, lichefierea
si eventual purificarea prin distilare
fractionatd a clorurii de metil.

Sint cunoscute, d¢ asemenea, pro-
cedee in care dupa condensarea acidu-
lui clorhidric, a apei i a metanolului
din gazele de reactie, se¢ cfectucaza
recircularea in sintezd a metanolului si
a unei parti a acidului clorhidric con-
densat dupd efectunarea unei distilari,
cind la virful coloanei se separd un
acid clorhidric cu un continut scazut
de umiditate si metanol, jar in blaz
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ramine o solutie de acid clorhidric de
compozilie apropiatd de cea azeotro-
picd, firi metanol §i fard alte substange
organice. :

Dezavantajele procedeelor de mai
sus sint urmatoarele:

- conversii i randamente relativ
mici;

- continut de 1..2% dimetileter,
produs secundar, pentru indepartarea
ciruia se consumi O canptitate mare de
H2S04, care in final reprezintd un
deseu al procesului;

- acidul clorhidric se recupereaza §i
se recirculd numai partial riminind un
produs secundar, acid clorhidric de

compozitie apropiati de azeotrop
(20...22%), greu utilizabil.
Procedeul, conform  inventiei,

inlatura dezavantajele de mai sus, prin
aceea ca, efectueaza distilarea acidului
clorhidric condensat din gazele de re-
actie, dupa o prealabili amestecare 2
acestuia cu degeul de acid sulfuric re-
zultat de la uscare, respectiv la ab-
sorbtia dimetileterului, la o tempera-
turi de maximum 90...100°C in blazul
coloanei, §i de 40...50°C in virful co-
loanci, recirculind astfel in sinteza
80...90% din acidul clorhidric conden-
sat impreuni cu metanolul §i dimetile-
terul separat integral, metanolul §i di-
metileterul care in conditiile de reactie
se transformd in clorurd de metil. in
blazul coloanei ramine o solutie di-
luata de H2SOs4 lipsita de impuritati
organice cu up continut ‘mic (3...5%)
de HCl, care se poate utiliza la deca-
pare.

Avantajele procedeului,
inveniici, sint urmatoarele:

- se obtin conversii §i randamente
ridicate;

- se reduce considerabil consumul
specific de acid clorhidric prin recupe-
rarea avansati din produsul secundar
si recircularea lui in sinteza;

conform
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- se da o utilizare degeului de acid
sulfuric, prin purificarea lui de sub-
stante organice.

Se da un exemplu de realizare a
inventiei cu referire la figura anexata.

Reactantii dozati intr-un raport mo-
lar HCI/CH3OH de 1,2/1 sint evaporafi
in evaporatorul pentru metanol 2 gi
preincdlziti la  180...200°C ino
schimbitoarele de cilduri 1 si 3, apoi
dupd amestecarea lor in preamestecito-
rul 4 intrd in reactorul de hidrocloru-
rare 5. Catalizatoru} este alumind im-
pregnatd cu 30% Zn2Cl2. Se mentine
cu ajutorul agentului de transfer tem-
peratura de 195...220°C si se lucreazi
cu o incircare specifici de 500 ml.
CH30H/1000 ml catalizator.

Se condenseazi mai departe in con-
densatoarele 7 gi 8 un acid clorbidric
de concentratie 32...35% impreuni cu
metanolul nereactionat, colectindu-se
acest acid in vasul 9, de unde se do-
zeazi impreuni cu H2SO4 epuizat din
blazul coloanei de absorbtie 15 in co-
loana de recuperare 10, mentinind in
ficrbatorul coloanei 11 temperatura de
90...100°C, iar in condensatorul de re-
flux din capul coloanei 12 temperatura
de 40...50°C. Din separatorul de faze
13 acidul clorhidric impreund cu me-
tanojul, dimetileterul si clorura de me-
til recuperate, se recirculi la preames-
tecitorul 4, lichidul separat re-
fluxindu-se in coloana de recuperare
10.

Gazele de reactie ricite intrd intr-o
coloand de neutralizare 12* unde se
recirculid cn o solutie dilnata de NaOH
de 5% din vasul 13' in vederea neu-
tralizdrii urmelor de acid §i a retinerii
bioxidului de carbon, apoi intra in-co-
loana de uscare gi absorbtic a dimeti-
leterulni 14 care este stropita cu
H2S804 concentrat (90...98%) recircu-
lat din vasul 185.

Clorura de metil este comprimata
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cu compresorul 16, condensata in con-
densatorul 17 i stocati in vasul de
stocare 18, de unde este dozatid in co-
loana de rectificare 19. Produsul finit,
clorura de metil, este condensat in con-
dcnsatorul 20 §i stocat in vasul de sto-
care 21.

Prin recuperarea avansala gi recir-
cularea metanolului §i a dimetileteru-
lui, conform procedeului de mai sus,
se obtin conversii apropiate de 100%
gi randamente de peste 99% in produ-
sul principal clorurd de metil, in ace-
lagi timp recuperindu- se 80...90% din
produsul secundar, acidul clorhidric,
prin recirculare i obtinind un produs
secundar, solutie 30...40% de H2SO4
fara impuritdfi organice, utilizabil la
decapiri.

Revendicari

1. Procedeu de sintezi a clorurii de
metil, prin reactia de hidroclorurare a
metanolului, in fazi gazoasa, in cata-
lizd eterogeni, in prezentd de 30% de
ZnCl2 pe suport de alumina, la raport
molar CH3O0H HCl de 0,9...1
1,3...1, la temperaturi intre 195 gi
220°C, urmati de prelucrarea gazelor
brute de reactie, caracterizat prin
aceea cd, dupa reactia de hidrocloru-
rare a metanolului, gazele brute rezul-
tate din sintezd, care contin pe linga
produsul finit, materii prime nereac{io-
nate ca CH30H gi HCl si produsul
secundar majoritar, dimetileterul, sint
ricite, in scopul condensirii HC! si
CH30H, care se recircula in proces
dupid recuperare, iar clorura de metil
gazoasa este neutralizatid cu solufie de
5% de NaOH pentru retinerea HCI re-
zidual §i a CO3, apoi este tratatd cu
solufie de H2S804 de concentratie
90...98% pentru uscarea si refinerea
dimetileterului, in final fiind supusa
comprimarii, condensarii, rectificarii,
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rezultind clorurda de metilen de puritate
avansatd cu randament de 99% si con-
versii aproape totale.

2. Procedeu, conform revendicérii
1, caracterizat prin aceea ci, acidul
clorhidric condensat, de concentratie
32...35% impreuna cu metanolul ramas
nereactionat, dupa o amestecare prea-

labila cu H2SO4 epuizat, rezultat de la
uscarea §i absorbtia dimetileterului, se
distild la temperaturi de 90...100°C, in
blazul coloanei de recuperare si la
40...50°C, la virful coloanei de recu-
perare, recirculindu-se in sinteza 80...
90% din acidul clorhidric condensat.

Pregedintele comisiei de inveuntii: ing. Ordganu Comelia
Examinator: chim. Gruia Amelia
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