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Sposób otrzymywania chlorku metylu przez chlorowodorowanie
^ eteru dwumetylowego

Chlorek metylu w skali technicznej produkuje
się głównie przez chlorowanie metanu i wydzie¬
lenie chlorku metylu z mieszaniny produktów
chlorowania, lub przez chlarowodorowanie alko¬
holu metylowego. Odmianą tej drugiej metody
jest metoda polegająca na katalitycznymi chloro-
wodorowaniu eteru dwumetylowego uzyskanego
pośrednio przez odwodnienie alkoholu metylowego.
Odnośnie tej metody opublikowane zostały tylko
wyniki badań laboratoryjnych. Stosowano w niej
bardzo czyste surowce, a mianowicie: eter dwu-
metylowy z odwodnienia czystego alkoholu mety¬
lowego oraz chlorowodór z rozkładu .chlorku amo¬
nu. Jako katalizatory reakcji chlorowedorowania
eteru idwumetylowego 'stosowano Al2Os lub osa¬
dzony na węglu aktywnym, względnie giiinokrze-
mianie jeden z następujących chlorków: 2nCl2,
CdCl2, FeCl8, BiCl3, MgCl2, CaCl2, HgCl2.

Katalizatory te wykazywały stosunkowo szybki
spadek aktywności, mimo iprzestrzegania dużej
czystości surowców. Np. dla chlorku cynku już
po paru godzinach pracy przereagowanie eteru
dwumetylowego obniżało się z 95 na 80l0/o. Me¬
toda ta nie znalazła dotychczas zastosowania tech¬
nicznego, prawdopodobnie głównie ze względu na
trudności w uzyskaniu odpowiedniej czystości su¬
rowców po cenach ekonomicznie uzasadnionych.

Wynalazek eliminuje te niedogodności przez
dobór właściwego katalizatora i warunków reak¬
cji umożliwiających prowadzenie procesu w skali

technicznej, przy zastosowaniu technicznego chlo¬
rowodoru i eteru dwumetylowego w stosunku
objętościowym (2,5:1. Surowce przepuszcza się przez
katalizator z prędkością około 350 litrów na go-

5 dzinę na 1 litr katalizatora w temperaturze
130^160°C.

Stwierdzono, że wyższą aktywność i dużą od¬
porność na zatrucia i dezaktywację produktami
ubocznymi, zawartymi w surowcach technicznych,

10 wykazuje katalizator, w którym nośnikiem jest
węgiel aktywny z osadzonymi na nim 20—SO^/o
ZnCl2, 1—5'°/o FeCl2 i 0,1—0,5% PbCl2.

Na takim wieloskładnikowym katalizator: e
osiąga się wysokie przereagowania eteru dwume-

15 tyłowego, długie okresy pracy, inawet w przypad¬
ku obecności zanieczyszczeń towarzyszących su¬
rowcom, takich jalk: aceton, alkohol metylowy,
mrówczan metylu, węglowodory parafinowe i ole-
finowe — występujące w technicznym eterze dwu-

20 metylowym, oraz chlor, pary węglowodorów pa¬
rafinowych lub aromatycznych występujące w
technicznym chlorowodorze.

Możliwość stosowania technicznego eteru dwu¬
metylowego pozwala na uniknięcie dodatkowe¬
go oczyszczania tego surowca mp. przez frakcjo¬
nowaną destylację. Jako surowce do wytwarza¬
nia chlorku metylu można stosować powstający
ubocznie przy produkcji alkoholu metylowego
eter dwumetylowy bez jego dodatkowego oczysz-

30 czania, jak również chlorowodór, uzyskiwany ja-
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ko produkit uboczny z różnego rodzaju procesów
chlorowania parafin, związków aromatycznych
itd„ zawierający pewne ilości chloru, par węglo¬
wodorów i powietrza. Oczyszczanie otrzymanego
surowego chlorku .metylu prowadzi isię w ukła¬
dzie skruberów, przy czym jako pierwszy sto¬
suje się skruber z wodnym roztworem wodoro¬
tlenku sodowego, następnie skruber ze stężonym
kwasem siarkowym i wieże ze stałym wodoro¬
tlenkiem potasowym. Uzyskuje się produkt wy¬
sokiej czystości.

Przykład. Otrzymywany jako produkt ubocz¬
ny z procesów chlorowania węglowodorów chlo¬
rowodór o czystości 95% zanieczyszczony chlo¬
rem, parami węglowodorów, powietrzem, oraz eter
dwumetylowy otrzymywany ubocznie przy syn¬
tezie alkoholu metylowego o czystości około 95%
zanieczyszczony acetonem, metanolem, mirówcza-
inem metylu, węglowodorami parafinowymi i ole-
finowymi, przepuszcza się bez żadnej wstępnej
obróbki w stosunku objętościowym 2,5:1 przez
katalizator w temperaturze 130—160°C. Obciążenie
katalizatora mieszaniną gazów wynosi około 350
litrów na godzinę i na 1 litr katalizatora.

Katalizator otrzymuje <się przez osadzenie chlor¬
ków metali na specjalnym typie węgla aktywne¬
go o silnie rozwiniętej powierzchni. Skład katali-
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zatora: ZnCl2 — 25%, FeCl2 — 2°/o, iPbCl2 — 0,1%.
Mieszaninę gazów poreakcyjnych przepuszcza

się przez skruber z 20°/o ługiem sodowym, na¬
stępnie przez skruber ze stężonym kwasem siar¬
kowym i wieże ze stałym wodorotlenkiem pota¬
sowym.

Wydajność chlorku metylu w stosunku do uży¬
tego eteru dwumetylowego nawet po kilkuset go¬
dzinnym okresie pracy wynosi 90—95l5/o wydaj¬
ności teoretycznej.

Uzyskany tą metodą chlorek metylu w pełni
odpowiada wymaganiom technicznym.

Zastrzeżenie patentowe

Sposób otrzymywania chlorku metylu przez
chlorowodórowanie eteru dwumetylowego w obec¬
ności katalizatora znamienny tym, że mieszaninę
surowego chlorowodoru i surowego eteru dwu-
imetylowego w stosunku objętościowym 2,5:1 prze¬
puszcza się z prędkością około 350 litrów na go¬
dzinę na 1 litr katalizatora w temperaturze
1'30—il60°C nad wieloskładnikowym katalizatorem,
składającym isię z węgla aktywnego jako nośnika,
oraz z osadzonych na mim 20—30% ZnCl2, 1—5'°/o
FeCl2 i 0,1—0,5% PbCl2.

WDA-l. Zam. 1049/67. Nakład 310 egz.
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