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" La préscnte invention’ a pour objet la

fabrieation ef la Técupération de Toxyde de
méthyle,

L'an des huis de Pinvention ast 1a fabri-
cation & bon marché de Poxyde de méthyle.

Ui autre but de Vinvention est la fabri-
cation de 1'oxyde de méthyle par un procédé
& une seule phase.

L’invention a aussipour objet de récupérer
ou de séparer I'oxyde de méthyle facilement
et & bon marché, d'un mélange de corps.

D'autres buts de I'invention résuiferont
de la description suivante et des dessing
annexés, qui montrent, & fifre d'exemple,
un mode de réelisation de I'invention.

La fignre unique du dessin mentre une
forme d'apparci convenant au procédé sui-
vant l'invention, . <

L’oxyde de méthyle peut dtre obtenu A trés
bon marché en faisant passer, sur un cata-
lyseur convenable & des pressions ef tempé-
ratures détermindes, des matidres appro-
prides cvontenant du carbove, de I'oxygine
et de I'hydrogine. On doit employer préfé-
rablement, comme matidres prembdres, de
Voxyde de carbone et de Ihydrogime. Un
catalyseur tris efficace consiste en un mélange
de deux catalysenrs distincts, qu'on appellera
catalyseur A et catalysenr B.qL'e premier de

geux-ei {A) doit btre un-catalysenr d'hydro--

uwio

do

ation me favorisant pas la formation de - -

méthane, 11 existe diverses substances ou.

mélanges de corps pouvant donuer des résul-
tate satisfaisants, parmi lesquels on peut
mentionner Poxyde de zinc et les sels réduis
de cuivre on’de chrome. Le second cataly-
seur {B) est un catalyseur déshydeatant
comme, par exemple, I'oxyde d’alumininm
préparé par déshydratation partielledet exyde
d’alominiom hydraté & une tempéreture

3b

ho

J'envivon 300° C. ou bien de Yoxyde de -

titane, de T'oxyde de thorium ou excors 1y
gel de silice partiellement déshydratés.
L'oxyde do carhone et d’hydrogine doivent
dtre smends au ronfact du catalysenr d’hy-
drogénation 3 la tempéreture d'environ

Boo® C. et sous une pression de Fordre de-

195 atmosphéres et plus et doivent “bire
amenés en eontact avec le catalysenr déshy-
dratant & nue température d'environ 300° G
et A ume pression égale ou supérieure
25 aimosphéres.

Le procédé peut &tre conduit de Ja ma-
nitre sulvanie : :

Le four 10 -est chorgé ou garni avec le

&5

bh

catalyseur. On peut disposer e catalysenr ..

&'hydraénation daps la partie avant 14 du

four ot le catalyseur déshydratant dags la
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partie arritre 12. On chauffe alors le four &
haute température, cest-i-dire & 300° (.
ou davantage. 1 est préférable de chauffer
la partie avant 4 une température plus devée

5 «que cefle de la partie ervitre, jusqu'a oo C, -
par exemple. On peut réaliser ceel en pratiqne |
- peuvent &re mélangds intimement de ma-

en chauffant simplement la partic gvent &

560" C. aw moyen d’une souree tonvenable

de chaleur, schématiquement représentée par
10 un brideur 13, ;

L'oxyde de carbone et I'hydrogdne eir-

culent & fravers Ie four 1/ & haute pression,
el daps la proportion de deux parties et phus
d’hydrogdne pour une partic doxyde de
15 carborte. A ce moment on peut ulilizer une

pression de 150 atmosphéres qui convient

“trés bien.
On obtient de T'oxyde do méthyle et de
eau comme résultal de P'action catadytique.
a0 Ges produits s'évacuent en 16. Ia réaciion
se produisant & I'intérieur du four est Iz sui-
vante :
2 GO+ 3112 = CH? O GH? + F0).
I est indispensable que Topération se
- aj fasse en 'absence de fer, ear il se formerait
autrement de grandes quantités de méthans,
Le four 10 est ordinamwement consirnit en
acter de nanidre 3 résister aux pressions de

régime, mais il est garni intéricurercent en |

8a matiére neutre convenable 15;-qui enpéche
les gaz d’entrer en contact avec e for,

L'oxyds de méthyle est spluble dans Pean

en grande quantité 3 haute pression, mais

4 nest que pen soluble A basse pression.

35 On pent en conséquence séparer V'oxyde de

méthyle du mélange obtenn de fa manidre

stivante ; '

Le mélangs évacud du four en 16 est amend

& cireuler dans un condenseur 17 ob il se

hq refroidit. La pression est maintenue 4" 25

atmosphores environ, L'eau se condense ot

Poxyde de méthyle se dissont dans cette eau,

- 5i on s'apercevait qus pour ume pression

upératoire déterminée tont 'oxyde de mé-

45 thyle ne se dissolyait pas dans Pean formge

par la réaction, on pourrait sjouter mn com-

plément d’ean, par exemple au moyen d'uu

injectenr 18, L'oxyde de méthyle peut &tre

stpuré de la solulion résultant en faisant

50 passer la solution dans un réservoir 1g ot ln

Pression est réduite cf, ol Uoxyds de méthyls

se.dégage sous la forme gazeuse. Le gas pens

_—

alors dtre extrait par pompsge en 20 ef uiilisé
ou emmagasiné de maniére eonvenable,

En pratique les catalysenrs A ‘et B n’ent 55
pas hesoin d'stre placés dans le four comme
mdiqué ei-dessus. Au lieu d'Btre séparés en
deux catelyseurs distinéts, los denx corps

niére & former preiiguement vne substance §o
unique, on bien encore on peut les mélanger
grossiérement et disposer le mélange sur
tonte Ia longueur du four. Méme en faisant
un tel mélange, il cst préférabls de chauffer

la purtie avant du four 4 So0° (. environ etla §j

. partis arridre & 30.0° C. enviren.

Bien gu'nna pression de 115 atmosphéves
ct davanlage doit étre de préférence em-
ployée & la partie avant du four, # nest pas
néecssaire que la pression soit maintenue 70
4 cette valeur sur tonte 1a longueur du fons.
Effe peut, descendre jusqu’d o5 atmosphéres
4 Yarritre du four ot donner cependant des

-résultats satisfaisants. Daus'le cas o Ton

désive opérer sous cette pression, Ia forms 75
du four et on la disposition des caialyserrs = -
peuvent bire tefles qu'elles opposent une
résistance considérable an passage du gaz.
Leti réduira done la pression régnant &
Parriérs du four. :

" On peut méme se dispenser d'uiiliser 1o
cafalyseur A ef charger e four entibrement
avec {e catelyseur B, en faisant alors usage
d’aleool méthylique comme matidee premidre
eu lien d'oxyde de carbone et __c}’hygrogéne. 85
Dans ce cas, 1a pression & travers tout Je four
peut &tee, pur exemple, do Pordre de 25 at-
mosphéres, meis on doit de préférence faire

8o

" usage d'ume pression plus devde, telle que

100 atmosphéres car ls catalyseur est plus go

' efficace 4 haute pression qu'a basse pression

et le rendement dun procdds est plus &levé
dans le premie® que dans le second

- oas.- La température est alors' d’environ

300° G o 45
On peut, Jorsque 1'on fait usage d'alcool
méthylique. comme matidre premitre, mé-
langer un gaz incrie an corps passant dany
le four, pour servir Legent de transport.
On peut, & cet effet, faire usage par exemple 100
d’anhydride carbonique ou d'un autre §o2
qui n'affecte pas la réaction et n'est pas
attaqud dpa_r le entalyseur, Le gaz inerte est
extzail de T'appareil lorsque I'oxyde de mé-
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thyle s’est dissous dans T'eau. Lorsque un tel

. gaz merte est utilisé, on peut faire usage d'un
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réservoir complémentaire 21 & iravers laquel
ont fait passer la solution d’oxyde de méthyle
et de gaz provenant du condenseur. La pres-
sion est maintenue & une volewr suffisante
pour retenir Poxyde de méthyle en solution.
On peut faire passer 1a solution d’oxyde de
méthyle dans e réservoir 19 au moyen du
robinet 99 puis extraire 1o gaz par lo robi.
net 23 et le faire retourner an four aa moven
de la pomnpe de cireulation 94. Tl peut tire

avantageux de fairc wsage du réservoir de’

séparation & haute pression soit que le gas
inerte cireule avee les gaz actifs ou non, Il
peut se [aire ainsi que tout l'oxyde de car-
bone et tout I'hydrogdne ne se combinent
pas sous forme d'oxyde de métyle, comme
par exemple lorsque les gaz sont astreiuts
& oirculer 2 travers e four i une vitesse supé-
rieure & celle qu'il faudeait pour que Ia
réaction s’opdre. Dans ce eas, le vésarvoir o1
sépare lcs gaz non combinés et ces der-
niers retournent an four au moyen de Ja
pomps a4,

L'emploi d'un agent de transport inerte
entraine divers avantages. Sa présence dans

le systéme permet un contréfe plus rapide’

de la pression régnant dans Ie four et facilite
ainsi fe contrble de Ja vitesse du procéds.

U est évident que l'invention n’est pas
limitéc & 1a forme de réalisation représentée
et déerite ot qu’on pourra y apporter toutes
varianies, tant dans la forme des réservoirs
el du four sans sortiv du domaize de Iin-
vention.

Pour Iz vnte des fascieules, s'ndresser & Iixpaivzmis Nawowiey, a7, rue de la Convention. Paris {1b*),
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RESOME,
Linvention a pour objet un pracédé per-

fectionné de fabrication de I'oxyde de mé-

thyle, remarquable notamment par les carac-
téristiques suivantes, prises individuelement
ou en eombinaison : '

“a. On améne, sous une haute pression,
le produit devant servir 4 fournir loxyde de
méthyle, en eontact avec un catalyseur.

b. L'oxyde de méthyle résultant est dis-
sous dans I'eau.

o. L'oxyde de méthyle est séparé de I
sofution en réduisant fa pression de Ia solu-
tion afin de libérer I'oxyde de méthyle,

4. Le produit est amené, 4 hante pression
et A haute température, en- contact avee un
catalyseur et le produit résultant est refroidi
4 haute pression afin de dissoudre Toxyde de
méthyle, la pression de la solution étant alors
rédutte de manidre A séparer Poxyde de
méthyle. )

e. On fait usage d'alcool méthylique comme
produits de départ.

/. On utilise 'oxydc de carhone et Fhydro-
génes comme produit de départ, ‘

g- Onamene Poxyde de carbone ot Thydro-
gne en coniact avec un catalyseur d’hydro-
génation et un catalyseur déshydratant,

k. La tompérature du eatolyseur d’hydro-
génation est maintenue bien au-dessus de la
température du catelysqur déshydratant.

i On utilise I'oxyde d'aluminium hydraé
comme eatalyseur déshydratant,
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