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M̂MOR IA DESC RIPTIVA 

para  s o l i c i t a r

P A T E N T A  D E  I N V E N C I O N

en

E S P A Ñ A  

por VEINTE años

a nombre de 30LVAY & CUS, entidad b e lg a , e sta b le c id a  en 33, 

ru.e Brinco A lb ert, I x e l l e s , B ru se la s , B é lg ic a , por;

"PROCEDIMIENTO PARA LA PURIFICACION DE CLORURO DE VINILO"

La invención se  r e f ie r e  a  un procedim iento para la  p u ri­

f ic a c ió n  d e l c lo ru ro  de v in i lo  monómero obtenido por descomposi­

ción  térm ica de d ic lo ro e tan o s.

Se sabe que l a  velocidad  de po lim erización  d e l c loru ro  

de v in ilo  y l a s  propiedades de lo s  polím eros obtenidos dependen 

en gran p a rte  d e l grado de pureza d e l monómero. bien sabido 

que e l  c lo ru ro  de v in ilo  obtenido por p i r ó l i s i s  d e l 1 ,2 -d ic lo -  

roetano contiene d iv e r sa s  impurezas que in c lu so  en estado  de in ­

d ic io s ,  e je rcen  una in flu e n c ia  co n sid erab le  sobre e l  proceso de 

polim erización .
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Para e lim in ar e s ta s  im purezas, se  han propuesto ya d i­

fe re n te s  tra tam ien to s, t a l e s  como e l  lavado d e l monómero por 

Acido su lfA rico  concentrado, e l  paso sobre m aterias adsorbentes 

como e l  carbón a c t iv o , l a  pu esta  en con tacto  d e l producto gaseo­

so con una so lu c ió n  de b i s u l f i t o  a lc a l in o , e tc .

La velocidad  de po lim erización  de lo s monómeros t r a t a ­

dos por e s to s  procedim ientos se  aumenta a lg o , pero la  fa c u lta d  

de polim erización  d e l monómero e s , s in  embargo, to d av ía  in fe r io r  

a  la  d e l c loruro  de v in i lo  preparado por s í n t e s i s  a p a r t i r  d el 

ace tilen o  y de c lo ru ro  de hidrógeno.

Se ha descub ierto  ahora que e l  c lo ru ro  de v in i lo  monómero 

preparado por p i r ó l i s i s  de un d ic lo roetan o  podía p u r if ic a r se  

para dar un monómero rápidamente e po lim erizab le  tra tán d o le  por 

cloruro  de hidrógeno en fa s e  vapor en p re sen c ia  de un c a ta liz a d o r  

de h id roo loración .

Como c a ta liz a d o r , se  u t i l iz a n  ventajosam ente c lo ru ro s 

m etálicos d epositados sobre so p o rtes porosos, en p a r t ic u la r  ca­

ta liz a d o re s  a base de cloruro  m erclrico  depositado sobre carbón 

a c t iv o , s í l i c e  o alúmina g e la t in o sa  que s e  u t i l iz a n  c o rr ie n te ­

mente para  l a  s í n t e s i s  d e l  c lo ru ro  de v in i lo  a  p a r t i r  de ace tilen o  

y  de cloruro de hidrógeno.

SegAn una v a r ia n te  particu larm en te  in te re sa n te  d e l pro­

cedim iento, se  hacen p a sa r  lo s  g a se s  de p i r ó l i s i s ,  después de ha­

ber separado una fracc ió n  im portante d e l d ic lo roe tan o  no tr a n s­

formado, en una columna que con tiene carbón a s t iv o  impregnado de 

cloruro  m ercúrico, mantenida a una tem peratura próxima a 100* C 

Se obtiene una p u r if ic a c ió n  s a t i s f a c t o r i a  haciendo p asar  l a  mez­

c la  de cloruro  de v in i lo  y de c lo ru ro  de hidrógeno sobre carbón 

a c tiv o  que contiene HgCl^ a  razón de 20 a  75 gramos de Hg por 

kg. de c a ta liz a d o r , r e a liz á n d o le ! paso de lo s ga se s a una v e lo c i-
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dad e sp a c ia l  de 20 a 200 h ' l .

Después de p u r if ic a c ió n , lo s  g a se s  se  tr a ta n  de l a  mane­

r a  u su a l, por lavado con agua en uno o v a r io s  lav ad o res, neutra­

liz a c ió n  por so sa  c a u s t ic a , secado sobre m ateria  adsorbente t a l  

como e l  g e l de s í l i c e ,  y r e c t i f ic a c ió n  para la  separación  de 

lo s  productos pesados y l ig e r o s .

9

jg*BKPL0

lo

16

i

2o

as

30

Se p ir o l iz a  1 ,2 -d ic lo ro e tan o  que contenga 0 ,2  gramos 

de c lo ru ro  fé r r ic o  por k g . , a una tem peratura de 525-550* C. en 

un tubo vacio  de acero in o x id ab le , de 1 metro de la rg o  y 50 mm. 

de d iám etro. Para e l  consumo de d ic loroetan o  de 19 m oles/h . e l  

ín d ice  de conversión  por pasada es de 55%. Después de d iste n s ió n , 

lo s  ga se s se  e n fr ian  entre -15 y -2 0 *  C . para condensar e l  d i-  

cloroetano no transform ado que se  r e c ic l a  a  l a  p i r ó l i s i s .  Los 

ga se s se  lavan  en un lavador con agua desm in eralizada ; después 

por una so lu ción  de so sa  c á u s t ic a .  Después de s e c a r  sobre gal 

de s í l i c e ,  se  r e c t i f i c a  e l cloruro  de v in i lo .  S i  s e  somete e l  

c loruro  de v in i lo  a l a  po lim erización  en d isp e rs ió n  acu osa , en 

p resen cia  de 0,3% de a z o d iiso b u t iro n itr i lo  y de un co lo id e  pro­

te c to r ,  a  una tem peratura de 50 * C se  obtiene solamente un ín d i­

ce de po lim erización  d e l c loru ro  de v in i lo  de 2 a  5% después de 

11 h oras.

S i  la  mezcla de c lo ru ro  de v in i lo  y de c lo ru ro  de h idró­

geno, obtenida después de sep arar l a  mayor p a rte  d e l  d ic lo ro e ta ­

no no transform ado, se  hace p asar  a razón de 10 ,5  m oles/h por 

un tubo de 50 mm. de diámetro y  de S m. de longitud  conteniendo 

carbón ac tiv o  impregnado de cloruro  mercúrico (50 g r . Hg/kg) 

mantenido a  unos 100* C y se  p r iv a  a continuación  d e l exceso de 

HC1 y s e  r e c t i f i c a  como se ha indicado a n te s , se  obtiene un monó-
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mero que se  po lim eriza  con un ín d ice  de conversión de 96i% en 

11 horas segdn e l  ensayo de po lim erización  señalado a r r ib a . .Bate 

ensayo i l u s t r a  l a  in flu e n c ia  n otable d e l procedim iento de p u r i f i ­

cación  por paso sobre un c a ta liz a d o r  de h id ro c lo rac ió n .

Al ensayo s e  ha re a liz a d o  en continuo durante 1007 ho­

r a s  s in  comprobar ninguna dism inución de la  e f i c a c ia  d e l c a t a l i ­

zador u t i l iz a d o  p ara  l a  reacción  de p u r if ic a c ió n , lo que c o r re s­

ponde en l a s  condiciones del ensayo, a  una depuración mínima de 

120 kg. de monómero por l i t r o  de c a ta liz a d o r . Ai e ste  momento, 

l a  po lim erización  del c lo m ro  de v in i lo  p u rificad o  se  efectuaba 

siempre con un ín d ice  de conversión de 95% de 11 h o ras.

Beta so l ic i tu d  que corresponde a  l a  presentada en .Bél­

g ica  e l  22 de Alero de 1958, bajo  e l  n * 445.847 se  acoge a  lo s 

b en e fic io s d e l a r t ic u lo  51 d e l v igen te  A statu to  sobre Propiedad 

In d u s tr ia l .

N O T A

Los puntos de invención p rop ia  y nueva que s e  presentan 

en .España para  que sean ob je to  de e s t a  P aten te de Invención 

por VABCA añ os, son lo s  s ig u ie n te s :

1 * . -  Procedimiento para l a  p u r if ic a c ió n  d e l c loru ro  de 

v in i lo  obtenido por p i r ó l i s i s  de lo s  d ic lo roe tan o s caracterizad o  

porque se  hace p a sa r  e l  monómero mezclado con cloru ro  de hidróge­

no, en fa se  vapor, sobre un c a ta liz a d o r  de h id ro c lo rac ió n .

2 * . -  Procedimiento segdn l a  re iv in d icac ió n  1, c a r a c te r i­

zado porque l a  m ezcla de c lo ru ro  de v in i lo  y de oloruro de hidró­

geno obtenida por p i r ó l i s i s  d e l  d ic loroetan o  se  sep ara  de l a  ma­

yor parte  d e l d ic lo roetan o  no transform ado y s e  pone en contacto 

con un c a ta liz a d o r  de h id ro c lo rac ió n .
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3 * . -  Procedimiento según la s  re iv in d icac io n e s 1 y 2, 

ca rac te r izad o  porque la  h id roc lorac iú n  s e  e fe c tú a  a  una tempera­

tu r a  de unos 100* C, en p re se n c ia  de un c a ta liz a d o r  co n stitu id o  

por carbón a c t iv o  impregnado de c lo ru ro  m ercúrico.

4 * . -  Procedimiento p ara  l a  p u r if ic a c ió n  de c lo ru ro  de v i -

n ilo .

T al y como se  ha d e sc r ito  en l a  Memoria que antecede y 

con lo s  f in e s  que se  han e sp e c if ic a d o .

^ s ta  Memoria con sta  de cinco h o ja s e s c r i t a s  por una so ­
l a  c a ra .

Madrid,
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