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"Procedimiento de p u r if ic a c ió n  de clo ru ro  
de v in ilo " .

MOlfSAUTO OOi.'iPANY, en tidad  norteam ericana, resid en te  
en 800 Norih Lindbergh Boulevard, S t.L o u is , M issouri, 
EE.UU. de ¿ .

E sta  invención se re lac io n a  con l a  p u r if ic a ­
ción  de c lo ru ro  de v in i lo  y más particu larm ente  con 
l a  separación  de cantidades menores de C1H del mis­
mo.

5. El clo ruro  de v in i lo  es uno de lo s  más impor-
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ta n te e  monóneros del comercio. Se usa profusamente ca­
l a  producción de re s in a s  o p lá s t ic o s  s in té t ic o s  co m o - 
polím ero homogéneo o como c o n s ti tu tiv o  de un número..de­
polím eros y /o  in terpo lím eros con o tros compuestos po liv  
m erizab les. Para poderse d e s tin a r  a t a l  uso, e l  produc­
to  moaómero ha de te n e r  una pureza extremadamente ele--, 
vada. De lo  c o n tra rio , en lo s  métodos de polim erización  
h a b itu a le s , e l  ritm o de po lim erización  r e s u l ta  s e r ia ­
mente disminuido y l a  ca lidad  del producto de po lim eri­
zación puede r e s u l ta r  adversamente afec tad a . Unos d is ­
minuidos ritm os de po lim erización , por ejemplo, a fec tan  
directam ente a lo s  n iv e le s  de producción en e l  mismo 
orden, puesto  que muchos de lo s  procedim ientos de p o li­
m erización son operaciones por cargas en la s  que e l  e le  
mentó tiempo es un fa c to r  e sen c ia l p ara  e s ta b le c e r  y 
s a t i s f a c e r  lo s  p lanes de producción. La p resen c ia  de 
C1H, que constituye una impureza común en e l c lo ru ro  
de v in i lo ,  in c lu so  en cantidades ta n  pequeñas como de 
d iez p a r te s  por m illón  de p a r te s  de c lo ru ro  de v in i lo , 
es particu larm ente  indeseable porque causa e l  desarro ­
l l o  de un co lo r am arillo  en e l  monómero, que es subsi­
guientemente tran sm itid o  a l polím ero. Dsta impureza 
tam bién da lu g a r a problemas en e l  c ic lo  de polim eriza­
ción, debido a l a  necesidad de un Rígido co n tro l del 
pH en l a  reacc ión  de po lim erización  a f i n  de p roducir 
polím ero dotado de la s  deseadas propiedades f í s i c a s ,  
p articu larm en te  respec to  a l tamaño de p a r t íc u la s .  A sí, 
es altam ente deseable p ro d u c ir clo ruro  de v in i lo  sus­
tancialm ente exento de C1H, es d e c ir  que contenga me­
nos de una p a rte  por m illón  del mismo.
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Los métodos o rd inario s de p u rif ic a c io n e s , ta le s  
como l a  d e s ti la c ió n  fra c c io n a l, no elim inan e l  C1H sa­
t i s  f  ac t oriamente y, por consigu ien te , se requ ie re  algu­
na clase  de tra tam ien to  ad ic io na l para  proporcionad '* 
monómero de c lo ru ro  de v in i lo  que s a tis fa g a  la s  r í g l - - 
das esp ec ificac io n es respec to  a e s ta  impureza. T ales / 
tra tam ien to s inclu^'-en, por ejemplo, e l  lavado o depu^ '. 
rac ió n  del c lo ru ro  de v in i lo  en fase vapor con una so­
lu c ió n  cáu s tic a  acuosa, o e l  paso del monómero en fa ­
se l íq u id a  a tra v é s  de un depurador cáu stico  só lid o .
Una adecuada separación  mediante e l  últim o método re ­
s u l ta  prohibitivam ente costoso debido a l tamaño de la s  
capas requeridas para  una e f ic ie n te  separación  o a l a  
necesidad de cargar t a l  depurador con o tro s reac tiv o s  
y /o  absorbentes. Asimismo, pueden se r  a r ra s tra d a s  par­
t íc u la s  de cáustico  só lid o , con noóivo e fec to  sobre 
la s  propiedades del polím ero, t a le s  como re s is t iv id a d  
e lé c t r ic a .  El lavado con cáu stico  húmedo es e f ic ie n te , 
pero cuando se emplea e s te  método e l  c lo ru ro  de v in i lo  
ha de someterse a un tra tam ien to  secundario p ara  su  se­
cado, que es costoso y requ iere  tiem po. Igualm ente, a l­
gunas operaciones ad ic io na les después de l a  p u rif ic a c ió n  
por d e s ti la c ió n  ofrece buenas p o sib ilid ad es  de nueva 
contaminación del c lo ru ro  de v in i lo .

Por consigu ien te , es un objeto  de l a  p resente in ­
vención proporcionar un método perfeccionado de obten­
ción de clo ru ro  de v in ilo  de pureza extremadamente e le ­
vada.

Otro objeto  de l a  invención es l a  p ro v is ió n  de 
un método de p u rif ic a c ió n  de c lo ru ro  de v in i lo  que con-



te  liga impurezas que no pueden separarse fácilm ente por 
d e s ti la c ió n .

Es un objeto  e sp ec if ico  de l a  invención propor-* 
c ionar un procedim iento p ara  l a  separación  de can tida­
des menores de C1H del c lo ru ro  de v in i lo . ,

Estos y o tro s ob jetos y v en ta ja s  de l a  invención, 
que re s u lta rá n  ev identes por l a  sig u ien te  descripc ión , 
se consiguen sometiendo e l  c lo ru ro  de v in i lo  a d e s t i la ­
ción  fra cc io n a l en p resen c ia  de un compuesto que con­
tenga por lo  menos un grupo 1 ,2 -epox ilo  u oxirano, es 
d e c ir  un grupo

t )
-  C -  C -\  /0

En l a  v e rs ió n  p re fe r id a  de l a  invención, se in ­
troduce en l a  columna de fraccionam iento un compuesto 
epoxilo  de fórmula

R't
R -  C -  CH

\ /  20
en  l a  que R puede s e r  un átomo de hidrógeno o un ra d i-  

. ca l a lq u ilo , h a lo a lq u ilo , c ic lo a lq u ilo , a lq u ileno , c i -  
c lo a lq u ilen o , a r i lo ,  a ra lq u ilo , o a lc a r i lo ,  y R' puede 
s e r  hidrógeno o un grupo a lq u ilo , o una so luc ión  de 
t a l  compuesto en un d iso lv en te  adecuado, en un punto 
situado  por lo  menos v a rio s  p l a t i l l o s  por encima del 
punto en que se in troduce e l  c lo ru ro  de v in i lo . El c lo ­
ru ro  de v in i lo  ascendente que contiene C1H es depurado 
por e l compuesto epoxilo  que desciende por l a  columna 
y es re t i ra d o  por a r r ib a  sustancialm ente exento de C1H.
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La c lo ro h id rin a  formada continúa descendiendo por l a  
columna jun to  con algún compuesto epoxilo  s in  reaccio ­
nar y e s to s  compuestos son expulsados del sistem a en 
l a  co rrien te  de lo s  fondos. El procedim iento es de f á - '  
c i l  re a liz a c ió n  sobre una base continua y puede contro,' 
l a r  se fácilm ente para asegurarse de que se añade so la - ', 
mente l a  cantidad mínima de compuesto epoxilo r e q u e r í- ,  
da para mantener a l CIE a l deseado n iv e l. S in embargo, 
no se excluyen o tros puntos de ad ic ión  del compuesto 
epox ilo . Por ejemplo, e l  compuesto epoxilo  puede aña­
d irse  a l a  co rrien te  de alim entación de c lo ru ro  de v i -  
n ilo  an tes de su in tro d ucció n  en  l a  columna de fra c c io ­
namiento, o b ien  puede añadirse p a rte  del compuesto 
epoxilo  a l a  alim entación de c lo ru ro  de v in i lo  a l a  co­
lumna de fraccionam iento e in tro d u c irse  p a rte  d ire c ta ­
mente en dicha co lun ia .

El procedimiento de l a  invención se i l u s t r a  en 
lo s  s ig u ien te s  ejem plos, que no deberán considerarse 
s in  embargo como lim ita tiv o s  de aquálla  en modo alguno.

EJEhPLO 1
Se in tro d u jo  continuamente una co rrien te  que 

contenía aproximadamente un 98% de c lo ru ro  de v in i lo  
y cantidades menores de compuestos orgánicos clo rados, 
ta le s  como clo roprop ileno , d ic lo ro e tile n o , c lo robu ta- 
dieno, d iclo roetano  y tr ic lo ro e ta n o , junto  con bu tad ie­
no y 01H, en l a  sección in f e r io r  de una columna de frac  
cionamiento convencional que contenía aproximadamente 
50 p l a t i l l o s  del t ip o  de c r ib a . Se u t i l i z ó  l a  columna 
a una p res ió n  por a r r ib a  comprendida en tre  120 y 130 
lp c  abso lu tas aproximadamente, a tem peraturas por a r r i -
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ba y abajo con v a lo re s  aproximados de 50 y 7530, r e s -  
pectivam ente, y con una re la c ió n  de re f lu jo  de 1 :1 . Se 
r e t i r ó  de modo continuo c lo ru ro  de v in i lo  su s ta n c ia l­
mente puro por a r r ib a , m ientras lo s  o tros componentes 
de l a  co rr ien te  de alim entación fueron  continuamente, 
re tira d o s  del fondo de l a  columna. Despuás de operar* ' 
durante un período de 6,5 horas aproximadamente, se 
in tro d u jo  continuamente óxido de e s tire n o  en l a  colum­
na por un punto situado  aproximadamente s e is  p l a t i l l o s  
por encima de l a  alim entación a l a  columna durante un 
periodo de unas dos horas a un ritm o aproximado de 285 
p a r te s  de óxido de e s tire n o  por m illón  de p a r te s  de a l i  
m entación. Al cabo de e s te  tiem po, se redujo e l  ritm o 
de in troducción  de óxido de e s tire n o  a unas 166 p a r te s  
por m illón  de p a rte s  del c lo ru ro  de v in i lo  in troduc ido  
y se prolongó l a  operación bajo  e s ta s  condiciones du­
ran te  la s  4 á 5 horas su b sig u ien tes . Se efec tuaro n  aná­
l i s i s  periód icos del m a te ria l de alim entación en le, co­
lumna y del producto su p e rio r (OH) de l a  columna para  
determ inar e l  contenido en  C1H. Los resu ltad o s de e s ta
operación se m uestran en l a  s ig u ien te  ta b la ,  mostrando 
concluyentemente que l a  p resen c ia  de óxido de e s tire n o  
en l a  columna e lim ina sustancialm ente e l  C1H en e l  pro­
ducto su p e rio r del c lo ru ro  de v in i lo .
Tiempo tr a n s -  Oxido de e s t i -  C1H en l a  a l i -  C1H en cu rrido  en l a  reno añadido mentación OHoperación(horas) (ppm) (ppm¿ (ppm)

O
6

ninguno
ninguno

6.0

327 3.6



6.5 285
7
8

26 21

2.4 1
8.5 166 
9

10
11
12
13
14

1.4 1.2
< 1

3.0 < 1
<1

2.3 < 1
<1

EJEmPLO 2
En o tro  ensayo de más c o rta  duración, se sometió 

clo ru ro  de v in ilo  .que con tenía  l a s  mismas impurezas de 
compuestos orgánicos clo rados, butadieno y C1H que e l ma­
t e r i a l  de alim entación del Ejemplo 1, a d e s ti la c ió n  f ra c -  
c ional en l a  misma columna y bajo condiciones s im ila res  
a la s  que se in d ican  en dicho ejemplo. Después de un pe­
ríodo de operación s in  ningún barredor de C1H en l a  co­
lumna, se añadió óxido de e s tire n o  a razón de 285 p a rte s  
por m illón  de p a rte s  del c lo ru ro  de v in i lo  in troducido  
durante un período de una hora aproximadamente. Se efec­
tuaron  a n á l is is  de l a  co rrien te  de alim entación y de l a  
su p e rio r para determ inar e l  contenido en C1H,cuyos re su l­
tados se in d ican  en l a  s ig u ien te  ta b la .  Estos dato s de­
m uestran l a  e f ic a c ia  en l a  separación  de 01H mediante 
óxido de e s tire n o  durante l a  d e s ti la c ió n  cuando la s  .can­
tid ad es  de C1H im plicadas son extremadamente pequeñas.



Tiempo tra n s ­cu rrido  en l a  operación (horas)

Oxido de e s t i ­reno añadido
(ppm)

C1H en l a  alim enta­ción (ppm)

C1H en 

(ppm)

0 ninguno 5.45 1.64
15 ninguno 2.21
30 ninguno 6.51 4.24
40 285
75 5.5 1.3
90 < 1

105 8.49 < 1
120 < 1

Aunque se ha i lu s tra d o  en  método de l a  invención 
con óxido de e s tire n o  como barred o r del C1H, e s te  com­
puesto  es só lo  uno de muchos compuestos epoxilos que pue 
den em plearse. Otros adecuados compuestos epoxilos que 
responden a l a  fórm ula genérica  an tes o frec id a  p ara  lo s  
compuestos ú t i l e s  en l a  p rá c tic a  de l a  invención en su 
v e rs ió n  p re fe r id a  incluyen , por ejemplo, e l óxido e t i l é -  
n ico , óxido p ro p ilén ico , 1,2-epoxibutano, 1,2-epoxipen- 
tano , 1,2-epoxiexano y s im ila re s ; ep ic lo ro h id rin a , e p i-  
brom ohidrina, ep if lu o ro h id rin a , 1 ,2-epoxi-4-clorobutano,
1 .2- epoxi-5-bromoexo.no, 1 ,2 -epox i-3 -clorooctano  y sim i­
la r e s ;  1 ,2 -epoxi-3-buteno , 1 ,2 -epoxi-2-penteno, 1 ,2-epo- 
x i-5 -o c ten o , 1 ,2 -epox i-3 -decenoy  s im ila re s ; 1 - to l i l -
1 .2 - epoxietano, 1 -x il i l-1 ,2 -e p o x i-e ta n o  y s im ila re s ; 1- 
b en c il-1 ,2 -ep o x ie tan o , 1 -e ti lfe n il-1 ,2 -e p o x ie ta n o  y s i ­
m ila re s; 1 ,1 -dem etil-1 , 2-epoxietano, 1 -m e til-1 -fe n il-1 ,2 -  
epoxietano, y s im ila re s . Otros compuestos que contienen
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e l  grupo epoxilo  y que pue&en emplearse también, inr- 
cluyen, por ejemplo, a l 1,2-epoxi ciclopentano , 1 ,2 - ' ' 
epoxi olcloexano y sim ila res^ -1 ,2 -ep o x i o iclopentanc""'
3, 1,2-epoxi cicloexeno-3 y sim ilares^ indeno epóxido,-'- 
butadieno diepóxido, d ic ic lopen tad ieno  diepóxido, 4- 
v in ilc ic loexeno-1  diepóxido, t r i f e n i l  e ti le n o  epóxido, 
a ce ite  de so ja  epoxidado y s im ila re s .

La cantidad del compuesto epoxilo  a emplear va­
r ia r á  según sea e l  comtenido en  C1H del m ate ria l que 
se e s té  pu rifican do , e l  deseado grado de separación  
de C1H y la  re ac tiv id ad  del compuesto epox ilo . A f i n  
de e fec tu a r una s a t i s f a c to r ia  separación  de p rá c tic a ­
mente todo e l  01H p resen te , e l  compuesto epoxilo  se 
in troduce en l a  columna en que se e s tá  des tilan d o  e l  
monómero de c lo ru ro  de v in ilo  contaminado con C1H, en 
una cantidad  su f ic ie n te  p ara  proporcionar un exceso mo­
l a r  de 1 a 20 veces respec to  a lq^an tidad  de C1H a se­
p a ra r . P re ferib lem en te , l a  re la c ió n  molar en tre  com­
puesto  epoxilo  y C1H se mantiene en tre  2t1 y 10:1 a- 
p r  oxi mad ame n t e .

El compuesto epoxilo  se introduce en l a  colum­
na d q d estila c ió n  por s í  mismo en forma l íq u id a  o como 
so lución  en c lo ru ro  de v in i lo  o en un d iso lven te  que 
tenga un punto de e b u llic ió n  suficientem ente su p e rio r 
a l del c lo ru ro  de v in i lo  para  p e rm itir  una f á c i l  sepa­
rac ió n  de aquél por d e s ti la c ió n  fra co io n a l.

Aunque lo s  compuestos epoxilos son muy e ficaces 
barredores del C1H en l a  d e s ti la c ió n  fracc io n a l de cío  
ruro  de v in ilo  que contenga cantidades menores de aquél, 
se ha observado en l a  p rá c tic a  que cuando se emplea óxido
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^  t. <É7 ^de ex tiren o  como barredor de C1H, se requ ie ren  unas

cantidades de e s te  compuesto epoxilo  mayores que la s  
n ecesarias  para separar eficazm ente e l  ClH, porque 
tie n e  lu g a r en l a  columna una isom erizaciÓn de óxido 
de e s tire n o  a acetaldehido  f e n í l ic o ,  particu larm ente - 
en l a  sección  de re e b u ll ic ió n . La reacc ión  de isome­
rizac iÓ n  es inducida o acelerada por l a  p resen c ia  de 
c lo ru ro  de h ie r ro , que frecuentem ente se encuentra en 
columnas de fraccionam iento en  la s  que se genera ClH. 
A si, se req u ie ren  cantidades excesivas de Óxido de es­
t i r e n o  debido a l a  can tidad  p erd id a  en l a  reacc ión  de 
isom erizaciÓ n en e l  funcionamiento continuo de l a  co­
lumna. Como es te  compuesto es re lativam ente costoso , 
ta le s  pérd idas son a p re c ia b le s . Se ha determinado, s in  
embargo, que l a  ad ic ió n  de una cantidad menor de p i r i -  
d ina u óxido de e s tire n o  an tes de l a  ad ic ión  del óxido ' 
de e s tire n o  a l a  columna de fraccionam iento reduce no­
tablem ente o inh ibe e l  n iv e l de isom erizaciÓ n, permi­
tien d o  a s i  e l  uso de cantidades muy in fe r io re s  de óxi­
do de e s tire n o  resp ec to  a lo  que de o tro  modo se reque­
r i r í a .

Por consiguiente , en una v e rs ió n  p re fe r id a  de 
l a  invención, se somete c lo ru ro  de v in i lo  conteniendo 
cantidades menores de ClH a d e s t i la c ió n  fra cc io n a l en 
p resen c ia  de óxido de e s tire n o  en mezcla con una can­
tid a d  menor de p ir id in a  o de una p ir id in a  a lq u i l ic a .
La p ir id in a  o p ir id in a  a lq u i l ic a  se añade a l óxido de 
e s tire n o  o a una so luc ión  de dicho óxido en un adecua­
do d iso lven te  y se in troduce l a  mezcla en l a  columna 
de fraccionam iento de ig u a l manera a como se ha e x p li-



11

5.

10.

15.

20.

25.

30.

r  Q *,;&3?cado anteriorm ente para e l  compuesto ê olamente
es d e c ir  en un punto situado  por lo  menos v a rio s  p ía - ,  
t i l l o s  por encima del punto en que se introduce e l  clo­
ruro  de v in i lo .  El procedim iento se r e a l iz a  fácilm en te .; 
de modo continuo y se co n tro la  con fa c il id a d  para ase- " 
gurar que só lo  se añade l a  cantidad mínima de óxido ds 
e s tire n o  requerida  p a ra  mantener a l  C1H a l n iv e l desea­
do. Asimismo, l a  p resenc ia  de p ir id in a  en e l  sistem a 
parece en h ib ir  notablemente l a  formación de polímero - 
que ordinariam ente ocurre en e s te  t ip o  de procedim ien­
to  de d e s ti la c ió n .

La ad ic ión  del 0,5 a l 10% aproximadamente, en 
peso, de p ir id in a  a l óxido de e s tire n o  e v ita rá  p é rd i­
das de é s te  últim o y p e rm itirá  una e f ic ie n te  separación  
de C1H a n iv e le s  in fe r io re s  de concentración de óxido 
de e s tire n o . P re ferib lem en te , se añade del 0,5 a l 1% 
aproximadamente, por peso, de p ir id in a  con e l  óxido 
de e s tire n o . Además de l a  p rop ia  p ir id in a , pueden em­
p lea rse  sa tis fa c to r ia m e n te .p ir id in a s  a lq u i l - s u s t i tu i ­
das, t a le s  como p ir id in a  m e tíl ic a , p ir id in a  e t í l i c a ,  
p i r id in a  d im e tílic a , p ir id in a  m e t i l - e t í l i c a ,  p ir id in a  
p ro p íl ic a , p ir id in a  d iiso p ro p ílic a , p ir id in a  e t i l - p r o -  
p í l i c a  y s im ila re s .

La mejora conseguida con e l  uso de una p ir id in a  
con e l  óxido de e s tire n o  se demuestra en lo s  s ig u ien ­
te s  ejemplos.

EJEÍÁPLO 3
Se in tro d u jo  continuamente en l a  sección in fe ­

r i o r  de una columna de fraccionam iento convencional 
que contenía aproximadamente 50 p l a t i l l o s  del t ip o  de
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98% de c lo ru ro  de v in i lo  y cantidades menores de com­
puestos orgánicos clo rados, t a le s  como clo roprop ileno , 
d ic lo ro e ti le n o , clorobu tad ieno , d ic lo roe tano  y tr íe le -?  
roetano , y butadieno, junto  con unas 5 a 10 ppm de C1H.
Se u t i l i z ó  l a  columna a una p res ió n  por a r r ib a /e n tre  ' 
unas 120 y 130 lp c  ab so lu tas , a tem peratu ras, en l a  
p a rte  su p e rio r y en e l  fondo, de 50 y 75^0 aproximada 
y respectivam ente, y con una re la c ió n  de r e f lu jo  de 1:1 . 
SQ¿ntrodujo óxido de e s tire n o  continuamente en l a  colum­
na por un punto s itu ad o  aproximadamente s e is  p l a t i l l o s  
por encima de l a  alim entación  a l a  misma, a un ritm o de 
300 a 350 p a r te s  aproximadamente de óxido de e s tire n o  
por m illón  de p a rte s  de alim entación . Se r e t i r ó  por a r r i  
ba de modo continuo c lo ru ro  de v in i lo  sustancialm ente pu 
ro , m ientras que lo s  o tro s componentes de l a  co rrien te  
de alim entación  fueron  continuamente re t ira d o s  del fondo 
de l á  columna. Después de una operación de v a rio s  d ia s , 
se tomaron m uestras del producto re t ira d o  por a r r ib a , del 
producto de lo s  fondos y del producto de un p l a t i l l o  s i ­
tuado en l a  sección  in f e r io r  de l a  columna, analizándo­
se para determ inar e l  contenido en óxido de e s tire n o  y 
aceta ldeh ido  fe n í l ic o , y en e l  caso del producto re t ira d o  
por a r r ib a , para determ inar e l  C1H p resen te . El produc­
to  re t ira d o  por a r r ib a  con tenia  menos de 1 ppm de C1H, 
indicando que e s ta  impureza es tab a  siendo eficazm ente 
separada por e l  Óxido de e s t ire n o . S in  embargo, e l  con­
ten id o  en óxido de e s t ire n o  y aceta ldeh ido  f e n í l ic o  del 
producto de lo s  fondos, 0,28 y 0,21% en peso, re s p e c ti­
vamente, demostró que se estaban  convirtiendo  cantidades

comprendida

30
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notab les de óxido de e s tire n o  en  acetaideM do f e n i l i ­
co en e l  reherv id or, siendo l a  re la c ió n  en peso de es­
to s  dos compuestos de 1:1 aproximadamente. Los a n á li­
s i s  del producto del p l a t i l l o ,  que m ostraron un 0,04%  
de óxido de e s tire n o  y un 0,0062% en peso de a c e ta l-  
dehído fe n i l ic o , confirmaron que gran  p a rte  del óxido 
de e s tire n o  estaba  siendo convertida en acetaldehido  _ 
fe n i l ic o  en l a  columna.

EJEmPLO 4
Se continuó l a  d e s ti la c ió n  de l a  misma alimen­

ta c ió n  de c lo ru ro  de v in i lo  del Ejemplo 3, bajo la s  
mismas condiciones de operación, excepto que se aKadió 
un 1% aproximadamente, en peso, de p ir id in a  a l óxido 
de e s tire n o  in tro d uc id o , y que se redujo e l  ritm o de 
in tro d ucció n  del óxido de e s tire n o  a unas 200 ppm de 
alim entación. Se tomaron periódicam ente durante un pe­
riodo de v a rio s  d ía s , m uestras de l a  co rrien te  r e t i r a ­
da por a r r ib a , de l a  co rrien te  del fondo y del produc­
to  de una bandeja de l a  sección  in f e r io r  de l a  columna 
cuyas muestras se an a liza ron  para  determ inar e l conte­
nido en óxido de e s tire n o , acetaldehido  fe n il ic o  y C1H 
como en e l Ejemplo 3. Los datos obtenidos se ind ican  
en l a  sig u ien te  ta b la .  Por e l lo s ,  se verá  que l a  ad ic ión  
de p ir id in a  inhibe notablemente l a  conversión de óxido 
de e s tire n o  en acetaldehido  fe n i l ic o  en l a  columna y 
en e l  reh e rv id o r. Sin l a  p resenc ia  de p ir id in a , l a  re­
la c ió n  en tre  óxido de e s tire n o  y acetaldehido* fe n i l ic o  
en l a  co rrien te  de lo s  fondos es de 1:1 aproximadamen­
te .  Con la  p resencia  de p ir id in a , inc lu so  con menores 
cantidades de óxido de e s tire n o  in tro d u c id as , e s ta  r e -



5 .

10.

la c ió n  en e l reherv id o r se increm enta a 8 :1 . De ig u a l -  
modo, en l a  sección  in f e r io r  de l a  columna, l a  r e la ­
ción en tre  óxido de e s tire n o  y aceta ldeh ido  f e n i l ic o  .. 
se increm enta firmemente desde 7 :1 , cuando no se emplea;, 
p i r id in a , a 16:1 aproximadamente, con empleo de aquélla*.. 
A1 mismo tiempo, como in d ican  la s  m uestras su p erio res , 
e l  C1H es efectivam ente elim inado en ambos casos a un 
n iv e l in f e r io r  a 1 ppm. S in embargo, cuando se anade 
p ir id in a  con e l óxi^o de e s tire n o , se requ iere  menos 
cantidad del últim o a d itiv o  para  obtener e s te  n iv e l de 
e f ic ie n c ia  en l a  separación  del CIE.
muestra Oxido de estireno (200 partes pbr millón de parte s  de alim entación  de clo ru ro  de v in ilo )  4- 1$-$ (peso) de p i -

Tiempo tra n s  cu rrido  (horas)
Oxido de ejs t i  re  no (% en peso)

A cetaldehi do- f e n i l i ­co (% en peso)

CIE(ppm)

17.5 ninguno ninguno <1
Por a r r ib a

41.5 0.1 ppm ( c a l t . ) ninguno <1

4 0.21 0.26
17.5 0.382 0.197

Fondos
41.5 0.362 0.075
68.5 0.823 0.110

4 0.0068 0.0008
17.5 0.0066 0.0012

P l a t i l l o  41.5 0.0085 0.0011coco 0.0204 0.0020
91.75 O.OI90 0.0012



D escrita  suficientem ente l a  n a tu ra leza  del i n ­
vento , a s í  como l a  manera de r e a l iz a r lo  en  l a  p r á c t i -  * 
ca, debe hacerse co n star que la s  d isposic iones ante­
riorm ente ind icadas, son su scep tib le s  de m odificaciones, 
de d e ta l le ,  en cuanto no a l te re n  su p rin c ip io  fundamen­
t a l .  También se hace constar que e l invento se r e f ie r e ^  
a unas S o lic itu d es de P a ten te s , p resentadas en Nortea­
m érica, con fecha 18 de ju l io  de 1963, nS 296.075) y 
18 de ju l io  de 1963) Rp 296.079) acogiéndose por lo  
ta n to  a lo s  benefic ios que conceden lo s  Convenios In ­
te rn ac io n a le s  en v igor) siendo lo  que constituye l a  
esencia  del re fe r id o  inven to , y por lo  que se s o l i c i t a  
P a ten te  de Invención por 20 años en España, sobre: 
"PROCEDIMIENTO Dm PURIFICACION DE CLORURO DE VIRILO"; 
caracterizándose por lo  s ig u ien te :

1 a .- "Procedimiento de p u r if ic a c ió n  de clo ruro  
de v in ilo " , que contiene cantidades menores de C1H co­
mo impurezas, ca rac te rizad o s porque comprende l a  d e s t i ­
la c ió n  de dicho clo ru ro  de v in i lo  en p resenc ia  de un 
compuesto que contenga por lo  menos un grupo

t !
-  O -  O -

\ /o
2 - Procedim iento de p u rif ic a c ió n  de cloruro  

de v in i lo , que contiene cantidades menores de C1H como 
impureza, ca rac terizado  porque comprende l a  d e s ti la c ió n  
de dicho c lo ru ro  de v in ilo  en p resenc ia  de un compuesto 
epoxilo de fórmula
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en l a  que R se escoge del grupo co n sis ten te  en un á to ­
mo de hidrógeno y lo s  ra d ic a le s  a lq u ilo , h a lo a lq u ilo , 
c ic lo a lq u ilo , a lq u ilen o , c ic lo a lq u ilen o , a r i lo ,  a r a l -  
q u ilo  y a lc a r i lo ,  y R' se e lig e  del grupo co n sis ten te  
en hidrógeno y e l  ra d ic a l m etilo , y l a  recuperación  de 
c lo ru ro  de v in i lo  sustancialm ente exento de C1H,

3 - * - Procedim iento de p u r if ic a c ió n  de c lo ru ro
de v in i lo ,  que contiene can tidades menores de C1H, ca­
ra c te riz a d o  porque comprende l a  in tro d u cc ió n  de dicho 
c lo ru ro  de v in i lo  en l a  sección  in f e r io r  de una columna 
de d e s ti la c ió n  f ra c c io n a l, l a  in troducción  en l a  sección  
in term edia de d icha columna de d e s ti la c ió n  de un compues 
to  epoxilo  de fórmula

R'
!

en l a  que R se e lig e  del grupo co n sis ten te  en un átomo 
de hidrógeno y ra d ic a le s  a lq u ilo , h a lo a lq u ilo , c ic lo a l­
q u ilo , a lq u ilen o , c ic loalq iü .leno , a r i lo ,  a ra lq u ilo  y 
a lc a r i lo ,  y R' se e lig e  del grupo co n sis ten te  en h id ró­
geno y e l  ra d ic a l m etilo , siendo t a l  l a  cantidad de d i­
cho compuesto epoxilo  que proporcione una. re la c ió n  mo­
l a r  en tre  compuesto epoxilo  y C1H dentro del orden de 
1:1 a 20:1 aproximadamente, y l a  recuperación de l a  co­
lumna de dicho c lo ru ro  de v in i lo  p o r .a r r ib a  por d e s t i la -
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ción, sustancialm ente exento de C1H.
4 - . -  Procedim iento de p u rif ic a c ió n  de c lo ru ro  

de v in i lo , que contiene cantidades menores de ClH 
como impureza, ca rac te rizad o  porque comprende l a  i n ­
troducción  de dicho c lo ru ro  de v in i lo  en l a  sección  - 
in f e r io r  de una columna de d e s ti la c ió n  fra c c io n a l, la  
in troducción  de óxido de e s tire n o  en l a  sección  in te r ­
media de l a  c ita d a  columna de d e s ti la c ió n , siendo t a l  
l a  cantidad de óxido de e s tire n o  que proporcione una 
re la c ió n  molar en tre  óxido de e s tire n o  y ClH del or­
den de 1:1 a 20:1 aproximadamente, y l a  recuperación 
del c itado  clo ru ro  de v in i lo  por a r r ib a , por d e s t i la ­
ción, de dicha columna, sustancialm ente exento de ClH.

5&.- Procedim iento, según re iv in d ic ac ió n  4, ca­
ra c te riza d o  porque -la  re la c ió n  m olar en tre  Óxido de 
e s tire n o  y ClH se mantiene de 2:1 a 10:1 aproximadamen­
t e .

6&.- Procedim iento de p u r if ic a c ió n  de clo ru ro  
de v in i lo , que contiene cantidades menores de ClH como 
impureza, ca rac te rizad o  porque comprende l a  in troduc­
ción  del c itado  c lo ru ro  de v in i lo  en l a  sección in fe ­
r io r  de una columna de d e s ti la c ió n  fra c c io n a l, l a  in ­
troducción  de óxido de e s tire n o  conteniendo mezclado 
con é l del 0,5 a l 10% aproximadamente en peso de un 
compuesto eleg ido  del grupo co n sis ten te  en p ir id in a  
y p ir id in a s  a lq u i l - s u s t i tu id a s , en l a  sección interm e­
d ia  de dicha columna de d e s ti la c ió n , siendo t a l  l a  can 
tid ad  de dicho óxido de e s tire n o  que proporcione una 
rétación molar en tre  óxido de e s tire n o  y ClH del orden 
de 1:1 a 20:1 aproximadamente, y l a  recuperación  del
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c itad o  c lo ru ro  de v in i lo  por l a  p a rte  su p erio r de d i­
cha columna por d e s ti la c ió n , sustancialm ente exento de 
011-1.  : , 

7 ^ .-  Procedim iento de p u r if ic a c ió n  de c lo ru ro  
de v in i lo , conteniendo cantidades menores de ClI-1 como 
impureza, ca rac te rizad o  porque comprende l a  in troduc­
ción  del c itad o  c lo ru ro  de v in i lo  en l a  sección in fe ­
r i o r  de una columna de d e s ti la c ió n  f ra c c io n a l, l a  i n ­
troducc ión  de óxido de e s t i r e  no conteniendo mezclado 
con d i del 0,5 a l 1% aproximadamente de p ir id in a  en l a  
secc ión  in term edia de dicha columna de d e s ti la c ió n , 
siendo t a l  l a  cantidad de óxido de e s tire n o  que propor­
cione una re la c ió n  m olar en tre  e l  mismo y C1H del orden 
de 2:1 a 10:1 aproximadamente, y l a  recuperación  del 
c itado  c lo ru ro  de v in i lo  por l a  p a rte  su p e rio r de l a  
columna, por d e s ti la c ió n , sustancialm ente exento de 
C1H.

8 - .-  Procedim iento de p u r if ic a c ió n  de c lo ru ro  
de v in i lo ,  t a l  y como queda sustancialm ente d e sc rito
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