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para la obtencidn de cloruro de vinilo, dircctamente apto
sultan de la pirdlisis del 1,2 dicloretano.

Se sabe que los productos de la pirdlisis del

tadas con relacidn al cloruro de vinilo. Estos contenidos

en butadieno gue se vuelven a encontrar en el clorurc de

:vinilo final son suficientes para inhibir su polimerizacidh,

v 68 necesario reducirlos a menos de 5 partes por nillén

bre todo seglin el procedimiento en emulsidn.

tano de partida mds puro, es siempre necesario depurar de
butadiceno el cloruro de vinilo obtenido por pirdlisis del
1,2 dicloretano sesin los procedimientos conocidos.

Se ha propuesto ya depurar el cloruro de vinilo
ol mondmetro en mezcla con cloruro de hidréseno, en fase

de vapor, sobre un catalizador de hidrocloracidn fal como

1,Clo o FeCl3y. (patente belsa 564.178 del 22.1.1958 a nom-

taria, lo que puede aumenter sensiblemente log gasios de

ligis,

El prescnte invenio concierne a un procedimiento
para la polimerizacidn , a partir de los productos gue re-

1,2 dicloretano contienen casi siempre peqieflas cantidades

de butadieno, del orden de 10 a 40 partes por milldn, con-

para que esta polimerizacidn pueda hacrese normalmente, sof

Aungue se haya couprobado que el contenido en bu-

tadineo formado era tanto menor cuanto evra el 1,2 diclore-

o btenido por pirdlisis del 1,2 dicloretano, haciendo pasax

bre de Solvay et Cie). Este procedimiento exige, sin embarsd

incluir una instalacidén de trataniento catalitico suplemend

< 7 . o
produceion, y exize que por lo menos una parie del diclore-

fano no convertido sea separada de los productos de la pird

Segﬁn el proceditiento descrito en la patente noxn
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teamericana 3.142,709 de Homsanto, gse denura de butadieno
el cloruro de vinilo, pouniendo el cloruro de vinilo liqui—
do en cuntacto con una cantidad de cloruro de hidrdrzeno ant
hidro, que representa Ge 0,5 a 5% en peso de cloruro de
vinilo, durante wn seriocdo gue va de 2 minutos a 5 horag.
@stc procediuiento no e aplica, sgin embarso, couo el nre—
cedente, mas que al cloruro de vinilo ya geparado de log
otros productos de la sirdlisis -y exige cuplear cauntlidades
pin defiuidas de cloruro de hidré;eno gin lo cual una depue
racidn ultcrior seria necesaria para eliminar su 6ICeS0.
La fiwglicad del invento cg precisamente propor-
lcionar un wcdio sercillo ¥y eficaz, evitaudo los inhconvenien-
Heg de los tratamicutos conocidos yracticados sobre el clo-
puro Qe vinilo final y procurzndo la ventaja de no inclulr
operacidn suplencuvaria onerosa o delicada de poner en pré?—
tica.

] El iavento cornsiste en un procedimiento mara la
obtencidn de cloruro de vinilo directemente apto para la
bolimerizacidn, a partir del producto bruto procedenie de
iLa pirélisis del 1,2 dicloretano, caracterizado porgue se
sondena, bajo una presidn superior a la presidn atmosféri-
ba, este producto bruto para obtener una fase liguida gque
Ee deja madurar dog noras por 1o menos a una temneratura
comprendida entre O y 10020 auntes de separar de la misua
1os constituyentes.

De uanera corprendente, la solicitante ha CoLNTO=
hado asi que la fase liguida, dez ués de %al tratanicnto,
10 contenia ya cantidades devectables de bujadieno. Pricti-
catcute, csta fase 1iguida perigneee en dendbsitos, cn los

cuales se puede disvouner venltajocamente wn catalizador 561l

i
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do dc hidrocloracidn, tal como un cloruro meidlico, pero
gin cue sea necesario afladir un reactivo cualauviera.
La etapa de condensacidn previa se efectila sene-
1 - [T . - - £ - S~ ]
ralmente por una refriseracion apropiada de los productos
sascosos de pirdlisis, mantenidos bajo una presidn superidr
4 23 A e Y e ooy s L ' 141
a la atmosfera. Durante dicha coudensgacion, se obbtiene ung
fase maseosa que esta en eauilibrio con la fasge 1{-uvida,
y contiene una cierta cantidad de butadicno; ventajosanen-
e, la fase liquida madurada puede ser utilicada entonces
q
como liquido de lavado de dicha fase zascosa, con objeto de
absorber el butadieno regidual. Debe sufrir entonces una
nueva maduracidn de dos hLioras por 1o menos. Sc comnrucba
-' -
asl gue al renovar esta operacion, en una o varias columndls,
seg&n el contenido er butadieno vresenie en el nroducto brj-
to de pirdlisis, se llega finalmenie a depvrarlo totalmen—
te de butadieno.
Los constituyentes de la fase liruida madurada,

gue comprnede esencialmente el cloruro de hidrdeno, el

cloruro de vinilo, y el 1,2 cicloretano no convertido, pue
den ser separados cutonceg de cualguier manera conocida en
si. Se nuede operar cventualiuenie uus Kpansién v goueter
los rases obienidos & una dentilacidn a temnoreturas rela-
tivamente bajas. Practicamcnie, se prefisre, sin embargo,
separar, un en primer lumar, el cloruro de hidrd~eno, lue-
zo el cloruro de vinilo en dos coluimas succsivas que fun-
ionan bajo una progidn prézina a aquella en guc se encuen+t
tra la fase liguida medurada, lo gue permite cntbonces no
mantener temperaturas de destilacidn demsiado bajas; en es-
L

tas condiciones, es necesario, gin embarso, que la fase ord

xanica no permanezca mas de 40 minutos en el hervidor de
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la columma de destilacidn del cloruro de vinilo, ¥ que la

tewperavura en este hervirdor no exceda de 1602C, Cuando

se rebasa uno u otro de cgtos limites de tiempo y de touped
ratura, se couprueba, en efecto, gue el cloruro de vinilo
final puede perder su aptitud para la polimcrizacidn.
Con cl fin de hacer couprender mejor la mancra
de realiszar esta deruracidn en fase 1i-uida, domos la des-
erivcidén de dos Aluuositivos previstos a este efecto con
referencia a las fi~uras I y II ancjas.

’

Sezin la firura I, el horno de pirdlisis 1 eotd

hantenido a alrededor de 5C(G2C bajo una pregsidn del orden

; 3 PRSI U . . £q s
miente Ge una suarniclon de uatsrial inerte a bhase de oilice,

1

1

nn alimentado con 1,2 dicloreiano puro; los producitos pro=-

cedentes de sste horno y que contlenen esencialuente cloru-

vertido (hasta 50.) oagcan a 2, donde sufren un teuple o re-
mojo que lleva su teoperaturs a alrededor de 1509C; la fase
gaseosa que ge escapa por 3 contiene entonces cloruro de vi

1ilo ¥ cloruro de hidrd-eno, eg dirizida haclia la coluuna 4

-

la fase 1iguida tomada en % en la parte inforior de 2 eg end
1 ¥

.

3 \ * o ! N
riada a 402C bajo unaz presion del orden de 10 atm. ¥y pasa

1 dispositivo Ge almocenaje o uadurador 6, donde peruanece

©

gor lo menos dog horas de y autes de alimentar la colunma 4
por la via 7; contiene esencialmentel,2 dicloretano, clorurg
de vinilo y un poco de cloruro de hidrdceno.

-

El butadieno nresente en log productos gue eniran

o

n 2 se vuelve a encontrar por mitad en 3 y en 5; pero se

rs o
comprueba de manera sorprendente gue en 7, la fase licuida

He 11 kg ne; eobe horno, cue pucde estar provisto eventual-
D ’ 2 e i

To (e vinilo, cloruro de hidrd eno y 1,2 diclorctano no con-

aue ha permaneccido en o no c¢outicne pracllcauente mds butadi

CLiCe
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En 4, sc separa en la cabeza el cloruro de hidrg
zeno a glrededor de -302C, bajo una presiép de 10 kg/cm2,
mientras que del hervidor manienido a 90¢C, se toma por lg
via 8 wna fase liquida aue se dirige hacia la columna 10.

En 10, se separa cn la cabeza el cloruro de vinil
lo a 409C bajo 5 kg/cmz, mientras que el pie uantenido a
i 1500¢ proporcionacgencialiiente 1,2 diclorcteno y productos
clorados en Cj (via 11).1

Tos productos procedentes de 4 no permanccen Mas

‘de 30 min. en el hervidor de la columma 10, ¥y se cotnrueby

gue el cloruro de vinilo fiiraluente ovitenido en 10 puede

%ser entonces polimerizado sin dificultad.
} p
cloruro de vinilo poli.crigado a partir de productos de pi
rdligis que contienen a Llo sumo 10 partes por millén de bu
tadieno con relacidn =1 cloruro de vinilo,
Cuando el {ndice de butadieno imicial a la sali-
ide, de la pirdlisis es de, a lo sumo, 20 partes por milldn,
con relacidn al cloruro de vinilo, se puedc opcrar veniajo
samente segun la fi-ura II., Bste dispositivo es idéutico al
de la figura 1, salvo que los productos que pagan a 3 son
lavados en 3bis a contracorciente de una fase licuida toma
da en la conduboién T, siendo conduclido el pie de esta co-
lume de lavado lucso hacia el depdsito 6 donde vermancce
de nuevo durante dos horas, por lo nenos, antes de ser di-

rigido a 7.

nar ‘totalmente la presencia de butadieno en el pie de la
columma 4.

Bste dicpositivo no viene, naturalmente, nada de

Se vé asl que este dispositivo permite yo obtenelr

Gracias a este dispositivo, se llega asl a alimi.

PO
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limitativo; en efccto, se pucde coicebir ficilmente que la
fase sascosa que sale eu cabeza de la borre de lavado 3bls
gea lavada de nuevo a contracorriente de una nueva fraccidn
1{quida tomada en la conduceidn 7, y asi sucesivascute, con
5 objeto de que cl contenido en butadieno del clorurc de¢ Vi-
nilo presente en los producios procedentes de la columna

4 sea llevado a los limites tolerados para su polimeriza~ |
cién, es decir, que se a lo sumo igual a 5 ppm.

Este cloruro de vinilo final obtenido en cabeza

1

101 de la columna 10, es entonces anto directanente para la v»o
limcrizacidn cuando se mantiene en el hervidor a una wemnes
rature de a losuno 13C9C y un tieuwpo de permanencia ¢uc no
exccde de 40 minutos. :

Esta sollcitud gue corresnonde a la prosenta en
15 la Replblica Federal Alemana, el 20 de se.iiembre de 1.8004
nime. P 16 18 949.4 (autes S 111889 IVb/12 o);se acoge 2 log

beneficios del articulos 51 del vigente Esiatuto sobre Froi-

piedad Indugtrial.
20
I o T A

. « 2 .
Los puntos de invewcion propia y nueva que g6 pre-

25 sentan para que ccan objeto de esta solicitud de Pateunie

de Invencidn en Bspaila, por VELIYD afiog, son los sicuviented

1

LA}

1.- Un proccdimiento para la obtencidn de clory-:

ro de vinilo directauente apto vara la polimerizacidn, a

i

t

|

partir del producto bruto procedente de la pirdlisis del i

N . . . H

30 1.2 dicloretano, caracterizado porgue se condensz, bajo ung
1

¥
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presidn superior a la prosidn atmosiérica, este producto
bruto para obtener una fase liquida que se deja madurar
dos horas, por lo menos, a una temperatura comvrendida cntpe
0 y 1008C antes de separar de la m'sma los constituyentes.

2.~ Un proccdinmiento gexin la reivindicacidn 1,
caracterizado porgue una parie de la fase licuida madurada
es tomada para lavar la fase gaseosa que subsiste en la
etapa de condensacidn del producto bruto de pirolisis, ¥
luego sufre todavia una nueva maduracidn de dos horas por
ilo menos.

3.~ Un procedimiento segin una u otra de las reil
vindicaciones precedenies, caracterizado porque se separa
el cloruro de hidrdreno de la fase lfavida madurada de unal
mauncra en si conocida parn obtener finalmente una fase or-
ganica de la que sc extrae el clorura de vinilo por desti~
lacidn, no permanecciendc dicha fase orsanica mds de 40 mi-
nutos en el hervidor de la cclumna de destilacidn donde la
tenperatura no excede de 106020, '

4.- Un procedimiento para la obtencidén de clorun~
ro de vinilo directamente anto para la polimerizacidn.

Tal v como se ha descrito en la I‘emoria que ante

cede, representado en el-dibujo aue se acoupafia y con los
fines que se han especificado.

Beta Mencria censta de ocho hojas escritss o md-
quina nor una sola care.

~ 3 SEp 1983

Iadrid,
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