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“E1 hldrochrbuid clorado 1l,1,l-triclorostana,
"CH CCI tambidn conocido como matilclnrofnrmo, se smploa ox-
benqivamnnte comn un dlanlvenLa no 1nFlamable para desanqra—

]

sar, para ]tmpiar mctalas del. tipo frio y para limplar moldes
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plésgipbs;rEsha hidroearbure clarado puede ser preparado me-

diante cloracidn térmica de etano, o por la accidn de cloro
-sobre elgl,l-dicloruetanc, o por la adicidn patalitica de

HC1 al l,l-dicloroetilenc. E1l mismo, hierve a 74 - 752C a

- presién atmosférica y tiene uno dansidad especifica de

" -1,7402,

En la producﬁién dali:l,i-tricinréetann, va-
:iéé'hidrocarhurus cldrados aparecen como subpraductos o eo-
productos de la reaccldn formando pequeiias cantidades de im-
purezas en sl 1,1,1-triclcrqetano,ra paftir del cual aque-

llas son separables mediante téenices de destilacidn solamen-

. te -a expensas de grandes diFipuitades y costos, Se saba a

“ciencia cierta fque un compuesﬁo clorado subproducto es el
) N
1,2-dicloroetann, tombién cunocido comd ,diclorurs-de etile-

S . . A o -
.nny 8l cual tlene un punto de ebullicioh de B3 - 848C y una

dansignd especifica de 1,255, A medida que incramenta la prg

‘po:cién de-14141-tricloroetanc én,una mezela de este compues-
#ﬁrdun-l{24diclnroutano, 13 separacidn de los duos compues-
ﬁoarmediﬁﬁtn una simple. déstilacidn se hace extremadamente
‘dificil. Eato es éspcpialméntu exacto en—gamaé de concentra-

cién de 1,1,l-triclorostanc superiores al 90 %-en pqso.Sner

~la base de las datos de'equilibrip uaporeliquidn experimen=

talmente doterminados, un procesu comercial para la satis-

“factoria separacidn de estos dos compuestos requeriria mis

de lﬁq platos en columnas de dnstllhcién, 1o cual es imprac-

'-tichhln desde un puntn de vista voundmico.

. La dificulted préctica al intentar separar

'},i,l—tricloruatnnn del 1,2-dicloroetann mediante una desbi-

lacidn Fraccionada solamenbe pueds ser demostrada a escala

de laburatnrio.rﬂéi, una columna Oldershaw con 40 platus y
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encamisada con vacio se cargd con 4 litres de una mazola de

99 %% en peso de 1,1,l-tricloroetano y 1% en peso de 1,2-di-
cloroetano. La columna se operd discontinuncmente durante mis

de 5U-horas a una rolacidn de reflujo de 100 : 1, Sp tomaron

muestras simultdncas de cabeza y cola analizéndose mediante

cromatografia de gases. £1 producto de cola mostrd un 99,04
% en peso de 1,1,1-triclorootano y un 0,96 % oh poso de 1,2~

dicloroetano. E1 producho de cabeza contenia adn un 0,10 % en

pesc de 1,2-dicloroetano. La vnlatilidad relativa calculada

dal cnmphnstn'tricloro al compuesto dicloro fud de 1,00,

_ En la tahla I dada a contlnuacidn se in-
dican en los wjemplos I-IV los resultados de ensayus simila=~
res cfacbuadué con un diagrama de equilibrio vapor~-1iquido,
cuaplesndn virias proporciones de compucstn tricloro y compuess
to dicloro. La volatilidad rfelativa sbtenids ep el e jemplo IV
astid de scuerdo completamente con la cifra 1,08 obtenida co-

mo anboriormente se ho descrito.

De acuerdo con 13 presenbe inveneidn, se
ppohprciona un nuevo mébndq‘parﬂ la separacidn de 1l,1,1-tri-
cloroetano a partir de mozclaaudal mismo con l,2~-dicloronta-
no y/o otris impurezas de hidfocurburms cloradog, el cual o=
plea el principio de la destilacidn extractiva. En la deati-
lacidn extractiva, se introduce un disolvente auxiliar,qus

forma unn solucidn no ideal con la mezela a separdr,Como una

-sequnda alimentacidn en un puntn adecuado de la cnlumna de

dastilaeidn. E1 disolvonto de extraceidn ss uno que s Lam-

bign capnz de alterar la volatilidad del componcnte desnnda
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Ha la mezclﬂ, por rudnc01Un de’ su praslon da vupnr con rola-
';cinn a la de lor btrna compnnantas a impurazau. Los produc-
 tns de cola nqtan consLibuidns entoncos por los cumponantas

':iinde"cadwv y al disolventa. Esfe ultimo pueda sapararse en
',;unn sagunda columna baju talEa condlcicnes que 8l grado de’

'asnciaciunrantre 8l dlsoluenta Y 1nslcumpon5ntes indeseados

iéé_:educé, y'éi disulvénﬁa'pgade;Seyrrdcuparadb y- feutiliza-

7 do.

Se ha descubiertoy segin la invencidn, que
la separacidn y recuperacién de 1,1,l-tricloroetano a partir

db_clorohidrocarburos que hierven en un punty superior al

del 1,1 létrlc10roctano, y en'ﬁafticular a partir de 1,2-di-

'cloroahano, puade ser 1lavada a cabp con una eficacia deau-

sual, cmplenndn las téenicas da_de tilac;un extractiva, mo-

j.diaﬁtarla_ddicién a una mdzcla-délrl,l,lghricluroatanory

otros clorchidrocarburos, de un disalvente de extraceidn ela-

,'gidb del;grupo-cnnsistunté ens alechol tetrahidfofurfurili-

'én;'énivcl,rﬁcetntd'da isobutilo, epiclorhidriha, n-butiros

itrilo, un nitroalcwno, tal como nltroatano o lenitropro-

pano, o una. mezcla de- dos o méo da los oompuustos anteriores

' que sean cumpntjb]vs antre JI .y ho react;vnh muhuamente.

) Luandu sa emp]enn mezc]nw de disolventas

;'punden sar utlllynda ]aﬂ Uanhnjus de cada’uno-ﬁa a;lus mien-
{'truq qua lan dovvanha}aﬂ da 1ns mismog sw deurﬂn?l minimo
" o se avitan. Pnr o jemplo, minnbraq qua la npic!orhidrlnn,,
) nlerutunn 0 nitruprunnno 5@ encnbntrun cntrc los disulvon-
'itue mdg afnctjvuq pnrn llavur a. cnbn la sopurucLun deseada
B del l 1, l-lriclnrnntunn del l,?-dic]oroetano preﬁenLe en el’
- V-derLlladn brutn, ellus tanndan a polimarizar ] de iconponer

"y,reh cunsacuencla, tienden a farmnar unog depdsitus indosea-
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‘do cuando cuslquiera de tales disulventes es utlilizado por si-

mismn, Mediante el empleo de dichos disolventes en combina-
cidn con uno de los mds estables pero menos efectivas disol-
uénﬁagi'fni como el acetato de isdbutilo, se ha encontrado
posthﬂ al tomar ventaja de la eficﬁciﬂ éuparior del disnlven-
. H
te menos estable mientras;nelévtta la formacidn de depdsito
quo nﬁrmalmbntn se produce cuando se utiliza por si mismo,
Esta ventaja se obtiene debido a los rosidumsrpolimériccs )
residues s61lidos o siruposos que so forman a partir del di-
solvente menos ostable los cuales son mantenidus en solueidn
a1 causa derla presencia del otro disolvente mds estable, Lal
cone ¢} acelaln de isobutilo, y nue puede ser separado final-
mente del disolvente mezclado cuando dste Gltimu es Teyene-
rado en una operacidn aparte..

Cuando se utiliza un disulvente multl-com-
ponente, la proporeidn mutus de sus componuntes pucde variar-
se sustoncialmente si bien nﬁrwalmontn surd ventajoso no te-
ner mds del 75 , en pesu aproximadamente, -con preferencia del
10 o 15 4 hasta.el 50§ aprnkimadnmnnLu del componinic mencs
estable en Ia mezela disolvente. Cuantdo se utilira un disol-
vonlo mc%c]ndo, Ia annbi]iﬁad:pulntiva gs aproximadamente
un valor medio entre los valores da la volﬁhilidnd relativa

! - .
de los componentes individuales., 1
' Evidentemente, no es doseable narmal menbe

1

% furmu]ncién e un disnlvenﬁm'mplbi-componente a partir de
componentes que tienden a fgnccimnar_cntra si, por cjemplo,
nﬁ és descable ln utilizacidn do una mezcla de un dster tal
cumo acetato do isobutile, con un aleohol, tal como alcohol

tetrohidrofurfurilico, a'la vista de la posibilidad do pro-
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ducirse una transes sterificacidn,

La proporcidn efectiva de los disolventes

‘de extnacclon indicados a uti]17ar cnn relacidn al 1,1,l-tri-

rclorontann no cnnshltuya un factor critice, y puede variarse

dentrn durnmplius llmitas, en Funeidn del tipo y disefio de la

columna da dostilacidn, de 1#& ndturnleza dsl dluoluatn o da

B

la impureza o impurezas a ellmlnar del destilado en brubo, de

- las cdhdicionus de la deshilacién, y de otras variables. Sin

embargn, convenientemente, se smplea una cantidad de disvlven-

~te quo nscila ontre un 25 y un 85 . en peso aproximadamonte,

"basedo en la compoeicidn 1fquida total, dependiente un poco

la concentracidn dptima del disolvente particular utiliza.
do y da la impureza particular de clorohidrocarburo que se ha

de separar. Cun prefarencia, la concentracidn del disolvente

- estd comprendida entre un 45 y un 70 % en peso aprogximadamen-

te.

Varios dé los disolvenles mencionados an-
£griormcnta han gidd suneridos on la tdenica anteorior come
estabili;adorus para clorohidrocarburos de diversos tipos,
per; la cantidad usada parn-tal,finalidnd es muy pedueiia, go-
neralmente de un 1., an peso o inferior. Las perOrCanOS re~
nueridas pare el preopdsito de una dest11001on extractlua S~
tdn muy por uncima_dc'csta contiidad estabilizante. No obstan
te, cﬁnndn sﬁ emplénn camo discivcntns de extraccidn de acter
du con la invoncidn, los cnmpuestns aptes moncionados pundén

manifestar tawbidn una aceidn estobilirante hvnvt:clu i 1n-

cidental,

Los disclventes extractivos enpleadus en la
prictica de la invencidn son ostahlns o se doscomponen colo-

monte en una oxtensidn muy pegieiie bajo condiciones de desti-
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-lacidn y se separin fheilmonte de lus diversos hidrocarburos

clorados o Impurozas prescntes on la mezcla que se ha de pu-
rificar., 7

Al llevar a cabo la destilacidn extractiva
déJrl,l,l—triciorootanb de acuerde con la invencidn, ol di-

soluvente de extraceidn se inbtroduce convenicentemente en una

corriente continua en un punto frdximo a la parte suporior

a la culumna de des stilacidn., La ﬁezcln de 1,1,l-tricloroeta-
no=-clorohidrocarbura se introduece ocntinuamente en un punto
mds inferior de la culumna., E1 prndﬁcto rico en 1l,l,l1-triclo-
ruétanu ne separa continuamente de uno de los platos situa-
dos ﬁor encima del plato de alimontacidn para al disolvente
de extraccidn., Las localizacibnes relalivas de los platos de
alimentacidn y separacidn do producte dependen del disolven-
Le particular utilizado, ELl producto disolvenle enriquecido
en 1,2-diclorontano se separa por ia cola de la columna., Este

producto de cola se envia ulteriormentes a una columna auxi-

liar para recuperar el 1,2-dicloroetanc y el disolvente de eox

Lracciun, y oote (ltimo se recicla a la columna de destila-
cidn extractiva. Una corrionte de purga mds ligera elimina

los residuos mds pesados por la coula de la columna auxiliar.

DESCRIPCIUN DE LAG VERSIONES PREFERIOAS

Los siguientes ojemplos ilustran la prac-
ticu.ACtunlmanto preferida del procadimibntu de la invencidn,
peroc los mismos no han de ser cuns iderddnh coma limitativoe
de la misna,

En la tabla 1 én encuantran resumidos los

resultados do ensoyos realizados con un diagrama de sgulti-
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'hrio'vanér-liquido, nue muesErq lous valores ealeculados de la
-volatilidad relativa para el 1,1,1-tricloroetano on relacicn
“con el 1,2-dicloroetano, cuando no se emplea ningdn disolven-

te de extracecidn, asf como para varios disolventes de extrac-

cién y diversas concentraciones de Jlos componentes en las mez

~ clas, Los sjemplos 1-IV muestran la volatilidad relativa cale

culada a partir de los datos del diagrama de sfquilibric para

el siﬁtamarl,l,l-tricloroetano/l,2-dicloroetano, con ningdn

disolvente do ektraccidn presente. Los ejemplos V-XIV mugse
tran los resultacdus obtenidos al emplear cada uno de los si-
guientes disolventes de extraccidn: apiclurhidrina, n-buti-
ronitrilo, aleohol tetrahidrofurfurilico, anisol, acetate de
isobutilo, nitrouetano y l-nitropropano. ios ejemplos VII.X
muestran el efecto de variar la composicidn de la mezcla

a separar o la proporcidn de disolvente. fsi, el ejemplo VIII
muestra el efecto de una cnncnnpracidn superior do 1,1,l=lri-
c]oruébano en relacidn al l,?-dicloroctano utilizando alco-
hol tetrahidrofurfur{licv comu disolvente de extraccidn. El
ejemplo IX indiea el efecto de disminuir la concentracicon dol
disoivunte de extraceidn en la mezcla, cuyo efecto se mani-
fiesta aGn mds claramente comparando el ejemplo IX con el

ejemplo X, E£1 ejemplo XV muestra los resulbados al empleoar

un disolvente mezclada,
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- - - 4 - I .
Separacion por destilacidn exiractiva de 1,1, 1-{riclm

!

{PDatos= (el diagrama de equilibrio vapor-:-]iq\lf do)

Composicion de la Tase Hq\n‘dé‘. : onopr
Eiemplo N© Pxiractante Ext.’ra;tante 1.1;1-—1ri' 1, u-di
.- i -

f ninguno 70,06 g o al)
I ninguno _ 79,11 E 20,80
TIT1 ninguno 96,80 3 3,00
v ninguno 09 2y S 0,70
v epiclorhidrina ha 79 : 54,103 f o 78
VI n-hutironitrilo 67,18 30,62 a2 a0
VTl Acohol tetrahidrofur- 56,85 25,15 ‘ 186,00
VITT furilico ' 56,00 3,70 L o,
X 2 25,72 | 71,33 ; 0,95
X , " 6o 7 17,33 0,20
X1 anisol 59,96 ‘ 39,00 . . 0,95
KT1 acetato de isohutilo 57,22 h0 30 - 2, 08

;X TIT nitroetano 61,11 36.7h i I
X1V *i-nitropropana 71,04 26,96 ! 2,00

T v epiclorhidrina ,- (33,02 34 .80 - ' ' |

acelato de isohutilo; (20,81 ’

MR i

.o A

‘% La velocidad relativa se calculd para 1,1,1-tricloroetano con

FEIEIEE]

respecto al 1,2-dicloroetlano |




| ,]',;'l—-(r.ic]nronﬁmo a partir de J,2-dicloroetano
i quil o) A
!li,;lé}" 2% en peso
i o, n-di Volatilidad relativa * Presion mm Hg
. na ah 1,20 =10, 1
Lo 20,80 1.16 =g 7
o 3,20 1,10 207 G
S 0,76 1,08 796 4
E A 1,68 11,5
2,20 2,1 ' 217.3
18,00 1,79 770
q9,723 1,95 7270
: 0,95 ' 1,37 : 73,0
B 0,20 1,81 723,9
SR 1,50 e
¥ 248 1.56 727,2
7,13 1,99 piclcn
2,00 _ 1,66 T20,7
" 37 1,64 ' 716,13
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Los siquientes ejemplos adiclonales fue em-

plean alcohol tetrahidrofurfurilico en un sistema continuo

ilustran:detalladamente la prdctice de la invencidn.

EJENPLO X
La instalacidn.conaistia en un matraz de
Vtxua cuellos de 2,000 ml para un calderfin. Se proporeciond
un madio para la separacidn consbante del producte de cola
con la medicidn de la proporé;ﬁn'y tampernturé del mismo, Al
"mahraz estahﬂ'unida una columna Uldershaw de vidrio de 25,4
mm, encamisada en vacio,cnn 20 platos, A la parte superior do
la seceidn con 20 platos, se encontraba unida una seccidn de
entrada de alimentacidn encamisada en vacfo. En la parte su-
perior de la seccidn de alimenlacidn se instalé upa columna
de campana de burbujeo de vidrio, Bruun, da 25,4 ﬁm, encamisa-
da en vacid, y con 10 platos.En'la parte suparior de la sec-
cién con 10 platos se colocé otra seccidén de entrada de alimen
tacidn ancamisada en vacfo.A la parte superior de la seccidn de
alilsntaciéﬁ més elavada se encontraba unida una cabeza automé-
tica que dividia el 1fquido Yy gue se encontraba ancamisada en
vaefo.La relacidn de reflujo estaba controlada mediante un cro
nométrador; Las dos corrientas de alimentacidn ss precalen=
taron a la temperaturn del material on reflujo en la columna.
En la parte superiur de la entrada de ali-
mentacldn, se alimetd alcohol Letrahidrofurfurflico en una
proparcidn do 268 g por hora. La alimentacidn de hidroecarbu-
ro clorado consistia en una mezela de 95,9 % en peso de 1,1,
l-tricloruetann y 4,1 % en peso de 1,2-dicloroetanc. Esta

alimentacidn se introdujo en la entrada inferior de alimen-
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tacidn en una proporeidn de 56 g nor hara, [1 pruducto de cn-

1a se extrajo a un rénimen de 270 q bor hora, E1 produckto de
caheza se sopard o una relacidn de raflujo de 3 : 1 y on wna

proporcion de 54 q por hora, Despuds de varias hopas de fun-

- cionaminhto y del astablocimiento del astado éptimo de opera-

cidn, el andlisis rdewosicd fque Ta couposicidn do cabeza con-

U

~sistia en 90,7 .. en peso de l;l;l-hriclnruntano, 0,8 % en pe-
- so_de 1l,2-dicloroetana Y Uy3.,. en paso de alcohal tetrahidrn-

" furfurflico, E1 Jroducto de cola contenia menos de 0,1 - en

peso de 1,1,l-triclorustano, 1, U % en peso de 1,?2-diclopo-

etano y 8l resta oo aleohal tetrahidrofurfurilico,

EJEMPLE  XVII

Ln aste experimenbo se ubilizd la misma ing

talacidn emploada en ol ejodple XII con la sxsepclidn de e

1a columna Bruun con campana de burbujeo, de 10 platos,se

reemplazé con una columna Oldershaw de 10 platos.lLa columna

-88 opsrd sl igual que en al sjemplo XII con la excepcidn de

que se utilizé una relacidn de reflujo de 4:1., De nuevo sa am
plad alecohol tetrahidrafurfurflico como al axtractants y las
velocidadas de alimentacién eran muy préximas arlas utilizadas .

en el ejemplo XIl.Una vez que se astablecid sl equilibrio, sa

tomaron musstras de los productos de cabeza Y de cola.El andli

sia demostrd que. la gnmposicidn de cabwza ennsistia en un

99,1 ,. aﬁ paso da l,l,l-briblﬁructunm,VU,E 7 oen pesc de 1,0~
dicloroetano y tUyn ﬁrnnrpesoide alcohol tétrahldrururfurilicu.
L1 producto da eonln contenfa 1,8 % en peso de 1,),l-triclorn-
etano, ]2;5  do 1,2-dicloroetany vy 85,7 » en peso de alco~

hol tetrahidrofurfurflico. La alicncia completa de la enlumna
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se eotimé en un 50-% y la volabitidad relokiva wedia caleou-

lada en 1a qama entera de composicidn fud de 1,58,

EJEMPLO XUIII

A continuacion se ilustra la utilidad del

acatato de isobutilo como agente de destilacidn extractiva.

A.~ Destilacidn extractiva

Se disefia una inctalacidn de destilacidn
para operacidn continua ewmplesnds dos columnas de fracciona-
cidén con tuberfas de interconexidn para permitir 5& circula-
cidn trannversal de las corpientes de cola de las columnas.
Una de las columnas se utiliza como una torre de destilacidn
extractiva y 1a otra como una Lorre de reduperacién de disol-~
uente:'La torre derdestilacién extractiva es una columna de
metal Monel cén un didmetro da 203,2 mm, con 32 platos,y con
un éefpentin de vapor de anqua inbterno en la seccidn de cola
para la entrada de calor. La torre de recuperacidn de disol-
vente es una columna de metal Monel con un didmetro de203,2 mm
rellena de anillos cerdmicos Raschig para formar una seceidn
rellena da 6 metros de profundidad. Ambas columnas se hacen
funcionar con una presidn de cabeza de 0,7 kg/cm2 relativos.

En el sexto plato de la torre de extraccidn,
y a un régimen de 8,000 g por hora aproximadamente, se intro-
ducg un material de alimentacidn a G52C, que contiene 94,5 -.
en péso de 1,),1-tricloroctana, 5,2 5. on pnso de 1,2-dicloro~
etano y 0,3 - en peso de otros compuestnsg clorados. El pro-

¢icto de caheza se extrae de la columna en una praoporeidn de
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5,700 aramos por hora aproximadomente, bajo las condiciones
ya nstablacidas, usando una relacidn de reflujo de § 3 1.

El andlisis de la corriente de producto de-
muestra una composicidn de 99,262 ;> en peso de 1,1,l-triclo-
roctano, 0,2690 7 en peso de 1,2-diclorostano, 0,0019 % en
peso de acetato de isobutilo, siendo olrrssto 0,467 % en poso
de otros ecompuastos clorados.

La cola de la tovre do destilacidn exbrac-
tiva se alimenta al punto supefior de alimentacidn en la to-
rre de recuperacidn de disolvente. Esta corriente es requla-
da pur gl control de nivel en la base de la btorre de destilo-
cidn extractiva v conliene principalments acetato de isobu-
tilo con 1,2-dicleroctano, 1,1,1-tricloroetanc y pestueiias con-
centraciones de alros com:uestons eclorados, En la torre de ro-
cuperacidn de disnlvente, estos compuestas cloradus se sOpa—
ran del acetato de isobutilo y se extraen por cabeza a una ve-
locidad de 2.580 gramos por hora aproximndnmunhn. Ll andlisis
e la corriente de cabera de la btorre de rocuperacidn de di-
snlvente muectra un 03,773, en peso de ly1l,l-tricloreetanoc,
15,573 % en peso de 1,2-dicloreetano, 0,412 de acetato de iao-
huti]é y 0,2427 ;. an peso de obrns compueslos clorados. La ca-
rriente de cola de la torre de rocuperacidn de diselvente,
nue contiens el acetabo de isohutilo casi puro, sec preealinn-
Lt a BORC vy se vuelve a alimentar n la torre de destilacidn
extractiva en ol plabo 24 para volverse a utilizar como oxbrac
tanke. La valocidad de flujo de esta corrionte os da 20.400

aramos por hora aproximadamcnbs,
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4
A mado de comparacidn qeneral, a continua-

'cidn_sé indican los dabos do una destilacidn continua condu-
cida sin el empleo de- disolvente thraéhivo. En este experi-
mento, uUna columna de metal MOﬁaI de 203,2 mde didmutro, con
5, . 32 platbs, qus tenfa un scrpentin interno de vapor de aqua en
1a secéién de cola para la sntrada de calor, se hizo funcio-
nar con una presidn dé cabeza de’U,zlkg/cm2 relativos..En un
punto de alimentacidn préximo a la seceidn inferior de la co-
,Lumna; y en una proporcidn de 3,400 gramos por hora aproxima-
10, dhmente; se introdujo ﬁn material de alimentacicn que conte-
nia 96,61 ;v en pogo de 1,1,l-tricloroetanc, 3,33 j: en peso de
71,2-diciqruatnno y pequeiias cantidades de otrous cuompuestos
clerados. El producto de cabeza se extrajn 2 un rdgimen do
2,720 granos per hora aproximadaicnte. Mediante andlisis se

15, - domostrd 1ue la composicidn de esta corriente consistfa en
98,72 %\ en peso de 1,1,l-tricloruestans, 1,17 i en peso de 1,2
diclorootano, siendo el rasto otros compuestos clorardos. En-
la corricnte de reflujo de la columna, se inyectaron perjueiias
cantidades de metilcarhitol y dxido de estireno, como estabi-

2ﬁ.- ' lizadores para ol 1,1,l-tricloroetano. E1 flujo de cola de la
,cnlumnq fué controlado a una velocidad media de GOC aramos por

'hntn'nproximadamnntv % contenia 87,18 | en peso de 1,1,l-tri~
cloroatano. y 10,80 % en peso de 1y ?=dicloreetana, bstﬂndu com-
ﬁueshn el resto de compuestos cloradus mds pesados,

25, - ’ Eomparnndo.lns resulindos de ecte exporimens—
tu eon los obtenldos por dcutllncién gxtractiva on presencia
da ncetato de_isobutilo, rasuyite evidente que la pureza de pro
ducto éxprcsadn an términos de la concentracidn de impurezas
presentes era casi dos voecas tan buena en la destilacidn ex-

10, tractiva que en la destilacidn directa incluso aunque la concen
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u;trnclnn da 1mpure7nn nn 91 maLnriul da allmentauléﬂ as I cﬁmu

- ff"f“f;fi’{'::f;vfgrfnl raglmen dn allmantaci6n'a:la cnlumnm de deqhilanién fue-

'”ran muy sustanclalmenbe infﬁriores en el ultimo fjue en’ primar

faxperimunto

CENEMRLOXIX , .

. A continuacion a8 indica la uhilidﬁd da
;;"una mazcla de acatatn de isobutllo y. apiclnrhidrina “como
:'aqentn de deutildcion extradtiVa pﬁra la separacion de l 1,1~
_ 1 'tr1c1orUatan0 y. 1 2-diclornetann.,f ,7_ ,
,;{9.»;zm-j;“3,;j';j s 'iQ UtiJizando eJ aparato da de ti]acidn de 2
R E ;columnas descrito cn al eJempln XVIII, parte A, un material
de alimentacion cun l«tente, segun analisib, de 94,424 % en
: :paso de 1 1, l-trlcloruetann, 4,979 H an paso ‘da 1, 2-dicloro-
. :'_'ctano, con.D 497 Vi Bn pesu de utros compueatns, se introdujo
*iis,l;ii;;en el saxto plqlc da la aolumna de degtjlaciun 0xtract1ua a
: SR und ualocidad da 8. Uun gramog por hord aprnximadamcnta y.a.
-Ziiund hamparntura de 55“0,(Dn una praoiun en la cabaza de 0,7
'”kg/cm ralatiVOQ. E1 productOth cabaza se extrajo a una'valo-
;,&idad da 5 700 gramns par hnra aproximadamente con una rela-

f“iflfcinn de roflujq de 53 1. ;fw:?f"'

El annliuis demuavtra unn cumpoaxcién del

:; ?fnrnducta de 00 213 p en pesu da 1 l 1-tr1cloruatano, o, 1599
. an paan de 1 Z-diolorootano, 0 017o m n. peso de acntdtc

"da iaohutilo. 0, 2037 ] an paao de Bpiclorhidrina, slundo nl-
';rertn otroa cnmpueatn. clorados. vl 1" '
f.' 'ﬂ; ' L}-; 1 flujn Hle - cula, que contiana principal-
' “€,menta ncaLatn da lsobutilo y epiclorhidrinﬂ cun alqo da 1y2-

:diq}' oatanu y 1 1 l-tricloroabano, se alimanLa mndiante un
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control de nlvol o Lo parte superior de dos punbos de alimen-
tacidn an la columna de recuperacidn de disolvente, on donde

lus compunstos clorados son separadns de le mezela disolven-

te y extraidos por cabeza a una velocidad media de 2,520 gra-

mos por hora aproximadamentv. Este flujo estd compuesto de

81,754 “ en peso ds 1,l,i-tricldroetano, 16,287 % en peso de

1,2-diclorostana, 0,385 5 an,pésu de scetato de isobutilo,

71,424 ' en peso de epiclorhidrina, sionde: el resto otros com-

puestos clorados,

La columna de recidperacidn de-disolvente se
opera con la misma presidn de cabeza qus la columna de dcst;—
1acién.

La corricnte de cola de la torre ﬂe recupe-
racldn de disolvents rque gontiene 97,164 % en pesu de acata-
to de isobutils, 41,284 % en peso de epiclorhidrina, 0,409 %
en pesn de acetato de n-butilo siondu el restu otros compo-
ncn}es’més posados, se precalienta a 8820 y se recicla al pla
to 24 de la torre .de destilacidn extractiva para reutilizarla
como;extractante. La veloeidod de flujo & esta corriente es
de 20,400 gramos por hora aproximadamente.

Seqln se'puedé ohservar la pureza del pro-
ducto, cﬁ términos de impure;as totales presentes, es préctie-
camoqtn tan buecna aqui como en el cjemple XVIII, parte A,pe~
ro la concentracidn de 1,2-dicloroetano en ol producto es
algnificatiVamunts_infurinr cuando el disolvente mezclado se

utiliza como agente de deatilacidn extractiva.

Descrita suficientemente la naturaleza del

invento asi como la manera de realirzarlo en la préictica, dew



10,

15,

20,

30,

383720

he hiacurse conotar i las disposiciones anteriormente indi-

cadas son suscepbibles de modificociones de detalle en cuan-

" to no altoren su principio fundamentzl. Tambidn se hace consg-

tar{quq 8l invento correSpondera una solicitud de patente en

“NorLeaMinéa n?. 862,950 de 1 de octubre de 1969.y a su certi-

fichdo de adicidn CIP n? 57,804 de 23 de julio de 1870, aco=
nidndose por_lo tantn é lus'beﬁsficios que conceden los Con-
veh;US Internﬂcionalas en vigor, siendo lo que constituye 1la

esencia deol referido invento y por lo que se soclicita Patente

- de Invencidn por 20-afios en Espafia, sobre: PRUCEDIMIENTO PARA

LA SEPARACIUN Y RECUPELRACION DE 1,1,1-TRICLORCETAND, A PAR-

‘TIR DE IMPUREZAS DE CLOROHIDRUCARDURDS COUNTENIDUS £N AQUEL,

caracterizdndose por lo sinuiente:

l,= Procédimiento para la separacidn y re-
cupurécidn de l,l,l-tricloroetaho, a partir de impurezas de
clorohidrocérburus contenidus en adquel, caracterizade porque
comprende introducir on una mezcla en destilacidn de 1,1,1-
tricloroetano y un contaminante de clorohidrocarburo de supe-
rior puntou de ebullicidn, una bnntidad extractiva de un disol-
vente de extraccidn seleccionado del grups cunsistente en ni-
traétano, l-nitropropano, cpiclorhidrina, n~-butironitrilo,
aleohol tmtrahidrifuffurilico, anisol, acstato de isobutilo y
muzelns de dﬁs o mds de dicﬁbs disolventes; dostilar sl does-

tilado resultante nue contisne disolvente. para separar del

. mismo un vapor enrifnuscido en-l,l,l-tricloroetano; y conden-

sitr dicho vapor enriruecido pars recuparar el 1,1,l-triclore-

_etano purificado.

2.= Procedimisnto segln la reivindicacidn 1,
caracterizado porque la proporeidn de dicho disolvente ds ex-

Lraccidn nseila del 25 al 85 % en peso aproximadamenble con
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raspacto 41 1,1,1-Lriclorontano. prasante.
3.~ Procedimiento seqlin la reivindicacidn

2, caracterizade porque dicho disolvents de extraccidn enri-

quecido con clorohidrocarburos se extrae del sistema y el di-

solvente se separa y recicla a la mezcla de destilacidn,

4,- Procedimionto seqlin la reivindicacidn

2, caracterizado porque el contaminante de clopohidrocarburo

. e8s principalmente 1,2-diclorovetano.

5.~ Procedimiento segin la reivindicacidn
4, caracterizado porque ol disolvenﬁe de extraccidn comprends
acetato de isobutilo, .

" G6.- Procedimiento segin la reivindicacidn

4, caracterizado porque sl disolvente de extraceidn es una
mezcla que comnrende no mends del 50 % de acetatn de isobuti--
lo y dai 10 al 50 % de epiclorhidrina o nitrostana.

7.~ Procedimicnto segln la reivindicacidn
4; caracterizado porque el disolvente de extraceidn comprende
uﬁ nitroalcano fue tiene de 1 a 2 dtomes de carbono por malé-

cﬁla.

8.- Procedimiento segin la reivindicacidn
4, caractorizado porque el disolvente de sxtraccidn comprende
n-butironitrilo. 7

9.~ Procedimisnto segin la reivindicacidn
4, caraclerizado porque el disolvente de extraccidn comprende
alcohol tetrahidrofurfurilico.

10,-Frodedimicnto para la separacidn y re-
cuperacion de 1,1,l-tricloroetann, a partir de impurezas de
clorohldrocarburus contenidos en aquel, tal y como queda'sua-

tancialmente descrita.
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