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ANTECEDENTES DE LA INVENCION \

El hidrocarburo' clorado 1,1,1-triclorootano, 

CH^CCI^ también conocido como motilcloroformo, ce empina ex­

tensivamente como un disolvente no inflamable para desonqra- 

sar, para'límpiar metalas del tipo frió y para limpiar moldes
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plásticos. Esta hidrocarburo clarado pueda ser prsparacfo me­

diante cloración térmica da ataño, o por la acción de cloro 

sobra al 1,1-diclorostano, o por la adición catalítica de 

HC1 al 1,1-diclorootileno. El mismo, hierve a 74 - 75BC a 

presión atmosférica y tiene une densidad específica da 

1,3492.
En la producción deLl,l,l-tricloroetano, va­

rios hidrocarburos clorados oparecen como subproductos o cn- 

pruduetns da Ja reacción formando pequeñas cantidades de im­

purezas en el 1,1,1-tricloroetano, a partir dB.l cual aque­

llas son separables mediante técnicas de destilación solamen­

te a expensas de grandes dificultades y costos. Se sabe a 

ciencia cierta que un compuesto clorado subproducto os el 

1,2-diclorootano, también conocido cotno,di.cloruro do otile- 

no, si cual tiene un punto do ebullición dB B3 - B43C y una 

densidad espedífica de 1,255. A medida que incrementa la pro 

porción de 1,1,1-triclorootano en una mezcla de este compues­

to con 1,2-diclorootano, la separación de los dos compues­

tos mediante una simple destilación se hace extremadamente 

dificil. Esto es especialmente exacto en gamas de concentra­

ción de 1,1,1-tricloroBtano superiores al 90 % en peso.Sobre 

la base de los datos de equilibrio vapor-líquido experimen- 

talmonto determinados, un proceso comercial para la satis­

factoria saporacion de estos dos compuestos requeriría más , 

de lñü platos en columnas do destilación, lo cual os imprac­

ticable desde un punto de vista económico.

La dificultad práctica ai intentar separar 

l,.i,l-tricloroetano del. 1,2-diclorootano mediante una desti­

lación fraccionada solamente puede ser demostrada a escala 

de laboratorio. /loi, una columna Oldershau) con 40 platos y
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oncamísoda crin vacío se cargo con 4 litros de una mezcla do 

99 yl en pesa de 1,1,1-tricloroetano y 1 /" en peso de 1,2-di- 

ciorootano. Lo columna oe opero discontinuacmen^e durante mas 

do SU horas a una rotación de reflujo de IDO : 1. Sp tomaron 

5. muestras simultnnoas de cabeza y cola analizándose mediante

cromatografía do gaseo. El producto dB cola mostró un 99,1)4 

% en peso de 1,1,1-triclorootano y un 0,96 ^ en poso de 1,2- 

dicloroetano. El producto de cabeza contenía aún un 0,10 '/.< en 

peso de 1,2-dicloreetano. La volatilidad relativo calculada 

10. del compuesto tricloro al compuesto dicloro fuó de 1,00.
En la tahla I dada a cntinuación se in- 

dicen en los ujemplos 1-19 los resultados do ensayos simila­

res ofectuados con un diagrama de aguílibrio vapor—liguido, 

omple .nd;) varias proporciones do compuesta tricloro y cumpues- 
15. tn dioloro. La volatilidad relativa obtenida en ol ejemplo 19

está de acuerdo completamente con la cifra 1,00 obtenida co­

mo anteriormente oc ha descrito.

DESCRIPCION 0ENEML_DE_L^_IN9ENCI0N

De acuerdo con la presento invcocron, se 

20. proporciona un nuevo método para la separación de 1,1,1-tri-

cloroetnno a partir de mezclan del mismo con 1 ,2-dicloroota- 

no y/o otras impurezas de hidrocarburos clorados, el cual em­

plea ol principio de la destilación extractiva. En la desti­

lación extractiva, so introduce un disolvente a)JXÍliar,'tuo 

25. forma una solución no ideal con la mezcla a separar,como una

segunda alimentación on un punte adecuado de la columna de 

destilación. El. disolvonte do extracción os uno guo os tam­

bién capaz de alterar la volatilidad del compononto deseado



de la mozcla, por rodoceión dé su presión da vapor con rola- 

cinn a la de los ótros componentes a impurezas. Los produc­

tos de cola ostán constituidos entoncos por los componentes 

indeseado.s y el disolvente. Este último.puede separarse en 

una segunda columna bajo tales condiciones que el grado de 

asociación entrB el disolventa ,y los componentes indeseados 

ée reduce, y Bl disolvente puede_ ser recuperado y reutiliza­

do.

Se ha descubierto^ según la invención, que 

la separación y recuperación de 1,1,1-tricloroetano a partir 

de clorohidrocarburos que hierven en un punto superior ai 

del 1,1,1-tricloroetano, y en particular a partir de 1,2-di- 

cloroetano, puede sor llevada a cabo con una eficacia desu­

sual, empleando las técnicas de destilación extractiva, me­

diante la adición a una mezcla del 1,1,1-tricloroetano y 

otro3 clorohidrocarburos, da un disolvente de extracción ele­

gido del. grupo cunsistonte en: alcohol tetraliidrofurfuríli- 

co, aniso!, acetato de isobutilo, opiclorhidrina, n-butiro- 

nit^rilo, un nitroalcano, tal cómc nitrootano o 1-nitropro- 

pano, o una mezcla da dos o.mós de los oompuostos anteriores 

que sean compatibles entre si y no reactivos mutuamente.

Cuando se emplean mezclas de disolventes, 

pueden.ser utilizadas las ventajas de cada uno do ellos mien­

tras que las desventajas dé los mismos se reducenjal mínimo 

o so evitan. Por ejemplo, mientras que la cpiclorhidrina, 

nitroetuno o nitrepropano so encuentran entro los disulvan- 

tes más ófoctives para llover a cabo la soparación doñeada 

del 1,1,1-triclorootano del 1,2-dicloroetano presente en el 

destilado bruto, ellus tienden-a polimerizar o doscomponor 

y, eb consecuencia, tienden a formar unos depósitos indosea-
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bltio y potuuci"]monto molestos un la instalación do [irocesa- 

do cuando cualquiera de tales disolventes es utilizado por s 

mismo. Mediante el empleo de dichas disolventes en combina­

ción con uno de los más estables pero menos efectivos disol- 

5. ventas, tal como el acetato de isnbutilo^ so ha encontrado

pos Hile el tomar ventaja de la eficacia superior del disolven­

te menos estable mientras se evita la formación de depósito' t
quo normalirtontn se produce cuando se utiliza por sí mismo.

Esta ventaja se obtiene debido a los residuos politricos o 

10. residuos sólidos o siruposos que so forman a partir del di­

solvente menos ostable los cuales son mantenidos en solución 

a causa de la presencia del otro disolvente más estable, tal 

como eJ acetato de isohutilo, y que puede ser separada finaJ- 

mnnte del disolvente mezclado cuando éste últirnu es regene­

i s .  rado en una operación aparte.

Cuando so utiliza un disulvento multi-com- 

pononte, la proporción mutua do sus componuntes puedo variar­

se sustancinlmontc si. bien nortralmontu será ventajoso no te­

ner más dal 75 y on poso .aproximadamente, can proferancia dnl 

20. 10 o 15 ,i hasta, el 50 aproximadamente del componen tu nenes

GstnhJe en la mezcla disolvente. Cuantío so utiliza un disol­

vente mezclado, la volatilidad rotativa es aproximadamente 

un val.rtr medio entre los valores de la volatilidad relativa 

de los componentes individuales.
25. Evidentemente, nu os deseable normalmente

la formulación do un disolvente muJti-componcnto a partir tic 

componentes que tienden a reaccionar entre sí, por ejemplo, 

no os deseable la utilización do una mezcla de un áster tal 

como acetato do isobutilo, con un alcohol, tal. corno alcohol 

30. - tntrahidrofurfuríiico, a la vista do la posibilidad do pro-
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ducirse una transosterificación.

La proporción efectiva de los disolventes 

de extracción indicados a utilizar con relación al 1,1,1-tri- 

clorootarm no constituye un factor crítico, y puede variarse 

dentro do amplios límites, on función del tipo y diseño de la 

columna de destilación, de Jé naturaleza del disolvdte 'o de 

la impureza o impurezas a eliminar del destilado en bruto, de 

las condiciones do la destilación, y de otras variables. Sin 

embargo, convenientemente, se emplea una cantidad de disolven­

te puo oscila entre un 25 y un 05 y. en peso aproximadamente, 

basado an la composición líquida total, dependiente un poco 

la concentración óptima del disolvente particular utiliza­

do y de la impureza particular do clorohidrocarburo que se ha 

de separar. Con preferencia, la concentración del. disolvente 

esté comprendida entre un 45 y un 70 en peso aproximadamen­
te.

Varios de los disolventes mencionadas an­

teriormente han sido sugeridos en la técnica anterior como 

estabilizadores para clorohidrocarburos do diversos tipos, 

pero la cantidad usada para tal finalidad es muy pequeña, ge­

neralmente de un 1 ^ en peso o inferior. Las proporciones re­

queridas para el propósito do una destilación extractiva es­

tán muy por encima de esta cantidad estabilizante. Ha absten­

te, cuando so emplonn como disolventes de extracción de acuqr 

do con la invención, loo compuestos antes mencionados puoden 

maní, reatar también una acción ostatti t izante beneficiosa in­
cidental.

Los disolventes extractivos empleados en la 

práctica do la invunción son establos o se doscomponen sola­

mente en una extensión muy pequeña bajo condiciones de desti-30



383720
lación y se separan facilmunte de les diversos hir.lrocarburos 

clorados o impurozas presentes on la mezcla que se tía de pu­

riscar.

Al llevar a cabo la destilación extractiva 

del 1,1,1-trlclorootano de acuerdo con la invención, el di­

solvente de extracción se introduce convenientemente en una 

corriente continua en un punto [iróximo a ln parte superior 

a la columna de destilación. La mezcla de 1,1,1-tricloroeta- 

no-clorohidrocarliurn se introduce ocntinuamonto en un punto 

más inferior de la columna. El producto rico en 1,1,1-triclo- 

roetano se separa continuamente de uno de los platos situa­

dos por encima del plato de alimentación para el disolvente 

do extracción. Las localizaciones relativas de los platos de 

alimentación y separación do producto dependen del disolven­

te particular utilizado. El producto disolvente enrtguocido 

en 1,2-dicloroetano se separa pur la cola de la columna. Este 

producto de cola se envía ulteriormente a una columna auxi­

liar para recuperar el 1,2-dicloroetano y el disolvente de ex 

tracción, y cote último se recicla a la columna de destila­

ción extractiva. Una corriente de purga más ligera elimina 

los residuos mós posados por ln cola de la columna auxiliar.

UESCH1PCIUN UE tAU UERSIONES 1'nEEEfiIOAS

Les siguientes ejemplos ilustran la prác­

tica actualmente preferida del procedimiento de la invención, 

poro los mismos no lian de sor considerados como limitativos 

da la misma.

En ln tabla I se encuontran resumidos los 

resultados do ensayos realizados con un diagrama de eguiii-
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brío vapor-líquido, gue muestra las valores calculados de la 

volatilidad relativa para el 1,1,1-triclorootano on relación 

con ol 1,2-dicloroetano, cuando no ce empica ningún disolven­

te de extracción, así cuma para varios disolventes de extrac­

ción y diversas concentraciones de los componentes en las tnez 

olas. Los ejemplos 1-IV muestran la volatilidad relativa cal­

culada a partir de los datos del diagrama de equilibrio para 

el sistema ltltl—tricloroetano/1,2—dicloroetano, con ningún 
disolvente do extracción presente. Los ejemplos V-XIV mues­

tran los resultados obtenidos al emplear cada uno do los si­

guientes disolventes dB extracción: epiclorhidrina, n-buti- 

ronitrilo, alcohol tetrahidrofurfurílico, anisol, acetato de 

isobutilo, nitroetano y 1—nitropropano. Los ejemplos VII-X 
muestran al efecto de variar la composición de la mezcla

a separar o la proporción de disolvente. Osí, el ejemplo VIH 

muestra el efecto do una concentración superior do 1,1,1-tri- 

cloroetano en relación al 1,2-diclorantano utilizando alco­

hol tetrahitirofurfunlicu como disolvente de extracción. El 

ejemplo IX indica el efecto de disminuir la concentración del 

disolvente de extracción en la mezcla, cuyo efecto so mani­

fiesta aún más claramente comparando ol ejemplo IX cort el 

ejemplo X. El ejemplo XV muestra los resultados a.) emplear 
un disolvente mezclado.
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Separación por destilación extractiva de 1,1,' 1-triclru 

'Datos de! diagrama de equilibrio vapor-rlíqui do)

Composición de la fase líquida ' '"
hjemplo K" Oxt rae t an t e Ox t rae t.an t e 1 . 1 . 1 -1 r i 1.2-di

f n i n^uno 7 0 . 0 6

1.}

IJ n ! ngutio 70,1! j' 2M.Ro
111 ni n^:no 0 6 ,8 o ! 3.20
IV n i nguno oo,24 ' O, 7ó
V epi el orlti dr i na 42,7') 14,43 ; 2 , 7 8

VI n-hu t i ron i t r¡ lo 8 7 . 1 8 3 0 , 6 2 ' 2,20
Vil Alcohol tetrnhidrofur- 1 6 ,8 i 2 i , n ¡ i a ,oofurí1 i co iVIII 1 6 , 00 34,72 ! 0,2 3
IX " 21,72 73,33 - 0,01
X " 62,4? 37.33 0,20
XI a n i so! 1<i,0Ó 3 0 , 0 0 .0,01
XII acetato de ¡sohulilo 17,31 40,-30 3,48
x n  r u i t roe taño 01,11 30.74 2.13
XIV * 1-ni tropropano 71 .04 2 6 , 0 6 3,00
XV ep i c 1orhi dri na (31,02 34,80 ''. 37

acetato de isohutilo^' (3 0,81

,
i*

x 1.a velocidad relativa se calculó para 1,1,1-t.ricloroetano con
respecto al 1,2-dicloroetano }
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V o t n t i t i r t n r !  r o t a t i v a  * [ ' r a s i ó n  niml lp:

20,Rl 
1,20 
0,7ó 
2,78 
2,20 
lH.00 
2,21 
0,91 
0,20 

. 0,92 
2,'iH 
2 . 1 1

[,20 
1,]0 
!,!0 
!,0H 
i.óR 
2,11 
i,72 
1.21 
',17 
),8) 
1,20 
1, 1<1 
1 . 2 2

710.1 
722,7
727,ó
72ó,')
7 1 1 . 2

717.1
f)

727.0
721.0 
721,9
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Los siguientes ejemplos adicióneles que em­

pleen alcohol tetrahidrofurfuríiicu en un sistema continuo 

ilustran detalladamente la práctica de la invención.

E5EMPL0 XVI

La instalación consistía on un matraz de 

tros cUollos de 2.UfJO mi para un calderin. So proporcionó 

un inúdin [tara la separación constante dol producto de cola 

con la medición do la proporción y temperatura del mismo. Al 

matraz estaba unida una columna Uldershaut dB vidrio da 25,4 

mm, encamisada en vacío,con 20 platos. A la parte superior de 

la sección con 20 platos, se encontraba unida una sección do 

entrada de alimentación encamisada c¡n vacío. En la parte su­

perior de la sección de alimentación se instaló una columna 
de campana de burbujeo de vidrio, Bruun, da 25,4 mm, encamisa­

da en vació, y con 10 platos.En la parte superior de la sec­

ción con 10 platos ss colocó otra sección de entrada de alimBn 

tación encamisada en vacío.A la parte superior de la sección db 

sü*sntacion ntás elsvada sa encontraba unida una cabeza automá­

tica que dividía el líquido y que se encontraba encaminada en 

vaeío.La relación da reflujo estaba controlada mediante an ero 

nomatrador. Las dos corrientes de alimentación se precalan- 

torun a la temperatura deJ material on reflujo en la columna.

En la parte superior de la entrada de ali­

mentación, so al.imotó alcohol tatrnhidrofurfurílico en una 

proporción do 26M g por hora. La alimentación de hidrocarbu­
ro clorado consistía en una mezcla de 95,9 /ú en peso de 1,1, 

1-triclorootano y 4,1 % en poso de 1,2-dicloroetano. Esta 

alimentación so introdujo en la entrada inferior de alimen-
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tncidn en una pro,,arción da 55 q por hora. 01 producto do co­

la se extrajo a un raimen do 270 q por llora. 01 ¡iroducbo do 

nat)oza so separó a una relación do reflujo da 5 : 1 y un una 

proporción do M  q ,,ur tiara. Después de varias horas de fun­

cionamiento y del asbahlocimionto del Bobada óptimo de opera­

ción, el análisis demostró que i;, co-iposición da cabeza con- 

sisbía en 88,7 y en peso'de l,L,l-tricJ.orootano, 0,0 y, en pe­

so de 1,2-dlcloroobano y 0,3.,. en poso de alcohol tetrnhidro- 

Furfurílice. El producto de cola contenía menos do 0,1 .. en 

peso de 1,1,1-tricloroctano, 1, 0 en peso de 1,2-diclaro- 

otana y e.l rosbo nrn alcohol tt-trnhidrofurfuríLico.

LUEüflPLC XVII

15

20.

23.

Ln asta experimento se utilizó la misma ins 
talacion empleada en el ejomplo XII con la excepción do .[un 

la columna Bruun con campana de burbujeo, de 10 platos,se 

reemplazó con una columna Oldersham de 10 plebes.La columna 

ae operó al igual que en el ejemplo XII con la excepción de 

qp. s. utilizó una relación de reflujo de 4:1. De nuevo se em 

plao alcohol tetrahidrofurfurílico como el extractante y las 

velocidad., de alimentación aran muy próximas a las utilizados . 

en el ejemplo XII.Una vez que se estableció el equilibrio, se 

tomaron muestras de los productos de cabeza y de cola.El análi

sin demostró que 1.a composición de cabeza consistía en un 

9U,1 en poso do 1,1,1-briclorootano, ü,3 y, en pose do 1 ,2- 

d.,,:loracta„o y tJ,n y, on peso de alcohol tatrahidrufurfurílic. 

L1 producto de cola contenía 1,8 y, en peso de 1,1,1-bricloro- 

obatio, 12,5 y. do 1,2-dicldmetano y 05,7 en peso de alco­

hol tetrahidrofurfurílico. La eficacia complot., de la columna



so estimo on un 5tJ y la volatilitiad relativa inedia calcu­

lada en la gama cubera de composición fue de 1,58.

E3EMPL0XUIII

A continuación se ilustra la utilidad del 

acetato de isobutllo nomo aqente de destilación extractiva.

A.- Oeotilación extractiva

¡le diseíia una instalación de destilación 

para operación continua empleando dos culumnao de fracclona- 

cion con tuberías de interconexión para permitir la circula­

ción transversal de las corrientes do cola de Jas columnas. 

Una de las columnas se utiliza como una torre de destilación 

extractiva y la otra como una torre de recuperación de disol­

vente. La torre de destilación extractiva es una columna de 

metal Ütonel con un diámetro de 203,2 mm,con 32 platos,y con 

un serpentín de vapor de aqun interno en la sección de cala 

para la entrada de calor. La torre de recuperación de disol­

vente es una columna do metal Monel con un diámetro de203,2 mm 

rellena de anillos cerámicos Raschig para formar una sección 

rellena da 6 metros fie profundidad. Ambas columnas se hacen 

funcionar con una presión de cabeza de 0,7 kq/cm* relativos.

En el sexta plato do la torre de extracción, 
y a un régimen de O.ÜUO g por hora aproximadamente, se intro­

duce un material do alimentación a G53C, que contiene 94,5 ... 

en peso de 1,1,1-triclorootano, 5,2 on poso de 1,2-dicloru- 

etano y 0,3 . on peso de otros compuestos clorados. El pro­

ducto de cabeza se extrae de la columna en una proporción de
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H.7UU gramos por hora aproximadamuntn, bajo las coridicionus 

ya establecidas, usando una rulaóión de reflujo de 5 : 1.

El análisis da la corriente de producto de­

muestra una composición de 1)9,262 en peso de 1,1,1-triclo- 

rootano, 0,2691! ',a en poso de 1,2-dicloroetano, 0,1)019 ¡a en 

peso de acetato de isubutilo, siendo ol resto 0,467 ',j en poso 

de otros compuestos clorados.

La oola do la torre do destilación extrac­

tiva se alimenta al punto superior de alimentación en la to­

rre de recuperación de disolvente. Esta corriente es regula­

da pur el control do nivel en la base do la torre do destila­

ción 'extractiva y contiene principalmente acetato de isobu- 

tilo con 1,2-diclerootnno, 1,1,1-tri.cloraetano y pegusuas con­

centraciones de otros compuestos clorados. En la torre do re­

cuperación de disolvente, estos compuestos clorados so sopa­

ran del acetato de isobutilo y se extraen por cabeza a una ve­

locidad de 2.500 gramos por hora aproximadai'ionte. L1 análisis 

de la corriente do cabo/a ríe la torro de recuperación de di- 

solventn muestra un 63,773 , en peco de 1,1,1-triolorootano, 

15,573 /.. en peso de 1,2-dicloroetano, 0,412 de acetato de is"- 

hutiio y 0,2427 ,< en puso de otros compuestos clorados. La cu- 

rrinnto de cola de la torro do recuperación de disolvente, 

gue contiene el acetato do isobutilo casi puro, so precalion- 

ta a 80'3G y se vuelve a alimentar a la torre do destilación 

extractiva en ol plato 24 para volverse a utilizar cuma extrae 

tanto. La velocidad de flujo de esta corriente os do 20.400 

gramos por hora aproximadamente.

0.- Destilación sin disolvente



H modo de comparación peñera!, a continua­

ción se indican los datos do una destilación continua condu­

cida sin e.1 oinpleo de disolvente extractivo. En este experi­

mento, una columna de metal Monol de 203,2 nmde diámetro, con 

32 platos, que tenía un serpentín interno de vapor de aqua en 

la sección de cola para la Bntradn de calor, se hizo funcio- 

nar con una presión de cabeza do 0,21kg/cm relativos. En un 

punto de alimentación próximo a la sección inferior de la co­

lumna, y en una proporción dB 3.400 gramos por hora aproxima­

damente, pe introdujo un material de alimentación pue conte­

nía 96,61 en poso de 1,1,1-tricloroetano, 3,33 '/< en poso do 

1,2-dicloroetano y pequeñas cantidades de otros compuestos 

clorados. El producto de cabeza se extrajo a un repinten do 

2.720 gramos por hora aproximadamente. Mediante análisis so 

demostró pue La composición de esta corriente cunéis Lía en 

93,72 en peso de 1,1,1-tricloreetano, 1,17 en poso de 1,2- 

dicloroetano, siendo el resto otros compuestos clorados. En 

la corrionto de reflujo de la columna, se inyectaron paqueaos 

cantidades de metilcnrbitol y óxido de estireno, como estabi­

lizadores para ni 1,1,1-tricloroetano. El flujo do cola do la 

columna fue controlado a una velocidad media de GQU pramos por 

hnra aproximadamente y contenía 37,1H en peso de 1,1,1-tri­

cloroetano y 1U,0Q en peso do 1.,2-diclorontano, estando com­

puesto el. resto do compuestos clorados más pesados.

Comparando Ion resultados de este experimen­

to con los obtenidos por destilación extractiva en presencia 

de acetato de isobutilo, resulta evidente pue la pureza de pro 

ducto expresada en términos de la concentración de impurezas 

presuntos ora casi des voces tan buena en la destilación ex­
tractiva que an la destilación directa incluso aunque la concen
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trocían do lm]<urezno on ol mptorioJ. de alimentación así cóma 

el régimen do alimentación a.la columna da* destilación. fue­

ran muy sustnncialmdnto inferieres an sí último gue en primor 

experimento.

MEmPLO /IX .

A continuación se indica la utilidad de 

una mezcla do acetato de isobutilo.y. epiciorhidrina como 

agento de destilación extractiva para la separación de 1,1,1- 

tricloroetano y 1,2-dicloroetano,

* .Utilizando el aparato de destilación de 2 

columnas descrito on el ejemplo XVIII, parte A, un material 

de alimentación consistente, según análisis, de 94,524 ^ en 

peso de 1,1,1-tricloroetano, 4,979 % en peso de 1,2-dicloro- 

ctano, con 0,497 % en peso de otros compuestos, se introdujo 

en el sexto plato de la columna de destilación extractiva a 

una velocidad de 0.000 gramos por hora aproximadamente y a

una tontperatura de G5HC, oon una presión en la cabeza dB 0,7
2' ' . k ^ e m  relativos. El;producto ̂ cabeza se extrajo a una velo­

cidad da 5.700 gramos por hora aproximadamente con una rela­

ción de reflujo da 5.': 1. - - '

- : ; - * .'-El. análisis jdemúestra.una composición del

producto dé. 99,213^ en. pese de .1,2¡, 1- triol oroe tanô * .0,1599 

% en peso de 1,2-dioloroptano, 0,0175 en.peso de acetato 

da isobutilo, .0,2037 % en peso de epiciorhidrina, siendo el 

.reBto'otMa-cóppuaató$- olpradóa... .
El flujo de cola, pue cbntione principal­

mente .acptatn de isobutilo'y épiplorhidrina con algo de 1,2- 

diclprootano-y í,l,l-trieloroetano, se alimenta mediante un
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control dontvol ¡i lr¡ [tarto suptM'iur rio tíos puntus do alimen- 

tactón en la columna ríe rocuptrracióii do disolvente, en dontlo 

Ion compuestos clorados son se¡iaradrts de la mezcla dlso!ven­

ta y extraídos. [inr catneza a una velocidad modín de 2.520 gra­

mos por hora aproximadamente. Este flujo está compuesto de 

81,754 % en peso de l,l,í-tricloroetano, 16,287 % en peso do 

1,2-dicloroetano, 0,305 ¡ú en poso de acetato de isobutilo, 

1,424 en peso de epiclorhidrina, siondo el resto otros com­

puestos clorados.

La columna de recuperación de disolvente se 
opera con la misma presión de cabeza que la columna de desti­

lación.

La corriente de cola de la torre de recupe­
ración de disolvente que contieno 5 7 ,1.64 en peso de aceta­

to de isotiutilo, 41,284 /. on peso de opiclorhidrina, 0,409 % 

en peen de acetato de n-butilo siendo el reoto otros compo­

nentes más [locados, so precalienta a 88BC y se recicla al pía 

to 24 da la torre de destilación extractiva para routilizarla 

como extractante. La velocidad de flujo ob esta corriente es 

dé 20.400 gramos por hora aproximadamente.

Según se puede observar la pureza del pro­

ducto, en términos do impurezas totales prosontus, os prácti­

camente tan buena aguí como on el ejomplo XVIII, parte 4,pe­

ro la concentración de 1,2-diclorootano on el producto os 

significativamente inferior cuando el disolvente mezclado se 

utiliza como agento de destilación extractiva.

N U  1 A

Descrita suficientemente la naturaleza del 

invento así corno la manera dB realizarlo en la práctica, de-
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bu hóceme cnnotar- qtt'e -tas disposiciones antoriormcn-tc indi­

cadas sun susceptibles da modificaciones do detalle en cuan­

to no altoron su principio fundamental. También se hace cons­

táronte el invento corresponde a una solicitud de patente en 

Norteamérica ns 862.950 de 1 de octubre de 1969 y a su certi­

ficado de adición CIP ns 57.804 de 23 da Julio da 1970, aco­

piándose por lo tanto a los beneficios que conceden los Con­

venios Internacionales en vigor, siendo lo que constituye la 

esencia dol referido invento y por lo que se solicita Patente 

de Invención por 20 anos en Espafia, sobre: PROCEDIMIENTO PARA 

LA SEPARACIUN Y RECUPERACION DE 1,1,1-TRICLOROETANO, A PAR­

TIR DE IMPUREZAS DE CL0R0UIURUCARUUR0S CONTENIDOS EN AIJUEL, 

caracterizándose por lo siguiente:

1.- Procedimiento para la separación y re­

cuperación de 1,1,1-tricloroetano, a partir de impurezas do 

clorohidrocarburos contenidos en aquel, caracterizado porqun 

comprende introducir en una mezcla en destilación de 1,1,1- 

tricloroetano y un contaminante de elorohidroenrburo de supe­

rior puntu de ebullición, una cantidad extractiva de un dicul 

venta de extracción seleccionado del grupo consistente en ni 

troetano, 1-nitropropano, opiclorhidrina, n-butironitrilo, 

alcohol totratiidrifurfurflico, anisol, acetato de ¡.sobutilo y 

mezclas de dos o más da dichos disolventes; dostilar el des­

tilado resultante que contiene disolvente para separar del 

mismo un vapor enriquecido en 1,1,1-tricloroetano; y conden­

sar dicho vapor enriquecido para recuperar el 1,1,1-tricloro­

etano purificado.

2.- ProcedimÍE3nto según la reivindicación 1 

caracterizado porque la proporción de dicho disolvente de ex­

tracción oscila del 25 al 85 '!< on peso aproximadamente con



respecto ni 1,1,1-triclorontnno praaant.e.

3. - Procedimiento según la. reivindicación 

2, caracterizado parque dicho disolvente de extracción enri­

quecida con cloroliidrocarburos ce extrae del sistema y el di-

5. solvente se separa y recicla a la mezcla de destilación.

4. - Procedimiento según la reivindicación 

2, caracterizado porque el contaminante de clopohidrocarburn 

os principalmente 1,2-dic.loroetano.

5. - Procedimiento según la reivindicación

10. 4, caracterizado porque ol disolvente de extracción comprende

acetato do isobutilo.

G.- Procedimiento según la reivindicación 

4, caracterizado porque el disolvente de extracción es una 

mezcla que comprende no menos del 30 % da acetato de isobuti- 

15. lo y del 10 al 50 de epiclorhidrina o nitroetano.

7.- Procedimiento sogún la reivindicación 

4, caracterizado porque el disolvente dB extracción comprende 

un nitroalcano que tiene de 1 a 2 átomos de carbono por molé­

cula.

20. f].- Procedimiento según la reivindicación

4, caracterizado porque el disolvente de extracción comprende 

n- bu ti ro'ni trilo.

9. - Procedimiento según la reivindicación 

4, caracherizado porque el disolvente de extracción comprende

25. alcohol tetrahidrofurfurílico.

10. -Procedimiento para la separación y re­

cuperación de 1,1,1-tricloroetano, a partir de impurezas de 

clorohidrocarburos contenidos en aquel, tal y como queda sus­

tancialmente descrito.
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