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"  PnoceDíssiEHTO PAflA SEPARftft AGUA DE MEZCLAS GE CASES QBE

SE fORtoñíl £Í4 LA G8TE8CIGS GE ACETATO DE

Carearla descriptiva
La obtención do ocefccto da vinlie matíianta la reac 

ción do atilano can ácido acética y oxígeno on catolizodoro* 
da locho fijo on la fase gaseosa, as yo conocida. La resc~ 
ción Liaría lugar por lo gañera! a presionas tí» f a 2§ bar y 

S a temperaturas da 100 a 250v¡C. Los catalizadores empleados
on lo técnica están corapuestoo tía distinto o manarlo, poro 
on cualquier casa contienan paladio o asios tí» poladio.

A boca do lo estoquionatria so Porras yo par coda 
mol de acetato, tí» uinilo un mol do agua* 

tG CH2 * CH2 4> 1/2 02 4* CHjCOGH — *• C«2 « CHOOC.CH^ *  0*

Ahora bien, como parte del s ti laño reaccionado se quema forman
do CQ2 y agua

CH2 * CH2 4* 3 02 ------ ►  2 C02 4  2 «20

se forma por cada mol de acetato da vinilo más tía un mol tía 
15 agua} per lo general asciende la cantidad da agua formeda,

conforme el peso, a aproximadamente lo cuarto parta tía la can 
Lidod obtenida do acetato da vinlla.

En loa prococüraantos técnicos, la mezcla calienta 
de gases quo abandonan el roactor doi acetato tío vinilo, qua 

20 ponsists en atileno sin reaccionar, oxigeno sin reaccionar,



ácido acético sin reaccionar, acotato da vinilo, agua, C02 
•al cono gasa* inertes, tolos como, por ejemplo, oxigeno y 

argón, s« suele enfriar por lo general en varias etapas, IjL, 
cuándoae con ello loa partea condensables, Se obtiene asi 
una mezcla liquida, Que por lo general contieno unos 55 a 
?S % on paso do ácido acético, S a 12 % <*n paso da agua y 

tS a 35 % en poso de acótate da vinilo, así como pequeffae 
centidatíoa de otros componentes, tales como acatóte de oti­
lo, diacetato da otilidono o ocetaldehitío. Los componente» 
no condensables son devueltos on ciclo al reactor.

Le aérelo líquida puado ser regenerada por ule 
deetiletiva, tí» diversas maneras, formando acetato tío vini- 
lo puro y ácido acético, que os devuelto a la racción, Se 
conocen a oat» particular toda una sorio da procedimientos 
da destilación,

Por una parta se puado destilar en una primera cg 
luana tía destilación una mezcla tía acatato de vinilo y agua, 
como cabezas, £1 producto residual de asta columna, que su§ 
tancialwenta consiste on ácido acético, es devuelto a la 
reacción. £1 destilado consiste en dos fases. La fase ornónj, 
es, que consiste en acetato tía vinilo saturado do agua y 

«n otros productos da bajo punto da ebullición, se destila 
en una segunda columna, obteniéndoos agua y les productos de 
bajo punto de ebullición como caberas. El producto residual 
de la segunda columna, que contiene acetato tía vinilo aireo, 
productos de alto punto da ebullición y polímeros, so sepg



re ©n una tercera coluda «a ©catato tía vigilo puro# qua do© 
tile como cabeza, y en producios* de olio punto do ebullición 
y polímeros, qua son desear yodos del fondo tía la coleaos*

Otro procedimiento do destilación conocido traba 
ja son tan solo das columnas £n une primera columna do dad. 
tiisción so destilan como productos tía cabero los produc­
tos de bajo punto de ebullición, con la excepción del ccet* 
to da vinilo* 0& un plato intermedio situado el» la coloso» 
ss saca al reflujo da le columna, haciéndoos pesar por un 
sopa-rayar de fases, En ésta sa separa el agua, y la fes» 
organice do dovuelva a le columna por debajo del plato Ínter, 
medio* Del fondo tío sote primare columna as retire un» 
sarcia saca, arante de productos de bajo punto do ebullición, 
que consiste ©o acetato tía vinilo, ácido acético y produc­
tos tí© alto punto tía ebullición. Esto columna funciona s 
presión alavada, con objeto da aumentar al contenido tía aguo 
©n la corriente retirada del pisto intermedio, e© decir, 
pera reducir el consumo tío energía tío le columna, En una 
©eyunds columna so procede a lo separación tía! producto 
del fondo tía lo primera columna, consistente an acótate tía 
uinilo, acido acético y producto© de alto punto do abulli­
ción, ©n acetato d© vinilo puro, que destile como producto 
tío cabezo, y en un residuo que consisto principolmanta an 
acido acético, y qm es devuelto a le rascción.

A l analizar el consuno total do snargía do estos



conocidos procatíiminntoe de destilación, resulta que aprox¿ 
«adamante 60 a 88 % de 1c energía total precisa para la do& 
tilación san consumidos para la separación dol agua*

Cl objeto Col invento as ahora un procedimiento, 
por ai que so roduco cansidarablaraonte al consumo tía snargia 
pora la dosbitíroioción do la mezcla bruta de acetato do v¿, 
Rilo, pora lo cual porte dol agua se coparada do una manara 
ouava entes do comenzar la rononproción conocida,

£1 procedimiento para la separación parcial del 
aguo contenida en mezclas de gasas que so forman en le obten, 
clon do acetato de vinilo mediente la reacción de otilen» con 
ácido «estico y oxigene c?n catalizadores en la fase caseosa y 
y que cono componontas principelas contienen ácido acético, 
acetóte de vinilo, agua, anhltirico carbónico y otllano, saló 
carácterizado por el hecho de que le mezclo de gases eelion 
te da Is rene de lo reacción se introduce, ovontualmsnta 
después da un previo enfriamiento escalonado, en una columna 
de destilación; porque la mezcla seliaftt* «n forme gaseosa 
come producto da cabeza de la columna de cactiloción o» 
bache enfriar basta «-20 a 450* C, y porque del producto con*» 
Cansado asX formado, que se separa en dos fases, se retira 
la fas* ida agua, mientras que le fose orgánica se devuelve 
total o parcialmente « la ooluans, cacándose el fonda do la 
columna una mezcle consistente sustoficialmente on acetato 
de vinilo, ácido acético y agüe.
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La mazóla da acetato do vinxla» ácido acético y 
agua» retirada del fondo da la columna» tiene un contenida 
do agua considerablemente més bajo que le nezela obtenida 
por el procedimistito conocido descrita más arriba» « eaba% 
ap ro xiroatíaments 2 a 6 % en peso» en lugar do 5 a 12 J?* Gr£ 
cías al empleo conforma al invento do uno "columna da dea** 
hidrataeidn previa” , resulta poaible por lo tanto separar» 
sin aportación da energía» más da la mitad del agua protíu- 
sida en la obtención del acetato de uinllo*

La mezcla obtenida da acetato de vinilo, ácido 
acético y agua» puedo aas tratada posteriormente par proco 
dimientas conocidas» Apropiados son» por ejemplo» loe das 
procedimientos da destilación descritos mée arriba»

La mezcla da gasea qua abandona la zona de la reas 
cidn se enfria» preferentemente antea da sar introducida an 
la columna de deahidratación previa» mediante intercambio 
de calor a contracorriente con la corriente de gas més fría» 
devuelta en ciclo el evaporadar de ácido acético» La tsmperattt 
ra con ello conseguida depende da la temperatura da salida 
del reactor» y seta comprendida entre dicha temperatura y la 
temperatura más baja da la mencionada corriente de gasas ei£ 
colantes*

Era de temar que debido a la forma da trabajo rei­
vindicada, y en las condicionea que as establecen en la co­
lumna de doehidratacidn previa, tuvieren lugar en alta me­
dida la formación de diacetato de etilítrieno, la formación de



polímeros * basa tía «catato tío vinilo, y ¿o saponificación 
del acetato tío vinüo, fio obstante* y «nto le noturel sorprg 
»«* estos productos darivacos waft clona dos so forman tan solo 
como vestigios»

i» siguiente Forma ventajosa do realización viene 
ilustrada por la figura adjunta»

Si oae circulante» pus consisto en etilono* Gxígjj, 
no y C02, as conducido a travos tía la conducción (I) a un avg, 
porador da acido acético» conformado a manara tía columna de 
burbujas (2)» en al que lo corriente tío gao a© cargada a tr& 
vos tío i» conducción (3) con acido acética» Lo mezcla ds g¿s 
sos que abandona «1 ovaporadar de ácido acético (2)» es con 
decida al reactor (S) o través da una conducción {4} caldca 
da por vapor» Consista ésto en un tubo reactor da 5*60 m; 
da largo y 32 mm tía diámetro interior» quo está rodeado por 
une canias» la descarga del color se efectúe mediante agua 
hirviente «o dicha comisa» El tubo reactor está lleno de mg. 
tnriel catalizador, la mezcla de gasea que abandona el rea& 
tor (5)» consistente euetcnciolmonto stt otil ano* ácido acá** 
tico» acetato tía vinilo» agua» anhídrido carbónico» oxigeno» 
así como gasea inertes» tales como» por ejemplo» nitrógeno; 
y argón» se introducida a través tía la conducción (5) en lo 
columna da tíeshirirataeion previa (?)» la columna (?) tiene 
un largo de 2*5 m y un diámetro de 50 mm» Esté llene con r& 
llanos tíe tela metálico tío 1/A arrollada (los llamados rellg



no© Caedles)* La mozcla ds gasea ©oliente do la columna (?) 
pasa a través de la conducción (fi) a un intercambiador de 
calor (9)» dando es puesta gn intercambio de caler a eontzacg, 
rriamte con ©1 rsflujo que penetre a trauco de le conducción 
(1G)t siendo devuelto a la columna (?) a través da la cootíuc 
ción (10)* Lo mezcla de cesas pasa desde el intercambiado? 
de color (9)» c través de le conducción (Tí)* a un condenso» 
dar (12) refrigerado por agua, tíondo os enfriada túsate 20 a 
2S sC* Los componentes gue se licúen con olio» pasan por la 
conducción (13) si recipiente (14)» donde son acumuladas.
La parte da líquido que sobrepaso un datotninado nivel en el 
recipiente colector (14), es devuelta por raedlo de 1» bomba 
(13) a través de la conducción (16)» del infcarcarabiatíor tío 
calor (3) y do la conducción (10), s la columna de tíoohidra— 
fcación previa (7), Al cabo da algún tiorapo# él condonsado 
Obianido en el reeipionte colectar (14) m  aspare en doo fa. 
cao (17) y (18) j o partir de antcncas os ouoeucda le fase acuj 
os (17) & través de la conducción (19}# y únicamente le fase 
orgánica (18) es tíavuolfca a la columna da tíoohidratostón p»$ 
vid (7) s través de le conducción (16)» del iniercaobiodor 
tía celar (9) y do la conducción (10). Doode el depósito dtí 
recorva (20) es bombeada al recipiente colector (14)» * tro» 
véa de le conducción (22) y mediante le bemba (21)» solución 
estabilizador^. El líquido recogido on al fondo de la colana 
de desbideatseión previa, y que consista auctancialiaante on
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acetato de vinilo* ácido acético y agua, es evacuado » través 
da la conducción (23)* La mazóla rfs gasas que abandona si 
condensador (12) a través do la conducción (24), 00 libara* 

175 do «n la columna da lavado (26(t alimontodíi con ácido acético 
a través tía lo conducción (25)* do las partos tío acoioto tía 
tfinilo que no so han contíonoadoj ol producto roelduol del 
fondo da lo columna (26) paca por la conducción (27) para 
llegar al recipiente (28)* donde s» Junio con al producid 

10® procedente» dol fondo da lo columna do deshidretsción previa 
(7), para formar "acatóte de vinilo bruto** £1 gas residual 
que abandona lo columna do levado (26) a través da la conduc 
ciáft (29) (otiiono, oxígeno oin reaccionar y C02 formado come 
producto derivado)* 00 davuelto el roactor (5) por medio del 

185 compresor (30) do cao reciclado* a trové» tío lo conducción 3 
f  bI  ovaporadar de ácido acético (2)* Pora el mantenimiento 
do ccndicione» estacionarios, una corriente parcial del ñas 
reeielatío o» evacuada » trovos de la conducción (31) como ga» 
tío eecepo* a efectos de eliminar ios gases inortee, A través 

196 tío la conducción (32) as enmantado otilado nuevo* y a través 
tío la conducción (33)* oxigeno nuevo*

1» disposición descrita as empleada »n el ejemplo
siguiente*.
¿iguala

193 61 reoctor (5) está lleno can 4,4 litros de un catalizador
conocido para la producción de acetato de vinilo, catalizador



-  9 -

que contiena 2»3¿ go paso tía palstíio, 2 $ oh poso tía pct& 
aio, 1,9 % #n paso tía cadmio». en Potra» tío sus acetatos, ag 
toe un portador da ácido silícica (bolitas tío &  ios tío dio-*

2Q0 «otro), £n el evaporados da ácido acético {2} so introducen
3a la hora 12 a nortéales do una sarcia aun contiena oprox¿ 

ftacassnto 69 % en ociasen de efcllana, 24 % en volunon tía 
anhídrido carbónico y 7 % en voluta»» tío oxígeno. £1 etftíptí 
«ador de acido acético (2) os alimentado can tal cantidad 

203 tío ácido acético» que an él so evaporan a la hora 4,83 leg
de ácido ceático* El gas tía entrada doi reactor so procaldes 
en la conducción (4) a 1S32C* £n la entrado doi recetor (5) 
m  eJusto una eobropresión de 8 atoósPera», y lo terapasats 
r© de la sal Ida del reactor ea ajusto o 1605 £ o troves tíe 

210 la prooián o» la rsPrigaroeión tío oque hicvianfco en la cs®4
so exterior del reactor. Le temperatura tíal gas tío solida 
tísl reactor cociendo o la entrado tío la columna de deshidea 
teclón previa (?) s 130-s £ (debido o lo radiación tío lo co« 
tíuccién (6)), La mazóla gaseosa que abandona le columna tío 

215 des&idrstación previa (?) coma producto tío cabeza, so enfrío 
o 22 s£ an al condarteador (12). En al recipiente (ti) 00 
obtienen a la hora 9 kg tío Posa orgánica (1S) que, a tfavá# 
tío lo bemba (15) y tíal intorcambiador de calor (9)., son tígr 
vueltos a lo coloraos da deshidrata cien previa (7), Del r& 

228 cipionte colector (14) pa evacúan e lo hora 350 g de agua, 
que contieno 3 % an peso de acetato do vinilo» 8,1 %■ en
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pasó «te ácido acético y 0,05 % «jn poco do acotaldafUtío, £n 
al fondo da la columna (te daohirirafcsción previ» (7), »n 
la quo reino una temperatura on lo cabera do QOfiC y una ton 
peratura «i* al fondo tía 90& C» ca obtienen a la hora S k§ 
do una rasado tí» la composición siguiente* 59 % so poco «te 
acido acético» 6 % an poso tío anua» 33»8 »n poso tía aca-
tato do v in i la , 0,05 % *n poso tí» tíiocototo tí» oiilitíano,
0,1 % ofl pe«so tío acataltíohitío y O,OS % ao poso tía otros pr£ 
tíucto» tío alto punto tío ebullición y polímeros* Para la 08%  
bilización se bombean si recipiente colector (14) a la bar» 
13 «1 «te una solución tía 2,5 % en pees «te p~b«nxoquinona en 
acetato tía vinilo,

ZX gas reatante del condensador {12) ee haca pesar 
a la coloran* de lavetío (25)* Per le cabera de la columna de 
lavado (26£ o» introducen «odiante bombee 2,§ kg tí» acido 
acético « la bora* en el fondo tía le columna tío levado (25) 
*a obtienen a la bere 3,0 kg de una «arela de la composición 
aiguientet 76*2 % en poso tío ácido acética, 1,4 % en pera» 
tí» egue* 22,4 % «n poso de acetato de winilo y 0,92 % en p& 
m  tía acataldohitío.

Cl producto saliente tíel fondo tía la columna do 
tíeshltíratación previa (7) o* junta con el producto saliente 
tíel fondo tí» le columna de lavtítío (26), y al acetato tío vi- 
nilo bruto obtenido es sometido a uno de loa procedimientos 
tío regeneración conocidos, El gaa que abandone la columna
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tío lavado (25) oe devuelto o travos tíol compresor 39 ge* 
reciclada (33) si evaporado* do ácido ceática {£}« £1 efcĵ 
leño consumido en la roaceióm, y el oxígeno consumido o» 
sustituyan aliaantsndo etiieno nuevo y oxígeno nuevo «1 §9» 
reciclado. 51 C02 fornatío en la roaceión cono producto 
rivedo os expulsado como gao do escapo tíel gao racidadn, 
y la santidad de gas do escapa so ajusta da tal nodo que 
sn el gas reciclotío oo mantenga una concentración do C02 
tía 24 $ an volumen.

R C I U í H U C l M C Sa;s3SsEc;iis=sa.s ess«tass&tu»sx:¿g:s£*usA
1). Procedimiento para soparas parcialmente ot 

agua contenida en mezclo o de naces que oa forman on lo 
obtención de acetato de vinilo mediente le reacción do et¿ 
Xorto con ácido acético y oxigena ©n catalizador©» ©n lo f¿a 
so gaseosa, y que como componente© principelas contienan 
ácido acética» acatóte da vinilo, aguo» qnhídrití© carbónico 
y otlleno, caracterizado porque la mezcla do gas©» sallan» 
tqsu de le zona da lo reacción se introduce en tina columna 
do tíastilación; parque le mezcla soliente en farras gaSaoss 
par le cabeza de la coluros do clastilecián so- enfría hasta 
-20 a 15SB C, y porque del producto candanaedo que con silo 
so Perras y que es divida an tías fases, so rabiza Xa fase 
gaseosa, mientras que la face orgánica so devuelvo total o 
psrciolnscnfce s la colufsna, extrayéndoos tlsl fondo do lo cg 
luana uno mezcla coíteistcntc sustancio loante a© acetato de
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vínilo, ácido acétiCa y agua.
2) * Procedimiento de acuerdo con la reivindica­

ción 1, caracterizado porque el etileño no reaccionado, el
275 oxígeno no reaccionado, y el anhídrido carbónico formado 

en la reacción, se devuelven como gae reciclado, deepuáa 
de cargado con ácido acético en un evaporador de ácido acá 
tico, a la zona de la reacción,

3) » Procedimiento de acuerdo con la reivindica*
280 cidn 2, caracterizado porque la mezcla de gasea saliente

de Xa zona da la reacción se enfria, antes de eer introdu­
cida en la columna de destilación, mediante intercambio de 
calor a contracorriente con el gas reciclado devuelto al 
avaporador de ácido acético*

285 4), • PROCEDIMIENTO PARA SEPARAR AGUA DE MEZCLAS

DE GASES QUE SE FORMAN EN LA OSTENSION DE ACETATO DE VINILO*,

Esta memoria conata de 12 hojas foliadas y mecano­
grafiadas por un aolo lado da sus caras*

Madrid, 7 da Marzo 1.977
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