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" BROCERINICHTE  RARS SEPARST AGUA DE WEZICLAS DE BASES QUE
SE FORwAN £H LA OBTCNCION S ABETATO DE VINILD™,

Lnmoria ﬂgegxég;;ua

Le obtancion de ccetato da vinile modienta le reag

‘¢i8n de etileno con acido acstico y oxigeno an ostolizadoros

ds locho fijo ont la fase gesaoem, g8 yd conhoclida, LB roste
cisn tiate luger por lo gangral e prosionss do 3 8 25 har y
a2 tampgoraturas d¢a 100 a 25GnC, Los catslizadores emplendos
on 1o tecnics pstan compueston de dlstintes nohuras, pere
ot guclquine coce contisngn paladio o salos de prlodic.

5 baco de 13 astoquicootria ss Porus yo por cada

mnl dg acatate, de vinile un mol do aguat

CHy = CH, + 1/2 Oy + CHaLOOH —s Gy m CHODC.CHy + Hy 0.

ahora bion, como parte del otllono rpaccicnado sg quama forman

do 202 y agua
CH, = CH, + 382—-———9-2862 + 2&2{1

se forma por coda mol de scotats de winilo mas de un mol de
aguai por lo aoghorsl osciehde la canlidad do agua formsds,
conforme al peso, a sproximodamgtita la cusrta porta de la can
tided obtgnida do acetsto da vinila,

£n los procedimicnios técnicos, 1o mozela caliente
do oasas que shondonan gl rosctor dol acetate do vinilo, que

gonsista an atilano sin reaccionar, oxfgsnoc sin reaccisnar,
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cido scatico sin reaccicnar, acotsto do winile, sgus, £,
ssi coms goses inertes, talos como, por sjfample, oxlgeno y
argon, ss suclo onfrisr per lo pohgral an varios stapss, 1
culndoss con allo las pertes condensables. Sp obbisne ssi
win mezels 1iquida, que por lo genorsl contieno uvhes 55 a
75 % an peso de acido acstico, 5 a 12 2 ah pusc do anus y
18 & 35 % g paso do acoteto do vinilo, asl como paqualias
cantidados de otros compongniaps, talos como ccototon de otie
le, diacetato de otilideno o scstaeldohido, Los compongntes
no gondensablas son dovuslios off cicle al racctor,

Lo mezcls liquida puade essr recenorads por uia
destilstiva, de diverses mangras, formahdo acotato do vinie
fo pure y svido acetico, quo st devuslis a la racoidn, Se
conhpoe o pste particular tods una sorie de procedimisntos
de destilacicn,

Por una parte se pusds dostilar o0 una primara og
lumna de cdestilscidn una mezcla de acstato de vinilo y ogun,
como cabgxas, E£1 producto rosidual de ests columns, qus sus
tancislmpnto consista en dcido scdticc, as devuslio n la
reaccidn, £l destilado consists on dos fasps, La foss ornéng
o8, fqus consiste an sceltabo do vinilo ssturado do agua v

ot otras productos de bajo punto do ebulliclion, ss dentila

_ oft uns ssguitda columns, obtanidndoss sous y les produstos do

bejs punts da ebullicidn como cabszes, E£1 producto residual
de la ssgunda columna, gqua contione acptato de viailo snce,
productos do slto punto do sbullicidn y polimerns, sa sepy
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re of una Lercsta columna aft aogtobtn do VANIlYO pure, quo ded
tils como caboza, ¥ off productos do altn punits do gbullseidn
y psiimaros, qus son doscsrgedos del fonds do la culumna;
Gteo procpdimients do dostilseidn conocido traba
Ja oon ten zolp dos colunntag &N une primere colunna do dal
tilscion so dostilon como productos da cabsze los produce
tos do bejo punto de cbullicitn, con la sxcepeion col costa
to d¢g vinilo., Dp un pleto intormodio situads of la colusig
s soce gl reflujo da la columna, hacldndose pesar por un
separscor do Pasos, N dets so sopare ol Bous, ¥ 1o fose
orgénica ds dovuslva & 1a columng pur dobsjo del plato intex
madice. Dsl fondo do eoste primers columng 8o Fellrs und
mazcla saca, axanta de productos de belo punio da abullicidn,
qua consiste ob acatobo da vindlo, Scido ascético y produce
tas de slts punto de ecbullieidn, £sts columne funcicna s
presion olovada, cont oixjets de oumasntar sl contenids do ague
gn la corrienbe rotirsda del plato intgrowdic, oo dacir,
saTa Toducit gl consumo do orerglia do 1 columia, £n une
sonunds  columna Sp procads @ 1o seperaciSn del products
el Pondo ¢e la privare columia, cansistents on scobato ce
vinilo, deido scotico y productns ds olto punte éa obulli=
cidn, on ocebato do vinilo puro, qua dostilas como producto
te cabazo, ¥y 80 un rasiduo quo consista ntiacipalmantt-in
dcido scfbico, ¥ guo 08 dovuslto @ la Sascoidn,

ALl analizar ol consunn tufal de onatple do octes
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sonpcidos procedimientos de deatilacion, resulba quo eproxi
mademants 60 a B0 % de 1o snornio total procies pars la cas
tilacidn son consumidos pera la sspsracicn dol agus,

£l objoto del invanta o8 shora un procodimiontao,
por al que se roduce conalderablomonte 51 cansumo da antavrnls
para la deshidratacion de la wezels bruits do acetabo de vi
nila, pora lo cual porits del aoua o8 Soparada da UBa mohara
nugue antes de Comanzer la roneharacion cofocida.

El procadimistto psra la sapsrecidnt poreisl del
sgue contenida ot mozolos ce gesod que so forman an ls oblan
£1dn do acetato de vinilo medionte la reecciin cp otiloo con

suido scatico y oxioeno on cetalizsdores en la Pass saseosa,

¥ Qua Como componontaes principeles contiensn Acido acetico,

scototo de vinilo, agqua, anhidrico carbdnice y otilono, estd
carscterizado por ol hocho de que ls mezcls de nosgs oxlien
ta do la xone ds 1o reacciin se introduce, eventuslments
despuas da un provio shfviami:nto sscolotedo, an una columna
do destilsciang porqua la mozcla salishis an forme gesasss
eomo producto do cabnrs oo la columma do castilacion os
haghe enfriasr hastes 20 a 450°C, y pomgus dal producto Cole
dansade asf Pormado, yus 8w sapsre on dos Tesas, so rotiva
15 Pase da sgus, miohtras qus lo Fasp orodtics so dovuslve
total o percislmmnts & ls columna, ‘sacandose ol Ponde do 1s
golumna una mazula consistents sustanclaimsnts on sootats

de vinilo, Scido acético y agus,
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La mszcla de atetato de vinilo, Scide wﬁﬁaa ¥y
agua, retirada del fondo ds la columna, tiens un céfztmldﬁ
de agua considsrabléments mis bajo que la ﬂmla obﬁanida
por el procedimietio conscido descrits més arribe, & seber,
ép:aximadamenta 2 a 6% on peso, en lugar de 5 a 12 %, Gra
ciag al emples conforme al invento de una "columnag da des-
hidratacidn previa", resulta poaihle por lo tanto separar,
sin sportacidn de energia, més de ia mitad del agua produe
cidae en 1a obtsncidn del acetato de vinilo,

La mezcla obienlids de acstato deo wintlo, Acido
scético y ague, pusde ser irateda pnsteriormente pop procg
dimientos conocidos. Aproplades son, por ajemplo, loa das
procedimientos de destilacidn descritos més arriba,

La mozela de gases guae asbandona la zona dg la reac
eldn se enfria, preferentenants antes de ser introducida sn
la columna de deshidratacidn pravia, nsdiante intsrcanbilo
de calor a contracorriente con la corriente do gos més frias,
devualta en ciclo el aveporader de Scido acdtico. La temporaty
ra con sllo conssguidé depende do la temperatura de salids
del reactor, y ssta comprendida entre dicha tempsratura y la
temperatura més baja de la mencionada corriente do gesss cip
culantes, _

Era de temsr que dobido a la forma de trsbajo rei=
vindicada, y en las condiciones qus ss establecen an la co~
lumna de deshidratacidn previa, tuvierasn lugar en alts me-
dida la Pormacidn de discetato des etilftdanu. la formacidn de



polimaros & basa do scototo da vinile, y ls saponilicacisn
dal scetoto ¢ vinilp, Ho obstants, y ontg lo notursl sarprg
sm, estss productos darivacos mancionacdos sae formen tan solo
128 come vastinins,
Le siguianto Forma vontsjoss do reallzecion vieong
ilustrada por la figura adjunta,
£1 pes circulonte, que conviste on atilons, sxiog
Ao y £O,, a8 cohducido s trovas de la eonduccion {f) a un pvg
13¢ potador og acido ncatica, conformado a maners de columne de
burbujfam (2)s en sl gue ls corrisntag de nat a8 cargada @ try
vés de le conduccitn (3) con fcide acatico. La mezcls de na
se8 que sbondona gl gvoporsdor de dcide scotics {2), es con
ducida al resctor (5) o travas do une cohduccidn (4) caldon
135 ds por vepor. Consisto aste en un tubn rsaciar de 5,60 m
de laroo y 32 mm de didmetro intsrior, gus estd rodeado pur
uho camise, La cdoscergn dal color sa ofpotus madients soua
hirvients en dicha cemiea, €1 tubo rasctor sotd lleno de ma
terial cstalizador, La mazcla do naosas que shandonn gl recg
440 tor {5), consistents sustancislments an otilann, fcidp scew
| ticu, acetato de vinilo, aguas, anhidride carhéaica, oxigano,
as{ como goses inertes, talas come, por ajomplo, nitrdgens:
y araan, ss introducids o trovas do la conduccisn {5) an ia
columng do deshidratocidn provia (7)., La columna (7) tinne
145, uo largn do 2,5 m y un diamotro de 50 mm, Csta llone con Tg
llenos de tola mntolice de VA errollads (los llumacos rollpg
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noe focdlss). Lo mozcle do gotes solionto de Ja solucne (7)
pags o través de la conduseion (8) s un intercombiodor da
caloy (8), dondo o8 pucsts on intgrcambic do calor & cunbnocy
prionte coh el Tefiujo que ponabio @ trovss do Ia conduscion
(163, siondo devunlio z ia columna {7} a traovas dp lo cotdug
cisn {10). LB mezcls de oosss pose dgsts ol intprcambisdor
de cstor {0), & trouds do la conduccidn (%), o un condonsoe
dor {92) vefrinpraodo por agus, dondo of onfriads haata 20 a
25 of, Les componentes gue og iician con ello, pesan por lo
conduccion (13) al :s;cﬁ.éisnta {44}, donda sont scunulados,

La perte de liguido qua sobropasas un doborminods nivel on al
recipionte colactor (14), es dovusita por mocdic de ls bonmbo
(18) a trovéc de la cenduccicn (16), dol intorcombicdor ds
calor {3) y de o conduccion (10), & ls columna do doshidra-
tacifn provie {7). A1 cabo de algn tiompo, ol cmdqnsaﬁe
sbtonido en gl recipionte colector (14) e onpove on doo 3
sas {17} v {18); o portir de entonces oz sustucds lo Fass scug
se (17) a trsuds da la conduccidn (18), ¥ unicamenta 1o fesa
prodnice {10) pe davuslta o lo columnp do deshidratacidn prg
vis (7) e trovbe du la conduccian (16), del intercambiador
ds celor (9) y do la conduccidn {10). Dosde ol depdsito d¢
rosorva {20} ev bombooads al recipiants cﬁlaktat {14}, a tra=-
vEs de lg conduccion (22} v modiante la &omba‘(li), oolucion
astabilizedora, £l liguide recogido ont ol fondo de lo éuma
de deshidratacion pEoUia, ¥ que cmaiéka systancisinonts on
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stetsato de vinilo, Acido acebico y soua, o8 svecuods » Lraves
do la conduoeion (23). La mazcls de neses que abondona ad
condansaedor (12) o traves do la conduccien (24), ez liboree
do on la columns da lavade (26, slimentaoda con acido acatico
a3 t:ﬁvéa,na in conduccion (25), de lss partos do otetoto de
vinilo qus no se han gondeonsadol ol producto resldusl del
fonds de 1o columna (26) psca por la conduncion (27) pora
liaoer sl recipiente (28), donde sa jJunta con sl producte
procadsnts dol fondo de la columna de deshidretacion provia
{7), pora formar “scotato de winilo bruto®™, £1 gos rosidunl
gue shandona lo columne do lovedo (26) a2 través de ls condug
cion (28) (otileno, oxfineno oin resccionar y LU, Poresds como
produsto derivado), o8 dovuplto ol rosctor (8) por madio del
compracer (30) da ono racicledo, a trovés ca la conhduccidn i
y al ovepgrader do dcido acetico (2), Para el mentenimiento
do condiciongs gotacisnarias, uns corgients porcisl del gus
roviclado o8 svscuads o Sravos de la conduccion (31) como gos
de sscepe, 8 sfoctos do sliminor los geses ingftas, A travas
de 1a conducoidn (S2) as slimontads ebiloho fuove, ¥ a travas:
de 18 conduceion (33), oxinene nusve,

te disposicidn Spoorita o8 emploada an ol ajempls
sicuianta,
Sorgle
Bl vaoctor {5} astd llano con 4,4 littos de un cotalixader
cohocide pars la produccion de acobato da winilo, catslizador
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cus contiona 2,35 an paso do palsdis, 2 5 eh pooo da poty
sio, 148 & on poso de cegnmio, on foras do sus acolatos, sg
bre un pocbader de dcido silicico (bolitos do & 7o e dife
motra)s En gl svaporador dg ecide ascatice (2) s intraducen
a la hore 12 o° normalas da una mozols fuo continng sproxi
tacamstte 68 £ an vplumen de stilenn, 24 7 an valunon de
ahideide carbondee y 7 2 en volumon de oxigons, £ BUBRY
racar da Scida seaticn (2) o5 alimsntads con tal cantidad
do dcido acatico, que ont @l Go suaporan a Lo horo 4,83 ko
de acito scatics. £l ges do oatrada del rgactor oe proccldew
an la congucoidn (4) & 155eC, f£n le ontrode del vesctor (8)
s ajusta ung cobropresion de 8 otoosPorns, y le tomparaty
rs da la selido dol rozchor eo ajusts @ 1607 £ o troven de
i prosidn on la refrigsracitn de acue hicvionte sn la ceni

83 oxberior dsl rouckbnr. Lo Sespercburae dol ose do salids

del rpsctor ssciends s la ontrode do la columna do deshides

tonitn previa (7) a 1380 ¢ {dobide o lz rediccion do ls con
guccien (B)). Lo mezcls gescooo gus sbonfdoba lz columng de
doshideatacion provis {7) como producto do coboza, sg anfris
e 25 40 an al condonsader (12). &n e} tocipisnto {14} #o
abtiangn & la hore 9 kg co Pasa ornanica (18) gquo, & trsvos
da s boobe (18) y dul intorcambicdor da calor (8], son dp
vupltos o i columns de doshidoatncion prouts (V). Gol =p
gipionte coelsctor {14) 9o svacusn ¢ la hora 350 g de agus,

qua cehtiens 3 7 of pesc do acetoto do windla, 8,1 & on
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pest do Bcido acgtico y 0,05 1 gn peso do acotaldehide, &n
el fondo do la columns de deshidratecion previs (7}, en
1z qup reins una tomparatura et ls csehaza de 8080 y uns ten
perature on ol fonda da 50e C, oo obilonien e le hore § ko
do una mezclz dy la compoeicion sinuientes 65 7 en puso da
écidy avdtico, 6  on peso da anuay 33,8 1 &0 poso de acaw
tate do vinile, 0,05 /. on posc de disootsto de obilidene,
0g? % on paso de weatoldehide y 0,05 3 on poso de otros pry
ductos de slto punto de ebullicién y polimeros, Para ls ssty
bilizacion sBs bombosn sl rocipianty colostor (14) s le hore
15 ml de uns sclucion de 2,5 7 on pase ds pebonzoquinons of
acatats ds vinila,

£l ges rastunts dol condenssdor {12) es hocs pspar
8 lu coluws de leveds (26), Por lo cabezs de ls columna de
lsvads {261 se introducen modiants bomboo 2,9 kg de acide
gcatice @ la hova. En ol Fondo de la columna do levadn (26)
#e obtianen o la hors 3,8 ko do una mgrels de in composicion
siguisnter 76,2 % on poso de acido acstica, 1,4 % on pave
de eguny 22,4 £ on poso de acetelo do winjlu y 0,02 % ot pg
su vu scataldehido.

£1 pruducto sslisntn dol fondo do 1o columna oo
deshidrataciin pravia (7) os junts con al procucto salisnty
del Ponide de la columha de lsvedo (26), y al scebato de vie
nilo breta obtenido ez someilicn o uno do los procadimiantos
da Tegeherscion conpeidos. El gos que shandons laz columns
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de lavado {26) o8 dovusits o travss gel comprgsor de ges
rpciclade (30) al ovogorador de Scide peatico {(2). €1 atf
iong consumido of 15 roaccion, v ol oxiceny consumide sa
sustituysn alimantando stilons nusve y oxigony nusve al oss
rosiclado, £l CO, Pormads en la roscoion como producte dy
rivado ps gxpulsado comp 0aS do oscapo dal gos raciclado,

y la cantidad do gag do eccaps So ajustn de €al modo que
gt gl ges reciclado sg mantafioa ung cofcentrocich dy o,

tha 24 £ an voluman,

noebelaladate

1). Precadimionio para usparer percislmonts ol
ouz contontide en wmozclzss do quses qua s Pormal off le
obloncidn da sceteto de vinilo mecionta la rusccion do sty
iefto con acido acatico y oxiqeno ont cotalizedoras gn la fg
59 gaSp05a, Y qus comc compohentas principalss contisnon
aoido scdties, agotabu de vinilo, agus, ghhidride carbonics
y etileno, ceracterizado porqua la sezela do godes suliofte
tes. ¢o ls zons do la resccidn se introduce en uha coluphe
¢o dostilscien; porque 13 cpzele solfonte ant foPma gasgoes
gor le cabaxa do la columns do destélocion sg aenfria haste
=20 @ H5UR Ly y porqus dpl pradusto cafdgnosdn gqug cob gllo
sg farms y sup se aivide on dos Pamns, so robira la foso
gasaost, NisnbTas qus la Foco orpgdnics se devualvg dotst o
parcislmonts 2 la columnn, extroyondoss del Pondo da 1s og

lumna ung mezcla consistente sushancislwante onr acebolo de
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vinilo, Gcido acédtifo y ague,
7). Procedimiento ds acuerde con la refvindice-

cidn 1, caracterizedo porque sl etilsno no reaccionads, el
oxfgenc no reaccionads, y el anhidrido carbénico formado
sn la resccisn, se devuelven como gas reciclado, despuds

de cargado con Scido acético en un evaporador de fcido acé

tico, a la zona de la reasccidn.

3). Procedimisnto de acusrds con la raivindice—
eién 2, caracterizado porqus le mezcla de gasss saliente
des la zona ds la resccisn se enfria, ontes de ser introdu-
cida sn 1s columna de deatilacidn, maediante intercembioc de
calor & vontracorrients con sl gas reciclado devualio al
sveporador de Scido scético.

4), * PROCEDIMIERTO RARA SEPARAR AGUA DE MEZCLAS
DE GASES QUE SE FORMAN ER LA OBTENCION DE ACETATO DE VINILO®.

Estg memoria consta de 12 hojas foliadas y mecano-

grafisdas por un solo lado de sus caras.

Madcid, 7 da Maiiizgn\1r977
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