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PATENTE EK INTRODUCCION.
i"! §.

M E M O R I A  D E S C R I P T I V A  

sobre:

"Procedimiento y aparato para la  deshldratacl&n 

"de alcohol e tílico  Impuro".

SOLICITANTES; LES US1NES DE. MELLE, residentes en: Saint-Leger- 
lee-Melle (Deux Sevres), Francia.

El procedimiento y el dispositivo para la  deahidratación 
de alcohol e t ílic o , empleando la destilación aceotrópioa en au 

forma conocida, no resultan aplicables si el aloohol a tratar 
contiene determinadas impurezas que, a la  larga, se aoumulan 

&. en le columna principal. Estas impurezas trastornan e l desarro­

llo  normal de la  deahidrataoiÓn e impiden ulteriormente la  con­

tinuación del procedimiento.
En estos casos será preciso eliminar la s  impurezas 

molestas por medio de una rectificación previa, lo oual representa 

10. gastos considerables. Además, esta rectificación  previa resulta 
ineficaz en algunas impurezas de d i f íc i l  eliminación, como 
p .e j.  e l aloohol m etílico.

La presenta invención se refiere a un procedimiento 
y un abarato, con loe que se puede prescindir de la  rectificación
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previa, permitiendo la  deshidratadla directa del alcohol 
tócnico, impuro. ¿ ^ ^  %

H  Parte.
Las impurezas que se han tenido en cuenta en esta 

primera parte de la  presente memoria, tiene la s  siguientes 
cualidades características:

Son más fácilmente v o látiles que alcohol y, en general, 

solubles en agua o, por lo menos, son incapaces de formar, ya 

sea con agua, o bien con aloohol, mezclas binarias con un mínimo 
de punto de ebullición.

A estas materias, que tienen la s  cualidades caracterís­

tic a s  citadas, pertenecen por ejemplo: e l aldehido acático, 
áter, acetona, formiato e tllio o , aloohol metílico.

Antea de entrar en la  descripción del procedimiento 

segón la  presente invención, queremos describir sucintamente 
el procedimiento ya conocido para la  deshldrataeión de aloohol 

puro, ta l como se emplea actualmente.

81 alcohol que contiene agua llega a traváe de la  

tubería a ( f ig .  1) a la columna A que recibe calefacción por 
medio de un serpentín de vapor indirecto. Los vaporas formados 

se condensan en el condensador 0: una parte del líquido 

caliente vuelve por la  tubería ¿  a la  oolumna A y e l resto 

corre a traváe del refrigerador C 'al separador P, donde 

se divide en dos capas. Cada una de estas doe capee contienen 
la s  tres materias: agua, alcohol e tílico  y cuerpos de extracción. 

Una de la s capas, por ejemplo la  superior, contiene en gran 
parte cuerpos de extracción; vuelve a traváa de la  tubería r a 

la  columna A. La otra capa, es decir en e l ejemplo elegido la  

in ferior, sigue tratándose sucesivamente en dos columnas
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45. La columna au x ilia r B, que recibe calefacción con
e l vapor indirecto del aerpentin T, airve para eliminar comple­

tamente el cuerpo extraotor del liquido introducido; cate cuerpo 

aale en forma de vapor con una peep aña cantidad de la s  otras 
doa materias, y vuelve a través de la  tubería d a la  columna 

50. principal A. Deedé B llega a B? por la  tubería h, un liquido 

que se compone exclusivamente de agua y alcohol.
La oolumna auxiliar B*, igualmente calentada por medio 

de vanor indirecto, Cede en su extremo superior e l alcohol 

concentrado, conducido a la columna principal A, a través da la  

55. tubería k, y en e l extremo inferior se ssca al agua acumulada.
El alcohol concentrado se saca de A por la  tubería _g.
A continuación queremos indicar, a titu lo  de ejemplo, 

la  deshidratanión de alcohol e tílico  que contiene como impureza 

un 5% de alcohol m etillco. Si ee efectúa la  deshldrátaeión 

60. an la  forma corriente, e l  alcohol metílico no podré sa l ir  de la  
columna A.No ae une, ni con e l alcohol absoluto que corre h ada 
al fondo de la  columna A, ni taitqcoco oon e l agua que sale 

del fondo de la  oolumna auxiliar B*. Por consiguiente, se 
' acumula en la parte superior de la  oolumna A, perturbando a l l í  

65. la composición de la mezcla ternaria de vapores. Con e llo , se

impide por lo pronto la separación en e l separador D y queda parada 
del todo al cabo, de olerto tiempo, haciendo imposible la  deáhi- 
dretaelón del alcohol.

El procedimiento y el aparato aagdn la  presente 
70. invención permiten, en catablo, la  eliminación del alcohol m etillco.

Se ilu straré  la  invención por medio da la  descripción 

siguiente, besándonos también en los adjuntos dibujos.
En f lg .  2 se representa, oon líneas llenas, e l dispositivo 

para una de la s  a jeoucipnes de la  Invención; la  parte ya conocida
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del Aparato está ponteada. (véase también la  f lg .  1 .)
Eig. 3 representa también una variante de ejecución, en la 

miaña forma.
Según la primera forma de ejecución, se saca por la  

tubería 1 una parte de la  capa de liquido (en e l ejemplo elegido, 
la  inferior)# en la  que el alcohol metílico está  preáente con 

exceso} este liquido ae conduce a la  parte inferior de la  columna 

2, calentada por vapor lndlreoto. La meada, d estila , formando 

e l alcohol metílico y a l cuerpo extractor una mezcla binaria 
aceotr&piea que ae reparte en la  columna, comprimiéndose en e l 

condensador 5. Una parte vuelve por la  tubería 4 a la  columna 
2, con objeto de obtener una concentración de loe vaporea, y 
e l resto sale por la  tubería 6 a una columna de lavado 6. Esta 

columna raoibe desde arriba un riago de agua que llega  desde e l 

depósito 8 por la  tubería 7 . El agua disuelve e l alcohol metílico 

y forma con el mismo una capa inferior de liquido, al fondo del 
recipiente 6. El euarpo extraotor f lo ta  sobre el liquido y vuelve 
por la  tubería 9 a la columna 8. Desde e l fondo de .la  miama,

Hl liquido, a l que ya se ha axtraido la  mayor parto de alcohol 

metílico, llega por la tubería 10 nuevamente a la columna A y 

a l l í  vuelve a tomar parte en el circuito.
La mezcla da alcohol metílico y a?ua en e l fondo del 

recipiente 6 corre a trovós de la tubería 11 a la  columna 12, 
donde se procede a la  separación de loa dos líquidos. El 
alcohol m etílico. sale por la  tubería 1? y al agua por e l tubo 14.

De este modo se consigue como resultado fin al una 
eliminación continua del alcohol metílico, evitando así la  
acumulación del mismo en la  parte superior de la  columna A, 

garantizando en esta forma e l proceso normal de la daahidrataoión.
El procedimiento resulta aún más sencillo, si en lugar 

de una impureza que forma con e l cuerpo extraotor empleado una 

mezcla binaria aeeotróplea, existe una impureza que se separa
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directamente en la  parta superior de la columna 8.. La caluma 
da lavado 8 y la caluma do destilación 18 son en eate caso 

innecesarias.
Fig. 3 represante otra forme de ejecución dal procedimiento. 

En esta caso, se saca la  totalidad da la capa líquida del separador 
D (en el ejemplo elegido se trata de la  capa inferior)', que contie­

na arúa. alcohol e t ílic o , cuerpo extractor y una. gran parte 
de impurezas, por al tubo 80 hacia la. tubería 21, Al mismo 
tiempo se hace entrar agua, desdo un depósito 33, a la  tubería. 28, 

Los dos líquidos se mezclen en la tubería 25 que lleva un separa­

dor auxiliar 28. Allí se separa, e l cuerpo extractor en forma 
de capa superior y vuelve por la  tubería 37 a la columna principal. 
La capa inferior (que.so compone de agua, alcohol e tílico  y el 

alcohol metílico que forma la  impureza) corre por la tubería. 38 a 

la columna auxiliar 8. '
Los vapores que salen de la  parte superior de.cata columna 

auxiliar, se componen principalmente de la  impureza formada por e l 
alcohol metílico que se condensa y e s  sacado a travós de la 

tubería 29.
Desde el fondo de la columna auxiliar B sale una mezcla de 

agua y alcohol e t ílic o , y se trata esta mezcla en forma cono-, 

clda en la  columna auxiliar B'.
Si el a'ichol e t íl ic o , cuya purificación se desea obtener 

contiene una mezcla da varias impurezas,, en lugar de una 

sola, se lleva a ca^o e l procedimiento según f ig . 3, y su 
variante según f ig .  3, también en la  misma forma, solo que se 
obtiene por la tubería 13 ( f ig .  3), o por la tubería 29 ( f ig .  3) 

una mezcla de la s  impurezas que ee desea eliminar.
2H parte.

En cata segunda parte queremos describir un procedimiento 

que permíta simultanear la deshidrataclón y purificación de' 
alcohol que contiene impurezas de diferente naturaleza, como

- 5
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p. e j .  Ósterea, ácidos y demás reaiduoa.
140. Por tanto, cata prooedlmlento aa podrá emplear aapeolal-

manta para e l alcohol bruto dal marcado, asi como para purificar 
alcohol que ya fuá empleado como disolvente. Esta procedimiento 

ae lleva a cabo en la  siguiente forma:
1. Se neutralizan los ácidos, saponificando a l mismo 

145. tiempo los ásteres introduciendo determinadas cantidades da

á lca li en la  parte superior da la  columna principal, pero por 
debajo de la  zona en la  que, según el procedimiento descrito en 
el capitulo I ,  se separan laa cabezas que eventualmante están 

presentes, con objeto de evitar una resinificación da las 
150. mismas, y con e l la  e l desagradable olor producido.

Las sa les orgánicas que ae forman quedarán disueltas en 

e l alcohol y en ls  cola. Con e llo s corran hacia e l fondo de la  
columna y de a l l í  se sacan. SI solo hay ácidos y ningún áster, 
se podrán neutralizar los ácidos a voluntad, mediante adición 

155. continua da cantidades adecuadas de á lc a li .  31 no sa efectúa
asta  neutralización,, los ácidos se portarán como lo s productos 

de cola y sa eliminarán oon ástoa, en la  forma que más adelante 

se describe. .
2. Los residuos que tengan un punto de ebullición más

160. elevado que e l alcohol, se componen en general da alcoholes superio­

res, acebal, aldol, crodoneldahido, bases furfurólieaa, aminas,
, aldehidos grasos y ásteres pe ados, saponificados, ácidos grasos 

v o lá tile s - sim ilares. Esta materias se eliminan, el acumularse 

durante la  deshidratanipon por debajo del punto, donde se saca 
166. el alcohol e tílico  de la  columna; a este objeto se prolonga la  

columna en algunos escalones hacia abajo.

Podrán sacarse da la columna, a voluntad, en estado 
liquido o gaseoso, por medio de un grifo , rectificándolas en 

una columna au xiliar, con objeto de eliminar el alcohol e tílico s
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170. Toaos a-atos residuos son insolubles, o de d i f íc i l  solución,
en agua y forman por e llo  con é'l mismo mezclas que hierven cons­
tan temante y que pasan a menos de 100 "C. La presencia de pequedae 

cantidades de agua rebaja, por tanto, e l punto da abu llle lin , d i f i ­
cultando la  separación de eataa materia#, de sus mezclas con 

178. alcohol. Pero, una vez eliminada a l agua, ya no se influye en su 

punto de ebullición, considerablemente míe elevado que e l del 
alcohol, ejerciendo todo su efecto en la  deetilaciÓn freecionada.

Por ejemplo, alcohol isoaanilieo d e stila , en presencia de 

una pequeña cantidad de agua, a 96" C; en estado lUnre de agua 
150. en oamblo, a 131 " C. En e l primer caso, e l punto de ebullición 

solo es en 16*5"C más elevado que e l del alcohol e t íl ic o ; en e l 

segundo caso, la diferencia asciende a 63",
El siguiente ejemplo, junto con la  f ig ,  4 ha de servir 

para explicar esta segunda forma del procedimiento.

188. Una columna A ge deshidratacíón, provista da todoa los

dispositivos auxiliares conocidos, ae alimenta a través de la  
tubería a con alcohol bruto que contiene agua. Destilan el 

ecetaldehido, acetona y alcohol metílico, en tanto estén presentes 
recuperandoee aegón e l procedimiento antee descrito, en la  

190. parte punteada del aparato. El acetato e t ílic o , que a menudo forma 
la  impureza principal del alcohol, tiene la tendencia de 

acumularse en la parte media de la  columna A. Con objeto de. 
ev itarlo , se introduce por la tubería 50, que entra en la  columna 

algo por debajo de la  tubería a, le j ía  de sosa cáustica concentrada 
196. acuosa o alcohólica, repartiéndose sobre loa escalones de la  columna. 

En el transcurso del procedimiento' se neutralizan loa ácidos, 

saponificándose los ásteres; la s  sales sódicas orgánicas que así 

ee formen, se dieuelven en alcohol y corren hacia el fondo de 
la  eolumna, sacándose a l l í  con los residuos. A este objeto se 

200, prolonga la  columna A en algunos escalones A'hacia abajó.

i . ^  ^
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Se aaea el alcohol e t ílic o , en foymp conocida# por la 

tubería g. La. aallda de loe reaiduoa brutos so efectúa a través 
de la  tubería 32 hacia una columna auxiliar 33 que recibe en 

34 calefacción por medio de vapor indirecto. Loe vaporea 

llegan al condensador 36; una parte vuelva a través de 38.

El resto retorna a la  columna principal, por la  tubería 37.

Loa residuos eondenaadoa, que contienen en solución las 

salea alcalinas orgánicas# aa sacan totalmente en e l fondo de la  
columna 33 por la  tubería 38, o bien Se eliminan, separados según 
su punto de ebullición, a diferentes alturas de la  columna, por 

las tuberías 39, 40, etc.

Desde luego se ha propuesto ya (véase p. e j .  laR oviata 

para la  Industria del Alcohol rectificado, 1903, N6 3, pag. 26 

columna 2), adicionar á lca li a l alcohol que se desea d e stila r , 
con objeto de separar la s colas. En la  rectificación  hasta 

ahora practicada, el á lca li adicionado, respectivamente la s 

salea orgánicas formadas por Cata adición, llegan a l pié de la 

columna, cuya parte contiene principalmente agua, y la s  sales 
se disuelven en el agua.

En cambio, en el procedimiento según la  presente 
invención, la  le j ía  a lcalina, respectivamente la s  sa le s orgánicas 

alcalinas formadas, corran realmente también hacia e l  pié da la  

columna; pero, según nuestro procedimiento, a l l í  no hay agua, sino 
solamente alcohol, y no M podía simplemente prevér qu; e l 
procedimiento utilizado normalmente eon la  presencia de agua, 

pueda aplicarse sencillamente al procedimiento según la  
invención, en e l que ae obtienen la s  sa les alcalinas en forma 
de sus soluciones alcohólicas.

N O T A .

Descrita ampliamente la  naturaleza del invento, así 

eomo la  manera de llevarlo  a cabo en la práctica, se hace constar
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que la s  dizpoalclonea smteriormante deaorltas aon suaceptlblea 

da ligeras modlfioaeionaa da detalle ein ^ue por ello, se; 
altare a l prlnalplo fundamental del Invento, siendo le  qué 
constituye la  esencia del mi amo y por lo que ae ao lle lta  

Patenté da Introducción por diez añoa en España! " Procedimiento 
y aparato para la deahidratación de alcohol e t ílico  Impuro") 

caracterlz&ndoae por lo siguiente!

1.a.- Procedimiento para la  daahidrataoión y purificación 

simultánea da alcohol e t ílico  impuro por medio de destilación 
aoeotróploa, caracterizado porque, con objeto de eliminar en 

forma continua laa impurezas de punto da ebullición bajo (cabeza ) 

de las dos o apee del producto de destilación, compuestas en 

proporciones diferentes de alcohol, agua) cuerpo extractar y 

cabeza, se devuelve la  capa más pobre en cabeza en forma conocida 
a la  destilación principal, se saca la  capa más rica  en cabeza 
parcialmente desde el separador hacia una columna auxiliar, 

aeparándola a l l í ,  en forma de por si conocida, por medio de 

destilación y lavado del producto de destilación coa agua, en 
cuerpo extractor y mezcla de cabeza y agua, daapues da lo cual 

se hace volver e l cuerpo extractor a la  columna auxiliar, 

desde donde vuelve en forma concentrada a la  destilación 

principal, mientras que se separa evantualmente la  meada de 
cabeza y agua, en forma conocida, mediante deetilaclón 
repetida.

8 ! .-  Procedimiento segón reivindicación 1, para e l 

caso de que la  cabeza no forme con e l cuerpo extrector 

mezcla binaria aceotróploa caracterizado porque toda la  capa 
del producto de destilación, m&e rica  en cabeza, se mezcla, 
en le forma conocida para mezclas ternarias de alcohol, agua 
y cuerpo extractor, con tanta agua que e l cuerpo extractor 

.ae separe en une capa especial, podiendo reintegrarlo nuevamente 
a la  deetilaclón princippl, mientras que se procede e l trácelo-
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namlento de la  mezcle reatante, ahora libre del cuerpo extractor 
en forma conocida en la  columna au xiliar, eeoapándoee lee eabe- 
za. en 1.  parte superior y ealiando abajo aloohel e t ilico  que con- 
tlene agüe, aigpiándoae eu tratamiento, en forma conocida, en
una segunda

3a . .  Procedl"-^to eegda 1^ ,  ^iv ipaieacloM s 1  y oara
ai oaá. de que ...eicohol e t i l i .^  g. ...W a ,

^  ' ten o tra , impureza, de p e to  ^  g . eb u llic iá".

f 2 a  d T ' "  ^  oue ae a l i ^ .  1. —  ^
miento de 1 . .  relvindiee. , . -  3 ĉ ^OMClcnuip la .

elwoeed. i o n e e i y ^
'mula^ eatad. Ubre ,

co la ., que ee ac *<4 r -* -s
agua en la'parte

inferior de 1 .  columna p— " una columna auxiliar, eeparin- 
dola. . n i  .n alcohol . t i l ic o , q u e e  reintegra a la  .olumna princi- 

pal, y residuo que sala el f&ndo y porque ae .Ata al vapor de 
alcohol etiltoo  puro por un tubo diepueato en le parta central 

de la  columna principal, condenándolo.
4a .-  Procedimiento aegdn raivlndiaacián 3, caracterizado 

porque, en el caao de componeros lee colee da ácido. y 4s to re a 

de á c id o ., o bien de á c id o , aclámente, ae Introduce á lc a li  

en la columna principal, con objeto de neutralizar loa ácido, 
y .p a n if ic a r  lo . áaterea, eaoándcae l a .  M íe . orgán ica que aai 

ae formen por el fondo de 1 .  columna.
6C.- Aparato par. llevar .  cabo e l procedimiento ecgdn 

relvlndieeeián 1 , caracterizado porque ee combina el eeparador 

del dieppaitlvo conocido para la  d.etilaci& a aeeotrápiea, eme una 

columna auxiliar,- unida.- ,  una. columna de lav.de come recipiente 
tubular, que puede alimen terse en forme continua con agua y 

porque de.de i- parte in ferior de este columna de levado arranca, 
una tobarla hacia otra oolupaa au xiliar, llevando en su parte 
superior une tubería de retorno que conduce a la  primera columna 

au xiliar, cuya parte in ferior eetá proviata de una aegunda tubería, 
por le  que ae eatableoe la  oomunicaeidn eoa e l aparato prinoipal.
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69.- Aparato para llover a cabo a l  procedimiento seg&n 

reívindiceet&n 6, caracterizado porque ao diapone una tubería que
arranca deade la  parte auporior o inferior del separador, 
uniéndose a una segunda tubería que aale de un recipiente y 
conduciendo hacia un segundo separador, provisto da otras 

dos tuberías que conducen haeia la  columna principal, a si o orno 
a la  columna auxiliar, respectivamente.

7 " .-  Aparato para llevar a cabo e l procedimiento aegán 

reivindicación 3, caracterizado porque se unen los dispoeitivoa 
de la s rslvíndicacionea 8 o 6 con una columna au xiliar, conectada 
a la parte inferior de la  columna principal, y porque e l conden­

sador da dicha columna auxiliar cató igualmente unido a la  columna 
principal.

S " .-  Aparato según reivindicaciones 5, 6 o 7 caracterizado 
porque una tubería que tarmina en la  columna principal sirve 
para la  llegada de le.'¡la alcalina.

"Procedimiento y aparato para la  debhidrataeión de 

alcohol e tílico  impuro"; ta l y como queda subataneialmente 
descrito en la  presente memoria e ilustrado an los dibujos 
que se acompañan.

Bata memoria consta de once hojas sse r ite s  por una 
sola cara.

Madrid, SO Novloa&re 1940.
D!S USINES BE MBLLB,

"A-í

" / ' 1



H 0 J A N 9 1E3S USINES PE MELIS.- SU ATRO HOJAS.-



CUATRO HOJAS.-LES US1NES BE MELLE, HOJA NS 2.-



LES USINES DE MELLE.- CUATRO HOJAS.- HOJA Ns 3 . -



LES u s m s s  DE MELLE.- CUATRO HOJAS.- HOJA Me 4. -


	Bibliographic data
	Description
	Claims
	Drawings



