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ME¥ORTIA DESCRIPTIVA
sobre : ‘
"Progedimiento y aparato para la deshidratacibn
"de alcohol etilico impuro",
v e
SOILICITANTES:; LES USINES DE ¥ELLE, resldentes gn:_Baint-Loger~
ies-Mella (Deux Sgvres), Francile,
R SRS .
El procedimiento v el diepoaitivo pars le deshidratacidn
de oloohol etilico, empleando la destilescién nceotrépica én su
forma coneclda, no resultsn aplicebles si sl aleohol & tratar
contiene determinadas 1ppurezas que, & le larga, se acumlsn
5. en le columns principal, Estes impurezas traatofnan 8l desarro-
1lo normal de la deshidrataeién e impiden ulterlormente 1la con-
tinuaclibn del procedimiento, .
¥n estos canos sérﬁ'preoiuo eliminar las impurezes
molestas nor medio de une rectificseibn previs, lo cusl reproaonta‘
1o, gastos considershbles. Adomﬁa, este reetifieasiGﬁ previs resulta
1peficaz 8n slgunas impurezss dé dificll eliminscién, como
peej. el elcohol met{lico,
Le preaenta invencién se refiere & un procedimiento

y un erarato, con loe que se puede prescindir de ls reoctificecién
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prévia, permitiendo la deshidratacibn diveota del slochol

téenico, impuro, : £

18 Parte, AR

Las impurezes que se han tenido en cuenta en egta
primera parte de la presente memoris, tiene las siguieﬁkoa;
cunlidedes ceracter{sticaa: f

. gon més Psollmente volftiles que alochol y, en general,
solubles en sgua o, por lo meﬂna,'son incepsces de rorﬁar, ya
see con agua, O bien con esloohol, magolas binsriaes ¢on un minime
de punto de ebullicién,

A estas materias, gue tionen las cualidades osrecteris-
tices citades, pertenecen por e jemplo: el aldehido meético,
éter, acetons, formlato stflico, aloohol metflieo,

4dntes de entrar en la descripeldn del procedimlento
sagin ls présonte invencién, queremos describir sucintamente
¢l procedimlento ya gonocido para la destidratselén de aloohol
puro, tel como se emplen sctuelmente, '

£l slcohol que contiens agua llege a través de la
tuberia 8 (fig. 1) a le columne A que recibe celefasccién por
medlo de un serpentin de vapor 1nd1£ecto. Los vaporei formedos
se condensen en el odndehsador'cg une parte del lfgquide
ecaliente vuelve por la tuver{a 8 8 la columna 4 y el 503#0
corre a travée del refrigerador (‘al separador D, donde
8¢ di#ide er dos cnpés. Cadanuna de eatas due.aapan qontienen
las tres materies: agua, eleohol etilico y cuerpos de oxtracciéﬂ,
Upna de las capas, por sjemplo la superior, contisne en gran
parte cuerpos de extraceién; vuelve a travéds de ls tuberia p a
le éolumna 4. La otre cape, Qa deelr en el ajemplo'eleaido le
inferior, sigue traténdoao sucesivemente en dos columnes

auxiliares £ y B',
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La columne eauxilisr B, que recibe cal=faccibn con

el vanor indirecto del serpentin ¥, sirve psra eliminsr comple-

‘tamente el cuerpo extractor del 1fquido introducido; ests cuerpo
sale en forma de vnpoﬁ oon una'peq:oﬁn osntidad de las otras
dos matori##, 7 vuelve o través de la tuberia d a la columne-
prineipai A. 'Desde B llegs a B; por la tuberis h, un 1liquido
que‘se compone exclusivemente de sgue y slcohol, '

Le oolumna euxillier B’, iguslmente calentads por medio
de varor indirecto, cede on‘su extremo superior el aleohol
concentrado, conducido s ls columne principal A, a través de 1}
tuberia k, y en el extremo inferior se geca ol ‘agua asumilade.

F1 aleohol concentrado se saca de A pér la tuberis p.

2 ¢ontinuselén queremoa indicar, a t{tulo de ejemple,

‘1a aéshidratscién ae alcohol etfllco que contiene como impureza

un 57 de aleohol met{lico. 51 se efeotiia la deshidratacidn

en la forma corriente, ol alochol metflico no podré salir de la
columne A,%o8e une, nl con el alecohol abnolufo que corre hacis

al fondo de la columna A, ni tampoco oon el agua que sale

del fondo de ls columns suxilier B‘, Por consigulents, se

acumila en la'parte superior de la columne A, perturbando allf

1s cemposicién de la mezola ternaria de vapores. Con ello, se
impide por lo pronto la sepnrsaldn en el sepsrador D ¥y quadn parada
del todo sl cabo de clerto tlempd, haciendo imposible la deshi-
dretacién del aleshol, | 4

Il procedimiento y ol aparato segin la'proaante

‘" inveneclén permiten, en cambio, la eliminecién del slcohol met{lico,

Se 1lustrerd le inveneidn por medic ds la descripelén

- sigulente, bagandonos temblen en los edjuntos dibujos,.

En fig. 2 se repregents, con liness llenas, el dlepcsitivo

pars une de las e jeouoipnes de la invencibn; 1a parte ya oonocida
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del aparsto etth punteasds. (vhasé temblen le £ig. 1.)
Pige & represonts'tnmbien une varisnte de ejecucidn, en 1ls
misme forma. . ‘ '
Segfin ls primere forma de ejeeuclén, se faca por la

tubsris 1 une perte de la capa de 1liquido (en el ejemplo elegido,

‘la inferior),  en la que el alcohol met{lico esth presente con

exceaos aste liquido se conduce a la parte inferior de la columns
2, calentsde por vepor indirecto., Ly meszols, destila, formendo
el aléohol mctilico ¥ el cuerpo extradtor une mezclas blnéria
iceotrépiea que se reperte ;n la columns, comprimiéndose en el

condensador 5, Una parte vuelvé'por 1s tuberia 4 a la golurma

2, con ¢bjeto de obtener una concentracibdn de los vapores, y

el resto sale por lsa tuboria 5 a una eolumna 4e lavado 6. Eeta
columna recibe desde arribe un riego de agua que llega desde el

depbsito 8 por la tuberia 7. Fl asgua disuelve el alsohol met{lico

"y forma oon el mlismo una cepa inferior de liquido, s1 fondo del

reoipiente ‘8. E1 enerpo extrnotor flota sobre el liquidn y vuelve
por 1la tuberia. 9 & ls columma 2., Desde el fondo de la misma,

el 1{quido, &l que ya se he extraido les meyor parte de aleohol
metilico, lléga per la tuberia 10 nusvemente a la columna A y
alli vuelve & tomar parte en ¢l circuito,

“ Le mezela de alechol metflico y arue en el rondo del
reciplente & corre a través de la tuberis 11 & la oo}umna 12,
donds se procede a la aepnrﬁciGn de los dos 1fguidos.. El
aloohol metflico sale por la tuberia 15 y el agua por el tubo 14,

De sste modo e consigue como resultsdo final une

. elimineeién continue del alcuhbl met{llco, evitendo es{ la

acumilecidn dsl mismo en la parte superior de la eolumma A,

garantizando en esta forma el proceso normsl de le dashidrataoi&n.
El procedimiento resulta asin més sencillo, si en luger

de una impureza que forme con sl ounerpo extractor empleado una

mezcla hineris aceotrépica, existe una impureza que 28 separa
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direptamaﬂto en la parte superior de la coliumna £, La oalumﬁa
de lavado 8 y ls columme do destllecidén 12 ron en sste casc
innecesarias,

Pig. 3 represents otra forma de s jsouclén del procedimiento,

. Fn este caso, se paca 1a totelided de le ocspe 1fquida del separsdor

D {en el ejeuplo elegido se trata de la cupa inferior), que contie-
ne apua, alcchol etf{lico, cuerpe extrsetor y una gran parte

ds impurezas, por el tubo 20 heoie la tuberia 21, Al misme

tiempo se nace entrar agua, desde un depbaelto 28, a ls tuberis 22,
los dos liauidop fe mezclan an la tuberia 25 que lleva un sepsra~-
dor auxilisp 26. ALLL se smepars el ouerpo extructor en forma

de ceps superior ¥ vuelve por la tuberis 27 a la columns principel.
Le caps inferlor {(gue.se compone de agﬁa, aleohol etiliéo'y el

alechol metilieo que Torms le impureza} corre por ls tuberie 28 a

“la columne suxilisr B,

Los vapores que salen de le parts superior de:eata columna -
auiiliar, se componen principelumente de s impureza férmada por el
aleohol metflico que se condensa ¥ es gaosdo a,tvavés’d« 1a
tuheris 29. '

Desde el fondo d¢ la columa euxilisr B ssle une mezcla de
agua ¥ elcohol otflico, ¥ 8¢ tratm ests mezels en forma oono-
¢1ds en le columne auxilisr ®’,

51 el alehol etflico, ecuys purificecidén se doeee obtener
eontiene unes wmercle da varias impurezaes, ex lugar ds uns
Bols, se llava s caho el procedimiento gogﬂﬁ tigs 2, ¥ -
variante segin fig. 3, tembien en 18 miama forms, solo qus &®
obtiens por 1a tuherias 13 (fig. 2}, o por la tuberis 29 (fié. 3y
une mezcla de lss lmpureses que ce desea eliminnf.

2% Parte,

En asta ségunda narte qﬁnremoa describir un procedimlento

qﬁe parwite similtanesy ls deehidretacién y purificecién de'

slcohol que contiene imvurazas de diferents naturslezs, como
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p. e], dsteres, fcidos y demés residuos.

Por tantd, easte procedimiento se podré emplesr eapesolsl-
mente psra el alochol bruto del mercaedo, wsf{ como psrd purificer

alechol que ya fué empleado como disolvente, Lete procedimiento

. 88 lleva & ceno en la liguiﬁnto format

1. Se neutralisen los oidos, uaponificando el mismo
tiempo los ésterss 1ntroduciendo determinadas cnntidndal de
floall en la. parte super:or de le ¢olumma principal, pere por
debejo de la zona en le que, segln el procedimiento desorito en
el capftulc I, se separeh las cebesas que eventuulﬁnnbe‘entin
presentes, con objeto de evitar une resinificecidn de las
mismes, y con ella ei desagradable olor'produoidog v

; ILns Esléi orgnicas gue re formen quedarén a4 susltes en
81 aleohol y em ln‘céla. Con ellos corren hacia.ei‘fonﬁé de 18
colunne y de alli se gacens 51 solo hay &oddos y ningﬁﬁ éster,
se podréh neutralizer los écidos & volunted, msdiante adieién
eontinue de cantldades adeeuadaa.diyﬁlcali. 54 ho se efectie
esta neutralinacibnt los ééidos‘sé porturén como los productos

de cola y se eliminarén con éstos, en la forma que mée adelante

. 88 describe,

2., Los pe#iduos gue tangan un punto de ebullioibn més

‘elevﬁ60rque el slcohol, se componen en general de alcoholes superio-

“pes, mcetal, aldol, crodoneldshido, bases rurfur611eas, amines,

sldehidos grasos y ésteres pevados, saponificsdos, écldos gresos
volétiles v similares., Estu meterlas se eliminan, el mcumularse
durante lg denhidratacipon por debnjo del punto, @onde ge sacs

el alecohol etflico de la ocluwrna; a eleo objeto se prolongn la

" golumns en algunos egcelones hacis ahnja.

Podrén ssoerse da la columne, & voluntsd, sn estadoe

1{qi1d0 o gassoso, por medlo de un grifo, roctiriaindo;na en

una columma suxiliar, con objeto de eliminar el mlcohol etilica.



e, ‘ Todos astos residuos son 1naolub1es, o de d1ficll szolueibn, -
en agua y forman nor elle con §1 miemo merclas que hierven cons-
tantemsnte y que pesan a menos de 100 °C. La presencis de pequeiies
cantidades de egua rebaje, por tanto, el punto da sbullieidn, aifie.

_ oultando le saparecién ds estas msterias, de sus mezalaem con

176, eleohol. =~ Pero, una vez elimineds el agun; ya no se influye en su
punto ée abuliieibn. considerablemente més elevedo que ol doll
alcohél, ej;rozéhdo todo su afucﬁo en ls destilacién Pracclonada.

Por ajemplo, glhoﬁnl ;soamii@oo destila, en prasencia de
una pequefla cnntidnd de agus, a:959 C; en estado librs de sgue

180, -~ en camblo, & 131 ® G, ¥n el primer caso, el punto de ebtullicién
80lo es en 16'596 mée elevado que el del alochol etf1100; en 8l
uegundo caso, la Adlfarencie asciende a 632,

‘E1 siguiente ejemplo, Junto ¢on la fig, 4 ha'de seyvir
pare axplicar ests segunde forma del procedimlento, -

185. Una ecolumna A de de:hidratnciﬁn. proviata de todon los
dinpo:itivon suxiliares conocidos, se aliments a travﬁs de la
tuberia a con slochol bruto que contiono agun.r Diatilan ol
scetaldehido, scetona y aloohol mpbiiieo, en tnﬁtd,ostéﬁ presentes
recuperandode aagﬁn‘ei prooodimiénﬁo antes deserito, en la

190, parte punteqda del. aparato. Fl acetato otﬁlioo, nue n menudo forms
ls impurezs principal del slochol, tiene 1a fehdaﬂdiﬁ‘dd
soumularse en la parto.medza de la cdlu&na ﬂ. Con objeto de
evitarlo, se introduce por 1s tubﬁria 30, que entra en le columna

. algo ;og debajo de la tuberis i, lejia de sOsa e&uiﬁiéé,ooncentradn
195. acuosa o alecohblica, repsrtidndoss sobre los escalones de la columme.
‘Fn el transcurso del procedimiento se neutrelizan los fo1dos,
unponirloanﬂoso los éateres; las sales -641«;1 orginices que asi
20 tormon, ne disuolvon en aloohol y oorran.haoia el fondo de
le columna, sacéndose 4111 con los residuos. A este objyto ge

200, prolonge la columns A en algunos escalones A’hecim &bejo.
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8e saca el alaohol etilico, sn Porma conocide, por ia

tuberis p., La sallda de loe residucs brutos se ofsctls a través
de la tuberia 32 haoie una columna auxiliar 33 que recibe on

‘ 34 calefacaién vor medio de inpor'indircoto; Los vapores

llegen al condensador 36; una parte vuelve a trevés de 38,
Bl resto retorns s la columns prinoipal, por la tuberia 37,
Los residuon sondonlldab,'qua‘contiehen'an solucibn las

sslen alcnl;nai'orgénlcll,“io sagen totalmente en el fondo de¢ la

columna 33 por la tuberie 38, o bien s¢ eliminan, SQpnradoi segin

su punto de ebullieién, & di:brontoa_ilturqa de la columna, por
las tuberias 39, 40, etc. | N

' ‘Desde luego se ﬁu propuesto ya (véase ﬁ,.ej..lg\goviat-
pera la Industila del Alochol rectifisado, 1903, ¢ 3, png. 25
oolumne 2), edicionar £lcsli el alcohol que se desea destilar,
oon objeto de separar las oolay; Ex la rectiffcsciln haste
shora preeticsda, el &loall adicionado, respectivaments las
sales orgénicas formadas por ¢sts sdieién, 1legan el pié de le
eolﬁmna, ouye parte contieno.prineipuluznbe agua, y las sasles
se disuelven en el agua. | :

En cambio, en el brocodimionto seghn la prdnaﬁto
invencidn, la leijia ;1qa11na,.roupoetivananta 1as eales orgénicas
alcalines formedss, oorresn reslmente tnybicn hacla el pii.da la
columne; pero, segin nuestro procodimlc#to, all{ no hay sgne, sino
lelgmente aloohol, y no sd podls limplemonfo pr#vér gur el
proeadimienfo‘utilizldo normelmante eon la pre-ahala»de Rgua,
pueds aplicarse sencillemente al progedimiento segfin 1§ .
inveneidn, en el que se obtienen las sales aleslinas en forma
-de sus solunelénes sleohdlicss,

¥ O T 4,

TR M TR R 3
Degorita ampliamente la naturalesa del invento, asf

@omo la manera de llevarlo a cabo en ls préctica, 8¢ hece constar




- gque . las dilbonioiones untoriormsnto'GOloritns sOn‘sﬁﬁédﬁtiblol
de ligerus modifioac&ones de detalle sin fue por 0110 'o
) sltere o1 prineiplo rund:mpntnl del -invento, cicndo 19 que
255. constituye la esencia del mimmo y por lo quq,-o solicita-
Patent; de Introdncei6n por diesz aios en Espefia; " Prooidimionto
y #persto pera ls delhidratacién de aleohol etilico 1mpuro"
csracterizéndose por lo siguiente: ‘ ‘
' 18,« Propedimiento para la deshidrataecién y purificasién
240, . limultﬁneakds’alcohol qtiliéo‘zmpurc por medic de destilgcién
ncootrépica,‘dqrécterizado porque, con objeto de eliminar en
" forma contirma las impurezes de punto de ebtullieién bajo (eadesza: )
.de 193 ¢0§ capes dol'prbdueto de dsstilmeidn, oompueatas en
‘ proporgiones diferentaes de ilcohol, agua, ouerpe extractor y
245. qabezl, se devuelve la caba més pobre en cabasa en forma eonooide
8l dqétilucién principsl, - se aaaulxn Zgpa mhs rice en osbesa
.ptrciulmonte desde el aoparador haclae ﬁﬁa'aolumma':uxiiiar,
nopnrindola alli, en forms de por s concolda, por mpdio de
destilacién y lsvado del producto de dentilaa16n son sgus, on
260 ‘cuorpc extraator.y meaqla de eaboza 7 agus, dsOpuqu_dg lo oual
‘86 hace volver ol cuerpo extractor a la columnn_uuiillar{
desde donde vuelve en forma toncentrads a le destilacién
principal, mientras qﬁe se sagara‘ovontullmuntorln malela.do
|  sabesa y.agua, en forma conocids, mediante destilselsdn
268, repetide., o
29,~ prooodimiento negﬁn reivindicaci6n 1, para el
¢oso de que la cebefe 1o formg oon €1 cuerpe extractor
m;saln'binpria acébtrépien carscterizado porque toda la cape
del prodncto.de destilacibn, mée rtoi en caboi#, se mgzcla,'
' 266. en 1s forma conooida pare mezoles teinarian de aleohol, ignn
, j cuerpo‘extractor, con tants agua que el cuerpo axtractor
%8 separe en uns cepa especisl, pudiendo rointagrarlo nuevamen te

& lo degtilacibn orincipal, misntras Gue se procede el frasclo-
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‘ ‘nqmionto de la wezcle restante, ahors librq dsl euazpo oﬁtruatop
265, en forma aonoeide en la oolumnm suxilier, cnoapindoau las sabe~
Zns eén la parte supurior y ealfendo sbajo’ aloohel ot{ltec que canw
tisne agua, -1su16nao-c su tratamisnte, sn rbrmn oononid‘, en
una sagunda Y T anwdNagn
.5“"'Pr°9'dlﬁﬁ'"t° "Eﬁn 1as rgiviadiqhaiohas 1y %
el camso ao;quu“ﬂk,aioohnl etiliae

Dara
' : cohtenge, € mAs de ¢.BD€38)
s taprmas de pnntﬂ nhs elevado de -bullicsén. an

teau. g ocla, teracterizedo por. .11m1ns 1o ga o s-gﬁn

. aue. ‘86
forma. d 1mionto de lag rvivindlcao

ol nroced.

R70,

‘iones 1 v 2 cb‘awaiﬁnuzp lse

1'!?!(119% . Gttadg 1Ubre
- on 18 arti
eolal; que se lc- %7 .gua p

) 'n'lr,p Tma®

275  inferior de ls columms Pi..diputy a une oolumnu-anailiqr, separbne
v

dolap allf en alcohel etilico, que se reinbagru ) xn eolumna princl-

pel, ¥ pesiduo quo sale 8l fondo 7. porqni se sten el vnpor de
_aleobol et{llco puro por un Hubo dinpuotto on la punto aontral
de le columna prinecipsl, condonihdbloo
290; - © 48,- Procedimiento segdn raivinﬂiaaai&n & ctrhstavlsnao
| porque, en @1 tafio de somponsrse las coles ds ieidou v ‘§3tares
- de focldos, © bien de doidos aolumnnta. ) 1ntro¢uoo tlouil
en ls columne prtnaipul, oon objoto de aoutrallaar loo 4cldcs
.y svonificer los ésteres, oae&ndo-o las nalou urginieaa que asf
285. se formen por o1 fondo de ls eolumnl. _
. : 69.- Aparsto para llever a etho 01 proaodimionto sogln :
k re1vinaieseibn 1, earaotorxzndo porgue se gomdins el neparaeo?
Aas) diepoa!tlvo conooido pere is destilasidn aecotrépicn, eon una
eolumne auxiliar, unian % une goluwne 40 lavedo ceme reciplente
290, tubular, que puede’ alimantargc on forms sontfmum son aguR y
porgue desde 1w partcfinreriab de esta eﬁlumna de ldﬁudp arrance
uné tuberie hecia otrs solumma auxlliar.'lloviﬁao on ‘su purte
superior une tuberia de retorno gque eonduéo a la primsra columns
suxilisr, cuye parte inferior esté provista de una segunde tuberis,
205, por le quo 86 oatablooc le comunicaeién eon el nptrnto prinoipal.
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5&,- Aparato para llever a cabo el procedimiento segln
reivindicaelén £, caracterizado porque se¢ dispone una tubsria gque
srrance desde ls parte superior o inferior del seperador,
uniéndose » una segunds tubsris que sale de un rseipiente y
conduclendo hnu;n un ssgundo separador, provisto dq oﬁrau
dos ﬁubcriae»quc sonducen hoala la columna prinoipal, uel oomo
e la columna suxiliar, respectivamente, )

78,- Aparato pera llevar a ¢sbo el procedimiento seghn
reivindicaclén 3, csrscterizado porque se unen los dispositivos
de lsg relvindicaciones 5 o 6 con una colummae auxilisr, conectads
8 la parte inferior de la columna prinoipéﬂ,»y porgue el sonden--
sador de diche colume auxilier esta igualmente unido a la golumma

principal.

88,« Aperato segin relvindicaciones B, 6 ¢ 7 carscterizedo

porque una tuberia que termine onllu columha principal sirve

perea la llegada de lelle slcelina. '

”?rodoaimionto ¥ eparato psra le doshldrataeiédn de
alechol etfllcn lupuro”; tal y como queda uubstnnoiulmiﬁft
descrito en le presente memorie ¢ ilustraudo en los albujes
qua s8¢ acompafian,

Este memoria consta de once hojas eserites por uns

Wedrid, 30 Noviembre 1940,
IS USINES LE MRLIR,
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