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éor VEIFTE afios

s nozbre de DINEOFIE VAN DE STAATSMIJNEN IN LIMBURG, (sotuso-

40 pp}ra y en nombre del Estedo de Holanda), lutidad holandesa,

establecida en 2; van der Mesenstrest, Heerlen, Holanda, por:

"UF PROCEDIMIENTO PARA 14 PROIUCCION DE ANTRACENO Y
NAFTALENO EN FORMA CRISTALINA" '

- - : ' -

- El iovento se refiere a un yueeﬁmunto ;null
fabricsoidn de antrsceno y nsftalenc en formm oristalins,
enfriando &ceite de antracene o de nafislenc bxutos respec~
tivemente y aeparando los oristales asl fomadoe del aceits
:utanto‘. | '

Ec los grocedimientos bien oonocidoms, el aceite de
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&ntraceno o naftalenc produoiéoa por l& destilacion de elgui-
tran ‘de- hulls ase transfiere e reolpientes enfrisdereas ep loa

males 61 sceite se expone &l aire libre durante up large pe-

riodo de tiampo, contecto durapte el cuml el eaceite se epfrie

v

(veaae H,H. Lowry, Chemietry of Coel Utilisetion, Fueva York,

1945, pegine 1233 y "Hepd busch dar Gasindnstrie", voluman 111,
pegine 2212, Mupnich-Berlin 1959). Como resultado de este

enfriemiento se formen crifiiales 3e entreceno y raftelenoc
respactivamente; Deapués de up enfriamiento sniicieute loe
recipientes de céistalizacién 8 vacian en otro robipiénto
en el cusl se ggita el lodo de oristales: Luego, ern el oad-
80 del entrecepo, el lodo se conduce & uns prepsa de filtro
e 12 ‘cmal el aceite reetente se separa del prodnqto crista-
;1no; En el ceso de naftaleno, resulto principalmente ser
posible reslizar esta seperacidn por medio de nn hidroextrac
tor; '

Ahore bilen este pfocedimifnto de trebejo conoeci-
do tiepe verioe ipoonvepientes graves, ¥n primer lugar'el
roceso es disgontinuo; El eceite pennanece'en log orista-
lizedorea durante largo tiempo y psra hacer setisfactoria le
produccidn diaris del produéte cristaiino es necesario asar
grandes tinaa ée epfriemiento, gue ocupen up enorme sgpecio
epn @l auelo. Por ejemnlo, el elhborar 30 ﬁoneladsa de ncei
to de antraceno brate en 24 horse reguiere 24 criatalizado-

rea,cdda ono con und cap&ciaad ‘de 10 metros cubicos ¥ an es-

’

pacio en el smelc de 14 metros ocusdredos, En segundo lugar

ie operacion requierse mucho personzl, porque después de la

deecarga los recipientes refrigeradores contien &un uns can




10

15

20

- 25

1/6288

tidad considershle de 1pdo de cristales, que tiene que lle-

varae &1 orificic de descargd por faerze de brazoa. : Egta

-8g upd& ﬁarea muy deaagradable pare €l personsl porque el

producto tiene un blor muy melo ¥ aﬂemaS‘ea perjudicial T~
ra la selud, produciends @fecciones cutaneaa.z

Otro inconveniente seric del procedimiento apti-
gto consisie en el tamefio sicesivémente pequefio de los erig
tales fcrmadoe eapeoiaimente cuando se lzbore aeeitefde»ag
traceno. Este heche imfiﬁe el uso de ank méqdina cent rifu-
gedore en eete cass y obliga al fabricepnte & usar prenses
de filtro pare trater el lodo de cristales que deje en re-
cipiente ds refrigeraciénl Ahore bien, este tiepe varios
incdnveniéntas gqae reduceyn el valor econdmico del aptiguo
procedimiento; el producto cristalino se he de quiter de
lee prenses & mepo, el pefio del filtro se he de laver cen
resﬂlarida&. con la copsiguiente pérdida éa'tiempp, y‘re-
sulté ser pecesario r9n6§ar dicho psiic con frecuencia, De-
be edmitiree gue epn el case del raftslepo los cristeles for
mados en los oristelizedores son justamente lo bastante
grendes pare rermitir e;{uao de an hidroexiractor, pero &un
entonces son tan pegiefios gue se formé& ung torta de criéta-
lee muy dense que hece muy dificil 1& meparacidn del aceite
restante; Ademés resnlits caef 1mp031b1e séparar el aceitc/
restante lavapndo la torts de cristales ep @1 hidroextractor.

Ademae el entraceno tiepe tendencis & oxidarse,
y como el enfrismjento en los recipientes de oristalizecidn
tiene 1?§&r @l sire libre le perdide por oxidecidén ee consl

derable. Ademés es impoeible produecir on &lto contenido
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de antraoeuo ealvo gue se tomen medidas especiales,

El presente invento evite todas estas” desventajas
J por otre parte ofrece la nosibilidad de producir cristeles
ma8 grendes por un procedimiento muy sencillo. El aperato

. usedo es recogide y de fédcil vigilancie, necesitshdo solo po-

eo personel y exeaa&iinepeccién._ 1& operacidy ee rgaiiza en
réeibientes cerradoe, evitando el contacto del personel ceon
agentes quimicoa. '

Otre vepnteja muy importente del presente 1nven-
to coneiste en 1o reaucciqn del tamajic de 1a iqstalacion‘com«
parado con les exie&entaa;~ S8egin éste invento 8610 doa ti-
nae de criatalizacion cads und con une csnecidad de 3 2. y

de un aanacio totel en el sueloc de 5 m? bastan pare elabo -~

‘rer Z0 toneladas de eceite de entracepo brunto ceds 24 heraa.

Ademfs el entrecenc bruto as{ producido tiene un contenido
menor de aceite y por consiguiente ung eoncentracion mayor

de antraceno en comparacidn con el prodpecto del procedimien~

%o anterior. To miamo nuede aplictrae sl tratamiento del

fceite de naftaleno.
31 naftaleno prodncide segua eate invento tiena

un punto de aolidificacion mes 8lto.  Ademfs l& densided

’de la torta de cristgles obtepide en el hidreoextractor es ten

baje que el aceite sdherente pueae gquiterse directamente l&-

'vandﬁ 1e torts ep el extractor, elebando es{ el punto @e so-

'llidificaoien eg 2¢0 por lo menos.

Segin el rresente invento el antreceno o naftale-
no, en forme crisfteline se producen epfriando aceite de antrg

ceno o neftelenc brutos respactivamenfae, gop un& tempersture
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ignel o mayor gue lsitemperature de saturacidn de este aceite

haste une temperature por deb@jo5del,ﬁunto de esturscidn, he-
ciepdc psesr el mceite brute continutmente por Gno .0 meE re-
cipientee de crbtalizeciin enfriedos{cristelizedores) que ye

contienen 8lguros cristales de sptrecenc o de neftalemo., De-

Jando el dltimo cristslizedor, 18 suspensién se conduce 8 up

hidroextractor ps8ra sepérar los criatales.fozmadoa del sceite
restantel ' .

Este nuevo procedimiento de trabajo puede resli-
zayrse cpnectando mae cristsligedores en aer?e ¥ con nné cope-

xion en perslelo de slgunes de estas eéries, De este modo

1e cnlidsd de 108 productos de 128 diferentes seriea puede re-

gularse ajustendo le ceptided de sceite que pase por cede ®é-
rie; - \ _ N

En ceso de que e] lodo de crist2les en el dltimo
cristel izador se vonelve demasiado espeso, puede diluirse, se-
gin el invenio haciende volver & pasar une ;érte dellaceite
hidroextraido & una o mes tines de cr;stalizaciéu:

Ia forme de los recipientes de criata:izaoiép es

con préfarenéia cilindrice con refrigeramiento copn camisa de
agua:' Sino @e toman preceuciones espsciales lag naredes i;~

teriores de 108 cristlizedores se cubriren graédmelmente de

‘una costre de cristales durente el enfriemiento impidiendo

copstentemente el enfrismiento exterior del aceite mas den-
tro de l1ss tin2s, Por ests rezdn el eparato sgitador debe
constrnirse de manera gue gea QAecnédo T2ré& roaspar 1as pare-

des interiores de los cristalizadores 21 mismo tiempo. Re-

to puede oconseguirse efliocmzmente fijando & un 2gitedor en
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forme de tornillo un dispoaitivo respedor, ;or ejemplo cepi-

lbos; este meiide tiene 18 ulterior ventsje de que el 2ceite

de recipiente es forzado hacie arriba, conirarrestendc el de-
posito de los crist&les;

El aceite caliente se iatrodnciré'oqﬁ preferencis
en legparte euperior-de los cristalizadores y sdldré,par el
fondo. El agus de refriger&oién, por otra psrta; eptra:é
en la_camis?’da agud por el fondo y saldrd de elle por 1& per
te superior, [Este disposicién de contracorriepte utilize el
ééea de :efrigeracién ep medids méxims, gorque de este modo
el &éeite de la temperétura mag alte se enfii& por ague de
le temperstura meas alte, y el aceite enfriedo ao'pona en con-

técto oon el sgue mas fris; Ldemés, el aceite del crispe-

'lizador peas entonces por ure pepdiente téfmic&.

) En los dibunjos adjntoe se representan disgremsti-

'camgdta por via de ejemplo los a;aratos sdecnzdos pera réeli-

‘

zer 61 procedimienio del invernto, Le figura'l es uns inate
lecion -ars menufecturar sgtraceno crietelino y le figare II
muestre und instglacién similer pare producir naftaleno eé
fbfﬁa cristaling. _ ‘ 7

Ep le figure I se muestren loe recigientgé dg'
cristaligacion (cristalizadores) 1 y 2, con eus. osmises de
refrigerecidn 3 y sus sgitsdores 4: El soeite caliepnte se

4

soministre @ la primera tine ypor 1e taberie 6, En 6 el a-

~ceite deja ests tiba y 8e hace pasar &l gegunﬁo dristalize.

1izedor ;or le tuberis 7, ©Por 1g selide 8 el aceite es
conducide 81 trevée de un rebosaderc 8 un deposite codector

9, provisto de un agitagor 10, En 11 @l lo8o de cristales

deja diocho depoeito y es conducidc & un hidroextractor hori-
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zontal 12, El ague de refrigeracidn,que se uasa con prefe-
rencis en conirscorriente entra ep el sisteme ‘refrigeredor

del segundo cristalizedor en 13, luego pase por 1& tuberia

14 & la camiee de agud de¢ 12 primers tine, pars entrer ep

éste en 15 y salir en 16. L& tuberia de.egua de refrige-
racion ee remifice entre los reeipientes‘de eristalizecidn
en 17; este .remificecién esté proviste de up grifo regule—
ble que permite, en casp necesario, gnitsr parte de egue
de refrigerecidn antes de entrar en le cemipa del primer -
oristalizadorl v 1 tamperatura.dpl aceite ca;ienta es

iguel o meyor que la temperw;uralae saturacidn, para el

- eceite de sntracenc, por ejemplo, de 802G eg le parte smpe

rior, de uuoa.4590 en ol fbndo, y 1@ temperstura del &631;

%6 en el fondd de le segunde ting ea de unos 2590,

En le insteleciér vepresenteds por 18 figura IT,
el aceite sigue el miemo trayecto'que~el de le figufa I;
I8 inatelecidn difiere de le que ee scsbe de desoribir fore

que por upe tuber{s 19 el sceite hidroextrafdoc Vuelve & 1le

aegunde tine de oristqlizacién.
Poeden darse shore elgunos ejemplos psre repre-

septar 1os resultsdos que pueden obtenerse trabejando con
4 -~

érreglio & las normas 4el nnevo invento,

Z

Ejemplo 1.

Aceite de &ntracaho‘bruto de 902C {cempo de

,ubq111c16n 270-400¢C) s6 soministre &l primer cristalize-

“dor en éantidad de HOO kilogreamoe por hora, El agitador

de 20 revoluciones por minnto; 12 capecidad Gtil de le ti-

ne eg de 1 metro cubieco., Sun enperficie de refrigeraciédn

de 41 metroc cuadredos. . L& temperature medis dél aceite
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on eate cuﬁsluadoé #s de 460, mentenids haoiendo passr
0T 18 camise de @gue 450 1itros de agus por hors (tempe-
raturs de entrads 17¢C..temperaturs de salids 5420.). Desde

esta tina la suspensiln 8¢ conduce & um wegundd tins de

_eritalisaalén 'mjo ugitiéor ds 20 molu-dou’c“a por minuto,

. lioudo u tamporatnrl me dis del sceite de uto recipiente

de zeec., mantenids h.ﬁcndo pasar ypor la cemise de rofrign-
no:lou 1.200 iitros de aguk por horo ltunpoutuu de entrs.
da 1590.,temp-raﬁarn de sal ids l'no ). Bl lofo de oriste-
les _,ducargado e esis tina se hace pasar & nnm tangue coled~
tor con agitador y desde éete & un hidruxtrm.oé horisen~
tal ahtométion; 1 -raino (r) y o1 nimero de revoluciones
por minuto (n) se ouécn 60 mén era que @l vnér -uz/éoo
ses iguel !1;000; Despuéa de cargerse e extractor fune
oions durente 8 misutos; luege.ls torts oristalins se oorts
'antamitioamontd y signe otrs cargu: E px;odn'ct'o separado
es de grano grueso y eontionu 10% de sceite; los eristaies
contienen 20% de antrauno.

Paﬂimdo de uns tonelads de sceite de antrace-
oo bruto se obtuviercn 790 kilogramos de sceite hidroextrei-
4o y 200 kilogramos de antraoesue cristalino brute, gue on-
tenis 20% de entrecenc guro (todos los contenidos en tsatos
por cisntos de pOIo)l. '

4

Ejomplo 2.

uuta do nafteleno bmto de 0!0. {cu:po ‘de ebu~

, 11ietén. 180-250!6 ) se lnminutra 8 la pumu tine de éris-
' "tl.lua.cion on cantidad de 566 kilogramos /hors . _gj.tldor

da 20 revoinaiouos por minuto; 1& ospacidad util de ls tins
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es de 1 metro cabico, y eu saperficie de refrigerscidn 4,1
met ro cmadrado, e temperature media del aceite ep dicho
recipiente es de ZZe0, que se msntiene heociendo psassr po¥
le cemisge de refrigéracién 1;200 iitroa de egne por hora

Fa

(temperaturs de entrada 172C temperatura de sajida 2593;)_

Desce ests tips, el aceite‘y loa cristahles formados se con

ducen & un segundo cristsligedor, cuyo agitador da 26 rE~

Voluciones por minuto y 1.200 litros de Bgus por hore al

‘ través de su camisa (temperature de entrede y de aéiidp 149C

y 179C respectivemente) mentienen la temperature medie de

1a euspensitn en este recipiente & 2220, Deade este tina,

el lodo de cristales paga & un téngue colector(provisto de
ug egitedor, y luego & un hidroextractor horizontel eutomd
tico, cuyo redio -r- y cuyo ntmerc de revolucionee por mi-
note ~-n- 8e calculan de menera qne el velor de -rnz/geo-eaa
iguel e 1 .000. | |

Beapues de la carge el extractor furncion® cinco
minutoa, 12 torta de cristales se corta y sigue uné nueva
ca;ga. El prodacto cristalino aeparado ea de grano grue-~
so, contiene 9% de aceite y se soliﬁifieg a 76,590. L~
vando 108 oristales con &gue fenolica. oanente(éﬁeci el
;nnto de eoliffificacidén puede elevarse & 78, 5!0.

Partiendo de 1 toneladas de mceite naftelenc bru
to se obtuvieron 640 kilogrsmos de aceite hidroextrafdo y
260 kilogramos de neftaleno cristalipno bruto, gue =e soli-
difice & 76,59C ( todos 108 contenidos en tantom por'cien-

toe ae peso).
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Estz ascllicitud que corresponde & la pregeptede
en Eolanda el 17 de septiembre de 1946, bajo el uamoro
127.668, 8e scoge & los bepeficios del articnle 51 del ¥i-
gente Estatuto de Propiedsd Industrial.

-~ ¥F 6T 4 -

Los puntos 8e invencién propis y nuave gue ae_‘
presenten pare gue aean objeto de este Patente de Invenocidn
en Espafia, por VEINTE efios, son los siguientes:

1¢,=- Un procedimiento perfeccionddo de proda-

‘cir entracene o nefteleno en fome cristsling por onfriamien :

o de aceite de antraceno o nafteleno reaspectivamente bruto,

y separapndo los cristeles es{ formadoa del sceite reata.nte':

) eﬁracterizagio porque el aceite bruto, gue tiene une tempe-

‘ratura iguél o mayor gue l2 temperature de esaturacion del

roeite se refrigeren & tempereturs inferior & esta tempere-
ture de eaturacidn, heciendo pasar el aceite mhtinnamonte .
por un® o mas tinas de oristelizeci ®n refrigersde, que ye
cbntienen algunos cristeles de epntrecenc o neftaienc des~
pués de 1o vcmai'la.ﬁ euspeneion de oristaleas en aceite ee con-
doce deade ol d1timo cristelizedor & un extractor donde el

.

producto cristalino se separa del aceite restente,
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 22.,- Un proooaimimte yo‘rrnﬁcmﬂu ugnn u
reivindice en el punte 19. olracuruldo porque los orista.
lizeadores astan oonoot.dea on ur:L-.

o - &8, TUn procediniente pouoeaomdo ngnn se
reiviodics en el -punte 1, osrscterizedo parque le instels.
#ién se compone de un ndmere de sistemss e conexijn en s
ralelo conmietiendo oade qatm.-n' un pimers de tines de
oristalisscién conetades en nuo‘.

4 ;- Un procedimisnte psrfeccionsdo segin 8
reivindics on el punto 3%, cmeur.lzm yorque 1& calidad
d¢ los productos de cals sistens se r.gult a:n-mnao in
osntided de ucutc que ps&se per oads li.ttou. )

52 .- Un mcoumunto po:-taocicucde ugun u
mﬂ.nuu on los puntos 10, Be, 20 y 49, up-mlmoutc 90-
78 o] iraununto de soeite de neftslenc bruto, uuctorb
z8do porque parte del asceite hildroexiraide se dmc.’lvo .
gno o mas crietalizadoru de une o wés cutoml. ‘

69.- Un procedinisnto para u pmdncqléu de
sntraocene y naﬂtlone en forms ou-tuut.

2‘1. ¥y oomo se Im desorite e ls nuon.c que sn~

‘teceds representado e ol dibu:o Qus se acompafis y con leos

fines gne se han especifiocado.

Mu Memoria conste de once ha#. Qlcrittc por
ans. S0l oars., ‘

wmg 8 NOV. 1947
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