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MEMORIA DESCRIPTIVaA
' SOBRE:
"PROCEDIMIENTO BgRA LA FABRICAGION DE ALGOHOL EXTRA-
'NEUTRO".

Bolicitantes: LES USINES DE MELLE, residentes en:
8aint Léger;les~Malle, DEUX SEVRES,

Franclia;

Degde hace mucho tiempo, en la practica indus~
trial, se ha rasuulto el pProblema de la produccidn de

elcohol extra-neutro, es decir, de alecohol que tenga

‘exclusivemente el olor del estanol puroc, ya ses a par-

tir de los licores hidroalcohélicos de baja gfaduacién

obtenidos por fermentacidn de las materias azucaradas o
‘Q;Emilaceaa naturales o de las materias agucaradas proce-
. dentes de la hidrdlisis de 1la celuloaa, ya aea a patir
“kée los alooholes impuros de alts graduacién, designados

a{@aﬁovsl nombre de "flemas"™ y procedentes de la destila-
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En todos los productos enumerados més arribve,

eidn stmpls de los licores del primer tipo.

el porcentaje de impurezas, con relacidn al slcchol eti-
lico puro, esti comprendido en un promedio que oscila
entre 5/10000 y 5/1000, comprendiendo estas impurezas
productos que p@rtcn@cgn a las clases generaleg sigﬁienﬁ
tes: aldehidos, acidos, amlccholes superiores, éteres acé-

ticos de alcoholeg superiores o éteres etf{licos de dcidos

- superiores, eminas, compuestos derivados del furfurol,etc.

Los procedimientos conocidos no permiten alcan-
zar una alta pureza del alcohol rectificado, sino con la
condicidn de consentir, en los aparatos de destilaeidn,
extracciones extfemadamenta importantes de productos de-
signados por los términos generales "alcoholes de mal sa-
bor" y maceites solubles" o "aceites insolubles"™ ¥y que
encierran una fuerte proporcidn de alcchol et{lico.

Es por esta razén que industrialmente es ne-
cegario extraer como promedio, bajo la forma de élcohol
impuro, 15 a 25% del alcohol contenido en los licores al-
cohdlicos puestos en obra, lo cual representa un rendi-~
miento de alcohol puro del orden de 75 e 85%. En el pro-
ducto extrafdo, la relacidn é&e la impureza con el alcohol
et{lico se eleva entonces de 5/10.000 o 5/1.000 a 3/1.000
© 3/100. Estos alecoholes impuros no pueden ser asigrados
més que a empleos secundarios. En consecuencia, su precid
de venta eg amplismente inferior el del alcohol extra=-
neutro.

En los procedimientos cldsicos de rectifica~

‘eidn del alcohol, con depuracidn denominada de baja gra-

duscién, el 1fquido mlcohdlico, eventuslmente dilufdo,
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eg introducido en un aparato depurﬁdor'que comporta una
zona de agotamiento y una zona de concentracidn, yen cu-
ya base se introduce las cantidad de vapor necesarla parea
realizarval agotamiento total de las impurezss. Estas al-
45. timas son retiradss por la cabeza de la columna, mezcla~
das con una fuerte proporeibén de alcohol, mientras que
el alcohol purificado es sometido a una purificacidén fi-
nal en una rectificadora.
Se habia tratado de me jorar esta técnica c¢lési-
50. ca, con el fin de reducir la pérdida de elcohol en las
impurezas extrafdas: segin este procedimiento, denomina-
do ude hidroeeleccién", ge vepariza solamente en la colum-
na de depuracién a bajo gredo una muy pequefia parte; en
general un 0,5%, de liguido alcohdlico, eventuslmente di-
55 lufdo previamente hasta un valor comprendido entre 1 y 20%
de alcohol, evitando, en el curso de esta destilacidn, to=
de concentracidn del alcohol gracias & un risgo de agua
caliente efectuado desde arriba. Las iﬁpurezés son extraf-
dag por el vértice de la columne de hidroseleccidén gin nin-
" 60. guna retrogradacidbn,

Después de numerosos ensayos, se hs comprdﬂ&do
que este modo de depuracidn no era satisfactorioc en el sen
tido de que, por una parte, no es perfedamenté operante,
pues, ¢l alcchol obtenido es ain relativemente rico en im~

65 burezae, y que, por otra parte, las impurezas que son efsc=
tivamente eliminades son a compafiadas por una fuerte propor-
cibén de alcohol. En consecuencie, es neceéAriO‘svmeter a1
alcohol e una nueve purificacidn y, a este efecto, proceder
al retiro macizo habitual de aleohol impuro. Por otra par-

70. te, las pérdidas de alcohol en el curso de la eliminaoidn
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de las impurezas por la parte supérior de la columna de
hidroseleccidn no son despreciables.

Segln ésto, le Solicitante encontrd que este
procedimiento podf{s ser considerablemente mejorado, con
la condicién de ser conducidoc de una manera particular.,
En efecto, constatd que era posible provocar una scumu-
lacidn mejor localizada de las impurezas en une zona en
que se leg puede retirar fécilmente, esta escumulasidn de
impurezas bajo una forma concentrade, tiene por efecto
reforzer considerablemente la accidn de la retencidn cons-
titufda por el riego de ague contra la subida del aleohol
Bobre las plataformas superiorés de la columna.-El proce-
dimiento permite entonces obtener aleochol extrasneutro
conteniendo mencs de 5 gremos de impurezas por hectoli-
tro con un rendimiento superior e 98%, y extraer lag im-
purezas a una concentracidn tal que la relacién 1m§urezas
eg superior a l; aleone

la presente invencidén consiste esencialmente:

&) en introducir el liquido elcohdlico alimen-
ticio en una depuradora del tipo conocido, recibiendo por
su parte inferior, como en sl procedimiento clﬁgido de
depuracidén a bajo grado, la centidad de vapor necesaris
para poder realizar el agotamiento completo de la impure-
za mis diffcil a extreer o separar, gea 50 a 80 Kg. de
vapor por heetolitro de alcohol;

b) en realizar por la parte superior de la éo-

lumne un riego de agues, conocido en sf, de tal manera que

la proporcidn del alcohdl en las plataformas de~¢onéentraa

¢16n permanece siempre inferior a 20% en peso;

¢} en retirar las impurezas por la parte gupes
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rior de esta zona de concentracidn a una velocid&d7carre§

pondiente u la cantidad contenida en el 1fquido alimenti-
cio; ”

d) en retrogradar todo el excedente, en el vér-
tice de la columna, siendo esta retrogradacidn del drden
de 60 por lo menos; lo ocual psrmite consgtituir en la par-
te superior de la zona de concentracidn una zons de impu-
rezas muy concentradas. Bn efecto, dado que todas les im-
purezas del alcohol, con excepcidn de los dcidos y evéﬁ—

tualmente del metanol, presentan con respecto & las aolu~

 ciones alecohdlices de menos de 20%, coeficientes de des~

tilacidn superior a 1, se las encuentra acumulsdes en la
parte guperior de la zona de concentracidn donde se cla-
sifican por apden de volatilidad.

La 8olicitante ha encontrado que, en estas con=
diciones, el fendmeno de lavaje del alcohol medisnte agua
es considerablemente reforzado en esta zona, lo cual pera
mite, contrariamente a los procedimientos conocidos, re=-
toger 1aé impurezas bajo una formas que eneie;ra una débil
proporcidén de alcohol Yy realizar de esta manera rendimien=
tos elevados de alcohol puro,

Los ejemplos siguientes, dedos a titulo @e ejem~
plos no limitativos, con relacidn & los dos esquemas de
aparejo, hardn comprender bien la manersa en que puede ser
realizada la invencidn. En estos esquemas, las colummas
han 8ido repressntadas provistas de un caléntahiento‘me—i
diante inyeccidn de vapor, peroc se las pueds galeﬁtarﬁtam-

bién por vapor en superficie y afin de otram manere.

- EJEMPLO 1 -

8¢ alimenta una columna de depuracidn E (figura
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1) con unas flémas impuras con 80% en peso de aleohol

procedente de la fermentacibdn de melazas de remolachas,

‘a razbn de 1,250 Kg. por hora y se envfs a la base de

la columna una cantidad de vapor correspondiente a 80
Kg; por hectolitro de alcohel puro tratedo.

las flemas purificadas corren por el tubo 2
en la columna R rectificadora, en cuya bage se introdu-

ce, por un tubo 11, la cantidad de vapor necesaria como

_para asegurar la concentracién del alcohol.

Por el tubo 3 vy 1la bomha‘P, 8e devuelve por
la parte superior de la columna E 54500 Kgs. por hora de
vinezaes que salen de la base de la ecolumna Rk(éea alrede-
dor de 550% con relacidn al pego de sleohol contenido en
el liquido alimenticio), el excedente es retirado por el
tubo 4.

Graclas al efecto de tiraje realizado por este
1{quido, se observa en los platillos de la parte superior
de la columna E, la presencia de un l{quido muy concentra-
do en impurezas que se retiran por el tubo 5; a ;azén de
22,5 Kg+ por hora, teniendo este 1{quido la siguiente com-

posicibn:

aldehidas;: 1,5 Kg.

ésteres : 1 Kg.

3 Kge
= alcochol : 5 kg.

aceites

e

~ agua s 12 kg
De acuerdo con la 1nvenc15ﬁ, todo el excedente
del destilado es retrogradado a le cabeza de la columna
E, lo cual representa un coeficiente de retrogradacién

del brden de 60.
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El alcohol dilufdo gque corre por ¢1 tubo:2 ha-
cia la columie R estd précticemente exento de impurezas;
ge le concentra hasta un 93;50% en pesos Para libverarlo
totalmente de lLos rastros de productos .odoriferos, por
ejemplo, aminas y pequefias cantidades de éateres livia=
noa (acetato de etilo) qus hubieran podido formarse en

esta columna en razén de la presencia de fdcido, se saca

e} alcohol concentrado "pasteurizado" por el tubo 7 y se

le agote en una columna final F, ligéramente calentada
por su base y de donde se extrae por el tubo G, 1.057 Kg.
de mlcohol concentrado extra-puro, teniendo un 93;5% en
peso y conteniendo menos de 5 gramos de impufezas por
hectolitro de alcohol, lo cual representa un rendimiento
de maloohol de més de 98,B4%.

con el fin de evitar toda scumulacibn de ras-

- tros de productos cdori{feros mencionados més arriba en

la cabeza de la columna R, se vuelve a enviar por el tu-
bo 6 a la columna E, una cierta cantided de alcohol re-
cogido en la parte superior de ia columna R, correépon-
diente a un 1 a 2% del tiraje de alcohol puro.

EJEMPLO 2 -

En la parte superior de la seccidn E2 de la
columna de agotamiento (figura 2) se introduce 32.000
kg/hora de mosto impuro con 5% de alcchol que resulta de
la fermentacibdn de mostos de remolachas. El mosto se ago-
ta de impurezas en la seccidn E2 y de alcohol en la sea-
c¢idn E1 gracias a un calentamiento efectuado por el tubo
11 en la base de Bl y que se regula de manera de agsgurer
el agotamisnto corrscto.

El mosto sgotado corre bajo la forma de vinaza
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por el tubo 3',
Loa‘vapores epurados son enviados por el tubo

2 a la columne R ds rectificacidén, en cuya parte inferior
son agotadas de aleocohol gracimas a un calsntamienfo conve~
niente efectuado por el tubo 12°',

La totelidad del 1fquido agotado (flemazas)
corriendo por la base de R es vuelta e enviar por el tu=
bo 4' y la bomba P', hacia la parte superior'de'la colum=
ne de concentracidn de impurezaa EB; Bste 1{quido, que
representa alrededor de 3,000 a %.500 litros por hora
(sea alrededor de 200% con relacidn el peso de alcohol
contenido en el liquido alimenticio), drena hacia la par-
te inferior el alcohol que tuviera tendencia en elevarse
en la columna E3. La cantidad de vapor que atraviecsa las
secciones B2 y E3 es regulada graciaé a una-adnilla;g,
de tal manera que el gagto de vapor en este sonjunto,
con relacidén al alcohol tratado, sea dei orden de 50 Kg.
por heotolitro.

Las impurezas concentradas son extraldas mediap
te los tubos 5 y 5'. Por el tubo 5 se recoge principalmeg
te las impurezas del tipo de las aldehidas v de los éste-
res 1ivianos, mientras gue por el tubo 5', ge extrae esen
clalmente los ésteres mds pesados y las impurezas del ti-
po emilico. Eata extracoidén de impurezas por los tubos 5
¥ 5' estd regulada a un débito de 26,5 Kg/hora en total,
la 6omposieién media del conjunto de los productos ex-

trafdos es:

.

eldehfdas : 1,5 Kg
3’2 Kga
4,8 Kg.

i

LA

ésteres

3
.

aceltes
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- aleohol : 5 Kg.

>

- ggua 3 12 Kge

Todo el excedente de impurszas concentradas
destiledas en la parte superior de la columna, es retro-
gradado a la cabeza de E3, lo cual representa un coefi-
ciente de retrogradacién del brden de 50. | |

Le extraccidn final del elcchol extra=puro
se realizard mediante un dispositivo gnéioga al deseri-
to en el ejemplo 1, es decir, la colunna F y los tubos
7, 8’y 9. Esta disposicidn presenta aln méds interds cuan-
to el conjunto de la columna R es siempre susceptible de
dejar pasar una clerta cantidad de gas carbdnico que pue-
de arrastrar con él rastros imponderables de productos
odoriferos.

La cantidad de alecchol puro extrafido por el
tubo 9 con 93,5% en peso es de 1.695 Kg./hora, represen=~
tando un rendimiento del drden de un 99%.

EJEMPLO % ~

8o alimenta le depuradora E (figura 1) econ
unas flemeg impuras que tienen una graduacién aloohdli-
ca de un 75% en peso y procedente de la fermentacidn de
lejfas sulfiticas, & razbn de 2000 Kg. por hora; se ca=
lienta la base de la depuradora E mediante una cantidad
de vapor correspondiente a TOVKg. por hectolitro de al-
cohol puro tratado.

Por el tubo 3 y la bpmba P Be vuelve @ onviar
& la parte superior de E 8000 Kg. por hora de vinezas que
corren en la base de la columna R, siendo extrafdo el ex

cederite por el tubo 4.

Por el tubo 5 se saca 37,5 Kg/hora de impure-
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gag concentradas que tienen la siguiente ccmposiciéﬁ:
~ g@ldehidas 5:7 Kge
- ésteres : 2 Kge

(23

- @ceites t 3,6 Kge.
- metanol ¢ 0;2 Kge
-~ aleohol s 11 Kge
- agua : 15 Kg.

Eﬁ le parte superior de la columna E, se pacs
lateralmente por el tubo 7, 1570 Kg/hora de una mezcla
conteniendo un 93.5% en peso de alcchol et{lico y de me=
tanol que es tratada en una columna final por los medios
conocidos con el fin des extraer el mestanol, El rendimien=
to en alecohol puro es de 97,84%.

Con el fin de evitar el retornoc de metanol en
la columna depuradora E, pusde ser preferibls de no efec--
tuar por el tubo 6 el retorno de impurezas. Para ésto bas-
te con cerrar la canilla que figura en el tubo 6. En este
casgo, los rastros de impurezaafddoriferas que pueden scu-~
mularse en la parte superior de la columna R se vuelven
e encontrar en el alechol extrafdo por el tubo 7 y se
eliminen en la columna final al mismo tiempo que el me-

tanol,

BEJEMPLO 4 -~

En le parte superior de la seceidn E2 de la co-
lumna de agotamiento representada en la figura 2, se en- |
via, por hora, 15,000 Kg. de mostos con 8% eﬁ pego de al«
cohol'procedente de la sacarificacidn y de le fermenta-~
eidn del maiz. Se opera como en el ejemplc 2, elevéndose
el gasto de vapor de calentamiento provisto por el tubo

11" & 40 Kg. por hectolitro de alechol purc tratedo,
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La totalidad del 1{qufdo agota&p'(flemaza) es
vuelta e& enviar a la parte superior de E3 por el tubo
4' y la bomba P', sean 1500 a 2000 litros/hora,

Por los tubos 5 y 5' se retira en totel 17,1

Kg« de impurezas cuya cOmposfcién media es la giguiente:

- aldehidas : 0,6 Kg.
- ésteres : 0,7 Kee
- aceites : 3,8 Kge

- alcohol 4 4 Kge
- agua : 8 Kg. ‘

Por el tubo 7 se saca 1.260 Kg/hora de ‘alcchol
puro de 93,5% en peso. Rendimiento: 98%.

No se sale del cuadro de le presente invencidn
eportando al método precedentemente descrito e titulo de
ejemplo ciertes modificaciones de detalle,

En particular, le Solicitante ha constatado
que el sgua de riego podfe encerrar sin inconveniente,
elgunos porcentajes de alchol. Esto permite, en el caso
del tratemiento de log mostos (figura 2), suprimir 1&
parte inferior de la rectificadors R situada por debéjo
de le tuberfa 2. En este caso, el liguido a 3-42 GiL.
que corre sgobre el platillo de llegada de los vépores
alcoh6licos que provienen de El, es enviado a la parte
superior de la depuradora EZ. En estas condiciones, ei
calentamiento 12' se vuelve initil.

De una maners general, el procedimierto ge
aplice para la depuracibn de los 1i{quidos aléohélicbs
de cualquier procedencia: flemas y mostos de‘remblééhés,

de las melazas, de las papas reales, lfquidos slcohdli-

cos obtenidos por sacarificacidén de las materies amilé-
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ceas, mostos de lej{as sulfiticas, ete.

Sin embargo, es necesario sefialar que el meta-
nol, que existe en clertas materias primas alcohdlicas
¥ particularmente en los mostos de 1ej£as sulriticas,
tiene un cbﬁportamiento completamente especial: en efec-
to; & pesaf de su punto de ebullicidn poco elevado; no
es rechazado hacia la columna de depuracidén al mismo tiem
po que las otras impurezas, pues, en razdén de su extrema
solubilidad en el agua, posee coeficientes de destilacidn
inferiores a 1 en las condiciones de dilucidn existentes
en esta columna. Se comporta entonces exactamente como
el alcohol etflico y se encuentra con él en la columnsa
de rectificacién final donde se le elimina mediante los
medios conocidos. Sin embargo, alin en el caso particular
que acaba ds ser menciocnado, el procedimiento conasérva
todo su interés para la eliminacidn de las impurezes usua-
les que acompafian el metanol en los mostos &e sulfito.

-.N 0 T A -

Hebiendo ya descrito ampliamente la mfuraleza
del invento, as{ comoc la manera de 1ievarlo 2 cabo en la
préctica, se hace constar que los procedimientos ante-
riormente desecritos son susceptibles de ligeras modifica-
ciones de detalle, sin que por ello se slters el princi-
pio fundemental del invento. También se hace constar gue
dicho inventakse refiere a una Patente pregsentada en Fran-
ecla con fecha 14 de Enero de 1948, bajo el Ne 548¢455,ac2
giéndoae por lo tanto a log heneficios que cbnceden los
Convenios Internacionales en vigor, siendo 16 que cong-

tituye la esencia del mismo Yy por lo que se zmolicita Paw

tente de Invencidén por veinte afios en Espafia: "Procedi=
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miento para la fabricacibm de alcdhol extranneutro";
saracterizéndose por lo siguiente: E

1¢ - Procedimiento para la fabricacibn de al-
cohol extrasneutro, con depuracidén & bajo gredo en una
depuradora que recibe por su base la cantidad de vapor
necegaria para el agotamiento total de las impurezes,
con la excepcidn de los dcidos y eventualmente del meta-
ncl, v regade en su parte superior por agua pura O agua
ligeramente alcohdlica, procedimiento caraaterizado por
el hecho de que en el vértice de la depuradora se extrae
une centidsd de impurezeas correspoﬁdientq e la.que estd

contenida en el 1fguido alcohdlico alimenticio y que se

1
.retrograda todo el excedente del dagtilado de manera de

crear en la parte superior de la depuradorayfﬁna acumu-~
lacién de impurezas muy concentradas, en las, cuales la

relacibdn impurezas es superior a 1, siendo el alcbhel
agcoEoI

purificado seguidemente sometido a una rectifieaeién fi-
nal por los medios clédsicos.

2¢ - Procedimiento pers la fabricacidn de
slaechol extrﬁ-neutro, segun lo especificado en la rei-
vindicacidn 1, caracterizado por el hecho de que el coe~
ficiente de retrogradacidn en la parte superior de la
columna de depuracidn es del Orden de 50 a 60.

%2 - Procedimiento para la fabricéoién' de
alcohol extra-neutro, segfn lo especificado en la rei-

vindicacidn 1, caracterizado por el hecho de que ge re=

. gula el riego de agua de menera que la proporcidn del
“alcohol en los platillos de la zona de concentracidn de

la depursdora sea siempre inferior a un 20% en pesos

42 - Procedimiento para la fabricecidn de
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alcohol extra»neutro, pegin 1o especificado en la reis

vindicacibn 1, caracterigado por el hecbo de que como
agua de riego, 86 utilizan las vinages © flemasas pro-
cedentes de la rectificadora.

5¢ = Procedimiento pare la fabrioacién de
aleohol extra-neutro; tel y como queda gubstancialmen-
te descrito en la presente Memoria ¥y representado en
los dibujos aqus s scompafian .

Esta Memoria consta de catorce hojas eseri-

tes a mquina por une sola de suUs caras.

Madrid, 27de Diciegbre
LES USINES

Por Poder de J.
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