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M EMORTIA DESCRIPTIVA
de una Patente de Invencién por 20 afios,

| & nombre de: |
¥, J, COLLIN A.-G,, residente en Dortmund,
Westfalendemm 72 (hlemania), por “PROCE-
DIMIENTO PARA LA DESTILACION CONTINUA DE
ALQUITEAN, ESPECIAIMENTE ALQUITRAE DE HU-

LLa", ’
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' La destilacién del alquitrén de ymlle se realize hoy casi

exclusivemente por procedimiento discontinuo y esto & causa de

‘qué_una gren centided de alquitrédn se calienta en una retorts de

destilacién poco & poco a una temperaturas de 4002 o més alta, de
suerte que luegobse expulsen temporalmente une tras otra las di-
versas fracciones y se condeﬁsen seperadeamente., .

 En algunos cesos se ha realizado modernasmente la destila—
cibn del alquitrdn por método continuo y pere esto dicho algqui-
trén se conduce a través &e un ‘horno tubuler y luego las diver-

sas fracciones se .extraen en uha columna de destilacién acoplada

despuds, & diversas alturss de le misma. Tembién en este proce-

dimiento el alguitrdn se debe calentar en el horno tubular por

~ encima de 4002, cusndo se quiere separar por 1o menos la mitad

del alquitrédn para obtener una pez ordinaria.

Los procedimientos hasta ahora seguidos tiensen el inconve-
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niente de gque con esta destilacién se obtiene cuando mﬁs el 45%
en forma de de;tilados, de modo que gueds un residuo de 55 % de
pez. El invento se ha propuesto realizar de tal modo le destila-
cién que reduciendo convenientemente la porcién dé pez se‘obtenyr
gan mucho més destilados que hasta el‘presente,

El invento se funda en el conocimiento de que la causa de
la gran porcién procenfua; de pez qﬁe se presenta en los métodos
hasta hoy seguidbs, se halla en que por las polimerizaciones y
policoﬁdensaciones originades en ei caldeb se forms sdicional-
mente pez. En este proceso actﬁah como catalizadores bor ejemplo‘
clertos elementos minerales contenidos en el alquitrdn, como com-

binaciones de cinc o hierro y similares, y ademés la presencia

de ox{geno del aire. En estas condiciones clertos elementos del

alguitrén, por ejemplo el indeno'y sué homélqgos mono o pblime-
tiledos o propilados, tienen tendencie en presencia del oxf{geno
Adel aiﬁe e formar polimerizacipnes, por ejemplo ya & la tempera-
ture ordinaria. Los cempos de ebullicién de estas sustencias re-
eccionables, por ejempio de los indenos o cumaronas, llegan has-
ta el campo de temperaturs de la naftélina_e incluso superan tem-
peraturas de unos 220 & 240¢ C, |

Le solucidn del problemea presentado segﬁﬁ el invento con- -
eiste en que la destilacién continua del alquitrén se realiza en
un procedimiento de varias feses, de‘tal modo que en una o dos
fases previas ge separen 1los elementos del algquitrdn con incli-
nacién a polimegizaciones.d policondensaciones, antes de que se

ejecunte en una ¢ varias fases extremsas la!destilaciéh de las

- fraceiones con més alto punto de ebullicién. En general es sufi-

ciente con que le destilacién se efectde en dos etapes, de modo
que en la primera etapa se destilen los elementos cuyo punto de
ebullicién llega hasta unos 270-3002, mientras que las fraccio-

nes restantes se destilan en una,segundé etapa & temperaturas su-

periores a 4002, A la convenlente para aislar los elementos con
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tendencia a polimerizacionés y policondensaciones, puede trabe-
jarse con presiénnnormel, con lo cual se evita la inconveniente
aspiracién del ox{geno del aire. Por el contrario, en la dltima
etepa se requiere también en el método del invento trabajer con
vacio. | |

Mediente ensayos se ha comprbbadb que con el método del

 invento desarrollado en dos etapes de destilacién, es posible

obtener del alquitrén bruto de 65 & 70 % de destilados, de suer-
te que por tanto solo se produzca de 30 & 35 % de pez. Esta pez
se obtiene como pez dura especialmente valiosé. "

Dentro del alcance del invento es posible, pars obtener
elementos del alquitrén de eievado peso molecular, agregar como
disolﬁentes sudtancias azeotrdpiéas -especialmente eleméntos de‘
alquitrdn o petrdleo-ry realizar inmediatamente después de la
destilacidén la separacién del o de los disolventes azeotr6picos

pox crlstalizacldn del 0 de los elementos de elevado peso mole-

3

‘cular que se han de aislar,

. Por sustancias azeotrépicas en el sentido del invento se

han de entender aquellds medios cujro punto de ebullicién se en-

'cuentra en la zona del o de los elementos de alquitrdn gque se

han &e separar, y los cuales(especialmente en torms de vapor)
poseen le propieded de disolver la suétancia que se hsa de aislar,
Gomo sustanciag azeotrépicas adecuadas se prestén especialmente
elementos dael mismo alquitrén que por ataques.quimicos.a la mo-
lécula se desplazan en sus puntos de ebullici6n al campo de los
elementos originales del alquitrén que se han de separar por
fraccionamiento azeotrdépico. Estos atagues consisten por ejemplo
en incorporar e las moléculas haldégenos sustitutivos o aditivos.
Por incorporacién tnica o repetida se tie?e le posibilidad de

desplazar los puntos de ebullicién, por ejemplo de las sustan~

ciaa binucleares o también del benzol, a las ZOnas que permitan

una destilacién azeotrdpica de los cuerpos tri o tetranucleares.
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De este modo se pueda enriquecer y aislar en &lto grado las sus-

tancies tri, tetra o polinucleares, lo que significa une ventajé

econdémica importante para el fehantreno, entraceno, carbazol, pi-

reno, criseno etec.

El procedimiento del invento se destina prlncipalunnte a8 la
destilacién de alquitrdn de hulla, pero tambidn se presta pars la
destilacidn de alquitrén de lignito.

En la puesta en préctica del procedimiento en dos etapas

segin el invento, el alquitrén deshidretedo se lleva por una bom—

.ba al primer grado o fase de un horno tubular, donde se calienta

a 270-3002 C. Con esta temperature penetra en le parte inferior
de la primera columma fraccionadoras, de la que en capas de diver-

sas alturas se geparan las tracciones de més bajo punto de ebulli-

. eidh hasta el acenafteno.

El residuo que sale del fondo de la prlmera columna se ca-—

lienta en una segunda etapa o grado del horno tubular a unos 450¢

C y luego penetra en uha segunde columna fraccionadora, dasdo el
caso después de incorporar disolventes azeotr&picos. De esta se-~
gunda Qolumna se destilan al-vaéio y obtienen luego eeparaaamente
las fracciones de los elementos de elevado peso molecular, por
ejemplo antraceno, pireno, criseno, piceno etc.

S5i quiere desarrollarse el procedimiento en tres etapas, on-
tonces en la primere etapa se trabajard preterentemente con una
temperatura de unos 250~240¢2, en la segunda etapa hasta 5002 y en ‘
la tercera gtapa hasta 4502, La dastilacidn miltiple de por lo me—
nos dos etapes propuesta por el invento, esto es el empleo de por
lo menos dos columnas fraccionaaoraa y los correepondientes hornos
tubulares, lléva consigo la ulterior ventaja de que al ocurrir al-
gune averia en une de las etapas de Sérvicio puede realizarsé la
elaboracién del alquitrén Ynicamente en la segﬁnda etapa,gpudienp

do entonces escoger diverseamente la temperatura segin el producto
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final perseguido. Las columnas pueden tener un tameiio hgusl o ais-

tinto.

-
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ettt N O T JOS U T J U S S,

Se reivindica como nuevo y de propia invencidn:

l.- Procedimiento para la destilacidn continua de alquifrén;
especialmente alquitrén de hulla, caracterizadd'porque la destile—
cién continua del alquitréﬁ se\rea;izd en un proced;miento de va-—
rias fases o gradaciones, de tal'manera que en una o dos etapes
previas se sepaf%n los elementos del alquitrdn con tendencisa & po-
limerizaciones o policondensaciones, antes de due en una o varies
etépas finales se realice la destilacién de las fracciones de ele-
vado punto de ebullicién. b. ' ~

2,- P:oeedimieﬁto segin lo reivindicado en el ponto 1, ca-

racterizado por el empleo de un horno tubuler dividido en greada.-

ciones correspondientes.

3.~ Procedimiento segin lo reivindicado en 108-puntos,l'y'2,;
caracterizado porque ls destilacidn continua se realiza en dos fa-
ges en columnas fraccionadoras, trabajando le primers fase con una

temperatura de 270-3002 G y la segunda fase con una temperaturs de

unos 450¢ C,

4.~ Procedimiento segin lo reivindicado en los puntds 1.y 2

o 4, earacterizado porque en la etapa o etapas de destilacidn des-

‘tinedas a aislar 1os elementos de elevado pesc molecular de alqui-

trdn, se incorporan como disolventes sustancias azeotrépicas (es- .

- pecialmente elementos de alquitrén o petréleo), y porque immedia— -

tamente a la destilacidén tiene lugar la aepéracién del o de los
disolventes azectrdépicos por cristalizacién del o de los elemen—
tos de elevado peso molecular gque se han de aislar,

- 5em Procedimien$o segfn 1o reivindieado en el punmto 1 o si-

guientes, caracterizado porque le destilacidén en la fase previe
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140 86 realiza & ptéaidn normel, mientras la destilacién en 1la seggnrz

da o en le ¥Wltima fase se efectda al vacio.

Esta patente recae sobre "FROCEDIMIENTO PARA 1A DESTILACION
CONTINUA DE ALQUITRAN, ESPECIALMENTE ALQUITRAN DE EULIA", como

quede, descrito en la presente memoria vy caracterizado en le ante_

rior Nota,.

Madrid, 6 de Febrero de 1l.951.

ANTONIO FERNANDEZ PASGUAL
. P
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