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

de una P a ten te  de In ven ció n  p or 20  a ñ o s , 

a  nombre de:

F . J .  OOLLIN A .-d .^  d o m ic ilia d a  en D ort— 

mund, Mestfalendamm g s  ya  (Alem ania) , por 

"PROCEDIMIENTO RARA LA DESTILACION DE AL­

QUITRAN Y PRODUCTOS DE ALQUITRAN".

Segón e l  estad o  a c t u a l  de l a  t é c n ic a  se puede d e s t i l a r  e l  

a lq u it r á n  de b u l la  de d iv e r s o s  modos. E l a n tig u o  mótodo de des­

t i l a c i ó n  c o n s is t e ,  como e s  sa b id o , en d e s t i l a r  e l  a lq u it r á n  en 

c a ld e r a s .  A s i  se produce una d escom posición  to ta lm en te  incom ple- 

5 t a  d e l a lq u it r á n  de b u l la  en a c e i t e  l i g e r o ,  a c e i t e  m edio, a c e i t e  

pesado y  a c e i t e  de an tracen o  y  se puede p o r  a n á l i s i s  por ejem plo 

comprobar en l a  d e s t i la c ió n  de e s ta  d escom p osición , s u s ta n c ia s  

que segón su  punto p rop io  de e b u l l ic i ó n  se  en cuen tran  muy por 

a b a jo  de l a  zona, de e b u l l ic i ó n  de l a  f r a c c ió n  p r o p ia , e s to  e s ,

10  d ich a s s u s ta n c ia s  se  a r r a s t r a n  a  l a  zona más a l t a  de e b u l l ic ió n  

p o r  puntos a c e ó tr ó p ic o s  de e b u l l i c i ó n .  Como ejem plo b a s ta  c i t a r  

e l  f e n o l ,  e l  c u a l ,  como e s  s a b id o , con lo s  elem en tos b á s ic o s  d e l 

a lq u i t r á n  de b u l la  p re se n ta  puntos a z e o tr ó p ic o s  de e b u l l ic ió n  

muy buenos de s u e rte  que en una d e s t i la c ió n  o r d in a r ia  con casco  

15  in c lu s o  h a s ta  e l  d ltim o  extrem o puede com probarse p o r a n á l i s i s
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e l  fe n o l en l a  zona d e l a c e i t e  de an tracen o  o d e l llamado a c e i t e  

v e r d e , fe n o l que se a r r a s t r a  h a s ta  e s ta  zona de e b u l l ic i ó n  por 

l o s  elem entos b á s ic o s  de l a  zona d e l an tracen o  y  que fin a lm en te  

queda aán en e l  re s id u o  de l a  d e s t i la c ió n ,  en l a  p e z .

20  E l  o tro  o segundo método de d e s t i la c ió n  d e l  a lq u it r á n  de

h u l la  c o n s is te  en d e s t i l a r l o  en colum nas, ta n to  por e l  s istem a 

d isc o n tin u o  como por e l  co n tin u o .

E l s istem a  d isco n tin u o  de d e s t i la c ió n  d e l a lq u it r á n  permi­

t e  c ie rta m e n te  d is g r e g a r lo  en  l o s  elem en tos p r in c ip a le s  con una

2$ e x a c t itu d  o p r e c is ió n  con sid erab lem en te  m ayor, esp ecia lm en te  en  

l a  zona de l a s  s u s ta n c ia s  que r e f e r id a s  a l  s istem a  a n u la r  se en­

cu e n tre n  en l a  zona de l o s  cuerp os de un a n i l l o  o de dos a n i l l o s .  

M ediante por ejem plo co n v en ien te  fra cc io n a m ie n to  e s  p o s ib le  e v i­

t a r  e l  a r r a s t r e  d e l  f e n o l .

30  También e s  p o s ib le  o b te n e r p or ejem plo l a  n a f t a l i n a  en e s ­

ta d o  muy r i c o  con r e fe r e n c ia  a l  con ten id o  de n a f t a l in a  d e l  a lq u i­

t r á n .

También en  l a  zona de l a s  s u s ta n c ia s  que se  componen de dos 

cu e rp o s de s e i s  m íd e o s  y  de cuerpos de c in c o  n á d e o s  adosados o 

35 in te r p u e s to s , se con sigu e tam bién m ediante fra cc io n a m ie n to  o rd i­

n a r io  un en riq u ecim ien to  muy n o ta b le .

Pero en l a  zona de l a s  s u s ta n c ia s  de t r e s  n á d e o s  o in c lu s o  

de cu atro  n á d e o s ,  o sea  de l o s  cuerpos de e levad o  peso m o lecu lar 

( fe n a n tre n o , a n tra ce n o , c a r b a z o l, p ir e n o , c r is e n o , n a fta s e n o , p i -  

4 0  ce n o , coroneno y  s im ila r e s )  y a  no e s  p o s ib le  p or e l  método o r d i­

n a r io  d e l fra cc io n a m ie n to  en colum nas, n i  por v i a  co n tin u a  n i  

d is c o n tin u a  n ingán en riq u ecim ien to  e le v a d o  y  p or c o n s ig u ie n te  

n in gu n a d is g r e g a c ió n  técn icam en te  im p ortan te p ara  l a  e la b o ra c ió n  

i n d u s t r i a l  de e s to s  cu e rp o s .

43 E l  proced im ien to  d isc o n tin u o  d b l método conocido de d e s t i -

l a c i é n  t ie n e  ,además e l  in co n v e n ien te  de que se  debe so b rep asar
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am pliam ente l a  tem p eratu ra  c r í t i c a  de r e a c c ió n  d e l a lq u it r á n  en 

l a  d e s t i la c ió n  p ara  o b ten er fr a c c io n e s  b r u ta s  por t r e s  o cu a tro  

n ú c le o s  y  por e l l o  se o r ig in a n  c ra c k in g  in c o n v e n ie n te s . Según l a  

50 e x p e r ie n c ia  l a  tem peratura c r í t i c a  de r e a c c ió n  se en cu en tra  a  unos 

3 5 0 s .  Las tem peratu ras más a l t a s  en e l  p ro ce so  de d e s t i la c ió n  dan 

p o r  r e s u lta d o  fenómenos de c r a c k in g , que pueden d eterm in arse y a  

de modo p e r fe c to  m ediante e l  c o n tr o l denlos p eso s e s p e c í f ic o s  de 

l o s  d e s t i la d o s .  JEn e l  mótodo d isco n tin u o  p or columnas no se pre—

55  se n ta  c ie rta m e n te  e s te  fenómeno en e l  grado que en e l  p roceso  

c o n tin u o , pero todo so b re ca ld e o  d e l  a lq u it r á n  aún en e l  p roceso  

con tin u o  da por r e s u lta d o , por ejem plo en e l  s istem a  de tu b o s ca­

le n ta d o r e s , c ra c k in g  in c o n v e n ie n te s  y  p or ta n to  l a  form ación de 

coque y  o tr o s  s im ila r e s .

60  De aq u í que p ara  e v i t a r  e s t a s  p e rtu rb a c io n e s  no se  sobrepa­

se  en e s to s  mótodos c o n o c id o s , da l a s  tem p eratu ras c r í t i c a s  de 

c a le f a c c ió n .

Pero de e s t e  modo se d i f i c u l t a  mucho y  en  g ra n  p a r te  l a  ob­

te n c ió n  de l a s  s u s ta n c ia s  t r in u c le a r e s  en forma c u a n t i t a t iv a  y  en 

65 p a rte  in c lu s o  e s  im p o sib le , p rescin d ie n d o  to ta lm e n te  de que en e l  

p roced im ien to  con tin uo de d e s t i la c ió n  no pueden por ejem plo a i s ­

l a r s e  l a s  s u s ta n c ia s  t e t r a n u c le a r e s ,  por ejem plo e l  p ire n o , e r i -  

sen o , b e n zo flu re n o  o b ra sa n o .

Se han d e s c r ito  tam bión p roced im ien to s a z e o tr ó p ic o s  de d e s -  

70 t i l a c i ó n ,  de modo e s p e c ia l  p a ra  l a  o b te n c ió n  de a lc o h o l y  de su s­

t a n c ia s  en l a  zona de e b u l l ic i ó n  d e l  b e n z o l.

A s i  p ara  l a  a p lic a c ió n  de una d e s t i la c ió n  a z e o tr ó p ic a  se 

han  recomendado por ejem plo a lc o h o le s  con no más de 3 átomos de 

carb o n o, y  tam bián s u s ta n c ia s  de b a jo  punto de e b u l l ic i ó n ,  como 

7$ m etild io x a n o  o fo rm iato  de e t i l o .  Pero l a s  tem p eratu ras de ebu­

l l i c i ó n  de e s ta s  s u s ta n c ia s  a z e o tr ó p ic a s  se en cuentran  e x c lu s iv a ­

mente en l a  zona de e b u l l ic ió n  d e l e ta n o l y  d e l b e n z o l.
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Ahora b ie n , se ha comprobado sorprendentem ente que pueden 

r e a l i z a r s e  tam bián d e s t i la c io n e s  a z e o tr ó p ic a s  en zonas &ás a l t a s  

80 y  a l t ís im a s  de e b u l l ic ió n  d e l  a lq u it r á n  y  p rod u cto s de a lq u it r á n , 

p o r  ejem plo de an tracen o  b ru to  o de p e z , de modo que m ediante 

d e s t i la c ió n  puedan a i s l a r s e  en esta d o  muy e n riq u e c id o  l a s  su stan ­

c i a s  de t r e s  o de cu a tro  n á d e o s  o elem entos de punto de e b u l l i ­

c ió n  to d a v ía  más a l t o ,  en l a  zona de e b u l l ic ió n  h a s ta  de 450s y  

85 s u p e r io r , s irv ió n d o s e  de acompañantes a z e o tr ó p ic o s  adecuados de 

l a  e b u l l ic i ó n .

Los á x it o s  en l a  d e s t i la c ió n  a z e o tr ó p ie a  en  l a s  zonas e le ­

vad as y  e le v a d ís im a s  de e b u l l ic i ó n  deben a t r ib u i r s e  a l  hecho de 

que l a s  s u s ta n c ia s  que se  han de em plear a ze o tró p ica m e n te , se 

$0 empujan p or tra ta m ie n to  quím ico (por ejem plo de h a lo  ge n ació n ) no 

* s o lo  a  sus puntos de e b u l l ic i ó n  más a l t o s ,  s in o  que además s e  

producen m olóoulas de peso m o le cu la r muy e le v a d o , p or ejem plo 

h id ro ca rb u ro s  c lo r a d o s .

De e s t e  modo g r a c ia s  a  c a r g a r  l a s  m oló cu las con e l  pesado 

$5 átomo de c lo r o  en  lu g a r  d e l átomo de h id ró g en o , se  r e b a ja  tam - 

b ió n  e x tra o rd in a ria m en te  l a  p r e s ió n  d e l  vap or de l a s  mismas, de 

s u e r te  que l a  p re s ió n  de su  vap or p e n e tra  en l a  zona de l a  p re­

s ió n  d e l vap or de l a s  su s tem ólas de a l t o  y  a lt ís im o  peso molecu­

l a r  d e l  a lq u it r á n  o pez o queda toa. poco por ab ajo  o por encima 

100 de d ich a  zon a.

Segán e l  in v e n to , p ara  a i s l a r  lo s  elem entos de e le v a d o  pe­

so  m o le cu la r  d e l  a lq u it r á n  se habrán de a g re g a r  como s u s ta n c ia s  

a z e o tr ó p ic a s  elem entos de a lq u it r á n  o de p e t r ó le o ,  cuyo punto de 

e b u l l i c i ó n  g r a c ia s  a  co n v en ien tes  a taq u es quím icos a l a  m olócula 

IO5 se encuentran  en l a  zona de l a  d e s t i la c ió n  a z e o tr ó p ie a  de lo s

elem en tos de e le v a d o  peso m o le cu la r  d e l a lq u it r á n ,  y  a  con tin ua­

c ió n  de l a  d e s t i la c ió n  se  r e a l i z a r á  l a  se p a ra c ió n  por c r i s t a l i ­

z a c ió n  d e l .d is o lv e n t e  o de l o s  d is o lv e n te s  a z e o tr ó p ic o s  y  d e l
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elem ento o elem entos de e levad o  peso m o le cu la r  que se hayan de 

a i s l a r .  E l  proced im ien to  segiin e l  in v e n to  se  d e s t i l a  p referen ten ­

monte a  l a  d e s t ila c ió n jc o n tin u a , pero  puede tam bién a p lic a r s e  en 

e l  método d is c o n tin u o .

Por s u s ta n c ia s  a z e o tr ó p ic a s  deben en ten d erse  lo s  medios cu­

y o  punto de e b u l l ic ió n  se  en cu en tra  en l a  zona d e l elem ento o e le ­

mentos d e l a lq u it r á n  que se  han de a i s l a r  y  l o s  c u a le s  ( e s p e c ia l­

m ente en form a. de vap or) t ie n e n  l a  p rop ied ad  de d is o lv e r  l a  su s­

t a n c ia  que se ha de a i s l a r .  Como s u s ta n c ia s  a z e o tr ó p ic a s  adecuadas 

s e  emplean segdn e l  in v e n to  elem en tos d e l  a lq u it r á n  que p or a t a ­

ques quím icos a l a  m olácu la  se han d esp lazad o  en su s puntos de 

e b u l l ic i ó n  a l a  zona de lo a  elem entos o r ig in a le s  d e l  a lq u itr á n  

que se han de se p a ra r  por fra cc io n a m ie n to  a z e o tr ó p ic o . E sto s  a ta ­

ques c o n s is te n  por ejem plo en u n ir  a  l a s  m o lécu las  s u s t i t u t i v a  o 

a d itiv a m e n te  h a ló g e n o s . M ediante una f i j a c i ó n  s e n c i l l a  o m á lt ip le  

se  t ie n e  l a  p o s ib i l id a d  de d e s p la z a r  l o s  pun tos de e b u l l ic i ó n ,  

por ejem plo de l a s  s u s ta n c ia s  b in u c le a r e s  o tambión d e l b e n z o l, 

a l a s  zonas que p erm iten  l a  d e s t i la c ió n  a z e o tr ó p ic a  de l o s  cu er­

p o s  t r i  o t e t r a n u c le a r e s .

B a sta  ahora no ha s id o  p o s ib le  a i s l a r  en una f r a c c ió n  t é c ­

n icam en te de e le v a d a  r iq u e z a  e l  fen an tren o  e x is t e n t e  en v a r io s  

por c ie n to  en e l  a lq u it r á n  de h u l la .  P o r a d ic ió n  de c lo r d n a f t a l i ­

ña en e l  p ro ceso  de d e s t i la c ió n  puede o b te n e rse  una se p a ra c ió n  

in te n s a  p recisam en te  de l a s  s u s ta n c ia s  t r i n u c le a r e s ,  e l  fe n a n tre ­

n o , a n tracen o  y  c a r b a z o l. M ediante en sayos se  ha comprobado que 

b a s t a  p ara  e l  p roced im ien to  a g r e g a r  20 a  25 por c ie n to  en  p eso , 

r e f e r id o  a l a  ca n tid a d  de p ez que se ha de d i s o c i a r .

También, como e s  s a b id o , lo s  grupos o x i in tr o d u c id o s  en l a  

m o lé cu la  d e sp la za n  e l  punto de e b u l l ic i ó n  y  o tr a s  p rop ied ad es ha­

c i a  a r r i b a ,  de su e rte  que tam bién  aq u í e x i s t e  l a  p o s ib i l id a d  de 

una d e s t i la c ió n  a z e o tr ó p ic a .
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Igualm ente e l  empleo de s u s ta n c ia s  de c la s e  extraH a, por 

ejem plo p ro d u cto s de p e t r ó le o ,  p erm iten  una se p a ra c ió n  a z e o tr ó ­

p ic a  co rresp o n d ie n te  de l o s  pun tos de fu s ió n  muy e le v a d o s , p o r 

ejem plo  d e l c a r b a z o l con punto de fu s ió n  de 248s o d e l  c r is e n o  

co n  punto de fu s ió n  de 250s, s itu a d o  en l a  zona de l a s  s u s ta n c ia s  

t r i  y  t e t r a n u c le a r e s .

E l  nuevo procedim ien to  p erm ite d is g r e g a r  en a lt ís im o  grado 

en  su s elem entos l a  pez o r d in a r ia ,  que en g e n e r a l se co n tie n e  en 

e l  a lq u it r á n  en  p or lo  menos 50 h a s ta  in c lu s o  60%, pudiendo sepa­

r a r s e  por fra cc io n a m ie n to  lo s  cuerpos c r i s t a l i n o s t e t r a  o pentanu- 

c le a r e s  empleando a z e é tró p o s  adecuados, en  esta d o  ta n  en riq u ecid o  

c u a l  no puede lo g r a r s e  en forma tócn icem en te pura m ediante mótodos 

f í s i c o s  s e n c i l l o s  de e la b o r a c ió n , por ejem plo m ediante c r i s t a l i z a ­

c ió n  y  c e n tr ifu g a c ió n .

Con e l  procedim ien to  segón e l  in v e n to  es p o s ib le  a i s l a r  t o ­

d o s lo s  elem en tos dé e le va d o  peso m o le cu la r  d e l a lq u it r á n  en  f r a c ­

c io n e s  s e p a ra d a s . Pero n atu ralm en te  tam bién e s  p o s ib le  por lo  que 

r e s p e c ta  a  e s te  a is la m ie n to , l im it a r s e  a uno o v a r io s  de e s to s  

e le m e n to s, p or ejem plo e l  c a r b a z o l .  En l a  p r á c t ic a  d e l  p ro c e d i­

m iento e s  siem pre co n ven ien te  que e l  d is o lv e n te  a z e ó tr é p ie o  que 

queda l i b r e  a l  se p a ra rse  por c r i s t a l i z a c i ó n  lo s  elem en tos que se  

han de a i s l a r ,  se v u e lv a  a l  p roceso  de d e s t i la c ió n  en l a  c i r c u la ­

c ió n .

Las s u s ta n c ia s  a z e o tr é p ic a s  pueden a g re g a rse  a l  a lq u itr á n  y  

a  sus p rod uctos después de e lim in a r  l o s  elem en tos de b a jo  punto 

de e b u l l ic i ó n .  Pero tam bién e s  p o s ib le  a g re g a r  d ic h a s  s u s ta n c ia s  

y a  a l  prod ucto  b r u to .

E l  procedim ien to  segón e l  in v en to  se  d e s t in a  en prim er lu ­

g a r  a l a  d e s t i la c ió n  de l o s  p rod u ctos d e l a lq u it r á n  de h u l la ,  pero 

se  p r e s ta  tam bién para l o s  p rod u ctos d e l  a lq u it r á n  de l i g n i t o .  

Puede igu alm en te a p lic a r s e  ven tajosam en te e l  procedim ien to  para
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l a  d e s t i la c ió n  de p rod u cto s a is la d o s  d e l  a lq u it r á n ,  por ejem plo 

a n tracen o  t r u t o .

*

T

Se reivindica como ¡nuevo y de propia invención:

1?5  1 . -  P rocedim iento  p ara  l a  d e s t i la c ió n  de a lq u it r á n  y  pro­

d u cto s de a lq u it r á n  m ediante a d ic ió n  de s u s ta n c ia s  a z e o tr ó p ic a s  

p a ra  a i s l a r  l o s  elem entos de e levad o  peso m o le cu la r  d e l  a lq u it r á n , 

c a r a c te r iz a d o  porque como d is o lv e n te s  a z e o tr ó p ic o s  se emplean o 

a g reg a n  elem entos de a lq u it r á n  o de p e t r ó le o ,  cuyos puntos de 

180 e b u l l ic i ó n  m ediante a ta q u e s quím icos adecuados a l a  m olócula  se 

d e sp la za n  a  l a  zona de l a  d e s t i la c ió n  a z e o tr ó p ic a  de lo s  elemen­

t o s  de e le v a d o  peso m o le cu la r  d e l  a lq u it r á n ,  y  porque a con tin u a­

c ió n  de l a  d e s t i la c ió n  se  e fe c tú a  l a  se p a ra c ió n  por c r i s t a l i z a ­

c ió n  d e l  d is o lv e n te  o d is o lv e n te s  a z e o tr ó p ic o s  y  e l  elem ento o 

185 elem entos de e le va d o  peso m o le cu la r  que se han de a i s l a r .

2 . -  P rocedim iento  según lo  r e iv in d ic a d o  en e l  punto 1 , ca­

r a c t e r iz a d o  porque e l  d is o lv e n te  a z e o tr ó p ic o  se a g reg a  a l  a lq u i­

t r á n  o a l  producto  de a lq u it r á n  despuós de e lim in a r  lo s  elem entos 

de b a jo  punto de e b u l l ic i ó n .

1 %  5 . -  P rocedim iento  según lo  r e iv in d ic a d o  en l o s  puntos 1  o

2 , c a r a c te r iz a d o  porque e l  d is o lv e n te  a z e o tr ó p ic o  que queda l i b r e  

en l a  c r i s t a l i z a c i ó n ,  se v u e lv e  a in c o rp o ra r  a  l a  c ir c u la c ió n  d e l 

p ro ce so  de d e s t i la c ió n .

4 .  — P rocedim iento  según lo  r e iv in d ic a d o  en ¡Los p un tos 1  o 

195 s ig u ie n t e s ,  c a r a c te r iz a d o  porque como s u s ta n c ia s  a z e o tr ó p ic a s  se

em plean elem entos d e l a lq u it r á n  en cuyas m oló cu las se f i j a n  h a ló ­

gen o s (esp ecia lm en te  c lo r o )  s u s t i t u t i v a  o a d itiv a m e n te .

5 .  -  P roced im ien to  según lo  r e iv in d ic a d o  en  e l  punto 4 , ca­

r a c t e r iz a d o  porque como d is o lv e n te  a z e o tr ó p ic o  se  emplea n a f t a -

200 l i n a  mono o p o l ic lo r a d a .



8 198463
E s ta  p a te n te  re c a e  sobre "PROCEDIMIENTO PARA LA DESTILACION 

DE ALQUITRAN Y PRODUCTOS DE ALQUITRAN", como queda d e s c r i t o  en 

l a  p re se n te  memoria y  c a r a c te r iz a d o  en l a  a n te r io r  N ota.

M adrid, 23  de Junio de 1 , 9 5 1 .
ANIOMtO FERNANDEZ PASGUáí 
aja.
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