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MEMORIA DESBCRIPTIVA

de una Patente de Invencién por 20 afios,

A 8 nombre de: |

F. J. COLLIN A.-@,, domiciliade en Dort—

mund, Weetfalendamm ﬁe 72 (Alemenia), por
"PROCEDIMIENTO PARA LA DESTILACION DE AL-
QUITRAN Y PRODUCTOS DE ALGUITRAN".

mammmmmee

Segin el estado actusl de la técnica se puede destilar'éll»
alquitrén de hulle de diversos modos., E1l antiguo método de des—
tilacién consiste, como es sabido, en destilar el alquitrén enm
calderas. Asl se produceruna descomposicidn totaimsnte incomple—~
te del alquitrdn de hnlia en aceite ligero, aceite medio, aéeite

pesado y aceite de antraceno y se puede por andlisis por ejemplo

‘comprobar en la destilacidén de esta descomposicidén, sustancies

gue segin su punto propio de ebullicién se encuentran muy por
ebajo de la zone.de ebullicién de le fraccién propia, esto es,
dichas sustenciaes se arrastran & la zons mée'alta de ebullicién
pdr puntos aceotrdpicos de ebullicién. Como ejemplo basta eitar

el fenol, el cuel, como es sabido, con los elementos bdsicos del

alquitrén de hullae presenta pumtos azeotrdpicos de ebullicién

muy buenos de suerte gue en wne destilacién 6rdinaria con eaecof

incluso haste el ¥ltimo extremo puede comprobarse por‘anﬁlieiéfi;
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el fenol en la zone del acelte de entraceno o ael llemado aceite
verde, fencl que se‘arrastra haste ests zona de ebullicién por
los elementos bdsicos de la zona del antraceno y que finalmenze
queda atn en el residuo de la destilacién, en la pez.

El otro o segundo método de destilacién del alquitrén de

hulle consiste en destilarlo en colwmeas, tanto por el sistema

' discontinuo .como por el continuoc.

El sistema discontinuo de destilacidén del alquitrén permi-—
te ciertamente disgregarlo en los elementos prihcipales con uma

exactitud o precisién considerasblemente meyor, especialmente en

'la zona de las sustancias gque referides al sistema anular se en-

cuentran en le zone de los euerpos de un anillo o de dos enillos.
Mediante por ejemplo.conveniente fracclonamiento es posible evi-
tar el arrastre del fenol. |

Tembién es posible obtener por ejemplo la naftalina en es-
tadé may rico con referencia al contenido de narftalina del algui-
trén. . ' V .

Tembién en la zona de las sustanéiae'que se componen de dos’
cuerpos de seis ndcleos y de cuerpos de cinco ndcleos adosadoéfo
interpuestos, se consigue también mediante fraccionamiénto.orii-
nario un enriquecimiepto muy notable. A‘

Perb'en le zona de las sustencies de tres nicleos o incluéb
de cuatrd nidcleos, o sea de los cuerpos de elevado peéo molecular
(fenantreno, antraceno, carbazol, pireno, crisenc, naftasenmo, pi-

eeno, coronenc y similares) y& no es posible por el método ordi-

’ narid del fraccionamiento en colummas, ni por via continus pi

discontinua ningﬁn enriquecimiento elevado y por consiguiente

" ninguna disgregacién téonicamente importente pars la elahoracién

45

industrial de estos cuerpos. o : .

El procedimiento discontinuo del método conocido de deati—

’lacidn tiene ademﬁs el inconveniente de que se debe sobrepasar
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amplismente la temperatura cr{tica de reaccién del alquitrdn en
la destilacidén para obtener fracciones brutas por tres o cuatro
ndcleos y por ello se originen cr&cking inconvenientes. Segin la
experiencia la temperatura critica de reaccién se encuentra e unosl
3502, Las temperaturss mds altas en el procesé de destilacién dan
por resultado fenémenos de cracking, que pueden determinarse ye'
de modo perfecto mediante el control ddlos pesos especificos de
los destilados. En el método discontinuc por colummas no se pre-
sente ciertamente este renémeno en el grado que en el proceso
continuo, pero todo sobrecaldeo del alquitrdn ain en el proceso
continuo da por resultado, por ejemplo en el‘sistemﬁvde tubos ca-
lentadores, cracking inconvenientes y por tanto la fo:macién de
éoque'y otros similares.

bDe aqul que para evitar estas perturbaciones no se sobrepa-
se en estos métodos conocidos, de las temperaturas criticas ae
caletacecidn. ‘

Pero de este modo sé dificultea mucho y en gran parte la ob-
tenci6n de las sustancias trinucleares en forma cuantitative y en
parte inclusoc es lmposible, prescindiendo totalmente de que en el
procedimiento continuo de destilécién no pueden por ejemplo ais-
larse las sustancias tetranucleares, por ejemplo el pireno, cri-
seno, benzoflureno o brasano. ’

Se han descrito también procedimientos azeotrépicos de des-
tilacién, de modo_especial‘para la obtencién de alcohol y de sus-—
tancias en la zona de ebullicién del benzol.

Asi paera la apliéacién de una destilacién azéotrépica se,
han recomendado por ejemplo slcoholes com no mds de 3 dtomos de
carbono,»y también sustancias de bajo punto de ebullicién, como
metildioxeno o formiato de etilo. Pero las temperaturas de ebu-
1licién de-estas sustancias azeotrépices se encuentren exclusive-

mente en la zoﬁa de ebullicién del etanol y del benzol.



o'y

80

85

90

95

100

105

== 4 ==

Ahor; bien, se hs comprobadoAsorprendentemente que pueden.
realizarse tambidén destilaciones azpbt;dpicae en zonas hds altes
y alt{simas de ebullicién del alquitrdn y productos de,élquitrén,
por ejemplo de antraceno bruto o de pez, de modo que mediante
destilacién puedan esislarse en estado muy enriquecido las susten-
ciaes de tres o de cuatro nidcleos o elementos de punto de ebulli-
cién todavie mds alto, en le zone de ebullicién hasta de 4509 y_
superior, sirviéndose de acompafiantes azeotrdpicos adecundos de
la ebullicién. |
' Los éxitos en la destilacién azeotrépica en lss zones ele—
vedas y elevad{simes de ebullicién deben atribuirse al hecho de
que las sustancias que se han de emplear azeotrépicamente, 86 .
empujan por tratamiento quimico (por ejemplo de halogenecién) no
solo & sus puntos de ebullicién més altos, sino que ademés se
producen moléoulas de peso moleculaer muy elevado, por ejemplo
hidrocarburos clorados.

De este modo gracias a cargar las moléculas con el'pgsadé
dtomo de cloro en lugar del £tomo de hidrégeno, se rebaja tem—
bién extraordinariamente la preaidg del vapor de las miswas,'ée
suerte gue la presién de su vapor penetra en 15 zons de le pre—
sién del vapor de las sustencias de alto y altfsimo ﬁeso molecu~
lar del alquitrén o pez o queds tm poco por sbajo o por encima
de dicha zonsa. | ‘.

Segun el invento, para aislar los elementos de elevedo pe-
80 molecular del alquitrén'ae habrén de agregar como sustancias
azeotrépicas elementos de alquitrén o de petréleo; cuyo punto de
ebﬁllicidn gracias a convenientes ataques quimicos a la molécmla
se encuentran en la zona de la destilacién azeotrépica de los
elementos de elevado peso molecular del alquitrén, y & continua-
cién de 1a destilacién se realizarf la separacién por cristali-

zacién del disolvente o de los disolventes’azeotrépicos ¥ del .
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elemento‘o elementos de elevado peso molecular que se hayan de
aislar. 41 procedimiento segﬁn el invento se destila preferente-
mente & la destilaciéncontinue, perc puede también aplicarse en 
el método discontinuo.

Por sustancias azeotrdpicas deben entenderse los medioe Cll=
yo punto de ebullicidn se encuentra en le zona del elemento 0 ele-
mentos del alquitrén que se han ae aislar y los cuales (especial- |
mente en forma. de vapor) tienen la propiedad db digolver le sﬁs-
tancia que se ha de aislar. Como sustancias azeotrépicas ad.ecu‘a.das:
se empleen segin el invento elementos del alquitrdn que por. ate—
ques gufmicos a la molécula se han desplezado en sus puntos de
ebullicién a le zone de los elementos originasles del alquitrén

que'se hean de separar por fraccionamiento azeotrépico. Estos ata-

'ques consisten por ejemplo en unir a las moléculas sustitutive 6

.aditivamente haldgenoa. Mbdiante~nna-fijac16n sencille o miltiple

se tiene le posibilidad de desplazar los puntos de ebullicién,

por ejemplo de las sustaencias binucleares o también del bemnszol,

‘e las zonas que permiten la destilacién azeotrdpica de los cuer-

pos tri o tetranucleares.

Hegta ahora no ha sido pos;ble a;slar en une fraccidén téc-
nicamente de elevada riqueze el fenantreno existente en varios
por ciento en el alguitrdn de hulla. Por adicién de clordnafteli-
ne en el proceso de destilacién puede obtenerse una separacidén ‘
intensa precisamente de las sustanéiag trinucleares, el fenantre-
no, antraceno y carbazol. Mediante ensayos se ha cohprdbado que
basta para el procedimiento asgregar 20 a 25 por ciento en peso,
referido a la cantidad de pez que se ha de disociar. '

También, como es sabido, los grupos oxi introducidos en la
moléeula deéplazap el punto de ebullicién y otras propiedades ha-
cia erriba, de suerte que tembién aqui existe la popibilidad de
une destilacién azeotrdpica. |
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Igualmenﬁe el empleo de sustancias de clase extrafia, por
ejemplo productos de petrdleo, permiten una separacién azeotrd- -
pica correspondiente de los pﬁntos de fusién muy elevados, por
e jemplo del carbazol con punto de fueidn de 2482 o del eriseno
con punto de tusién de 2502, situmdo en la zoma de las sustancies
tri y tetranueleareq. .

R A nuevo'procedimiento permite disgregar en altfsimo grado
en sus elémentos le pez ordinaris, que en geheral se contiene en
el alquitrédn eﬁ por lo menos 50 haste incluso 60%, pudiendo sepa-
rarse por ffaccionamiénto los cuerpos cfistalinostetra o pentanu-
cleares empleando &zeltrépos adscuados, en estado tan enriquecido
eusl no puede lograrse en forma técnicemente pura mediante métodos
fisicos.sencillos de eleboraci&n, Por ejemplo mediante cristaliza—
¢ién y centrifugacidn. |

Con el procedimiento segin el invento es posible aislar to-
dos los elementos de elevado peso molecular del alquitrén en frac-
ciones separadas. Pero maturalmente tembién es posible por lo que
iespecta & este aislamiento, limitarass a umo o wvarios de estos
elementos, por ejemplo el earbazol, En la préctics del procedi-
miehto es siempre conveniente gue el aisolvente azeotrépico que
queda libré a8l separerse por cristalizecién los elementos gue se
hen de aislar, se vuelva al proceso de destilacién en la circula- ‘
eién. | o |

Les sustancias azeotrdpicas pﬁeden‘agregarse al alquitrdn j
a sus productos después de eliminér los elementos de bajo punto
de‘ebulliciﬁn. Pero también es posible agregar diehﬁs sustancias
ya al pioaucto bruto. | '

El précedimiento segin el invento se destina en primer lu-~
gar & la destilacién de los productbs del alguitrén de hulla, pero
se presta fambiéh para los productos del alqpitrén de lignito.

Puede igualmente aplicarse ventajosamente el procedimiento para.
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la destilacién de productos aislados del alquitrén, por ejamplo

antraceno bdruto.

tmtmlmimi ettt B O T AZttmtmtmic et =t
Se reivindioavcémo nuevo y de propie invencién:
l.- Procedimiento'para la destilacién de alquitrén y pro-
ductos de alquitrédn mediante adicién de sustancias azeotrdpicas
para aislar los elementos de elevado peso molecular del alquitrén

caracterizado porque como disolventes azeotrdpicos se emplean o

‘agregen elementos de alquitrdn o de petrbleo; cuyos puntos°de

ebullicién mediante atdaques quimicos adecusdos a la mqlécula se
desplezan & le zona de la destilacién azeotrdpica de los elemen-
tos de elevado peso molecular del alquitrén, y porque a continua—
cién de'la destilacién ee'efectﬁa la separacidén por crisﬁaliza-
cién del disolvente o disolventes azeotrépicos y ei elemento o
elementos de elevadé peso molecular que se han de aisler. -
2.~ Procedimiento‘éegén lo reivindicado en el punto 1, ce-
ractérizado porgue el disolvente aseétrépieo se agrege al alqui;

trdn o al producto de alquitrén después de eliminar los elementos

de bajo punto de ebullicidén.

5.~ Procedimiento segim lo reivindicado en los puntos 1 o
2, caracterizado porque el disolvente azeotrépico gue queda libre

en la cristalizecién, se vuelve & incorporar a la circulacién del

proceso de destilacién.

- Procedimiento segun lo reivindicedo en los puntos 1 o
siguientes, caracterizado porque como sustencias azeotrlpices se
emylean elementpe del alquitrdn en cuyas moléculas se fijan ha15-
genos (especialmente cloro) sustitutiva o aditivamente,

5.— Procedimiento segin lo reivindicsdo én el punto 4, ce-
racterizadb porque como disolvente azeotrdpico se empleea nafta-

lina mono o policlorada.
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Esta patente recee sobre "PROCEDIMIENTO PARA IA DESTILAGION
DE ALQUITRAN Y PRODUCIOS DE ALQUITRAN", como queds descrito en

la presente memorie y caracterizado en la anterior Nota,

Medria, 25 de Junio de 1,951,

ANTONIO FERNANDEZ PASCUA:
&F
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