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MBIOKL'A DESCRIPTIVA
p a ra  s o l i c i t a r

P A T E N T E  D E  I N V E N C I O N
en

E S P A N A
p o r VEINTE años

a  nombre de STAMICARBON N .V ., e n tid a d  h o la n d e sa , e s t a b l e c i ­
da en 2 van d er M a e se n s tra a t, H e e rle n , H o lm d a , po r:

HIDROCiiRBUROS AROMATICOS"

E s te  in v e n to  s e  r e f i e r e  a l  tra tm n ie n to  de h id ro c a r ­
buros arom áticos con ác id o  s u l f ú r i c o  p a ra  l a  e lim in a c ió n  de 
t i a f  enos.

EL benceno b ru to  y l o s  homólogos d e l benceno b ru to s  
se o b tie n e n  lavando  e l  gas de hornos de cok con un a c e i t e  
de a lq u i t r á n  y d e s t i la n d o  a co n tin u a c ió n  con vapor e l  a c e i te  
de a lq u i t r á n  p a ra  l i b e r a r l o  de l a  m ezcla de h id ro c a rb u ro s  
a ro m á tico s  ab so rb id o s  -  form ada p rin c ip a lm e n te  por benceno, 
to lu en o  y x i le n o ,  aunque c o n tie n e  tam bién a lg u n as  o t r a s  su s­
ta n c ia s .  Una nueva p u r i f i c a c ió n  de l a  m ezcla de h id ro c a rb u ro s
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a ro m á tico s  s e  e fe c tú a  por r e c t i f i c a c i ó n ,  en l a  c u a l ,  además 
de c ic lo p e n ta d ie n o , o b ten id o  en lask p rim eras  p a sad a s , se  ob­
t ie n e n  f ra c c io n e s  form adas p o r benceno, to lu en o  y x i le n o .

E s ta s  f r a c c io n e s  e s tá n  tan  im p u r if ic a d a s  como p a ra  
h a c e r la s  in ad ecu ad as p a ra  muchas a p l ic a c io n e s , por e jem plo , 
p a ra  su empleo como co m b u stib le s  de m otares. Junto  con lo s  
com puestos no s a tu ra d o s , que t ie n e n  te n d e n c ia  a  l a  fo rm ación  
de gomas y a l a  d e c o lo ra c ió n , co n tie n e n  com puestos orgán icos 
de a z u f r e ,  como t í a f e n c  y m e t i l - t i o f e n o .

Es h a b i tu a l  l a  se p a ra c ió n  de l o s  compuestos no s a ­
tu rad o s por t ra ta m ie n to  d e l b en cen o , to lu en o  o x ile n o  impu­
ro s  con ác id o  s u l f ú r ic o  más o menos co n c en trad o , por e jem plo , 
ác id o  s u l f ú r ic o  a l  80 — 96% en p e so .

En e s t e  t ra ta m ie n to  — que puede r e a l i z a r s e  en f o r ­
ma d is c o n tin u a  en r e c ip ie n te s  con a g i ta c ió n ,  o en  form a con­
t in u a ,  por e jem plo , en una columna de r e l l e n o  en l a  que se  
ponen en c o n ta c to  l o s  h id ro c a rb u ro s  arom ático s im puros y e l  
ác ido  s u l f ú r ic o  que pasan  en c o n tr a c o r r ie n te  — l o s  com puestos 
no sa tu ra d o s  se c o n v ie r te n  en p ro d uc to s de peso m o le c u la r  

'más elevado y form an con e l  ác id o  s u l f ú r ic o  un denominado 
a lq u i t r á n  á c id o . E l benceno y lo s  homólogos deL benceno 
p u r if ic a d o s  de e s te  modo se som eten a  c o n tin u a c ió n  a un l a ­
vado con so sa  c á u s t ic a  y se d e s t i l a n  de nuevo. Medial t e  e l 
t ra ta m ie n to  con ác ido  s u l f ú r ic o  se e lim in a  p a r te  de lo s  t i o -  
fe n o s  p re s e n te s  o r ig in a lm e n te .

E l  p re s e n te  in v e n to  p ro p o rc io n a  un p e rfecc io n am ien ­
to  en e l  tra ta m ie n to  de t ip o  c o n tin u o . E l p roced im ien to  de 
acuerdo con e l  in v en to  p a ra  r e d u c i r  l a  c a n tid ad  de t io fe n o s  
en l o s  h id ro c a rb u ro s  a ro m ático s po r tra ta m ie n to  de lo s  mismos 
con ác ido  s u l f ú r i o o , comprende e l  paso d e l  ác id o  s u l f ú r i c o
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y d e l l íq u id o  h id ro ca rb u rad o  en form a co n tin u a  y  en c o n tra ­
c o r r ie n te  a t r a v é s  de una columna v e r t i c a l  ca rgada  con m ate­
r i a l e s  de r e l l e n o ,  pasando e l  l íq u id o  h id ro ca rb u ra d o  h a c ia  
a r r i b a  por l a  columna y pulsando lo s  l íq u id o s  d u ra n te  su 
paso a  t r a v é s  de l a  columna.

L a e x te n s ió n  en l a  c u a l se red u ce  e l  con ten ido  en 
t io fe n o  de un h id ro c a rb u ro  m edian te  e l  tra ta m ie n to  en c o n tra ­
c o r r ie n te  con ác id o  s u l f ú r i c o  depende desde luego  de d iv e rs o s  
f a c to r e s ,  incluyendo  l a  c o n c e n tra c ió n  d e l  ác ido  s u l f ú r i c o  y 

l a s  c a n tid a d e s  de h id ro c a rb u ro  y ác id o  s u l f ú r ic o  que pasan  
en c o n ta c to  p o r unidad de tiem po . S in  em bargo, a  ig u a ld ad  de 
lo s  o tro s  f a c to r e s ,  se  h a  v i s to  que l a  o p e ra c ió n  de comuni­
c a r  p u lsa c io n e s  a l  l íq u id o  conduce a  un im p o rtan te  p e r f e c c io ­
nam iento en l a  e lim in a c ió n  de t io f e n o .  P or o t r a  p a r t e ,  m edian­
t e  una e le c c ió n  a p ro p ia d a  de l a  c o n c e n tra c ió n  d e l ác id o  y 
o t r a s  co n d ic io n es  d e l  t r a ta m ie n to ,  inc luyendo  l a  f re c u e n c ia  
de l a s  p u lsa c io n e s  y l a  r e la c ió n  h id ro c a rb u ro -á c id o  s u l f ú r i ­
co que pasan en c o n t r a c o r r ie n te ,  es p o s ib le ,  ap lic an d o  e l  
p roced im ien to  de acuerdo con e l  in v e n to , r e n u c i r  e l  con ten ido  
en t io fe n o  en una e x te n s ió n  mayor de l a  que es p o s ib le  cuando 
se r e a l i z a  e l  tra ta m ie n to  con Á cido en l a  form a p r im i t iv a .  
A s í, m ediante un p roceso  co n tin u o  de acuerdo con e l  p re s e n te  
in v e n to , es p o s ib le  r e d u c i r  e l co n ten id o  en t io fe n o  de un ben­
ceno que con tenga h a s ta  6500 mg de t io fe n o  por kg de benceno 
a  por debajo  de 13 mg por kg de benceno , u t i l iz a n d o  ác ido  
s u l f ú r ic o  de una c o n c e n tra c ió n  dáL 95% en p eso . H as ta  aho ra  
so lam ente h ab ía  s id o  p o s ib le  re d u c ir  e l  con ten id o  en t io fe n o  
d e l benceno u homólogos d e l benceno en e s te  grado por t r a t a ­
m iento d e l benceno u homólogos d e l  benceno e n  form a d isco n ­
t in u a  en f a s e s ,  po r e jem plo , en dos e ta p a s ,  con ác id o  su lí 'ú —
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r i c o ,  u t i l i z a n d o  em ambas e ta p a s  ác id o  s u l f ú r ic o  muy concen­
tra d o  que t u v i e r a  un p o rc e n ta je  d e l 99,5% en p eso . Los p ro ­
cesos d is c o n tin u o s  son la b o r io s o s  y en g o rro so s , p a r t i c u l a r ­
mente s i  se  han  de t r a t a r  g randes c a n t id a d e s  de h id ro c a rb u ­
r o .  Por o t r a  p a r t e ,  e l  a p a ra to  ocupa mucho s i t i o  y se  n e c e s i­
t a  una c a n tid a d  consid e rab le  de e n e rg ía  p a ra  d i s p e r s a r  e l  á c i ­
do s u l fú r ic o  en e l  benceno que se l a  de p u r i f i c a r  asim ism o, 
e l  tra ta m ie n to  es b a s ta n te  co s to so  en ác id o  s u l f ú r i c o ,  ya que 
en l a s  dos f a s e s  debe u t i l i z a r s e  ác ido  s u l f ú r ic o  de l a  misma 
c o n c e n tra c ió n . Además, s e  s u lfo n a  una c a n tid a d  a p re c ia b la  de 
benceno , que de e s te  modo s e  p ie rd e .

Con o b je to  de e v i t a r  que se en su c ien  lo s  cuerpos de r e ­
l le n o  de l a  columna cuando s e  l l e v a  a  cabo e l  p re s e n te  in v e n to , 
e l h id ro c a rb u ro  arom ático  puede som eterse  a una p u r i f ic a c ió n  
p re v ia  en una f a s e  a n t e r i o r  en form a de un t r a ta m ie n to  con á c i ­
do s u l f ú r i c o ,  d isp e rsá n d o se  e s te  ácido  s u l f ú r ic o  en e l  h id ro ­
carburo  por s is tem as-m ecán ico s . E l que s e a  v e n ta jo so  r e a l i z a r  
d ich a  p u r i f ic a c ió n  p re v ia  depende de l a  n a tu ra le z a  de l a  impu­
re z a  y d e l  grado en que e s té  im p u rific a d o  e l  h id ro ca rb u ro  
que s e  ha de p u r i f i c a r .  S i c o n tie n e , por e jem plo , 1 g ap ro ­
ximadamente de c ic lo p e n ta d ie n o  p o r kg , es co n v en ien te  l a  pu­
r i f i c a c i ó n  p re v ia , p u es to  que e l  c ic lo p e n ta d ie n o  form a un a l ­
q u i t r á n  ác id o  in s o lu b le  en ác ido  s u l f ú r ic o .

331 ác id o  s u l f ú r ic o  u t i l i z a d o  en e l  lav ad o  en c o n tra ­
c o r r ie n te  debe te n e r  p re fe re n te m e n te  una c o n c e n t r a c ió n d e l  95% 
en peso o más. S i s e  e fe c tú a  una p u r i f ic a c ió n  p re v ia , e l  á c i ­
do s u l f ú r ic o  empleado en e s te  tra ta m ie n to  no p r e c is a  s e r  de 
una c o n c e n tra c ió n  t a n  e le v ad a  como e l  que se em plea en l a  
columna de la v a d o ; es s u f i c i e n te  una co n c e n tra c ió n  d e l ?5 a l  
95%, de modo que puede em plearse p e rfec ta m en te  a l ác ido  que
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s a le  de l a  columna de lavado  en  c o n t r a c o r r ie n te ,  añad iéndo­
l e  ác ido  nuevo s i  fu e se  n ecesa rio *

La f re c u e n c ia  de l a  p u lsa c ió n  t i e n e  infL u en c ia  so b re  
e l  g rado  de e lim in a c ió n  de lo s  t io f e n o s  y lo s  r e s u l ta d o s  
que pueden o b te n e rse  con una p u lsa c ió n  d e te rm in ad a  dependen 
en p a r te  de l a s  .dim ensiones de la  colum na. Con o b je to  d e  
r e d u c i r  l a  c a n tid a d  de t io f e n o s  b a s ta  menos de 13 mg. de 
t io fe n o s  p o r kg . d e  h id ro c a rb u ro , u t i l iz a n d o  una columna 
de lavado  de d im ensiones té c n ic a s  norm ales (e s  d e c i r ,  5-10 
m. d e  a l t u r a ) ,  sonotemos lo s  l íq u id o s  d u ra n te  su paso a  t r a ­
v és de l a  columna a  una p u ls a c ió n  q u e  te n g a  una f re c u e n c ia  
de 100-300 im pulsos por m inu to .

Ha s id o  ya p ro p u esto  poner en c o n ta c to  benceno  y 
ác ido  s u l f ú r ic o  en c o n tr a c o r r ie n te  en un a p a ra to  h o r iz o n ta l ,  
m ie n tra s  se comunican p u lsa c io n e s  a l  c o n ta iid o  d e l  a p a ra to  
(Memoria de l a  P a te n te  B r i tá n ic a  ns 4 0 4 .0 0 5 ). E l a p a ra to  de 
acuerdo con e s ta  p ro p u e s ta  se d iv id e  en una s e r i e  de compar­
tim e n to s , d e  forma que en un grupo de e s to s  com partim entos 
ten g a  lu g a r  una s e p a ra c ió n  e n tr e  e l  benceno y e l  ác ido  s u l ­
fú r ic o  deb ida a l a  d i f e r e n c ia  en peso e s p e c í f ic o ,  m ie n tra s  
que en l o s  com partim entos ad y acen tes  e l  ác ido  s u l f ú r ic o  se  
m ezcla nuevam ente con e l  benceno como r e s u l ta d o  de l a  p u ls a ­
c ió n . M ediante e s te  p ro ced im ien to  no es p o s ib le  e lim in a r  los 
t io f e n o s  d e l  h id ro c a rb u ro  en un grado e le v a d o . .

Los cuerpos de roL lacio u t i l i z a d o s  en e l  p roceso  de 
acuerdo con e l  in v en to  deben  s e r  p re fe re n te m e n te  de una 
c o n s tru c c ió n  t a l  q u e  e l  esp ac io  l i b r e  en l a  columna r e l l e n a  
a sc ie n d a  a  un 50-96% d e l e sp a c io  ocupado p o r l o s  cuerpos de 
r e l le n o  y e l benceno u homólogo d e l benceno a  p u r i f i c a r  se 
hace p a sa r  a t r a v é s  de l a  columna d e  lavado  como una fa s e
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c o n tin u a , é s to  e s , en una c o r r í  en
que e l  ác id o  s u l f ú r ic o  se  d is t r ib u y e  so b re  l o s  cuerpos de r e ­
l le n o  c o m o fa se  d is c o n t in u a . Como r e s u l ta d o  d e  l a  p u ls a c ió n ,

. l a  p e l í c u la  de ác ido  s u l f ú r ic o  se  d iv id e  p a rc ia lm e n te  en g o ta s .
Es p o s ib le  asimismo h a c e r que e l  benceno d is p e rs o  en 

g o ta s  a sc ie n d a  como f a s e  d is c o n tin u a  a  t r a v é s  d e l ác id o  s u l f ú ­
r ic o  que form a la  f a s e  c o n tin u a . S in  embargo, con benceno como 
fa s e  c o n tin u a , l a  am p litu d  de l a  p u lsa c ió n  puede s e r  m ^ a r .
Con o b je to  de o b te n e r  una e lim in a c ió n  com pleta de l o s  t i o f e -  
nos es co n v en ien te  u t i l i z a r  e l  máximo d esp lazam ien to  p o s ib le  
d e l l íq u id o  por p u ls a c ió n . Aunque e l  volumen de l íq u id o  d e s p la ­
zado por l a s  p u lsa c io n e s  depende, p a ra  una s u p e r f ic ie  d e te r ­
minada d e l émbolo, de  l a  f re c u e n c ia  y de l a  c a r r e r a  d e l émbo­
lo. que provoca l a  p u ls a c ió n , e x i s t e  un l ím i t e  a l  desp lazam ien­
to  v o lu m é tr ic o , é s to  e s ,  e l  d esp lazam ien to  a l  cu a l empiezan 
a moverse lo s  cuerpos d e  r e l l e n o ,  y  é s to  t i e n e  lu g a r  a n te s  
s i  l a  f a s e  co n tin u a  e s tá  form ada par e l  ác ido  s u l f ú r ic o .

La f ig u r a  1 d e l d ib u jo  ad ju n to  es una g r á f ic a  que 
r e p r e s e n ta  l a  r e la c ió n  e n t r e  e l  grado de e lim in a c ió n  d e l  t i o -  
feno  y l a  f re c u e n c ia  de l a s  p u ls a c io n e s , seg ú n  se  o b se rv a  en 
l a s  e x p e r ie n c ia s .  Se in d ic a  asimismo l a  in f lu e n c ia  d e l v o lu ­
men d esp lazad o  por l a s  p u lsa c io n e s  y l a  in f lu e n c ia  de l a  can­
t id a d  de benceno a lim e n ta d a .

Las cu rvas r e p re s e n ta d a s  en l a  g r á f ic a  se r e f i e r e n  
to d a s  a  l a  p u r i f ic a c ió n  de benceno que con tenga 6500 mg de 
t io fe n o  p o r §g de benceno. E l tra ta m ie n to  se r e a l i z ó  con 4% 
en volumen de ác id o  s u l f ú r ic o  d e l 9%  en peso , en una columna 
que t e n i a  un d iám etro  de 10 cm. r e l l e n a  en una lo n g itu d  de 
6 ,8  m etros con s i l l e r a s  de B e rl de 1 ,2 5  cm; no se r e a l i z ó  n in ­
guna p u r i f ic a c ió n  p re v ia . La tem p e ra tu ra  en l a  colum na se  msn-
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tuvo a  183 c . ;  l a  f a s e  c o n tin u a  e s ta b a  f  orna da por e l  b en c e ­
no.

E l con ten ido  en t ic f e n o  d e l  benceno  p u r if ic a d o  se 
r e p r e s e n ta  on l a s  ordenadas i e s c a l a  l o g a r í tm ic a ) ; l a s  a b s c i­
sa s  re p re se n ta n  l a  f r e c u e n c ia  de p u lsa c ió n  en impulsos por 
m inu to , lo  que co rre sp o n d e  a l  número de re v o lu c io n e s  por mi­
nuto  d e l  e je  de m anivela  que ac c io n a  e l  im p u lso r.

En lo s  caso s  re p re se n ta d o s  por l a s  cu rv as A^ y Agt 
e l  volum en desp lazad o  por le s  p u lsa c io n e s  fu á  de 600 l i t r o s  
por h o ra , a lim en tán d o se  re sp e c tiv a m e n te  c a n tid a d e s  d e  1 /4  y 
1 /2  l i t r o  de benceno por h o ra  y c e n tím e tro  cuadrado de se c ­
c ió n  de l a  columna. En lo s  casos re p re se n ta d o s  p o r  l a s  cu rv as 
B^ y B2 se  in t ro d u je ro n  re sp e c tiv a m e n te  l a s  mismas c a n tid a d e s  
de benceno que p a ra  y Ag, pero  aq u í e l  volumen desp lazado  
por l a s  im p u lsac io n es  fu e  de 300 l i t r o s  por h o ra .

Se encon tró  que en cad a  caso  l a  c a n tid a d  de t io fe n o  
e lim in a d a  fu á  máxima en e l  in te r v a lo  de f re c u e n c ia s  de 100 a 
300 im pulsos por minuto .

S i s  e e le v a  l a  ten iperatu r a  en la  colum na, puede au­
m en tarse  e l  su m in is tro  de benceno; por e jem p lo , a  una tempe­
r a t u r a  de unos 40^0. y una a lim e n ta c ió n  de un 4 /  en volumen 
de ácido  s u l f ú r ic o  de 9 5 / en p eso , l a  a lim e n ta c ió n  de bence­
no puede s e r  de 1^5 l i t r o s  por c e n tím e tro  cuadrado de se c c ió n  
de l a  columna. S i s e  u t i l i z a  un ác id o  más c o n c en trad o , por 
e jem plo , d e l  9%  en p eso , l a  in tro d u c c ió n  d e  benceno puede 
s e r  en e s t e  caso de 2 ,5  l i t r o s  por h o ra  y p o r cm cuadrado d e  
l a  se c c ió n  de l a  colum na.

La tem p e ra tu ra  debe m an tenerse por debajo  de unos 
453 C. ,  pues en caso  c o n tr a r io  se  p e r d e r ía  una c a n tid a d  dema­
s iad o  grande de h id ro c a rb u ro s  a  p u r i f i c a r  debido a  l a  su lfo n a— 
c ió n .
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E s ta s  c i f r a s  se  r e f i e r e n  a columnas con una lo n g i­

tu d  de unos 7 m e tro s . S i se  u t i l i z a n  columnas más l a r g a s ,  
l a  ca rg a  se  puede aum entar de acuerdo con e l l o .  P a ra  e v i­
t a r  o r e d u c i r  e l  d e p ó s ito  de a lq u i t r á n  ác ido  so b re  l o s  cu e r­
pos de r e l l e n o ,  se  recom ienda e l  empleo de cuerpos de r e l l e ­
no de  p o rc e la n a  esm altad a . Como é s to s  son considerab lem en­
t e  más ca ro s  que lo s  cuerpos de r e l le n o  ¿e  p o rc e la n a  s in  e s ­
m a lta r ,  e s  co n v en ie n te  l l e n a r  so lam ente l a  p a r te  i n f e r i o r  
de l a  columna, é s to  e s ,  aproxim adam ente l / 3  de l a  lo n g itu d  
de l a  columna, con cuerdos de r e l l e n o  esm altad os y u t i l i ­
z a r lo s  s in  e sm a lta r  en e l  r e s to  de l a  colum na, p u esto  que 
e l  d e p ó s ito  de a lq u i t r á n  ác id o  so lam en te  t i e n e  lu g a r  en l a  
p a r te  i n f e r i o r  de l a  colum na. E l d e p ó s i to  de a lq u i t r á n  á c i ­
do puede r e d u c i r s e  o e v i ta r s e  asimismo s i  s e  emplean cuerpos 
de rá L la io  en forma ¿e a n i l lo s  de r e l l e n o  s in  v i d r i a r  y lo s  
a n i l l o s  de l a  p a r te  i n f e r i o r  de l a  columna t ie n e n  un d iám etro  
su f ic ie n te m e n te  g ran d e ; es adecuado por e jem plo , em plear 
a n i l l o s  de 2 ,54  cm. en e l  t e r c i o  i n f e r i o r  de l a  columna y 
a n i l l o s  de 1 ,5 2  cm. en e l  r e s to  d e  l a  columna.

P a ra  lo s  cuerpos de r e l le n o  puede em plearse en lu g a r  
de p o rc e la n a  o tro  m a te r ia l ,  por e jem p lo , un m etal o a le a c ió n  
m e tá l ic a  que no sea  a tacad o  por e l  ác id o  s u l f ú r ic o  concen­
tra d o  o /y  a l  a lq u i t r á n  á c id o .

S i a l  cabo de un c ie r to  p erio d o  de empleo de lo s  
cuerpos de r e l le n o  p re s e n ta ra n  su c ie d a d , pueden l im p ia rs e  
m ediante ác ido  s u l f ú r i c o ,  d e ten ien d o  sim plem ente l a  in tro d u c ­
c ió n  de benceno y con tinuando  l a  in tro d u c c ió n  de ác ido  s u l f ú ­
r ic o  y l a  p u ls a c ió n . Los cuerpos d e  r e l le n o  pueden l im p ia rs e  
a l te rn a tiv a m e n te  con agua, con v ap o r o con una so lu c ió n  a l ­
c a l in a .  Es co n v en ien te  asimismo c o lo c a r  en l a  columna a lg u —
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nos r e —d is t r ib u id o r e s  so b re  lc^  que e l  ác id o  que d esc ien d e  en 
forma de g o ta s  o de p e l íc u la  se  acum ula y s e  r e - d i s t r ib u y e  
au tom áticam ente so b re  l o s  cu e rp o s  d e  r e l l e n o  con lo  c u a l se 
n e u t r a l iz a n  lo s  e fe c to s  p e r ju d ic ia le s  de pared  y c a n a l iz a ­
c ió n .

E l p roceso  d e  acuerdo con e l  in v en to  se  e x p l ic a r á  
to d a v ía  a  modo d e  e jem p lo , hac iendo  r e f e r e n c ia  a  l a  F ig .  2 
d e l d ib u jo , que e s  un esquem a de un a p a r a to  p a ra  la  r e a l i z a ­
c ió n  d e l  p ro ce so .

En e s t a  f i g u r a ,  1 r e p r e s e n ta  una colum na, que pue­
de s e r  de unos 1C m etros de la rg o  y t e n e r  un d iám etro  d e  50 
cm. En l a  columna e x is te n  3 capas d e  cuerpos de r e l l e n o  (A,B 
y C ), por e jem plo , a n i l l o s  R asch ig  de 1 ,2 7  cm. E n tre  cada dos 
capas su c e s iv a s  e x is te n  r e d i s t r ib u id o r e s  2.

La columna 1 se co n e c ta  a  t r a v é s  de un conducto 3 
con un p u lsa d o r 4 , que e s tá  conectado a  su v e z , p o r un conduc­
to  5 , a un tanque am ortiguador 6 l le n o  a i  p a r te  con benceno 
o u n  homólogo de benceno. E l p u lsad o r 4 c o n s ta  de un c i l in d r o  
en e l  que s e  comunica un movimiento d e  v a iv é n  a  un d isco  mon­
tado  sob re  un e j e .  Tanto e l  r e c ip ie n te  tan pon 6 como e l  p u l­
sado r 4 y lo s  conductos 3 y 5 e s tá n  l l e c o s  de benceno o un 
homólogo de benceno .

A t r a v é s  d e l  conducto 13 se  p u lv e r iz a  ác ido  s u l f ú ­
r ic o  nuevo so b re  l a  capa su p e r io r  de cuerdos de r e l l e n o  en l a  
cabeza de l a  colum na, E l á c id o  s u l f ú r ic o  g astad o  se hace s a l i r  
par e l  fondo de l a  columna a  t r a v é s  d e l conducto 14 a un tanque 
15 .

S i fu e s e  n e c e s a r io , por e jem plo , a causa  d e l e levado  
co n ten id o  en c io lo p e n ta d ie n o  de lo s  h id ro c a rb u ro s  a  p u r i f i c a r ,  
e l  ác ido  s u l f ú r ic o  g astad o  puede l l e v a r s e  m ediante una bomba
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d e l tanque 15 a  t r a v é s  de un conducto 16 a l  r e c ip ie n te  de mez­
clado  8 , que e s t á  p ro v is to  de un a g i t a d o r .  E l benceno u homó­
lo g o s  de benceno se in tro d u c e n  en e s te  r e c ip ie n te  de mezclado 
m ediante e l  conducto 7 .

Del r e c ip ie n te  m ezclador 8 l a  m ezcla p asa  a un r e c i ­
p ie n te  d e  se p a ra c ió n  9 , en e l  que se d e p o s i ta  e l ác id o  s u lfú ­
r i c o  con l a s  im purezas a r r a s t r a d a s ,  im pulsándose con una bom­
ba l a  capa su p e r io r  — lo s  h id ro c a rb u ro s  p re -p u r if ic a d o s  -  a 
t r a v é s  d e l conducto 10' h a s ta  l a  p a r te  i n f e r i o r  de l a  columna 
1 .  Los h id ro c a rb u ro s  a  p u r i f i c a r  pasan  a  t r a v é s  de l a  columna 
en forma de f a s e  c o n tin u a  y s e  hacen s a l i r ,  a t r a v é s  d e l con­
ducto 1 2 , a  un t a l l e r  de. lav ad o  con ca rb o n a to  sód ico  (no r e ­
p re s e n ta d o ) , p a ra  l a  e lim in a c ió n  de lo s  r e s t o s  de á c id o .

L a columna 1 e s tá  p r o v is ta  d e  un in d ic a d o r  de n iv e l  17 , 
m ed ian te  e l  cu a l se comprueba y c o n tro la  l a  p o s ic ió n  de l a  ca­
pa l ím i t e  e n tr e  l o s  h id ro ca rb u ro s  y e l  ácido  s u l f ú r ic o  g a s ta ­
do que se  acum ula en l a  p a r te  i n f e r i o r  de la  columna.

La p a r te  su p e r io r  d e  l a  columna e s t á  p r o v is ta  d e  una 
cam isa 1 8 , a  t r a v é s  de l a  cu a l puede h a c e rse  c i r c u l a r  agua 
de r e f r ig e r a c ió n  o agua c a l i e n t e .  Se u t i l i z a  agua de r e f r i ­
g e ra c ió n  s i  e l  benceno u homólogos d e l benceno a p u r i f i c a r  se 
in tro d u c e n  en pequeñas c a n tid a d e s  o s i  s e  emplea ác id o  s u l f ú ­
r ic o  muy co n cen trad o ; en e l  caso in v e rs o , l a  tem p e ra tu ra  de 
re a c c ió n  en l a  columna se  e le v a  haciendo  p a s a r  agua c a l i e n te  
a  t r a v é s  de l a  cam isa.

L as p a red es  de l a  p a r te  i n f e r i o r  de  l a  columna e s tá n  
p r o v is ta s  de una e s p i r a l  de c a le fa c c ió n  de in d u c c ió n  19 . S i 
lo s  h id ro ca rb u ro s  a  p u r i f i c a r  co n tien en  so lam en te  una pequeña 
can tid ad  de s u s ta n c ia s  form adoras d e a lq u i t r á n  á c id o , lo s  
h id ro ca rb u ro s  a  p u r i f i c a r  pueden in t r o d u c i r s e  d ire c ta m e n te  en
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l a  columna a  t r a v é s  de Ion 
cados p rev ia m en te .

24334^conductos 7 y 7a  san s e r  p u U f i -

Bs p o s ib le  asimismo h ac e r s a l i r  sim ultáneam ente h id ro ­
ca rb u ro s  p u r if ic a d o s  de l a  cabeza de l a  columna a  t r a v é s  d e l 
conducto 12 y un p roducto  monos com pletam ente p u r if ic a d o  a 
t r a v é s  de l o s  conductos 20 y /o  21. '

M ediante e l  a p a ra to  d e s c r i to  en lo  a n te r io r  pueden l i ­
b e ra rs e  com pletam ente de t io fe n o  h id ro c a rb u ro s  a ro m ático s im­
puros t a l e s  como 2a-. s f r a c c io n e s  b ru ta s  d e  benceno , to lu en o  y 
x ile n o  o b te n id a s  lavando  lo s  g ases de cok con a c e i t e  de a l ­
q u i t r á n ,  expulsando lo s  h id ro c a rb u ro s  ab so rb id o s  en e l  a c e i ­
t e  de a lq u i t r á n  y r e c t i f ic a n d o  l a  m ezcla ex p u lsad a .

P o r e jem plo , e l  co n ten id o  en t io fe n o  de una f r a c c ió n  
b ru ta  de benceno, de 5000 a  9000 mg de benceno , s e  re d u jo  a 
menos de 1 3  mg por de benceno -  en l a  m ayoría de lo s  caso s 
1—5 mg/kg de benceno -  m ediante una p r e - p u r i f i c a c iá n  d e l  b en ­
ceno b ru to  con un 1% en volumen de ác id o  nuevo, o con e l  á c i ­
do g as tad o  p ro ced en te  de l a  columna d e  la v a d o , in tro d u c ien d o  
e l  benceno en l a  columna a  l a  v e lo c id a d  d e  4 metros cú b icos 
p o r h o ra  y u t i l iz a n d o  3—4 % en volum en de ác ido  s u l f ú r ic o  de 
98-99% en p e so , c a lc u la d o  sob re  l a  c a n tid a d  de benceno a  una 
tem p e ra tu ra  de 3CS C. en l a  columna y con una f re c u e n c ia  d e l 
e je  de m anivela  d e l p u lsa d o r  de 200 r .p .m . E l volumen d e s ­
plazado  por l a  p u lsa c ió n  fu é  de 1 , 2 5  l i t r o s  por c a r r e r a ,  medido 
en l a  columna v a c ia , sien d o  l a  columna d e  500 mm de d iám e tro . 
La c a r r e r a  en l a  columna, v a c ia  e s  en to n ces de unos 6 mm.

L as p é rd id a s  d e  benceno a sc ie n d e n  so lam ente a l  1,57-* 
Cuando l a  ca rg a  de benceno de l a  columna se re d u jo  a 2 ,5  
por ñ o ra  y e l  su m in is tro  de  ác ido  s u l f ú r i c o  a sc e n d ió  a  un 4-57  ̂
en volumen de ác ido  s u l f ú r ic o  d e l  9 8 ,5 —99,57^ en p eso , e l con—
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¿í 4334 5te n id o  en t io f e n o  descend ió  p o r d e b a jo  de 0 ,2  mg de t io fe n o  
por kg de benceno , m ie n tra s  que l a s  p é rd id a s  en benceno fu e ­
ro n  d e l  2%.

In tro d u c ie n d o  una s a l id a  de d e s c a rg a  a  lo s  2 /3  de 
l a  a l t u r a  de l a  colmnna por medio d e l  conducto  20 y o t r a  a  
1 /3  de la  a l t u r a  de l a  columna a  t r a v é s  d e l conducto 21, 
fu é  p o s ib le  re c u p e ra r  sim ultáneam ente  un benceno que c o n te ­
n ía  unos 100 mg de t i c f  eno por kg y un benceno con unos 500 
mg de t ic f e n o  por kg. , re s p e c tiv a m e n te .

E s ta  S o l i c i tu d ,  que co rre sp o n d e  a l a  p re s e n ta d a  
en H olanda e l  29 de J u l io  de 1 .957 b a jo  e l  número 219#442, 
se acoge a  lo s  b e n e f ic io s  d e l a r t í c u l o  51 d e l  v ig e n te  E s ta ­
tu to  so b re  P ro p ied ad  I n d u s t r i a l .

15
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Los p un tos de in v en c ió n  p ro p ia  y nueva que se  p re ­
sen tan  p a ra  que s e a n  o b je to  d e  e s t a  S o l ic i tu d  de P a te n te  d e  
In v en c ió n  en E spaña , por VEINTE añ o s , son lo s  s ig u ie n te s :

I B .-  Un p roced im ien to  p a ra  r e d u c i r  l a  c a n tid a d  
de t i c f  enos en h id ro c a rb u ro s  a ro m ático s por t ra ta m ie n to  d e 
lo s  mismos con ác ido  s u l f ú r i c o ,  cuyo p roced im ien to  comprende 
e l  paso d e l  ác ido  s u l f ú r ic o  y d e l l íq u id o  h id ro ca rb u ra d o  con­
tinuam en te  y en c o n tr a c o r r ie n te  a  t r a v é s  de una columna v e r ­
t i c a l  l l e n a  de cuerpos de  r e l l e n o ,  haciendo  p a sa r  e l  l íq u id o  
h id ro ca rb u ra d o  h a c ia  a r r ib a  p o r . l a  columna y pu lsando  lo s  
l íq u id o s  d u ran te  su  paso a t r a v é s  de l a  colum na.
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2 9 .— Un p roced im ien to  de acuerdo con l a  r e iv in d ic a ­
c ió n  1 ,  en e l  que se comunican a  l o s  l íq u id o s  de 100 a  300 
im pulsos p o r m inu to ,

3 S .-  Un p ro ced im ien to  de acuerdo con l a s  r e iv in d ic a ­
c io n e s  1 ó 2 , en e l  que e l  l íq u id o  h id ro ca rb u ra d o  se  somete 
a  un t r a t a n ie n to  p rev io  con ác id o  s u l f ú r ic o  a n te s  d e l t r a t a ­
m iento en l a  colum na, m edian te  m ezcla m ecánica d e l ác ido  s u l ­
fú r ic o  con e l  h id ro c a rb u ro , dejando  que sed im en te  e l  á c id o .

4-B.- Un p ro ced im ien to  de acuerdo con l a  r e iv in d ic a ­
c ió n  3? en e l  que e l  t ra ta m ie n to  p rev io  se  r e a l i z a  con ác ido  
que s a le  de l a  columna.

5 9 ,-  Un p ro ced im ien to  de acuerdo  con c u a lq u ie ra  de 
l a s  r e iv in d ic a c io n e s  p re c e d e n te s , en e l que e l h id ro ca rb u ro  
se  hace p a sa r  a  t r a v é s  de l a  columna en form a de f a s e  c o n t i ­
nua y e l  ác id o  s u l f ú r ic o  como f a s e  d is c o n tin u a .

6 c . -  Un p roced im ien to  d e  acuerdo con la  r e iv in d ic a ­
c ió n  4 , e n  e l  que l a  columna e s tá  r e l l e n a  de form a que quede 
un e sp ac io  l i b r e  en l a  columna r e l l e n a  que a sc ie n d a  a l  50—96% 
d e l e sp ac io  ocupado por l o s  cuerpos de re L le n o .

? s , -  Un p roced im ien to  d e  acuerdo  con c u a lq u ie ra  de 
l a s  r e iv in d ic a c io n e s  p re c e d e n te s  en e l  que l a  p a r te  i n f e r i o r  
de l a  columna e s t é  l l e n a  de cu erp o s de r e l l e n o  v id r ia d o s  y e l  
r e s to  con cuerpos de r e l le n o  s in  v i d r i a r .

8 c . -  Un p roced im ien to  d e  acuerdo  con c u a lq u ie ra  de 
l a s  r e iv in d ic a c io n e s  p re c e d e n te s , en e l  que l a  columna t ie n e  
una lo n g itu d  de unos 7 m etros y l a  v e lo c id a d  a l a  que se  in ­
tro d u c e  e l  h id ro ca rb u ro  a  p u r i f i c a r  en l a  columna e s  de 1 ,0 -  
2 ,5  l i t r o s  por cm. cuadrado d e  se c c ió n  de colum na; e l  consumo 
de ác ido  s u l f ú r ic o  es de 3—5% en volumen r e f e r id o  a l  volumen 
d e l h id ro c a rb u ro , te n ie n d o  e l  ác ido  s u l f ú r ic o  una c o n c e n tra -
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c ió n  por lo  menos d e l  95%y 3a tem p e ra tu ra  en l a  columna no es 
su p e rio r  a  45S C. y l a  c a r r e r a  de p u ls a c ió n  c a lc u la d a  p a ra  l a  
columna v a c ia  es de unos 6 mm.

9 S .-  Un p ro ced im ien to  p a ra  l a  e lim in a c ió n  de t io fe n o s  
de h id ro c a rb u ro s  a ro m ático s m ediante t ra ta m ie n to  con ác ido  
s u l f ú r ic o  e sen c ia lm en te  t a l  como s e  ha  d e s c r i to  aq u í haciendo 
r e f e r e n c ia  a lo s  d ib u jo s  a d ju n to s .

1 0 3 .-  Un p ro ced im ien to  d e  acuerdo  con l a s  r e iv in d ic a ­
c io n e s  p re c e d e n te s  en e l  que por l o  menos una f r a c c ió n  de lo s  
h id ro c a rb u ro s  se  hace s a l i r  por una o más p o s ic io n e s  a  lo  l a r ­
go de l a  colum na, a s i  como por l a  p a r te  s u p e r io r  de l a  misma.

1 1 3 .-  Un p ro ced im ien to  p a ra  r e d u c i r  l a  c a n tid a d  de t i o ­
fen o s en un h id ro ca rb u ro  arom ático  e sen c ia lm en te  t a l  como se  
ha d e s c r i to  a q u í hac iendo  r e f e r e n c ia  a  l a  f i g u r a  1 ó a  l a  f i ­
gu ra  2 de lo s  d ib u jo s  a d ju n to s .

1 2 3 .-  Un p roced im ien to  p a r a  r e d u c i r  l a  c a n tid a d  de 
t io fe n o s  en h id ro c a rb u ro s  a ro m á tic o s .

T a l y como s e  ha d e s c r i to  en l a  Memoria que a n te c e d e , 
re p re se n ta d o  en lo s  d ib u jo s que se  acompasan y p a ra  lo s  f i n e s  
que se ha i e s p e c if ic a d o .

E s ta  Memoria c o n s ta  de c a to rc e  h o ja s  e s c r i t a s  a  má­
q u in a  po r una s o la  de sus c a r a s .

M adrid
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