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MEKORIA . DesSCRIPITIVA
que se acompatia a ung soiricitud de patente de invencidn
por veinte aiios, pars wsspatie y sus Posésiones, por PRUCEDI-
MIKHTO CUN SU INSIATAULON PARA LA SEPARACLION DE AUEIT&S NE
YHOS DE LAS LEJIAS DE FENOLATOS QUY LOS UCHTIENEN, a favor
de La firma Vi3 LsUNA WERKS "WALTER ULBR.LCHTY, de naciona-
lidad alemana, residente en LEUNA, Kreis Merseburg, Alema-

nia Oriental.

En el curso de la obtencién de fenoles a partir de
aceites conieniendo fenoles tales como por ejemplo la frac+
cién llaemada "aceite carbdlico” del alguitrdn de hulla, a
pariir de ciertas rfracciones de esencias medias y ligeras
extraidas por gestilacién de la hulla y de lignitos, igual-+
mente que de fracciones extraldas de aceites obtenidos por
hidrogenacidn de alquitranes y de carbones bajo alta pre-~
sién, al modo de lag lejfas alcalinas y méds especialmente

de lejfas de sosa cdustica, se obtienen lejfas fenolatadas

N\
lag cuales casi siempre contienen proporciones mayores o mi-
nores de sceites no fenolados. fsvos Altimos agrupados baj

la denominucioda gendrica de "aceites neutros" deben ser se

|
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parados glempre gue sea posible 4e la masa, anteé de qué se
proceda al ftratamiento ulverior que conduce a la ontencién.
de productos comerciales tales como el dcido carbdiico, el
cresol, el xyienol, a fin de obtener estos Ultimos segﬁn
lasg ndrmas habituales. Por regla general se procede a la
extraceion de estos aceites neutros de lejfas Zenolatadas
agotamiento por ebullicidn 0 por un tratamiento por vapor
de agua, Lste procedimiento se uesigna por "clariticacibn

de la lejia fenolatada por vapor de agua'. Leta operacidn

de clarificacién por vapor de agua se efectfia uvreferentemente

en continuo, por ejemplLo tratanto la lejia fenolatada cho=-
rreando 'a iravés de uua columna vertl cal guarnecida de ele-
mentog de relleno, por vapor deagua que llega a contraco-
rriente a wa temperatura superior a la normal., Dado gque

log fenolatos alcalinos sufren una disociacidén hidrolitica,
el vapor de agua arrasira fuera de los aceites neutros una
cierta proporcién ue renoles. La condensacibn ue los vapors
separados en el aparato de clarificacién por vapor de agua
produce asi un aceite neutro mas o‘menos cargado de fenoles
as{ como agua conteniendo en disolucidén uua cierta cantidad
de fenoles., La cantidad de renoles asi escapada de la masa,
es asl perdida. S1 se intenta evitar esta ciase de pérdidas
seria necesario que estos productos fusran vueltos a enviap

a instalaciones especiales de fenolado para recuperar el

fenol lo que es a la vez compiicado y costoso,
Resumiendo lo que antecede éxisie un problema técnico
consistente en evitar la pérdida en fenoles que se produce
cuando se aplica a las lejias fenolatadas el tratamiento
ugual de clarificacidn por vapor de agua, 0 por lo menos a
disminuir tales pérdidas. Tal necesidad se deja sentir en

forma particularmeite aguda cuando la clarificacidan por va-
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por de agua de las lejias fenolatadas sobresaturadas ha de

realizarse ya gue en tales casos las péraidas de fenovies s

presentan muy counsiderables y practicamente inadmisibles.

A pesar de ello el procedimiento de clarificacidn por el vg
por estd lejos de dar satisfaccidn atn con lejias fenolsta-
das no sobresaturadas o con lejfas de débil concentraciébn,

no tanto en razén a Las pérdidas en fenoles (éstas son efec

tivamente menores) sino en razdén de la formacién de conden-
sados fenolados que no se pueuen utilizar ¥y que no se pﬁedﬂn
separar comv aguas residuales més que después de habverlas
desfenolado, lo cual es complicado y cosfos0.

Cuando 1la ciariticacién por vapor}ae azgua lleva sobre
las iejias fenolatadas constituyendo soluciones alcalinas
en las que los fenoles presentes forman»combinaciones.quimi-
cas perfectas con el dlecali, ias pérdidas en Ffenoles resultan-
tes de la aplicacibii del procedimiento de clarificucién por
vapor de agus resultan relativamente déviles. Cuando por el
contrarioc se trata de lejias fenolatadas sobresaturadas, Lab
pérdidas en fenoles resultan muy sensibires.

Por "lejias feaolatadas saiuradas" se eantienden las
soluciovnes de Ifenolatos en Lasg cuales el equivalente en fe-

noles presentes excede al equivalente en dlcali presente,

Lejlas fenoilatadas sobresaturadas dado gue por una cantidad
dade de 4icali se pueden entonces tratar més fenoles recuper
ravles que en el casgo de las lejias no saturadas o a penas
saturadas. Juando Ltas lejias tenolatadas tienen una sobre~
saturacién del orden de 120 a L40 %, es uny fraceidn de al~
rededor del 10% de la totalidad de los fenoles presentes

que en el momento de la clarificacidén por vapor de agua se

encuentra arrastrada al mismo tiempo que los aceites nentwnab
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Cuando se opera con lejias fenolatadas afin mAs saturadas es-

ta cantidaa del 10% se sobrepasa. kn 10s casos de este génée-

r0 el procedimiento de elarificaeidn por vapor de agua de-
ja de ser econémico.

Egta es la razén por La cual se ha propuesto operar
la extraccidn de Los aceites neutros de lejias fenolatadas

sobresaturadas no por clarificacidén mediante vapor de agua

sino por una extraccidén de disolventes selectivos por ejems

plo por medio de una esencia iigera de tipo parafinico. Sim

embargo, esta proposicién no se ha realizado hasta el dfa

por la razdén de que esta forma de extraccibén no se ha mos-

trado suficientemente selectiva y también porque la recupe+

racién del disolvente que se emplea es complicada, costosa

y lleva consiBo pérdidas sensivles y ademds cantidades apreé-

ciables de los disolventes selectivos son disueltms por la
lejlia fenolatada.

La presente invencién se reiiere a un procedimieuto
para la disminucibén de las périidas en fenoles en el curso
de la extraccién de acelite neutro de Las lejias de fenola-
tos que los contienen, recurriéndose a una clariricacidén
por vapor de agua, procédimlento caracterizado porque 10s
vaporeg salidos del tratamiento de clarificacién son lava-
dos por una solucidén de un nidrdxido alcalino, procedimien;

to que permite disminuir Las pérdidas en fenoles§ sin neces:

dad de un disposivivo ni de una operacidén especial de Tes-| -

fenviado. #s interesante utilizar una lejfia de sosa cAustid

ca caliente, ésta trasiega los fenoles directamente de Los

vapores si bien los condensados owitenidos son practicamente

exentos de fenoics. La lejia alcalina que ha servido para

§, o

i

este lavado puede ser adircionada a la iejia fenoizda obte=—

nida por el tiatamiento por vapor de agua, y el conjunto 80—
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puede ser ventajoso hacer servir varias veces seguidas la

lejia de lavaano y haceria volver a pasar en el cicio de .a-
vaao totalmente o en parte. lgualmente es p031ble utilizar
ila lejia de¢ lavado que haya servido ya para ia extraccidn

de los ienoles de Los aceltes fenolados en iugar de uvili-

zar una lejia fresca de sosa chusticae

Se pueae preveer un aparato de lavado montado a la mg
nera e un frasco lavador. Sin embargo es preferible proce-
der al lavado de los vaporés en una torre de lavado, por
ejemplo en una qolumna de ciaorro provista de anillos tipo

Reschig, columna én la cual la cabeza pecoge la Lejia de

[

lavado, que va al éncuentro de los vapores gjue éuben de absg
jo hacia arriba. Operando asi se obtiene un desfenolado muy
cargado de vapores al mismo tiempo que una saturacidén nuy

elevada en fenoles de La lejfa de lavado. La torre de lavad
do puade sger intercalada a continuacién del aparato de cla-

rificacidén por vapor de manera gue se haga eutrar por la

parte baja de dicha torre los vapores provinentés de ia ins
talacién de clarificacibu. Cuando se utiliza como aparato
de clarificacidén por vapor de agua una torre que jfuncione

a manera de columna, se realiza, conforme a la invencidn,

un iavado de vapores en condiciones particularmente ventajo

sas en la torre de clarificacidén por vapor propiamente diciia

1o gue permite obtener una gran simplificacidén en el conjun
to del aparato operatorios

. 4 este efecto la invencién concierne a una instalacidn
para la realizacién de los procedimientos precedenfes o de
procedimientes similares, caracterijado por la existencia de
una columna de dos compariimienitos que representan, el com-

partimiento inferior la zona de clarificacidén por vapor de

agua, y el compartimiento superior la zona de iavado.
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Una realizacidén de esva instalacibn se repiesenta a
titulo de ejemplo en los dibujos adjuntos.

En esta torma de realizscibn es ha escogido una zona
de lavado espeoial'como se muestra en el dibujo. La torre
de clariricacidn por vapor de ggua lleva dos compartimientg
los dos cargados de elementos de relleno gque representan |
el compartimiento superior (1), la zona de lavado, y el conm
partimieptolinferior (2), lé ZOna de ciarificacidén por vapd
de agua. La lejia de sosa céustica es introducida en ia ca-
beza de ta torre de clarificacldén por vapor de agua mientrs
qﬁe la lejia fenolétada es introducida en el esgpacio que gqu
da libre entre Lus 40s conpartimientos, La lejié de sosa
cdustica que chorrea enire los elementos de relleno de la
zona de lavado se transforma en lejia fenolatada bajo la
accidn de los fenoles desprendidos conjuntamente con Los
vapores de aceites neuvros para venir a udnirse a Lla lejia
fenolatada introducida de arriba a abajo. La l¢jlia fenolata
da clarificada por el vapor de agua va a uu alambique montg
do en la base de Lz torre para ser trasegada en continuo,
De la cabeza de la columna gale.por el tubo de vapores (3)
une mezcla de vapores oleaginoso8 y un vapor de agua gque ge
recoge en forma Liquida en el condensador (4). El condensad
1igquido va a la cubeta (5) de recepcidén en Lla cual se produ
ce una separacidn en dos iehcog O capasj la capa superior
oleaginosa sobre-puesta a la cape acuosas

wWl vapor de agua necesario para la clarificacién se
inyecta bajo el compartimiento inferior que contiene ele=
mentos de relleno. Se puede seilalar incidentalmente gue se
puede asegurar la proauccidén de vapor de agua llevando a la

eburlicién (por medio no mosiivado en el dibujo) la lejia

w

r

Q

fenolatada que es introducida en el alamoique. wambién es
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posible renunciar completamente a la insufluccidn de vapor

de agua y de obtener la votalidad deli vapor de agua necesas
rio a partir de la lejia Fenolavada. Seglin este modu de ree
iizacibn de la invencién la lejia de lavado no es recogida
geparadamente. La cantidad de lejia de lavado introducida
debe ser dosificada (siempre teniendc en cuenta el grédo

de saturacidn de La lejis fenolataua ue se trata de clari
ficar por el vapor de agua) ue manera es gue no ge produz-~

ca ung ¢izolucidn desveniajosa de Lla Llejla fenolatada.

¥n lugar de una lejia de sosa cdustica se puede utili
| .
| zar igualmente lejias de otros metales alcalinos tales comd

goluciones de hidrdxido de rotasio por ejemplo,

LEJEHPLO 1

En 400 g. de una lejia de sosa ciustica al 10% (sea ,
1,0 mole) se disuelven 112,93 g. de 4cido carbélico crista-
lizago {sea 1,2 mole) conteniendo como impurezas residuos
de un aceite neutro, La lejia fenolataua asi obtenida que
estd saturada @ L20% se lleva a la ebullicidén en un paldn
destilatorio, Los vapores yue se escapan constvitufdos por
vapor de agua, de fenol, y de aceite neutro son enviados
a un tubo de tipo de 1O boulas conteniendo una lejfa de gosmg
|cdustica caliente al 10% y después condensados en un refri-
gerador de tipo Liebig. DUespués del desprendimiento de al-
rededor de 80 cm’ de agua de la lejia fenolatzada se inte-
rruupe el ensayo. La lejila de lavado en el tubo antes citad
contenia 2,02 g. de deido carbéiico mientras que el destila
dovacuoso no cuntenia mas que 0,02 de dicho &cido.

ve unieron entonces la lejia de lLavado a la lejia Ten

latada clariticada. La mezcia asi obtenida contenfia 112.91

& n



de &cido carovdlico. Habia-haoiqo por ianto una pérdida de
0,02 go de 4cido caroblico. &n el curso de un ensayo compa-
205 rativo se agrega aun a La iejia fenolatada conteniendo
112,93 g. de dcido carbdlico y.4OU g. de lejia de sosa cdug-
tica al 10%, una canuvidad adicional de 20 g. de lejla de
sosa céusiica al 10%. tsta cantidaa correspoudia exaciamen-
te a la cantidad ce lejia de lavado en el curso dsl ensayo
210 precedente. Se rucowend$ er caleuvamiento con vista a pro-
vocar una nueva vaporizacidn de 80 cm3 de agua. Lsba vez
sin eumwargo los vapores no fueron lavados por la sosa caus=-
tica sino enviado direciamente a ia condensacién, En con-
densado contenia 1,69 g. de &cido carbéligo mieﬁtras gue
215 en 1a lejia fenolatada quedaban 111,24 g. ae dcido carbbli-
co, La pérdida de este 4ciuo representava por 1o tanto el
1,50%, Una comparacidm enire estos dos ensayos aemuestra
que es més ventajoso proceder a un lavado por una lejia de
gosa caustica en cantidad limitada wejor. gue mezclar desde
220 el principio lLa lLejia fenolatada con este misma cantidad
de Lejla de s0sa caustica y proceder a continuacién a una

ciarificacién por vapor de agua sin lavado de los vapores.

EJBMPLO Ii

~Los ensayos relatados en el ejemplo I fueron repeti-|
225 dos sirviéndose de una lejia fenolatada ovtenida ulsolvien-

do 97,3%2 g. {(es decir, 0,9 mole) de un ortocresol yue conte-

, . . - N !
nia ddbiles canvidades de aceites neutros, en 400 g. de una
|

lejia de gosa caustica al 10%. Como iejia de lavado, se ut%-
lizaron 20 g de una solucidn de sosa cAustica al 10%, Des— |
{

74
250 pués de La evaporacién de 80 cu”’ de agua, la lejia de Lavas

!
do contenia 0,5z g de orvocresol, mientras (ue, en el des~‘
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tilado acuoso, apenas podia regisirarse presencia de restos

de cresol, ni aln recurriendo a Loz métidos de andlisis més

gensibles. Dbespués de haoeise separado pequeillas cantidades

255 de aceites neutros yue se hallaban en suspensibn, fué pogi-
oLe servirse de este condensadv como si fuera de agua de
condensacidén practicamente pura. o se pudo registrar nin-
guna caniidad medible de eresol, Eu &l curso de un ensayo
comparativo en el que la lejia de Tenolato habia sido mez-
260 clada previamente a 1a destilacibn, con 20 g de una solu~
cién de sosza caustica al 10% hacienao asi disminuir iu sa=-
turacidén en fenol de 90U al 85,7, sin proceder a un Lavado

° de condensado que contenisg

de vapores, se obtuvierom 80 cm
0,39 g de ua ortocresvi. La concentracidn en ienoies, del

265 condensado, ascendié a 4,87 g por Litro, correspondiendo a
ésta, una agua residual fuervemente renolada que debia ser

desemvarazada de su fenole.

EJ WP L0 Iii

in el momento de una clariiicacién por vapor de agua,
270 de una lejia de renolato, saturada al L13% y que ademds del
20% de fenoles, conviene iguslmente un 0,58% de aceite neu-
tro, se grocede a la operacidén utilizando una columna de til
po ugual, empleando alrededor de un 25% de vapor de agua. La
Lejia fenoratada sowmevida a esta operacidn de clarificacidn
275 no contiene mas que 0,0% de sceite neutro. in cuanto al conk
densado olieagiaoso, contiene enire el 55 y el 60% de fenoles,
aientras que la cantidad de fenow.es uel condensauo acuosv
gse sitha entre 1 4 2%. Ea tutal, ia cantidaa de fenol en el

conjunto ae los dus destilados, es alrededor de 6 4 T% de

!
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280 la cantidad total de fenoles trafda por la legia de fenolat

tos (lejfa fenolatada). Al contrario, si se conducen los

vapores saliendo de la torre de clariiicacién, por el vapor

de agua, hacia la parte vaje de ung segunda torre, en la

cual cnorrea una lluvia caliente de lejia de susa cdustica
285 al 10%, y se condensan 1os vapores que salen de esta segunda
torre, se obtiene un condensado oleaginoso con menos del

10% de fenoles, mientras que el condensado acuoso no con-
tiene més que alrededor de 0,2% de fenoles. kn total, el con-
junto de los condensados no tiene més de 0,5% e fenvules in-

290 troducidos en iorma de leyia fenolada.

EdJBEMpLO 1V

Cuando, en una instalacidéu parecida a la descrita en

el ejemplo I, se trava una lejia fenolatada que, junto con

L5

un 36% aproximadamente de fenoles, contiene ademas un (0,58
?

{os
|

235 de un aceite neutro y gque es sobresaturada a 175%, se obti

ne, sin pasar por la torre de lavado ulterior, un coundensa
do oleaginoso gue cuntiene entre un 65 y un 75% de fenoles,
mientras que el condensado acuoso no contiene més gque de

2,5 al 3 %, La pérdida eun fenoles se cifra, entonces, entr
L] ; ’

L)

500 el 7 y el 8%. Intercalando una torre de lavado ulterior, se
obtiene, por el coutrario, un condensado oleaginoso gue Lo

tiene més del 5% de {enoles, y un condensado acuoso gue no

W

contiene mds de un 1 % aproximadamente, de fenoles, kn est
uitimo caso, las pérdidas en fenoles no se cifran en més

305 del 0,15 41 0,3 pors ciento.

EJEMPLO V
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noiatada, saturgga aproximadamente a 109% Yy con un percent -
je de1’42% delaceite neutro!_dg unge’pérdidae en fenoles, $el
310 6% en cifras redondase Una qlarificacién por vapor de agugi
de esta migma lejia, se efeqtu§ segui¢amente, a teno; de 1o
indicado en.el'dibujo. Pox lg partg alta de ;a columna, se
introdujo una_lejia de sosa qéustica al 8%, correspondiendc
len cantidad al 6% del volumen de la lejiavfenqlada. Las pére
315 didas de :enoles;len el conjunto de los condensados oleagi-
nosos y acuosos, no llegaron més que alrededor del 1 %.

Es evidente que la invencién qug'se describe, nd queda
limitade a los ejemplos de realizacién descritos srribe, a

partir de los cuales, se pueden prever otros medios y formas

320 de realizacién sin salir del espiritu de la invencién.

NOTA - Descrito suficientemente cuanto antecede sélo
regta consignar que lo que declara propio y nuevo del solici=

tante es 1o contenido en las siguientes:

325 | REIVINDICACIONES:
1l Procédimiento; con‘su instalacidén, para la separa-
‘ciénvde aceites neutros de las lejias de fenolatos que los
contienen, mediante una clarificacién por vapor de agua, ca=
racterizado porque los vapores salidos del tratamiento de
330 clafifioacion, son lavados por una solucién de un hidréxido
alcalino, procedimiento que permite esencialmente disminuir
las pérdidas de fenoles sin precisar una operacién especial‘
de desfenolado.

2 - Procedimiento, segin la reivindicacién 1%, carace
335 terizado porque los licores de lavado empleados, para la
extraccidén de fenoles de aceltes neutros, que los oontieneq

se utilizan de nuevo en el ciclo de las operaciones.
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3 - Procedimiento, segun reivindicaciones preeedanter
caracterizado porque el lavado de los vapores salidos de la
operacién de olarificacidn, se efecila en la misma columna
de clarificacion.

4 - Procedimiento, segln reivindicaciues que antece~
den, caracterizado porque para llevarlo a la practica, se
ha previsto una columna de dos compartimientos, en los que
el compartimiento inferior corresponde a la zona de clarifi
cacidn por vapor de agua, y el compartimiento superior, a
la zona de 1avado.

5 = PROCEDIMIENTO CON SU INSTALACION, PARA LA snmm%
CION D& ACEITES NEUTHOS Di LAS LmJIAS DE FENOLATOS QUE LOS
CONTIENEN.

Todo segin queda descrito en 1a presente llemoria,
que consta de doce hojas foliadas y mecanografiadas por

una #dla cara con un total de trescientas cincuenta y cin~

co lineas,

Eadrld 19 Diciembre 1959
e o
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