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PATENTE
DE
INTRODUCCION

a favor de SOCIETE POUR L'EXPLOITATION DES PROCEDES
AB-DER-HALDEN, de nacionalidad francesa, domiciliada
en Nancy (Meurthe-et-Moselle), Prancia, S. Tsrrasse

de la Pépinidre, wor "PROCEDIMIENTO CON SU APARATO CO-
RRESPONDIENTE PARA REFIWAR LA NAFTALINA BRUTAM.

MEMORIA DESCRIPTIVA

Bste invento se refiere a la refinacidn de la
naftalina bruta.

Sabido es que la naftalina bruta se extrae del
alquitrdn de hulla, recogiendo por destilacién fracciona-
da un aceite cuya curva de destilacién encuadra el punto
de ebullicidn de la'naftalina, Este aceite, sometido a

enfriamiento, da una masa cristalina que contiene del 50

~al 80 % de naftalina, mientras el resto estd constitufdo

por aceites ocluidos entre los cristales. Para extraer la
naftalina, hay que separarla del aceite que la acompafia.

Esta operacidn, queconstituye la refinacidn, es delicada




10.

20.

25.

30n

y costosa en el estado actual de las cosas y grava
fuertemente el precio de fdbrice o coste de fabrica-
cidn de la naftalina purificada.

La centrifugacidén de esta mesa cristalina no
permite, en efecto, la separacidn completa y se comprue-
ba que un 6 a 8 % aproximadamente del aceite escapa al
tratamiento. En las mejores condiciones posibles, o.sea
con un aceite cristalizado muy lentamente que da crista-
les particularmente bien formados y una fuerza centrifu-
ga méxima que llegue a la cifra de 1200 gr., queda toda-
via en la naftalina producida un 5 a 6% de aceite ocluso.
Se recurre, por tanto, a otros tratamientos para obtener
un producto de 96, 98% o mds de pureza.

Bl tratamiento mds empleado es el prensado,
generalmente en caliente, por medio de una prensa hidriuw-
lica. Kl prensado de la naftalina brute es una operacidn
muy onerosa, tanto por el material que requlere como por
los gastos de explotacidn que ocasiona.

Se obtiene también naftalina de 98% de pureza
lavando la naftalins bruta con disolventes 0 productos
detergentes o saponificantes, pero la recuperacidn de los
agentes de lavado, el consumo de'éstos ¥y la separacién
final de la naftalina implican operaciones miltiples y
oostosas.

Asimismo se obtiene flaftalina de 96% de pure-
zg por lavado de la naftelina bruta con agua caliente
en la centrifugacidn, pero la naftaline obtenida retie-
ne cierta cantidad de agua, que luego hay que extraer,

y el sistema no permite superar el 98% de pureza.

Por ultimo, se ha obtenido naftalina de todos
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das, en el curso de las cuales el producto se enriguece

en naftalina. E1 procedimiento es eficaz, pero rsquiere
manipulaciones largas y costosas.

E1 invento que aguinse expone tiene por fin re-
mediar estos inconvenientes poniendo en prictica un pro-
cedimiento y un aparato de refinacidn de la naftalina
bruta quepermiten obtener naftalina de cualquier:pureza
que se desee, hasta el 99% y mds, a la par que se prescin-
de de lzs costosas operaciones anteriores de prensado, la-
vado 0 cristalizacidn.

El procedimiento que congstituye el objeto de
este invento es notable sobre todo por el hecho de que
consiste en recalentar lentamente la naftalina bruta, pre~
viamente solidificada por enfriamiento, provocando asi
la fusidn de las impurezas, que se escurren del produc-
to restante, mientras éste se enriquece progresivamente
en naftalina, la cual se recoge cuando ha llegado a la
pureza deseads.

Este procedimiento se basa en las consideracio-
nés experimentales siguientes:

18 La naftalina bruta cristalizada deja escapar
a través de los cristales formedos cierta cantidad de
aceite, y el producto restante tiene un punto de fusidn
superior aldel producto bruto de partida, Se saca actual-
mente provecho de este hecho en la cristalizacidn o el
egcurrimiento de la naftalina bruta a la temperatura am-
biente.

22 Ta cantidad de aceite que se escurre o que

queda en los cristales estd saturade de naftalina a la
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temperatura de escurrimiento o goteo.

32 Ia cantidad de aceite que queda en los cris-
tales después de un escurrihiento es sensiblemente igual
cualguiera que sea la temperatura), entre 10° y 80° ¢
(punto de fusidn de la fiaftalina pura).

Resulta de ello gque el aceite que queda en
log cristales, y que estd saturado de naftalina, contie-
ne en s mismo cada vez mds naftalina a medida que la
temperatura aumenta.

Al mismo tiempo, lag impurezas constituyen una
parte cada vez mds débil en la cantidad précticamente cons-
tante de aceite ocluido en los cristales, a wmedida que
la temperatura auments, y la pureza en naftalina de la
masa¢resténte, después del escurrimiento, aumenta hasta
lleger al 100% cuando la temperatura es igual a la de
fusidn del producto puro.

El procedimiento a que se refiere el invento
se pone, pues, en prictica de la manera siguiente:

Se recalienta suavemente la masa de naftalina
bruta y se geparan por escurrimiento los aceites que se
forman. De esta manera se eleva la temperatura hasta el
punto en que se obtienen el grado de pureza deseado.

Los aceites separados se envian de nuevo al
aceite de alquitrén, en le operacidén de primera separa-
cién de la naftalina bruta. La recuperacién de naftalina
es pues, prdcticamente, del 100%.

Es necesario que la masa de naftalina bruta sea
recalentada uniformente en todas sus partes; de ello de-
pende la eficacia de la operacidn.

El invento tiene también por objeto, en conse-
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cuancia, un aparato para la puesta en practica del pro-

cedimiento, con el que se realicen de la mejor manera
tales condiclones en forma sencilla y econdmica. Este
aparato es notable sobre todo por el hecho de que com~
prende una cuba separada en dos partes superpuestas por
un dispositivo filtrador, dispuesto a proximidad del
fondo de la cuba, en la que la parte superior contiene
elementos para la circulacidn de un fldido intercembia-
dor de calor gue dejan entre si espacios libres para el
paso de la naftalina bruta, exlstiendo en la parte su-
perior de la cuba un orificio para la introduccidn de
dicha naftalina bruta, mientras que para la evacuacid n
de los diversos componentes de ésta existe un orificio
en la base de la parte inferior.

Otras caracteristicas delninvento se irdn des-
prendiendo a medida que progrese la deseripcidn que si-
gue, la cual hace referencia al dibujo anexo, dado Uni-
camente a titulo de ejemplo y en el cual:

~ la figurae 1 eg un esquema llustrativo de la
marcha del procedimiento,'y

2 las figuras 2 y 3 son vistas en persepctiva
c©on desgaje parcial, de dos modalidades de realizacidn
del aparato a que se refiere el invento.

Aludiremos primeramente a la figura 1 pars
exponer la marcha del procedimiento y el principio del
aparato destinado a ponerlo en prdctica. Este aparato
comprende en esencia una cuba a, separada en dos par-
tes superpuestas por un dispositivo filtrador b, dig-
puesto a proximidad del fondo de la cuba. En la parte

superior de ésta se halla un dispositivo de circulacidn
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¢ de un fldido, como por ejemﬁié éi égua, que se pone
en movimiento por medio de una bomba 4. Una fuente de
fliido frio (F.F.) y una fuente de fliido caliente (F.
C.) pueden alimentar selectivamente en e el circuito
del dispositivo ¢, mientras que un rebosadero f permi-
te evacuar el fliido excedente.

Sobre esta base, el procedimiento se lleva a
cabo de la manera siguiente: Se introduce en la cuba a
una solucidén densa (S.D.), como por ejemplo una solucidn
de sosa, de manera que ocupe la parte inferior de la cu~
ba. Hecho esto, se introduce por encima de esta solucidn
la naftalina bruta en estado liquido.

Se equilibra la temperatura del aparato por
encima del punto de fusidn de la naftalina bruta. Lue-
go se =fectia un enfriamiento gradual por adicidn con-
tinua de fluido frio (F.F.)al circuito ¢, con elimina-
cidn de una cantidad correspondiente de fluido calien-
te por el rebvosadero f.

La naftalina cristalizada y, cuando se llega
a una temperatura de 50°C (al cabo de unas 6 a 8 horas
pdra una cuba de 1 metro de alture) en la masa de naf-
talina, se detiene la adicidn de fliido frio. Se abre
la salida, se evacua la solucidn densa (S.D.), gue se
vird para una operacidn ulterior y cuya finalidad es-
tribaba en mantener en el fondo del aparato un espacio
libre de cristales, y se pone entonces en marcha elre-
calentamiento del eircuito ¢ por medio del fldiido calien-
te (F.C.), con 1o que empieza el goteo o escurrimiento
de los aceites. De ese modo se eliminan aceites (H) PO~

bres en naftalina en los productos de cabeza, que luego
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del produc-

to que permanece en el aparsto auments répidemente. Cuan-

do ge han aslcenzado las condiciones deseadas, se detiene

la colada, se terminu por medio de calentamiento la fu-

gidén del producto restante y luego se recoge éste como

producto acabado (N.F.)., Los aceites H recogidos se re-

ciclan a una operacidn ulterior, sun cuando se pueden

congervar las fracciones de aceites que se escurren al

final de la operacidén como fraccidn de naftalina purifi-

cada de calidad técnica. El goteo o escurrimiento dura

aproximadamente 8 a 10 horas y la fusidn final 1 & 2 ho-

rag, con logue la operacidén complete no excede de 24

hopras.

A continuacidn figuren en una tebla los resul-

tados préacticos de cuatre enseyos para obtener haftalina

con purezs de 96, 98% y mds de 99% (el porcentaje de pure-

za ge da entre paréntesis), teniendo en cuenta el punto

de fusidn.

Materie P. de f. % de la carga

Naftelina brute o

cargada 7374 100%

Productos de cabeza 6495 35% Ensayo 1
Naftalina refinada 78°% (96%) 65%

Naftelina brute o A

cargeada 7374 100¢%

Productos de cabeza 65°5 4Q% Ensayo 2
Nafteline refinada 78%5 (97%) 60%

i
)
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Naftalina Bruta

cargade 7304 1009
Froductos de cabeza  68° 50%  Ensayo 3
Naftalina refinada 79° (98%) 50%

Naftaline bruta o '
cargada 7374 100%

Productos de cabeza  67° 46%

" Naftelina refinada,

primera fraccidén 78° (96%) 29%  Ensayo 4

Naftalina refigada, 0 ) )
segunda fraceidn 7977 (99,4%) 25%

Se puede tratar naftalina‘ bruta menos concen-—
trada que la de los engayos anteriores; se obtiene tem~
bién el mismo resultado, pero con rendimientos menos ele—
vados.

Seguidamente se describirdn dos modalidades préc-
ticas de realizacidn del aparato que han demostrado ser
sumamente gatisfactorias para ls puesta en préctioa del
procedimiento.

En le modalided de realizacidn rerresentsda en
1la figura 1, la cuba paralelepipédica &, separada en dos
partes superpuestas 1 y 2 por la tela perforada o enreja-
da b, estd provista de un orificio -3~ de admisidn d¢ la
naftalina brute en la parte -l- y un orificio —-4- de eva-
cuacidn de los componenetes de la naftaline en la parte
-2~

E1l dispositivo de circulacidén ¢ de fluido en
la parte -1- estd constituido por hileras de tubos hori-
zontales -5-. Ie hilera superior se alimenta de fluido

por un orificio de admisidn -6- que desemboca en una caja
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de ague -T- fijada sobre una de las pequeflas caras late-
rales del paralelepipedo, Un extremo de los tubos -5- de
la primera hiléra penetra en la cajs de ague -T7-, mien-
tra que el otro extremo de esos tubos penetra en una ca-
Ja de agua Ta fijada en lacara pequefia opuesta del para-
lelepipedo, al migmo tiempo que un extremo de los tubos
de la segunda hilera. Bl montaje de los tubos por media-
cién de las cajas de ague decaladas Ta, 7@ ....73 ] 7§
permite asi.que el fldido recorra todos los tubos =5-

de arriba abajo del apsrato, para salir por #ltimo por
un orificio de evacuacién -8-. Ceda tubo -5- estd provis-
to exteriormente de aletas -9~ dispuestas de manera que
los bordes de las aletas de tubos contiguos estén ten
cercanos unos de otros como sea posible. Astitulo de ejem-
plo, cabe hacer constar gue han demostrado ser sumamente
satisfactorios tubos 5 de 40 mm de didmetro con aletas
cuadradas de 110mm de lado. Las sletas ~9- entre las cua-
les circula la nafteline brute desemoefian una funcidn
doble. En primer lugar, aseguran une gran superficie de
intercambio téenico. En segundo lugar, aseguran el engan-
che de la masa cristalizada de naftalina bruta en el cur-
50 de le fusidn progresiva de ésta.

La modalidad de realizacidn de la figura 3 no
difiere de la de la figura 2 mds que en le forma del dis-~
positivo de circulscidn ¢.Este se halla compuesto por
celdas verticales y paralelas -1C-ngue dejan entre si es-
pacios libred para el paso de la naftaline bruta. Cada
celda tiene unos tabiques ~ll- dispuestos en zig-zeg que
formen un laberinto para obligar al fluido a &ectuar un

largo recorrido en el semo de la celda entre el tubo &
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llegada ~12- y el tubo de salida -13=. Los tubog =l2= ¥
-13- estdn unidos regpectivamente & colectores -l4- y
-15- en log cuales estén dispuestos unos orificios -6~
y =8~-. Las celdas -10- de 1,50 metros de altura han da-
d- resultados sumamente satisfactorios.

Como se comprende, el invento no se limita a
las modalidades de realizacidén aqui representadas y des-
crites, las cusles se nan aducido Unicamente & guise de

ejemplos.

NOTA

Se reivindica como objeto dela presehte paten-
te dé introduccidn:

1. Procedimiento pare refinar la naftalina
bruta, caracterizado por el hecho de consistir en recaé
lentar lentamente la naftaling bruta, previamente solidi-
ficade por enfrismiento, provocando con ello la fusidn
de las impurezas, que se escurren den producto restante,
mientras este Ultimo se enriquece prOgresivaﬁente en
naftalina, la cual se'recoge cuando ha llegado a la pu-
reza deseada.

2. Procedimiento para refinsr la naftalina
bruta, segun la reivindicacidn 1, carecterizado por ei
hecho de que en el curso del escurrimiento se recogen
varias fracciones, que puede, 0 bien reciclarse al cir-
cuito, 0 bien conservarse como fracciones de naftalina

de diversasg purezas.




10.

20.

25.

-1l -
44 i

257636

3. Procedimiento para refinar la naftalina bruts,
gegin la reivindicacidn 1, carscterizado por el hecho de
que el enfriamiento y el recalentemiento se efectian por
medio de una circulacidén de f£luido en circuito cerrado.

4. Procedimiento pare refinar la anaftalina bru-
ta, segin la reivindicacidn 1, caracterizado por el he=-
cho de que el enfriamiento y el recalenteamiento se efec-—
tlan en un mismo recinto, en la base del cual se introdu-
ce, antes del enfriamiento, una solucidn densa que se eva=-
cua antes del recalentamiento, con objeto de evitar la
cristalizacidn de la naftalina brutae en la base del men-
cionado recinto.

5. Aparato pare refinar la naftalina brute, para
la puesta en préctica del procedimiento a que se refieren
las reivindicacioneé layg, caracterizado por el hecho de
que comprende una cuba separada en dog partes superpuestas
por un dispositivo filtrador, dispuesto a proximidad del
fondo de la cuba, de cuyas partes la superior contiene
elementos para la circulacidén de un fliuido de intercambio
térmico que dejan entre si espacios libres para el paso
de le paftalins bruta, existiendo en la parte superior de
la cuba un orificio para la introduccidn de diche naftali-
na brute, en tanto que para la evacuacidn de los diversos
componentes de ésta existe un orificigkn la base de la
parte inferior.

6. Aparsa pare refinar la naftalina bruta, en con=-
formidad con la reivindicecidn 5, daracterizado por el he-
cho de que los elementos para la circulacidn del fludido
estan constituidos por hileras de tubos provistas de ale-

tas.
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7. Aparato pars refinar la naftalins bruta, sé—
gun la reivindicacidn 5} caracterizado por el hecho de
que los elementos para la circulacidn del fldido estédn
constituidos por celdas paralelas espaciadas.

8. Apareto pere refinaer la naftelina bruta, se-
gln la reivindicacidn 7, caracterizado por el hecho de
que cada celda comprende en su interior una serie de pa-
8080 en zig-zag pere prolongar el recorrido del fluido.

9. Procedimiento con su aparato correspondiente
para refinar le naftelina bruta.

La presente memoria descriptiva copste de doce
hojas foliadgs, escritas a méquing por una sola cara.

Barcelonsa, a 14 de abril de 1960

SOCIETE POUR L'EXPIOITATION DES

- PROCE R-HATDEN
pea. HR\ T
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