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10.

PATENTE
DE
INVENCIODN

a fevor de SOCIETE POR L'FXPLOITATION DES PROCEDES AB-
-DER-~-HATDEN, entidaed francesa domicilisda en Nancy
(Weurthe~et-liogelle, France), 5, Terrasse de la Pépi-
niére, por "PROCEDIMIENTO PARA LA DESTILACICN CQN$I+‘

)

NUA DE ATLQUITRANES".

MEMORIA DESCRIPITIVA

La presente invencidn se refiere a la desti-
lacidn de slguitranes, y més perticularmente, a un pro-
cediniento de destilacidn continva de los alquitranes
de hullas.

El alquitrén, que es un subproducto de la
carbonizacidn de los carbones y que es recogido en el
momento del enfrismiento de los gases, es una mezcla
complexa de un gran ntmero de cuerpos gue son produc-

tos bésicos para la industria quimica (benzol, fenoles,

piriilinas, naftelina, antraceno, aceltes diversos, creo-
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Ciod 90
sotas, brea, etc...). Hstos diferentes productos son
recozidos en fraccliones que son seperadas durante la
destilacidén del alguitran.

Le. destilacidn del alquitrdn es precedida
generalmente por una deshidratacidn, en el curso de
la cual el agus es seperada del alquitrdn por un me-
dio :{sico cualquiera (decantacidn bajo presidn y en
calicnte, o vaporizacidn del agua).

Tuego el alquitran deshidratado es calenta-
do, después se separa globelmente los aceites en fase
de vupor en un aparato que trabaje a la presidn atmos-
férica o bajo presidn reducida, contribuyendo uns in-
vecc.dn de vapor & la vaporizacidn de los aceites y,
agotindo el resgiduo que constituye la brea. Las calo-
rias necesarizs son suministradas por el alquitran re-
celentado en un pipe-still, por un calentamiento direc-
to del aparato, o bien por un calentsmiento indirecto
(circulacidn de brea, eté...).

Los vapores de todos los aceites y el vapor
de agua son enviados a la base de una columna de ffac-
cionemiento que separa las fracciones deseadeas.

Egste procedimiento conocido presente diferen-
tes inconvenientes:

e) La destilacidn de todos loa aceites en
una cola operacidn conduce a un recalentamiento de las
frzcciones que destilan a baja temperaturs y que se en-
cuentran mezecladas con los acelites que destilan a alte

temperatura;
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b) DLa memcla de todas las fracciones de

-
Berien gttt T e b B

aceites en la columna de fraccionamiento es perju~

ekl

dicial para el rendimiento del aparato y para la ca-

e

1idad finsl de log productos obtenidos.

SO

£

5. La invencidn tiene por objeto proporcionar ;%
un procedimiento pera la destilecidn continua de los '%'{’
alquitranes y que permite eliminar estos inconvenien- 5% -
tes le los procedimientos conocidos, asi como obte- ?i;k,
ner productos finales de excelente mlidad. %%f?i

S

10. Tiene por objeto un procedimiento para la
destilacidn de los alquitranes, cue se carscteriza
principaluente por el hecho de hacer pasar el alqui-
trén por el interior de una primera zona de vaporiza-
cidén que separa scnsiblemente todas las fracciones

15. ligeras de dicho alquitrén, y de hacer pasar luego el
alquitrén desprovisto de las fracciones ligeras por
el iaterior de una segunda zona de vaporizacidn en la

gue Las fracciones pesades son separadas de la brea.

Segin otra caracteristica del procedimiento

.
s
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20, de la invencidn se separa, por una parte las fraccilo-

O
Ok

nes ligeras entre si, en columnas de fraccionamiento

v zr 2=

dist: ntas pero conectadas entre éllas de tal manera que

los -rapores que abandonan la parte superior de la zona

R TSRS XIS

de fraccionemientos de las frgcclones pesadas, llegan

TS

25, a la base de la columna de fraccionamiento de las
fracciones ligeras y que el liguido provinente de la

bagse de esta Wltima columna és enviado a la parte su-
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perior de la columna de fraccionamiento de las fraccio-
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Segin un modo de puesta en practice del pro-

nes pesadas.

cedimiento se deshidrata el alquitrén bruto en una zo-
na de deshidratacidn antes de enviarlo a la primera
zone de veporizacidn, pero esta deshidratacidn no es
absolutamente neceseris y es posible, si se desea ¥

si 1a naturaleza del alquitrén lo permite, enviar di-
rectamente el alquitrdn hidratado a la primera zona

de vaporizacidn.

Otras caracteristicas y ventajas de la in-
vencidn aparecerdn en el curso de la descripeidn que
sigus.

En el dibujo anexo, facilitado Unicsmente &
titulo de ejemplo, la figura unica es un esquena de
une :.nstalecidn de destilacidn continua de los alqui-
trancs, para ls puesta en préctica del procedimiento
de 1w invencidn:

£l alquitrdn 1iquido y bruto llega por una
cena..izacidn ~l- y atraviesa un intercambiador térmi-
co —~i- donde es puesto en contacto térmico con los va-
pores ligeros vrocedentes de la colunna de fracciona-
miento de las fracciones ligeras del procedimiento
por tna canalizacidn -3=-. El glquitrén bruto, gque es
llevedo de esta manefa a una temperatura de %0-8000,
aprbximadamente, es llevado por una canalizacidn —4-

a trevés de un intercambiador térmico -5- donde se ca-
lienta sobre los aceites calisntes que salen de las co-

lunnas de fraccionamiento del procedimiento, hasta una
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25.

temperatura de 120°C aproximadamente. EL alquitrdn
bruto asi calentado, es llevado por un conducto —6-

a una zona de deshidratacion -=7-, constituida por un
deshidratador clésico en el que el alquitrén es man-
tenilo a una temperatura del orden ds 140°¢ bajo pre—
sién atmosférica. Dentro de este deshidrtador el agua
se vaporiza con productos ligeros contenidos en el al-
quitedn. Los vapores formados, que salen por el con-
duct>y -8-, son condensados; el agua es decantada en
-9- .7 los aceites ligeros que habian sido arrastrados,
vuelven al deshidratador por el conducto -10-.

El alquitrdn deshidratado sale del deshidras-
tado» =7- que la canalizacidn -1l- gue comprende un
dist:ribuldor -12- gracias al gue una parte de este al-
quit:’én deshidratado puede ser bombeado por una bom-
ba ~.3- y enviado a través de un intercaembisdor tér-
mico -14-, donde es calentado sobre la brea proceden-—
te do la segunda zona de vaporizacidn del procedimien—
to. ¥l alquitrén que sale del intercambisdor -l4- es
devuclto por la conduddidn -15-, & una tempsratura de

190-200°¢ aproximademente, al deshidretador -7- donde

aporia las calorias necesarias para mantener este des-

hidretador a la ftemperatura de funcionamiento deseada.
El alguitrédn deshidmbado que sale del deshi-~
dratedor -7- por la canalizacidn -1l- es bombeado por
una tomba -16- y enviado a través de un haz de calefac-
cidn -17-, donde es llevado a une temperaturs del or-
den ce los 25000, por ejemplo por agotamiento de los

humoe del horno de calefaccidn de la instalacidn, tal
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com> se explicard mds adelante. Sale de este haz -17-

por ung canalizacidn -18- que lo conduce a la primera
zona de vaporizacidn -9-. Un distribuidor -50-, situa~
do sobre la canalizacidn -18-, permite = una parteasde
este alquitran recalentado y deshidratado volver al
desnidrtador -~7- por una canalizscidn -51-, si son ne-
cesariag caloria suplementarias para la deshidratacidn
( en el caso de que el alquitrdn contuviese una canti-
dad excepcional de agua). 31 no se desea deshidratar
al elquitrdén bruto, se lo envie directamente de la sa-
lide. del intercambiador -2- a la zona de vaporizacion
-18-, 8in pasar por los dispositivos intermediarios.

La primers zona de vaporizacidn o ¥lash®
~19- comprende une zona de vaporiszacidn propiamente
dicta} una zona de intercepcidn de arrastres de los va-
porés y una zona de agobtamiento del liquido residusl;
funciona ncrmalmente bajo la presiodn atmosférica y a
una temperatura de apfoximadamente 300°C. Las frac-
ciores ligeras salen de egta. zona de vaporizaciodn =19-
y llegan, por una conduccidn -2C-, a una columna de
fraccionsmiento —-21- cuyo funcionamiento serd descri-
to ulteriormente.

Bl alquitrén desprovisto de sus fracciones
ligeras sbandona la zona -19- por una canalizacidén ~22-
y es bombeado por une bomba -23- para ser enviado a
travis de un haz de calefaccidn -24- de donde sale a
una btemperatura de 390-400°¢ aproximadamente, para ser

enviado, a través de una valvula de expansidén -25-, ha-
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cia una segunda zona de Vaporizacidn =26-.

Un digtribuidor -27-, situado entes de la bom-
be -23~ en la canskizacion -22-, permite, gracias a una
bouka -26~, enviar una parte de esta alquitrdn despro-
visto de las fracciones ligeras a través de un haz de
calefaccidn —-29- donde es calentado a 350-360°C apro-
ximedamsnte, para ser devuelto por una canalizacidn
~30- & la primera zona de vaporizacidén ~19~ donde apor-
te las calorias necesarias para la vaporizacidn de las
fracziones ligeras (benzol, aceites fendlicos, naftali-
na brute y una parte del aceite de desbenzolaje). Ll
caudal de alquitran que atraviesa el haz -29- represen-
ta ajrroximadamente dos veces el gasto normal del alqui-
trén bruto.

Los haces =24~ y -29- son calentados median-
te wa mechero de gas o de aceite (por radiacidén), por
humo3s calientes producidos por un horno independiente
(por conveceidn), o por cualquier otro medio apropia-
do. .08 humos procedéntes de egte haz sirven para pro-
pore;.onar las calorfas al haz de calefaccidn -=7- men-
cionado precedentemente.

11 alquitran que atraviesa el haz -24- es
mantenido por la vdlvula de expansidén -25- bajo una
presidn que evita la vaporizacidn de los aceites, lo
cual no es posible mas que por el hecho de gue las frac~
ciones ligeras han sido retiradas ya en la zona de vapo-
rizacién ~19-.

La segunda zona de vaporizacion o "flash" -26-
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comprende iguaslmente una zona de vaporizaoién propia—

A

4
¥

mente dicha, una zona interceptadora de arrastres de

O

los vapores y une zona de agotamiento para el liquido

<
.

A e a

residual. La veporizacidn es asesgurada por medio de
vapcr de agua recalentado a 35000, gue eg enviado por
medio del conducto -31- a la zZona ~26- en un caudal
que representa 4-~5% del gasto de alquitrdn. Ln esta
gone —-2b~- todos los aceites o fracciones pesadas son
evaroradas y abandonan la zona por una canalizacidn
-32- para penetrar en la vage de una columna de frac-
cioramiento -33-. Le brea agotada se escurre por una
canslizacidn =34~ que la conduce al intercambiador de
temperatura -14-, donde recalienta el alguitran de re-
cilclado del deshidratédor, tal como se ha indicado pre-
cedentenente. ﬁntonces es evacuada por la cansliza-
cidn =35-.

Las columnas de frieccionemiento -21l- y -33-
estda constituldas, por ejemplo, por un conjunto de
platss de rectificacidn por barbotaje (20 a 50 o més
segil la finurae de fraccionamiento deseada). ®stdn co-
nectadas la una con la otra por medio de dos conduc-
tos: E1l uno, -36- conduce los vapores que salen de la
parte superior de la columna =~33- a la base de la co-

lumns -2l-, y el otro -3%, conduce el liguido que pro-

cede de la base de la columa -21- a la parte superzor

TR, TR T

de 1l columna -33-, por medio de una bomba no repre-

HE

sentada. Un digtribuidor -38-, dispuesto en la cana-

lizacidn =37~, permite reenviar, por una conduccidn
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-39-, una parte de este ultimo liquido a la primera
zons. de vaporizacién -19-, a fin de ser vaporizado
nuevemente y de aportar a la columna de fracciona-
mierto -21- calorias suplementarias que proporcionen
un reflujo interno més importante.

La disposicidn en serie de las columnas de

fraccionamiento ~21- y -33- permite aprovechar el re-

flujo de la columna -33- gue se adiciona al de la co-
lumne -2le, y mejorar, asi los cortes de las fraccio-
nes de aceites ligeros, asi como utilizar el mismo
grupo de aparatos de condensacidn para las dos colum-
nas.

De la base de la columna =-33- se retira el
aceite antracénico por la conduccidn —40-. De la par-
te madia de la misma columna se retira el aceite de
desbznzolaje por la conduccidn -41- (este aceite des-
tila, por ejemplo, entre 235 y 290°C, pero estos 1i-
mites, de temperatura pueden ser modificados si se de~
gea). Gracias al procedimiento de la invencidn, estos
aceibtes se hallan exentos de productos ligeros puesto

gue los mismos han gido separados en la zone de vapo-
rizesidn -19-, es decir, mucho sntes de la destilacidn
de dichos aceites.

Como ya se ha dicho precedentemente, los va-
pores que salen de la parte sﬁperior de la columna -33-
son 2nviados por la canalizacidn -36- a la base de la
colwang de fraccionamiento —21- de las fracciones lige-

ras. En la pasrte media de esta columna —-21- se recoje-

LT~

S s ghe ¢ w0 Y

RO I

C PN
Al o b, "--r,"a S

T TR T Y T A WA e
R PR N
et L - o XN

-
]

3 %

FIUEER
4,

TR

A
N

TR

R 4 i St

o,

«

e 0 50

=
R




5.

10,

15.

20.

25.

la naftalina bruta por el conducto -42~. El proce—
dimiento de la invencidn, permite obtener una naf-
talina bruta que tiene un punto de fusidn de 70°C y
gque, después de lavada a la sosa, de una fraccidn de
75°C de punto de fusidn, o sea, con 95% de naftali-
na, que constituye una materia prima ya nuy elabora~
da rara la fabricacidén de la naftelina pura. Bl pro-
cedimiento de la invencidn pérmite retirar por el con-
ducto —=42- una gran cantidad de neftalina, de 85 a
90% de le naftalina total del alquitrin, lo que es
extremadamente ventajoso.

De la parte superior de la columna -21- se
retira la fraccidn de aceite fendlico por la cansli-
zacidn ~-43-. Este aceite destila, por ejemplo, entre
160 y 200°C, pero es posible, naturalmente, modificar
a voluntad estos limites de destilacidn, mddificando
las saracteristicas de la columna de fraccionamiento.

En cuanto a los vapores ligeros constitui-
dos yor la fraccidn benzdlica, salen de la columna -21-
por ia canelizacidn -3- de la parte superior de ls mis-
ma, -‘ta cual los conduce, como ya se ha‘indiuado antes,
al intercambiador de temperatura -2-, donde recalien-
tan ¢l alguitrén bruto que entra en la instalacidn.

Al salir del intercambisdor -2-, estos vapo—
res ligeros atraviesan un condensador -44-, después un
decantador -45-, dentro del que se gsepara el agua del
benzol. Este dltimo es bombeado por una bomba -46- y

enviedo por un conduccidn -47- a la cabeza de la colum~
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na =-21l-, donde constituye el reflujo. Se lo retira del
proé¢edimiento por medio de un distribuidor -46-, dis-
puesto en lz conduccidn -47- y que lo envia a un con-
ducto de evacuascidn -49-. Hete benzol representa la
fraccidn que destila entre O y 160°C aproximadamente
(1fmites que son igualmente posibles de modificar a vo-
luntad).

De lo que precede resulta evidente que, para
le puesta en opréctica del procedimiento,

- ge puede separar los aceltes o fracciones
ligeras del alquitrén a baja temperatura, lo que evi=
te la deterioracidn de las mismes por el empleo de tem-
peraturas excesivas;

- ge puede obtener fracciones pesadas exen-
tas le productos ligeros;

~ se puede aumentar a voluntad los reflujos
internos dentro de la columna de fraccionamiento de
lag fracciones ligeras, gracias al reciclado de ascel-~
te e1 la primera zona de vaporizacidén por el conducto
~39-, lo que permite mejorsr la calided de estas frac-~
cionz2s ligeras;

- se puede recuperar todas las calorias dis-
ponidles a potencial diferente, siendo el calentanien—
o dsl alquitran progresivo de un extremo al otro del
procedimiento, y efectudndose la vaporizacidén de los
acei;es en dog fases o tempersturas creclentes;

- se efectia el fraccionamiento de los acei-

tes on dos columna separadas, lo que permite adapterlas
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a lcs caudales de liguidos y éé:Vépdré%,aﬁéé:son dife~
rentes de la una s la otrss

- el alquitran es mantenido, siempre, & una
tengeratura inferior a eguélla en que se vaporiza, por
CuyC wotivo no se produce ninguna Vaporizacién en los
tubcs (veporizacién que impliceris riesgos de cokefac-
cidn);

- ¢l suministro de calorias no es asegurado
nés que por una o dos fuentes de calor que alimentan
los naces -24- y -29~, siendo todas las otras calorias
necesariss, obtenidas por recuperacion.

Se sobreentiende que la invencidn no estd li-
nitaie el modo de puesta en prictica representado y
descrito, que no ha sido citado més gue a titulo de
ejemplo,. Asi, el procedimiento es particularmente ap-
to pare la destilacidn de alquitranes primarios (alqui-
transs obtenidos por cokefaccidn de losg carbones o lig-
nitos de teuperatufa baja o media), en 1los que se en—

cuenbra una gron cantidad de gceites ligeros, perticu~

" lermente sensibles al cslor. In este caso la fraccidn

de naftelina es reemplazada por une freccidn de aceite

meddn.
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NOTA

Se reivindica como objeto de la presente pa-
tene de invencidn:

1. Procedimiento para la destilacidn conti-
nua de alguitranes, caracterizado porque se nace yva-
sar el glquitrdn por una primere zona de vaporizacion
que separa sensiblemente todas las fracciones ligeras
de ¢icho alquitrdn, y luego se hace pasar el alguitran
degprovisto de las fracciones ligeras, por una segunda
zon: de vaporizacidn en la que las fracciones pesadas
gon separsdas de la brea.

2. Frocedimiento pars la destilacidn conti-
nva de alquitranes, segin la reivindicacidén 1, carac-
terizado porgque se gepara, por una parte las fraccio-
nes ligeres entre of v, por la otre las fraéciones pe—
sades entre ellag, en columnas de fraccionamiento dig-
tintas pero conectadas entre si de tal manera cue losg
vapores gue salen de la verte superior de le columna
de fraccionamiento de lag fracciones pesadas llegan a
la base de la columna de fraccilonemiento de las frac-
cionzs ligeras, y el liquido procedente de la base de
este Wltima columnas es enviado a la parte superior de
la columne de funcionamiento de las fracciones pesa-
das.

3. Frocedimiento para la destilacidén conti-

nua le alquitranes, segin la reivindicacion 1, carac-
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terizado porque se deshidrats el alguitrdn bruto en

una zona de deshidratecidn, entes de enviarlo a la

prirera zona de vaporizacidn.

4. Procedimiento para la destilacidn conti-
nue de alduitranes, segin 1arreivindicacién 3, carac-
terizado porque se proporciona las calorias necesarias
a la zona de deshidratacidn, reenviando a este zons una
parte de alquitrédn que la abandona y que es recalenta-
do en un interéambiador de temperatura sobre la bres
proczdente de la segunda zona de vaporizacion.

5. Procedimiento para la destilacidn conti-
nua le alguitranes, segln una cualquiera de las reivin-
diéa:iones 3 v 4, cerscterizado porque se eleva la tem-
persbtura del alquitrin deshidratado, procedente de la
zona de deshidratacidn, antes de introducirlo en la
privera zona de vaporizacidn.

6. Procedimiento pera la destilacidn conti-
nue de alquitranes, segin la reivindicscion 1, carac—
terivado porque se suministra les calorias necessrias
pare la primers zona de vaporizaoién elevendo la tem-
perasura de una parte del alquitrén desprovisto de las
fracclones lizeras y procedente de esta zona de vapo-
rizacidn, y reenviando esta parte a la citada zona de
vaporizacidn.

7. Procedimiento pere la destilacidn conti-
nue c.e alguitranes, segin la reivindicecidn 1, carac-
terizado porque se eleva la temperaturs del slquitrin

desprovisto de las fracciones ligeras y que sale de la
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primsre zona de vaporizacidn, antes de introducirlo en
la s2gunds zong de vaporizacién,

§. Procedimiento pars le destilacidn conti-
nua le alquitranes, segin la reivindicacidn 1, czrac-
terizado porque se introduce vapor de agus recalenta-
do eqa la segunda zong de vaporizacién para vaporiszar
las fracciones pesadas y agotar la brea contenida en
el alquitran. |

9. Procedimiento pare la destilacidn conti-
nva le alquitranes, segin la reivindicaoién 1, carac-
terizado poryue se mantiene  la temperatura del alqui-
trén en la primera zone de vaporizaoién‘a BOOOC,apro—
ximailamente, y en la segunda zona de vaporizacidn a
350°7 aproximadamente.

10. Procedimiento pera la destilacidén conti-
nue le alquitranes, segin la reivindicacidén 1, cerac-
terizado porgue se mantiene la temperatura del alqui-
trén, durante su recorrido entre les citadas zcnas Ng
durete log distintos reciclados, a una temperaturs in-
ferior a su temperaturas de vaporizacidn.

11. Procedimiento para la destilacidn conti-
nua (e slquitranes, segin la reivindicacidn 2, carsac-
terisado porque se reenvia a la primers zona de vapori-
zacion una parte del liguido procedente de la base de
la columna de fraccionamiento de las fracciones lige-
rag o fin de proporcionesr las calorias suplementarias

pera esta Wltima.
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12. Procedimiento pars la destilacién conti-
nus e alquitranes, segin la reivindicacidn 2, cerac-
terizado porque el alquitrén es precalentado antes de
su iatroduccidn en la zona de deshidratacidn, en in-
tercambiadores térmicos y sobre vapores ligeros, proce-
dent:s de la zona de fraccionsmiento de las fracciones
ligeres y en contacto con liquidos calientes que salen
de las zonas de fraccionamiento.

13. Procedimiento psrs la destilaeidn conti-
nua le alquitranes, segdn‘la reivindicacidn 2, carac-
terizado porgue se introduce el alquitran bruto, no des-
hidratado, en la primera zona de veporizaecidn después de
haberlo precslentado en un intercambisdor térmico gobre
los vapores ligeros procedentes de la zona de fraccio-
nami :nto de las fracciones ligeras.

14. Procedimiento pars la destilacidn conti-
nua Jde slquitranes, segin la reivindicaciodn 2, carac-
terizado porgue se extrae de la zona de fraccionemjen-
to d: las fracciones ligeras, una fraccidn benzdlica,
una ‘raccidn de aceite fendlico y une fraccidn de naf-
talina bruta. ‘

15. Procedimiento pars la destilacidn conti-
nue de alquitrenes, segin la reivindicacidn 14, carac-
terisado porque la fraccidn de naftaline bruta tiene
un punto de fusidn de T70°C aproximedemente.

16. Procedimiento pare la destilacidn conti-
nue de alguitranes, gegin la reivindicacidn 2, carac-

terisado porcue se extrae de la zona de fraccionamien-
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diez y siete hojas foliadas, esgcritas a maguina por &
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to d: las fracciones vesadas, una fraccidn de aceite

de desbenzolaje y una fraccidn de aceite antrecénico.
17. Procedimiento pare la destilacidn coanti-

nua e glquitranes, segun una cualquiers de las reivin-

dicaciones precedentes, caracterizado porgue todas las

opernciones del procedimiento son efectuadas a la rtre-

sion atmosférica. X
) R
18. Procedimiento para la destilacidén conti- i

nua (e glguitranes.

La presente memoris descriptive consta de

une 3o0la cara.

Barcelona, a 3 de abril de 1962. S
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