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El estudio de los productos originados durante la destila­

ción del carbón en relación n las temperaturas alcanzados ha ­

dedo lugar e numerosos trabajos. Ya en 1857 Dolesso (l) indio;

ba comotemperatura inicial de descomposición 400°C. En 1862

De Marsilly (2) consideraba qu: ósta comenzaba a los lOO°Cpe­

ro posiblemente se tratase de lo liberación dc gases ooluidos

en cl carbón, E.C¡Jones (3) trabajó, en 1914, sobre madera, -­

lignito y carbón¡indicando que el comienzo de la descomposi--­

ción para este último ocurría entre 360° y 590°C y encontró -­

un: "En el caso de maderas, el gas aesprcndido primeramente ­

contione alrededor de 97 fi de 002 y Co; Analogamentc los ligni

tos y carbones de Illinois desprenden, al comienzo, un alto -­

porcentaje dc compuestos oxigenados, y de esta manera los re-­

siduos contienen menos oxigeno y tienen, por lo tanto mayor -­

poder calorifico".

Burgoss y Whoolor (4) destilaron carboncs bituminosos al ­

vacio observando un pequeño desprendimiento de gases ocluidos

que se mantenía hasta 150 - 200°C, constituidos principalmente

por hidrocarbqros parafinieos. Á 200°C encontraron un punto e:
descomposición con producción de una cantidad apreciable de -­

agna y algo de gas en :1 cual reCominaban los óxidos de carbg

no. Entre 270° y 300°c comenzó a desprenderse SHz procedente ­

de compuestos orgónicos con azufre en la molócula; 510°C es la

temperatura a que aparece el alquitran. A 550°C alcanzaron --­

otro punto de descomposición observando una rápiaa producción

de gas y ie alquitran más viscoso;

Portes y Taylor (5) ensayaron cuatro carboncs americanos,

entre ellos uno sub-bituminoso, llegando a la conclusión de -­

que la estabiliiafl térmica aumenta con cl contenido eo carbono.



Kingy Willgress (¿Í-46;},haifiiïflïhci Research Board afir­

manque la ley generalment: aceptaia de un "la temperatura ini
cial ¿e descomposición aumenta cuando disminuye el contenido ¿e

oxigeno y a ente el ¿e carbono", no ha siüo satisfactoriamente

comprobada.

Holroyd y Wheeler (7) emplearon una técnica op;rrtoria dire

rtnte qu: consistía en lzstilar :1 carbón en ¿tapas Ce tal maná

ra que la Curación del calentamiento :n caia etapa era le 5 ¿ias

empleanfio, alemas, 2 dias en aumentar la t;mp;ratura entre una

etapa y otrc. En la mayorpart: ¿e las :xperiencias trabajaron

con las sigui:nt;e temperaturas:

l) temperatura ambiente durante 50 horas para eliminar le ­

humedad; 2) 0-100°C; 3) 100-200°C; 4) 200-275’0; 5) 275-500°C;

6) zoo-525m; 7) ¿as-350%; 8) oso-400%..­

Caia ensayo completo duraba aproximaiamente 6 semanas.

Es lógico que los resul aios obteniaos no concuerdan con ­

aquellos que ieben cepcrars; ie un calentamiento répiio.

Uha observación intzrssente fue hecha por estos autores reg

pecto al eemicoque, pues iestilanio a 500°C un carbón determina

io, por los metodos comunes, obtuvieron un semicoque coherente,

en cambio con el calentamiento prolongaío no se observó la co-­

quización o fusión de la masa carbonosa, en realidad podria ¿e­

cirse que un eerbón coquizante se ransforma en otro que no lo
cs.­

Efectunnïo una Lestilación fraccionait ie carbones Vignon­

(8) llega a las siguientes conclusiones:

1.- los hilrocarburos no saturaios iestilan principalmente

a temperaturas menores ie 600°C y leeaparecen a altas temperatu
ras.

2.- el metano y otros hiirocarburos saturaLos son muyabun­

io'¿RntCS, 60-80 %, hasta 800° C y su proporc u íisminuye ---*--­



rápilnmcnt: con lñ temperatura,”

zL- ol hidrógeno s; .ncu;ntrn on poquoñcs contilnlcs hasta

600°C, numcntn prciominnnxo ¿o 800° n 1000°C y lutgo, alguno:

vccca, ¿isminuyo iosio cstn tompcrñturn hasta 1200°C .­

4;- ol óxido ic carbono varia ic 5 a 11 % ic ncucrflo con ­

las munstros, con un promedio ic 6,5 fl hasta 850°C; puCCCexo:­

ic: lo 30 % cncimn ic 1000°O. Aumentnnlo ln tampordturn Lc fics­

tilnoión aumento cl volumcá total ;c ens poro ¿isminuyo su po-­

¿cr cnlorifico y generalmcnt; conticn: muchoóxiio ¿o carbono.

0dor y Sclvig (9) lastilnron Cos carboncs sub-bituminosos e

c tros tcmpcrñturos lif:2¿ntos: 200°, 550° y 500°C¡ Para cnin

temperatura usoron un iispositivo Cifcrcnto. A 500°C trobnjnron

scgún cl cnsnyo Fischer; A 550°C sustituycron la rctortn ¿c n13

ninio por un tubo ic viirio ic 70 ul ’ cnpnoilci, ol cn1;ntn-­
miento sc cfzctuó con un horno electrico. In contilnl L: carbón

icstilnfin fuí 1: 385. En :1 onznyo c 200°C sc ¿estilnron 44g. ­

l: corbó: usnnao ol mismo tubo ¿o 70 m1, pero cl gn: sc recogió

cn unn buzztn tipo Hcmpcl ic 250 ml. El cn1;ntnmicnto sc hizo ­

s rcrgicnio c1 tubo ¿c ¿:3tilñción cn un bnño ic nocitc. En to­

ios los casos al análisis ¿o lo: ¿osos fué rocalculnio libro
tiro.­

El cstulio Z; ln Lascouposición tfrmicn ¿ol carbón tiznc, ­
nicmñs{o int;:ós oicntífico, impoztnncic influztrinl pus: cstí

intimnmcnt: relaciona o con ln iAZustria tc destilación i; car­

bono: cuyo progr:so y ln gran Viricïni i; pro os s cn uso han ­

hccho ntcccnr n ln ci:nción ic métoío: ZClaboratorio quo pc:¿_
to: ¿cciiir, traba nnïo con poqutñns cnnti;nics, si un cnrb¿on
cs opto o no para 5:: Zoctiloïo y quc rfngimicntos puc;on espo­

rnrcc :n lo opcráoión iniuutriñlo La dificultai mnyorc nsistc
cn r;p:olucir cxnctamcutt ;¿ oacoln lnborñtorio Cl proceso cn ­



bastante siuilcros a los obt ¿isos ;; plantas niuot:ialcs, ­

los rsniinicntos i; coquo y gas So: practicamon c igua cs, los

accitcs livianos son mc:or-s on cl casayo ¿cbiao a la mas cri­

oicntc conicnsación ¿ol alquitran, y o; cuazto a ¿st: cs mayor

cl rendimicnto quc cl obtcni;o cn la industria.­

b) Sistema gogpcrs-Jcnkncr­

Sc trabaja sobre 20g i: carbón los que so destila: ¿n un ­
tubo io cuarzo cn ¿1 cual se introduce un tubo ¿o silimanita ­

cn la zona lc icscouposición cuyo objcto cs reproiucir aproxi­

madamentelos procesos quo tiene; lugar o: cl :spacio libro 1:1

horno ¿o coquo. El calontamicuto cs clóctdco, ol tren 1; rscu­

tración esta Constituiio por un tubo ionuc conicnsa c1 alqui­

trán,un tubo c: forma lo S toxic con_;nsa naftal:no, un bulbo

Gcisslcr co: 804 H2 para retener cl agua y c1 amoniaco, un tu­

bo cn U con cloruro Lc calcio para climinar las trazas lc agua

¿os bulbos Gcisslcr con hilróxiio ¿c potasio para retagcr cl

anhiiriio carbónico y ácilo sulfhidrico, dos frascos ¿C abs r­

ción co: accitc pcsaio, sumergidoso: hielo, para r;tcn:: cl

bonccnoy finalmente un gasónctro para rocogcr cl gas ¿cs 2'1­
i Co.­

c) U.S. Stool Corporation­

Sc icstilan 20g. lo carbón cn un tubo lc cuarzo calcntanlo

con mochoros tipo Bunscn, cl alquitrán sc rccogo ¿n un tubo su

morgilo cn baño maría y sc ictcruina por pcsala ¿el tubo, ol —

licor y c1 amoniaco qu:¿an r:tcui¿os cr un bulbo Gcisslcr con
804 H2N/l. ,a oontinuaciSn ¿ol cual so coloca un tubo un U -­

con cloruro Z; calcio para absorber los vestigios ¿o agua qu:

puflicran pasar. El nnhidrilo carbónico y ¿011o sulfhílrico sc

Cc cruinan cn un sogunio bulbo Goisslor que contiono solución

ic hifiróxido do potasio. Los acoitos livianos sc recuperan cn



u: ¿20:2 bulbo Geisslc: qu; cantic;c nccitc parafínico y cn

un tubo c31:ct3r suncrgi;3 :2 mczcln frigaríficn ¿c nicvc eng

bfinicn y ncctanno­

g¿:_ggggy95¿o ¿estilqgián n baja tcbpcrnturn­
a) Fuel Research Boari (11)(13)(14)

También sc Icnaminn cnsnya Gray-King y s: efectua sobre ­

unn muestra ic 205. ¿c cnrbín quc sc cnliontn n 550°C-600°C;

oucnio sc ¿csán trabajar c temperaturas más clavnaas hay Qu; rg

llenar unnpart: Col tubo ¿c Ccstilnciín can trazas Lclnirilla

io sílice, ic main quo sc farmc unn zona ¿o orncking. Bl tuba

:0 ¿cstilnciín cs ¿c ounrza lc 30cm; fic larga y 20m. io diáme­

tro, provisto ¿o un tubo ic ¿osprcniimionta que vn unida n un

tub; andcnscCJr que son onpnz ¿c cantoner por 13 monos 5 m1.

de líquidos icatilcios canstituidas por alquitrñn y licor; c1
nnaníaca sc absorbe on un tubo fic 2-5 cm; ¿o diámetra y 15 cm.

io larga cargnia can perlas ic viaria y ácida sulfúrico. 31-­

ges so recoge cn un gasímotr: usanda cama líquida do canfinn­

micnta una mezcla ¿o agan y glicrrina 3 ealunián saturnin ao

claruro de magnesio.­

ju) Eqsngocon rctartn girntsrin (15)
Bs utilizado ounnda interesa principalmente ol estudio del

n1qu1tr4nn. puos trabaja sabro 10-20 Kg dc cnrbín, obtonionío

hasta 1,5 Kg do alquitrán cn 2 horno; La rotortc os un c111n-­

¿r3 mctñlica que gira nlroiciJ: ic su ch, antes ¿ol tub: do ­
¿caprcnúinionta hay un aspnrniar ¿o polvo. El cnlcntnmicnta sc

hace n gas cantralñndssc ln temperatura an termacupln; Pucác

disminuirsc ln ¿cacampasiciín dostiln-ia cn carricnto Lc vapqr.

gl Ensayo can rctartc Fischer

LJs.pr1mcras cnsayas c ann temperature sc cfcctunban on
,______—



retortas ¿e vilrio y t nian por objeto ¿:teruinar el rsniimicn­

to ¿e alquitran L: carbon:s y lignitos, pero como:1 vidrio es
mal conductor ¿cl calor la vclociial ¿a calentamiento es muy¿i

forcnte en las ¿istirtas Zonasde la retorte, aüeuas cunnio el

earbSnes coquizante resulta dificil extraer el coquc de la re­
torta. Debidoa estos inconvenientes F.Fiecher y H.Schraier (16)

usaronuna rotorta le aluminio para ¿eterninar por iestilaciín

el alquitrán, agua y esque producidos en la coquizaciín a baja

temperatura. El aparato tiene 1a ventaja de impedir c1 r calen­

tamientolocal iebiio a la mejor conductividad ¿el aluminio y por

lo tanto el carbón se calienta mas uniformemente en un tiempo ­

menor. El punto ¿e fusifin ¿el aluminio (657°C) impide elevar la

temperatura. La re orta se carga co: 20 g. aproximadamente de ­

carbon pulverizado y se calienta con un mechero triple ¿e gas ­

e: forma ie alcanzar 500-520°C en 30 minutos y mantener esa toE

peratura máximadurante 15 mihutos. El agua y el alquitrán ies­

tilaios se separan por los metodos conoeiíos, ya sea por ¿esti­

laciín con xilol o por centrifugacifin. En este primer trabaJo ­

Fischer y Scharaaer ¿estilnron muestras Lecarbón, lignito, tu;
ba,madera,celulosa y esquistos bituminosos.­

En su origen, el mótolo se usaba solamente para ieterminer

aguay alquitrín,pero ulteriores noeificaciones eo la retorta
y ¿el tren le recuperaciSn ampliaron sus alcances Lo noio de -­

permitir obtener datos más completos sobre 01 comportamiento ¿e

un carbon ¿estilalo a baja temperatura;

H.Schrader (17) adopto un tubo a 1a retorta Fischer para pg

der efectuar la iostilaciSn con arrastre ae vapor de agua sobre
calentaao a una temperatura 10-15°c mas alta que la ¿e eestila­
015;}.

Barca y Ffinger (18) usaron c1 mismo¿ispositivo trabajando

no solo con vapor sino tambien con gas inerte y agregaron además



aun enfrinlar metálica es cl tub) ¿o lcsp:cndimicnt3. _;
Pnrn aumentar la transmisiSn ic culJr en ln rctartn R.Hoigí

zc (19) intrJiuJJ una madificncién que consiste cn esparcir o};

ocrbSn sabre cuntra platos cribnaos aricnndas on farmn scpor-­

Ducstn; Estas platos están cn oantnota con las parados de le ­
rctorta y conducencl colar hncin ol interior permitiendo un ­

calentamiento pronunciada del carbán ycconto en lns partos n19

andas do los parados; mediante este dispositivo so logrn aumen­

tnr ol rendimiento cn nlquitrán hosts en un 16 %para hullas y

6 %on lignitos, on comparacián con la disposición simple dol

ensayoariginal; Stnnriold y Frost (20) también utilizan can ­

'Cxito este sistCma ic platas para destilar OSquistos bitumino­
sas.

‘ Tambiéncl tron lo recuperación fué suoosivumonto modificg
da. En c1 métodooriginal ol alquitrán y ol licor so candonsa:

han on_un balón provisto de un tubo do dosprondimionta, sumer­

gida on un baño a 0°G, ol gas pnsnbo luego por un tubo do 6 bg

las dando sc cgmplcinba ln condensación ¿o las líquid33. y 30

recogía on cn frasco ¿abro salucián saturada dc 804 ch can -­

8 fi ¿o 304 Hz L Hcmpol (21) cncantró un aumento on cl rondimiqg

to dc nlquitrán no mayor do 0,4 fi calentando las líquidas desc;

lados on un baño de 70°C. on ostc farsa cl alquitgón fundo con­
plotnmcnto y puedo sepcrnrso del agua,

Sustmanny Ziosookc (22) froccionaran lo candonsaciSn do -­

los vnporos do alqui‘rán cn 3 ctnpas. En un primer balón, sumo;

gido on baña dc aceite n ¿00°C. so depositan los alquitranos pg
andas sin agua, ln segunda cinpn csastn fio un tubo vertical ro­

frigcrada an agua y hielo, que cn ln parto inforiar poseo un ­

tubo graduado dando ac 100 c1 valumcn ac líquido recibido; y -­

finalmente lc última condonsnoión so efectúa on un bnlón onfrié

da n -20°C con nnhiáraïg cnrbónicu sílido y nlcahal, dc esta un



ncra se retiene lo mayor parte d; los vapores bencónicos.

Perry y Goodman(23) usan un refrigerante vertical y los
nceito livianos suspendidos en el gas los retienen non carbón

motivado.

Comparandolos resultados obtenidos mediante el ensayo ­

Fischer con los del BM-¿GAy los industriales, Fieldne: y De­

vis (lo) dicon: "El ensayo Fischer n temperature de 500°C so­

bre une muestre do 50 g. de ccrbSn indica un rendimiento más

nlto do dlquitrán y más bajo de gus que c1 ensayo BM-LGAa -­
soc-eoooc. En cuanto el nceite liviano es algo más elevado que

cl do 560°C y más bajo que el de 600°C. Los rendimientos de cg

que del BÉHAGAson alrededor del 2%más altos que los del Fis­

cher y el do ¿00°C un 5 % más bajo".

El rendimiento do elquitrñn en plantas industriales de dos­

tilnción a baja temperatura cs un 70 %del rendimiento indicado

por los ensayos Fischer debido e ln descomposición de unn phr­

tc del nlquitrán primario en ln retortn. Le descomposición nu!

monta con ln temperatura de carbonizncián do modo que en una ­

destilación a alta temperoturnen escala industrial el rcndi-­

miento do elquitrán puede ser solamente de unn tercera pnrtc ­

del obtenido en un ensayo n bcjn temperature. Sin embargo el ­

onscyo os útil, puesto que indica ln máximecantidad de esto ­

subproducto obtenible de un determinado carb5n cuando se dosti

la a bnjn temperatura y se separa rápidamente el alquitrén --­

existiendo un mínimo de oportunidad para producirse la doscompg
siciín secundaria.­



“CBJJT DEL TRABAJOM

Esto trabaja tiene par ;b¿ecg estudiar el camportnmionte

¿el carbón del Yecimicnts Presidente Perón (Ria Turbie, G3b¿ de

Snntn Cruz) cuando es ssmctiia n fiestilccián n baja temperatura

para 0113 efectucmos cines úcstilncioncs a las siguientes tompg
returns: 320 - 560 - 400 - 440 - 480 - 520°G determinando las ­

rendimientosde semicaiuc, alquitaán, licor, aceites livianas,

anhídrido enrbfinice, ¿cido sulíhíirico y gos en ende unn ie --n

ellns; efectuando aáemnslas rrílisis ¿e las semiczqucs y ¿esos

abtonidJS. Esta permite observo: la isscomposiciín tfrmica gra­
dual del cnrbín.­

El trabaja experimental campreude:
l) Destilcc ¿nes

2) Análisis de las submpreduetcs

1.)Qggj¿;acianos:
Las destilacianes se efcctunron sabre 50 g. de cnrb5n en unn

retortc Fischer de aluminio en cuya tapa se nlaptá un tubo pravig
te de lleve de acuerda n le madjficacifin de Schrcdor (17).

El dispesitiva empleada, indiana; en el esquema, conste de:

Un tub) ¿e nibrSgcno

Un¿rasca lnvnlar, tip: Milltgnn, cen piregnlnto de

Un tubo en U con cloruro de calcio

Unnreterta Fischer de aluminio, madifieeda según ­
Schrnder, aislcdn por medio ie una cámnrc de 1a­

Crillos refractarios."
Un matrrz de 125 ml

un tube en U can cloruro do calcio
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un tubo en U con carbón activado

Un bulbo Geissler con hidróxido ¿o potasio

Unfrasco Mariotte de le litros con Solucion satur

rada de cloruro de sodio,utilizaio Como¿asomo­
tro

Una tcrnocupla

Un manometro ¿e agua de tubo abierto

Unavez probado de pérdidas el aparato de destilaciSn, se

desconecta el gasámctro y se elimina el aire mediante una purga

connitrogeno, purificaío por burbuJeo en un frasco lavaaor Mi­

lligan con pirogalato de potasio, y secado por pasaje a través

de un tubo en U con cloruro ¿e calcio. Luego se interrumpe la ­

corriente de nitrógeno, se cierra 1a llave del tubo de la retor­

ta y se conecte el gasónetro quedandoel aparato listo para ini
cinr la fiestilación.- E1 calentamiento se hace con un mechero ­

Fischer que se gradua de nodo que 1a temperatura se eleve 10°C

por minuto. La temperatura se controla con una teruocupla de ­

hierro-constatán. Cuandose tnioia el desprendimiento de gas se

abre 1a llave del tubo de desagote del frasco Mhriotte contro­

land: 1a presión interior del aparato mediante el manfimetrode

agua conectado a1 tren de recuperación por medio dc un tubo en
T. Unavez iniciada la descomposicion el alquitrán y licor se ­

condensan en un matrcz de 125 m1 sumergido en un baño refrige-­

rante de agua y hielo, a continuación del matraz se coloca un ­

tubo en U con cloruro de calcio cuyo fin es retener el agua no
conicnsada. Los aceites livianos (vapores ¿e benzol,toluo1,etc.)

quedan retenidos en un tubo en U cargado con carbón activadoLDc

esta manera queda solamente el gas. Teniendo cn cuentaque uno io

sus componenteses anhidrido carbonico, cuya solubiliüad en agua

es apreciable, no resulta conveniente recorgcrle en ol gasome­



tro utiliznio por nosotros, por eu;¿to ln sup;:fiei' ¿e contacto

gas-líquiio es muygrnnLO. Pere subsennr esto s: hizo pesar pre­

vinncnte el gas n través 1; un bulbo Geissler con SoluciSn ¿e -­

hileriio de potasio (1:1) ionL: que¿cnretenifios el nnhilrilo ee

ocrbánieo y el ácido sulfhiar eo. El resto ¿el gas pese el gesé

metro Loníe quede elmucenelo.-Uno vez alcanzeLG la temperature n

máximaiesenln, se mantiene ¿ste hasta no observar más iespren­

Cinicnto le gns, pudiéndose entonces Consiïernr concluiín ln ¿eg

tilnciSn. Se interrumpe el calentamiento. Se lee ol volumen le ­

gus, tonnnio note ¿e le presiSn y tem erctur ambiente. Luego -­

se abre le lleve del tubo nloscio e le tape le le retorte y se ­

hace pesar una cantidad med ¿o le nitrSgeno con el fin de trans­

ferir nl gasfimetro el gas ¿e ¿estilneion que se encuentre en le

retorte y tren de recuperacion.
El rendimiento de los subproiuctos se obtiene ¿o le siguien­

te forme:

Sonicogue: se pese directamente en un pesnfiltro el residuo

de le ¿estilecion que quede en le rotorte.­
Alquitrán y licor: por diferencia de pesada del mntrnz de

125 m1. se obtiene el ronüimionto de nlquitrán y una porte del

licor conjuntos. Luego se determine el licor por el metodo de ­

DeanStark (24) con xilol, obteniéndose por diferencia el alqui­
trán. La diferencia de poseen ¿el tubo con cloruro ¿o calcio es

el agua no condensada en el metraz. valor que so sume nl licor
ya determinado.

Aceites livianos: se obtienen por diferencia de pesada del ­
tubo con carbón activado.­

Anhidriclocerbónico y ácido sulfhidrico: el rendimiento con­

Junto se obtiene por diferencia ¿e posean del bulbo Goisaler con

hidróxido de potasio. Luego se vacio y leve el bulbo y se deter­



lumena 100 ml y so toma una parte nlicuotu; se uoídulo con de;

doclorhidrieo y destila recogiendo cl destilada en una Solución

de cloruro do cndmio nmoniecnl. Se noutrulizn y se lo agrega ­

una cantiana eonocila lo Solución dc lodo N/lu, luego so valore

el exceso de ioüo con tiosulfnto de sodio N/lo; conocidniose ­

csi el sulfuro presente.
El enhidriao ccrbónioo se calcule por ¿iferencin.

Egg (libre io CQzy SH9):SO leo el volumen de agua dosnlo­
Jaïo ¿ol gnsSmetro que corresponde ul gas producido. Se anote

le presión y temperatura ambiente y se reduce el volumen o 035
fiicionos normales. La lectura dobo hacerse antes de ln purga ­

final con nitrógeno.

2) Análisis de los sub-ggoductos

n) Semicogue: sobre el semicoque obtenido en cada ensu­

yo y tambien sobre el cnrbSn original se efectuaron las siguio;
tos determinaciolcs:

Análisis inmediato (24): La leterminnción de humedadse -­

efectuS sobre l gramo de muestre, en estufa olóotioe e 105°C.

El contenido de materias volátiles se ¿oterminfi sobre 1 -­

gramode muestra en crisol de platino provisto de tapa conchi­

menea. El calentamiento se hizo n gas elevando la llama paula­

tinamente hasta no observar deepreniimiento de humos, una vez

llegnio a este punto se mantuvoel calentamiento intenso ¿urna

tc 5 minutos. Para obtener rosultnlos concorenntee es necesario
trebajnr ;n Conticionzs estrictamente semejantes en toios los ­
ensayos. A1 rqsultnco obtenido se le resta ln humeaed;

Le Ceterminoeiín ic cenizas s: efectuo conjuntamente con -­



i i .la determinaciSn le carbono e hiurJgOJD­

Análisis elemental (24): El carbono, hiürágeno y cenizas

se ¿eterminaron por el mótoío A.S.T.M. le combustiín con eal;n­

tamiente electrico (25) retenidndo el anhiüriCo carbónico con

oal sodada en lugar ¿o solucion de hidróxido de petasio como7
iniica el métodooriginal; Se trabajó sobre 0,2 g. de nuestra.

La ieterninacián de nitrogeno se efectuó tambien sobre e.2 g.

ic muestraI según el nótoio le Kjeldahl (2A) usanio solenio -­
comocatalizaüor.

El azufre se determinó por combustión del semicoquo en una

bombacalcrimótrica tipo Parr. (26) vnleranio gravimétricamen­

te cono sulfato de bario en los líquidos de lavado. '
El porcentaje le oxígeno se obtuvo por diferencia.

.Poier celerífico superior: se detorminá según el método-­
A.S¿T.M.(84) utilizándose una bombacalorinótrica tipo Parr.

Poder calorifico inrcrier: so calculó en base al poder ca­

lorifieo superior y al c.mtenido de hidrógeno aplicando 1a fór­

mula ‘ ' '
Poder “101.113.1111?= Poder calcjif. sup. - seo (H total x 9)

En todos los analisis de semicoques y carbón se trabaJJO -­

sobre nuestras molilas (malla L.S.T.M. N° 6o - Tamañode las -p

particulas 25o micrones)

b) Egg (libre ¿e anhidriïo carbánieo y ácido sulfhidrico)
Sobre el gas se efectuaron las siguientes determinaciones:

Densidad: se ioterminá según ol metodo "Gas Chemists Hand­

book" (27)(12)

Analisis Quimico (12): “1 análisis se efectuó en un apara­

to ursat-Burrell ioterminfindose iluminantes, oxígeno, óxido de

carbno, hiirágeno, metano y etano, previo control ¿e ausencia ­
de anhidriño carbónieo. Se entiende por iluminnntcs los hidro-­



carburos no saturados por ej: etono,acetileno. etc;
Reactivosutilizalos:

Hidróxiüo ¿e potasio (l:2).- 1 cm5¿e esta solución absor

be 4o cm5de anhiirifio carbónico.

Solución alcalina ¿e pirogalol. So mezcle un volumen ¿e ­

solución ¿e pirogalol al 3u %en poso con 6 volumenes de

solución ¿o hidróxido cle-potasio (3:2). 1 01:15¿o sole-­

ción absorbe 12 om5 de oxígeno.

Cloruro cuproso amoniacal. Se cgitan en un frasco cerrado

Bee g ¿e cloruro ouproso comercial con una solución de

cloruro de amonio (25o g. disueltos en 75o cm5 de agua)

se añaden 3 volumenes ¿e esta solucion a l volumen de

solución Ce amenaco ¿e peso 05pecifico o,9le, y para ­

conservar se introiuce una espiral de cobre que llegue

hasta el topon ¿el frasco. lcm5 ¿e esta solución absor­

be 16 cm3 ¿o óxiio ¿e carbono.

Acido sulfúrico i’umante cm 15 9%co anhidrido sulfúrico.

Uha vez medido el gas en la bureta (lee 005) es ncoesa-­

rio constatar la ausencia ¿e nnhilrido carbónico y ácido sul­

fhidrico haciendo burbujear el gas en la pipeta de hidróxido

de potasio. luego so comienza el análisis determinando:

Iluminantes (no saturados): se ace pasar el gas varias -­

voces en la pipeta de acido sulfúrico fumante, y una vez en -­

la ie hidróxido de potasio para eliminar el anhídrido sulfúri­

co arrastrado; reoion entonces se lee en la burota;.So repito
esta operacion hasta obtener constancia de lectura;

oxígeno: se hace burbujoar el gas on la pipcta de piroga-­
lol alcalino hasta obtener lecturas constantes;

exige ¿e carbono: 1a icterminacion de oxido de carbono 1a



hemosefectuado en los ctepcs. Une porte se :oterminn hacienio

pnsnr el gnc varios veces en lc pipetn ¿o cloruro euproso one­

nincnl,unn vez en le ¿e óeiúo sulfúrico funentc,pere eliminar

ol cuoninco.y también una vez en lo Ce hidróxido de potasio pa­

ro eliminar el nnhiflride sulfúrico. .
Noes nececnrio llegar o 1:cturo constante. El reste ¿el ­

óxido ¿e carbono ae obtiene conjuntamente con el hidrógeno en

le forme que se iotelle más ndelente.- Esto se hace debido n ­

que la absorción con el cloruro cuproso nmoniccel os muydifi­

cultoPe, existiendo,por lo tonto el peligro de que no son con­
Plotnc

Hidrógeno y óxido io carbono renonente:porc determinar el

óxido de carbono restante y el hidrógeno se hace pasar el gas

lentamente e trovós de un tubo cargado con óxido de cobre,el ­

cual se calienta por necio de un pequeño horno elóctrico, 1a ­
temperature debo mantenerse entre a9c y 31u°C. El óxido de car­

bono e hidrógeno se oxiden posando u anhidnáb cnrbónico y agua

según los siguientes ecuaciones:

00‘- OCu á COg4-Cu

H2 5 mu I H20I+ Cu

Luego se oxido el tubo de óxido de cobre o ln temperature ­
ambiente, se lleve el gos o la burete y se lee; lc diferencia

de lectura, o son le contracción. nos de directnmonte el hidrág

gone; Decpuóa se determine el nnhidrido enrbónioe formado o por

tir del óxido de carbono; el volumen determinado corr05ponde el
oxidado carbono remnnonte. Dicho volumen se sumo c1 obtenido por

absorción con cloruro cupreso nmonieeol y nai se obtiene el óxi
de de carbono total;

metano y etnno:Se determinan por combustión; No se trabaja

con todo el volumen de gas que quedn como residuo de los deter­
minaciones anteriores. sino auc se toman solamente nlrodor de ­



-___ov_— v..—— _——v _\.°_ w0‘ i--—v—v— —v v—-' ' ‘.:— w--——._.__-..—_-- _ .' __

[unte se hace posar lo totalidad del oxigeno a lo pipete ¿e com­

bustión, se pone c1 rojo lo espiral de platino y recien ontonoos
so hnco llogur,muy 10ntnmonte,ol gos o lo pipets,luego se vuelve

lo mezcla de gos y oxigeno o ln bureta y se lo hace psnr nuovnmog

tecnln pipeto repitiendo este operación varias veoes;se deja e;
fricr y se mide lo contrucción y el anhidrido carbánico fonnado.

In combustión del metano y eteno se efectua de acuerdo a los

siguientes ecuaciones,de donde se ¿educon los fórmulas o emplear

en el cálculo:

2 02 He + 7 eg a 4 COg 4 6 Hzo z contracción - 5 volumenes

c H4 + 2 03 I 002 t 2 Hgo : " a 8 "

Contrncóión = 5/2 vol Cá H5 + 2 vol CH4 (A)

002 ' 2 V01 02 He 4 1 vol 034 (B)

Multiplicando por 2 1o ecuación (B) y rostándolc la (A) tenemos:

2 coa - eontrncio'n - 5/2 vol C2 H5

J. cg Hs a 2 x 002 - Centracción
1.5

Dc ln ecuación (B) se deduce:

CH4 : 002 - 2 02 H5

Los datos obtenidos en los análisis de los gases es necesario ­

rocclculorlos teniendo on cuento el nitrógeno agregado en cado
ensayo o los fines de purga del aparato.

Poder oolorifico superior e inferior: Nofu¿e posible cree-­

tunr lo determinacion experimental por cuento los volnmcnos de
gas obtenidos cn codo ensayo resultaron insuficientes. Por lo é

tante ol poder colorífice superior e inferior so cnlcúló en bsse
al análisis considerando los iluminnntos comootono (02 H4 ) .



RESULTADOS

Se trabajó sobre una muestra de carbón del Yacimiento Pre­

sidente Perón (Rio Turbio¡Gobernaoión de Santa Cruz) corresponr

diente al MantoDorotoa, previamente purificada (flotado 1,3)-­

de las siguientes caracteristicas:

Tamaño:fracción r:tenida entre las mallas A.S.T.M. N°8 y ­

10 o soc entre 2,00 y 2,38 mm.

Análisis:
Sobre muestra seca

Humedad 6,40 fl -a­

Meterins volátiles 58,49 fi 41,15 %

Cenizas 7,30 % 7,79 %

Carbono 67,68 % 72,50 %

Hidrógeno 5,22 % 5,57 %

Nitrógeno 1,15 % 1.20 %

Azufre 1,02 % 1,08 %

Oxígeno 11,25 % 12,06 fl

Pod.Calorif.aup. 6668 cel/g. 7124cul/g;

Pod.cdlorir;inf; 6258col/g; 6795cal/g;

El carbón fue destilada n 620° - 360° - 400° - 440° - 480° ­

y 520°c, los rendimientos obtenidos de somiooque, nlquitrán, li­

oor, noeitos livianos, nnhidrido oerbdnioo, ácido sulfhidrico ­

y gas en onde ensayo están indicados en al cuadro I. y gráfico I

Los semichues obtenidos fueron analizados obteniéndose los

datos indicados en los oundnos II y gráfico II (análisis 1nme-­

dinto y poder cnlorifioo) y III (análisis elemental); Los análi
sis elementales expresados directamente, comoestán en el cun­

dro III no indican en forme claro las modificaciones del semico



quocn las distintas tsmpcrnturns, pnrñ cllo cs n¿cosn:io rca

cdkuunr osos datos cn baso nl semicoquc obtcnido on cada cn­

scyo; dc cstn forma están expresados cn c1 cuadro IV y gríf1-­

CO III o

Finnimcnto ¿n cl cuadro V y gráfico V sc indica la composi­

ción y podsr nlorífioo d; los difcrcntcs gases obtcniños.­

’CONCLUSIONES

1) A tcmpcrntuzns bajds la producción dc nlquitrán, naci-­

tcs livbnnos y gas ss mínima, recién sc intensifica entre 560

y 400°Co

Ei rcndimicnto d: licor, cn cambio, yn os CITVCGOn 19s -­

360fifi. El 002 numcntn considerablcmcnt; intra 569 y 400°C. Sc
obs;rvn acsprondimicnto fic SHgn pártir do 400°C. ­

2) Los análisis clrmzntnlcs dc los ssmicaqnos indican una

Variación fundamental c pnrtir nc 360°C. El nitrógeno disminu­

yc bruscnmcnt: cntrc 360 y 400°C, pronnblomcnt: por formación

de Nflgi El contenido do azufre tdmbión bn n cn forma pronuncig

de cntrc 360° y 440°C; io igual forma sc comportan ol carbono,

oxigeno c hiárógcno;

3) El contenido ¿o mntcrins volátiles Cc los semicoquos -­

disminuye gradualmente, pero so observa una disminución algo ­

mas ncontundc antro 360 y 400°C;

E1 poder oolorífics ¿o lan semicoquos llcgn a Su máximon

360°O y os minimo a 440°C.

.4) El mayor poder enlorífico 101 gas corr;Spon;o al icsprog
dido C 440°Co

El conécnido dc óxido Cc carbono c hidrógeno del gas dismi­

nuye bruscament: cutre 360 y 400°C ; cn cambio entro csns tour



DCÏRÜM‘ÜSCWÉC mplmm-nto Cl (.0 UH4TWHCCHÜÏÉUlDlI LC

CZH6 experimenta un numsnta nprccinbl; cntrc 560 y 440°c.; Co

igual farma varía c1 CJntonILO ;c iluminantss.

El nitrógeno y oxígeno Lisminuycn gradualmente, observándo­

ao una ¿isminución más acentuada entre 560 y 440°C.

5) Sc pucio cstablcocr qu; ln “¿scomposioión térmica intcnr

Sinn ¿al carbón cstuïiaia sc inicin antro los 360 y 400°0.



C U A D R 0 É

RENDIMIENTO DE SUBPRODUCTOQ

05,70 í

ÉTemperatura 3Semicoque Alquitrán É Licor Ac. livianos 002 3:2 Gasnc 5 Z S g Z 1 z Z

560 86,82 1,51 €10,48 0,14 0,72 — 0,45

400 70,45 7,02 ¿10,74 0,22 1,92 0,07 1,54

440 70,82 11,50 €11,75 0,27 2,55 0,11 2,95

400 67,69 15,50 €12,47 0,20 2,02 0,16 5,19

u':

Í .

Í ü

520 14,77 .¿12,e4 0,20 2,94 0,19 5,52



"CONTADOR" MARCAREGÍSTRADA



¿EALISIS INME1EÉT

Temp. Humedad: Cenizas Materias volátilesé Poder calor. Poder calor.
nG Z % su .cal inf cal

M.tal cual M.seca M.tal cual M. secaQM.ta1cua114.9889.M.talcual M.seca

520 2,50 7,65 7,81 54,51 55,52 57.204 7.574 6.914 7.077

560 1,65 7,94 8,07 51,91 52,44 27.268 7.590 6.978 7.095

400 1,47 9,99 10,14 25,50 25,85 ¿7.128 7.254 6.854 6.956

44o 2,25 10,54 10,58 16,22 16,59 6.955 7.095 6.750 6.884

480 1,94 10,50 10,71 12,24 12,48 7.018 7.157 6.824 6.959

520 2,46 10,70 10,97 10,40 10,66 7.112 7.291 6.957 7.112
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C U A D R 0 III

Agáligig elegen‘tal de los semigmueg

Nitróggng122m Carbono Hidrógggo Mgre gggeno
M.talcual 14.3908.Mtal cual maca Máalcwl M.secnMáalcual MatalcualMoseca

520 72,19 75,89 É 5,50 5,42 1,20 1,25 1,05 1,07 10,55 10,58

560 72,85 74,05 5,58 5,47 1,50 1,52 1,06 1,08 9,84 10,01

400 72,85 75,94 5,09 5,16 1,16 1,18 0,97 0,98 8,47 8,60

440 74,05 75,74 5,68 5,76 1,22 1,25 0,90 0,92 7,58 7,55

480 76,25 77,76 5,51 5,58 1,58 1,41 z 0,95 0,97 5,47 5,57

520 76,52 78,24 5,09 5,17 1,48 1,52 0,85 0,87 5,10 5,25



c U¿gg 0 lv

u. E D I 0

. {Recalculados en bage al rendimiento de 9911110512] I .

emperatura Carbono h Hidrógeno Nitrógeno i Azufre Oxigeno;ec Z f 1 5

520 65,92 4,75 1,10 0,95 9,54

560 64,29 4,75 1,15 0,94 8,68

400 57,99 4,05 0,95 0,77 6,74

440 55,64 2,66 0,99 0,65 5,49

480 52,64 2,42 0,95 0,66 5,77

520 51,41 2,06 0,99 0,57 5,44
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c U A'D R o vo­

;g;;;g;g,ï PODERCAIORIFICO DE LOS GASES OBTEN os
( libre de 002 SH2 5

CÉHG 22 Pod. caloríf. Pod.caloríf.
eratura .Iluminnntoa í o co H CH

¡C 5 V í % Z2 f1 sup. inf.

550 ' 0,66 51,04-47,02»52,55 2,06 15,59 1,23 5.526 4.918

560 g 0,61 :0,97É42,23?19,82 10,98 14,15 1,24‘ 5.705 5.228

400 É 5,54 0,59;22,ae 15,50 57,76 20,85'o,92; 8.741 8.054

44o i 5,29 E0,36:16,45Y 9,87 40,79 26,60;0,64É 9.964 9.057

480 I 4,90 Éo,39É15,77112,52I41,05 24,98:0,58l 9.712 ' 8.844
i
i

520 4,95 .0,58‘16,18112,85_59,75 25,55 0,58 9.581 8.819
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¿son :scnln pues la cantiitl y composiciónlc los roiuctos ­

obtsniios vorín no solnmtntc son lá tcmpczáturn nlcanzcin, si

no también con la vclocila: o? cnlontamionto, con cl tiempo —

lurhnt: cl cual permanece:cn contacto los proiuotos ¿estilo­
Io: con las pnrcícs calientes, ctc.;tolos ellos son factores

empíricos qu: tiene: gran influencia ¿n la marcha Lc ln opo;¿

ción; Si bis: ningun cnsnyo :s, hasta ahora, una r: :o;uoción

exacto en csonln laboratorio fiel procsco iniustrinl, algunos

pcrmitc; obtener rozultnlos nctcnt: satisfactorios quo los

hace: muyimportantzs c; c1 cztuiio ;c carbon s ¿cstinnios n

lo icztilnción. Esto: :351yos los poicmos¿iviair en ios gra;
los grupos:

1.- ic alta tzmpcrnturc

2.- l; baja temperatura
1.- Ensayos Cc ¿catilñción c alta temperatura­

n) Burcnu of Mincs-Amcricnn Gas Associacintion (BM-AGA)510)

Bs un ensayo típico lo oltn tcmpcrn urn nu: cuando puede ­

también afectunrso n 500°C. Sc trabaja sobre unos 50 Kg apro­

ximnínmcnto lc carbón qu; sc colicrtnn cn una rctortn, los prg
iuctos Ízstilnios pasan a través lo u: ron ¿o rcoupcrnción y

purificnción compupsto Lo: un barrilete y un conions.ior ¿onde

quci. rctonilo :1 alquitrfin y licor, luCgodos procipitalorcs

Cottrcll que sc n nn ol nlquitrén susponiiio on c1 gas; un -­

scrubbcr donde sc rccupcrn cl amoniaco con 804 H2 4K; una to­
rrc purifiodiorn ¿onic quedarotcniio cl áciio sulfhiirico y
nnhiLrilo cnrbónico con H0 Ha 4K; y dos scrubbcrs donde so so­

pnrnn los ncoitos livia; s ¿cl ns, cstc último pnsn n un moqi

ior y lapgo por iniioclorcs nutomáticos ¿c pcso específico y
polo: cnlorifico.

En trabajos cfcctunáos por ol Bureau of Minos Cc E.E.U.U.

utilizanlo este mátofloha: encontrado r-sultn;os,sino id nticos
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