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PATSNTER DB INVENCION

‘-
£ 8 ‘.P a8 a
por VEINTE afios
a nombre de TEZACO DEVELOFMENT CORPORATION, entidad
norteamericana, establecida en 136 East 42nd Street,
Nueve York, N.Y., Estados Unidos de América, por:

"UN PROCEDIMISNTO PARA EI FRAGCIONAM IZNTO DE HIDRO-
' CARBUROS POR DISOLVENTES™, '

~0~0~-0~0=0=-0~0~0-0=-0=0=0-0=0 =
Kste invento se refiere a un procedimiento
para fraccionar hidrocarburos., Zn uno de sus aspectos mds

espec{ficos se refiere & un’ procedimiento para separar cersa -
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&8 aceite hidrooarburado. Este invento tambidn es refiere

& un procedimiento para separar cera en varias fracciones

de distintas propiedades f£{sicas, por ejemplc, de distintos
puntos de fusidén, ‘

Es sablido ¢gue pueden los hidrosarburos sepa- ;

_rarse eu fracciones de distintas propiedades f{sicas por el
uso de disolventes, Se conoces un mimero de estos gue =on
dtiles para efectusr una separacidn entre un sceite hiirocar-
burado y cera. Bstos disolventes incluyen hidrocarburos menos
viscosos que el aceite, por ejemple, propans, nézza, bencens,
tolueno, y similares; cetonas, por ejemplo, acetons, metil-
etil~cetona, metil-propil-ocetonas, metil-butil-cetonas y
similares; aldehidos, por ejemplo, benzaldehido, furfural y
similares; éteres, por ejemplo, éter Leopropflico; alcoholes,
por ejemplo, sloohol but{lico; hidrocarburos clorados, por
ejemplo, ortodiclsrobenceno, bicloruro de etileno; aniling;
bloxido sulfiirico l{quido y otros muchos lfguidos, Disolven-
tes dtiles para separar cera del aceite son los miscibles
con el moeite a la temperatura ds la separsocidn y en los cua-
les 1a cera es insoluble @ s0lo ligeramente soluble, Se¢ oono-
osn varios procedimientos gne se han desarrollado para separar
cora sélida de otros componentes en mszclae hidrocarburadas
que contiensn cera por meiic de dismolventes como desceracién,
degsceitacién, mannfactura de cera y tracoionamicnxo'da cora
con digolventes, Bstos proceiimientios implican la separacidn
de cera sélida de una solucidén w 0tros componentes de mescla
8o hidrocarburos que comprenie componsntes de cers usando un

disolvente s0lo 0 una mezola combinada de dos 0 més disolven~



tos, El aceits dsscerado y varios grados de ceras puede pro-
ducirse por procedimientos con disolventes.

El presente invento se refiere a la separacidn
de megclas hidrocarburadas gque contienen ceras en‘traoaionea
de distintas propiedades fisicas. Este invento es especial-~
mente dtil para descerar ocon disolventes aceites minsrales,
particularmente materiales de ao&ités lubrificantes; para
desaceitar cera, por ejemplo, cera residual de operaciones
de descerado; y aepuucién de varios grados de cera produoida
por fracoionamiento oon disolventes o cristalizacién fraccio=
nal de mesclas de petrélec que contienen cera, El desosrar
¥ el desaceitar son operaciones bien oonocidss gue implican
una separacién de la cera y el aceite mediante un uaoiventq
de este dWltimo, El pressnte invento es aplicable a loe pro-
cedimientos que emplean un disolvente de acéite para desa~-
ceitar o descerar, Este invento es tambidn especialmente
aplicable a la manufaotura de productos de cera por separa-
oidn de ceras de més alto punto de fusidn de wna mssola hidro-
carburada gue contiene componsntes de cera, mediante un 4i-
solvente del aceite indeseado o ceras blanias de mds bajo
punto de fusidn, Le separacién de cera séliia de unz solu-
oidn 1{guida formada mezolanio un disolvente selectivo oon
una mescle de hidroocarburos gque contiens componsntes de cera,
para producir una cera final, se llama algunss vecsa frac-
olonamiento o memufactura de cera. Los hidrocarbmros parafi-
nicos, gue son normslmente sélidos tomsn el nombre de ceras.

- Un obJjeto de este invento es ofrecer mm pro-
osdimiento perfeccionado para al fracciensmiento de mezclas
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hidroocarburadas, 0tro objeto es ofrecer un procedimiento
perfeccionado para el fraccionamiento 4e una megcla hidrocar-
burada gne comprende cera, Otro objeto es ofrecer un procedi-
mientc perfeccionado para separar ceras gue tiensn las pro-
piedaldes fi{sicas descables ds mezolas hidrocarburadas gque las
oontienen, Otrc objeto eas ofrecer un procedimiento perfecsionad
yars realizar una separacién de cera y aceite por fraccionamien-
to con disolventes. Otro objeto ea ofrecer el método para se-
Parar varios grados de ceraa entre s{ por el fracoionamiento
con disolventes, Otroes objetos y ventajas de este invento
aparecerdn de la desoripoidn detallada y el dibujo aldjunto,
gue es una fluskracidn dlagrandtiocs de una de las realizacionsa
espec{ficas de nuestro invento,

Bn gensrsl, el procedimiento del presente inm-
vento se realizs ocomo sigue: una megcla hidrocarburada gue
oontiene componentss de cera & tal temperatnra inicial que por
lo menos una porcidén de la cera esté en forma edlida o oris- '
talina, se diluye oon un disolvente adecuado misoible ocon
loa comporentes de la mescla gue no sean la cora eolidificada,
Ia temperatura de la megola aumenta o bien al afiadir ¢l &i-
solvente o bien despuéds de afiadirla, La temperatura intermedis
resultante (la temperatura mixima de la mezola diluifda) es
tal gune una poroién menor de la cera sélida se disuelve debi-
6o sl sumento &e temperatura, Oon arreglc & una realizacién
proforida del invento, la mezcla hidrocarburada (por ejemple
una mezola gue contiens ocera y aceite) gue tiene particulas
sélidas de cera, se mesclas con dimlvente gue esté & tempera-
tara algo superior sla de la mezola. Las temperaturas de la
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mezcls diluida resultante se reduce a la temperatura de sepa-

raocidn deseads, que estd algo por debajo de la tempizatura né~
xima de la megola &1lvilds, y la oera sdlids se separa de ells.
Aungue la cera sélids puede separarse ds la solucidn 1{quida
por diversos medics es preferible la filtracidén, Bs esencial
Qui ls texﬁpoutnu intermdie o tsmperatura mdxima de la mesdla
diluida sea tal que sdélo se disuelva una pegueiia poroidn (me-
nos de 50% e peso) de la cera solidificads deseada a la tem-
peratnra inicial, De esto resulta gus la tempesratura interme-
dia es menor que aguella & gue tiene lugar la disolucidén oom-

' pleta de la cera, Con preferencia la temperatura intermsdias

se regula de modo gque 4é unos 2 s 20% de peso de la cera de-

geads gue estaba en forma sdlida a la temperatura inicisl, se

disnelva a la temperatura intermedia, -
Es esencial también que la osra e0lidificads

se separe de la solucidén a temperatura inferior a la temperatu-

ra intermedia o mixima de la mezcla dilnida, Bl disolvente

puede afiadirse a la mezola hidrocarburada de una sola ves o

en veces sucesivas. A menudo ge prefiere esta adiecidn dltima

incremental, La temperatura intermesdia o tempsratura méxima

&s la mezola diluida dsbe ser por lo menos de wnos £°C sobre
la temperatura irbial, y por lo memog 29C sobre la temperaturs
& la oual la cera se separa de la soluaién, La temperaturs
néxima de la mezcla dilnida (temperatura i.ntérﬁem) puede
estar comprendida en el campo 49 unos 2¢C & unos 2020 por enci-
ma de la temperatura de separacién; con preferencia esta tem-
peratura estd en el campo entre unos 682G y unoe 1620 eobre

la tempeiutura de filtracidén. El funcionamiepto qoi'nrreglo

B -
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& este ilmvento da por resultado ura separscién mejorads onsro
dos oomponantes de cera solidificada y los componentes de
punto de fusién inferior, por ejemplo, mceite o cera blanda.
El digolvente selectivo ﬁsado en el prcagnﬁe
invento puede ser en genersl cualguier disolvente ae*loétivo
dtil para descerar aceites lubrificantes. En la técnica se
coneoce un gran nimero de estos disolventes, Adecuados son
los migeibles con los componentes gque no sean la cers s0lidi-
Ticade, esto es, la fracecidn sceitosa liquida de 1a meszcle,
en condiciones de funcionamiento, y gue tengan baja &coidn
d1s0lvente sobre la cera solidificads, esto es, la ceTa ©
fraceidn sélids de punto de fusidn mds alto. El disolvente
selectivo usado en la prdctica del invento, puede comprender
ventajosamsnte ura megcla de un disolvente de acelte, par'
ejemplo, benzol, toluol, o similares, y un antidisolvente de
cexra, por ejemplo, acetona, metil-etil-cetona, o asimilares.
Pueden emplearss otroc antidisolventes ademds de las cetonas
aliféticas, por ejemplc, bidxide sulfdrico, furfural, femol,
benzaldehido, formistos, sostatos, etc, También pueden usar-
se otros aiaolventeé de aceite ademds de hidrocarburos sromé-
ticos, por ejemplo, éter slifdtico de bajo punto de ebulli-
cién, tsl como éter isoprop{lico; hidrccarburos alifdticos
halogenados, tales como biocloruro de propileno, e hidroecer-
bnros arométicos clorados, tales como clorobencsno. '
El presente invento puede aplicarse ventajo-
semente a descerar scsites, Un procedimiento para efeotnar
operacionss descerantes perfeccionaao'eogén el presente in-

vento es el siguiente: en una realizscidn preferids, el acsite

-6-
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& desoerar ge enfris por debajo de la temperature de orista-
lizecion de la cera a uns temperatura vecins a ls de filtra-
oién, segin se determina por sl deseadoc punte &e trasiego
8el aceite terminsdo, El disolvente ﬁuedo sfiadirse al acelite
por adioién incremental durente el enf:ciamienfo; oon prefe-
rencis, se afiaden pequefias porcionss sucesivas durante el
enfriamiento, y la adicién final de disolvente se bace nns
vez gue el aceite llega & ls temperaturs reducidas iniclial
sproximada. La cantidad total ds disolvente usadc debe ser
tal gque la proporcién ds disolvents a aceite en la mszela
diluids esté dentro del oampo ocomo .de 1 a & volumenes de

diegclvente por volumen de aceite, ventajosamente de umos,

3 volimenes del primero por volumen del segundo. e temperatura

de la mezcla 4iluida resultante de disolvente y aceite se
sumenta luego, ¢ despuds de la dilucidn oon el disolvente o
al propio tiempo que ella hesta una temperatura intermedia
mée alta gque la temperatura de filtracién, y tel gque solo
una poreidén pequefia (por ejemplo, de dos a treinta por %
de la cera deseada en forma sélida a la temperatura ruﬁomf
inicial, se redisuelve & la temperatura intermsdis. Ia meg-
ola de aceite y dlsolvente se enfris lumego por lo menos
280 a la temperatura de separacién predeterminada desesis
y se f£iltrs para efectuer la aéparaoién entre las parti{cu-
las de cera sélidas y 1a solucidén liguide, Le temperstura
de filtrado se determina per el material especial de aceite
lubrificante y el disolvente usado, y por el deseadoc punto
de trasiepo -del aceite terminado como se concce en la téo-

nica, En general, al s6 usa un disolvente hidrocarburado

-7 o
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oomo propano, 1a'temperatu:a de filtracidn debe ger algo
mdg baja qﬁe ocuandoc se usa una mezola de disolvente, tal
como uns& mszola de benzol y meiil-~etil-cetona., Varias ven-
tajas importantes resultan del uso del prooedimiento del
presente invento splicado a la deaceracidén en contraste
con los procedimientos corrientes en gue el aceite Be en-
fria a la temperatura de filtracién y se filtra sin elevar
la temperatura de la mezcla diluids a una temperatura inter-
media antes de enfriar a la temperatura de filtracidén, Esto
supone mejores proporciones de filtrado, mayor rendimiento
de aceite y mejor calidad de cera. |

Bl presente invento estd especialmente desti-
nado & su uso en operaciones de desaceitado, esto es, sepa-
racidn del aceite de la cera, y de fraccionamiento de cers,
esto es, separacidén entre la cera de punto de fusién mds
alto y mas bajo., Usualmente, la cera obtenida-ds desocerar
el aceite mineral, lcbe.lnego.tratarso con disolventes para
separar el aceite de 1avtorts de cera, En los procedimientos
-corrientos, la torta de cera se desaceita con digolvente
mezoléndola con disolvente adicional, se enfria a la tempe-
ratura de filtracién, y la cera ee wvuelve a filtrar a la
migma temperatura que la de f£iltracidn primers, esto es,
la temperatura a que la cera se separd primeramente del
aceite, Ia operacién se reasliza usualmente rompiendo la
torta de cera y dispersando la cera en forma finamente divi-
dlda en el disolvente., Bstc se suele llamaer repulpar la tor-
" ta de cera; 8sgin el presente invento, esta torta, & tempe- .
ratura aproximadamente la de f£iliracién u otra mds baja, se
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mezocla con el disolvente, y la temperatura de la mezcola di-
luida resultante se eleva al propioc tiempo ¢uela adiocidn de
disolvente o después de la dilucidn a una temperatura inter-
media de $or 1o menos 22C sobre la temperatura de filtracidn

‘desesda., Inego la mezcla dilnida se enfr{a a la temperatura

de filtracidén y la cera sélids se separa de 1a soluoién por
filtrado. Este procedimiento tiens varias ventajas sodbre las
pr‘oficae corrientes. Bn ocomparacién con el repulpado corrien-
te, la proporcidn de filtracién aumenta grandemente. En com-
paracién con la recrigtalizacién, el contenido de aceite de

la cera resultante se reduce considerablemente, el rendimien-

'to de aceite sumenta y la calided de la cera prodmcida mejo-

ra, As{ se obtiene una separacidn psrfeccionada de aceite
¥ oera. ,

Similarmente pueden separarse entrs s{ ceras
de varios grados o tipos, segun este invento, mesclanio cera
a temperatura inicial préxima a la de separaaidn deseala
con disolvente, &;lentana: ld mozcla hasta una temperatura
de mezcla d1lulda intermedia, oon lo eumal se disuelve una
pequefia parte , con preferencia de £ a 30f de¢ peso del sd-
1140 de cers desealdo , a la temperatura inicial, enfriando
la mezola hasta la temperatura de filtracidn desesds, y sepa-
rando la cera solidificada de la solucidn resultante, Ls

temperatura de filtracidén deseada es determinade por el di-

solvente particular .y por el punto de fusién de la cers

gque ge quniere recuperar, oome s blen conocido en la téonioca,
En general, para desaceitar cera, la filtra-

cién secundaria o desaceitacién se realiza aproximadamente

-9-
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& la migma temperatura (con &imolventes iguales o compara-
bles) que la temperatura de filtracién primaria o descera-
dora, Bl fraccionamiento de la cera se realiza dispersando
deta en el disolvente y filtrando la cera cristalina del
disolvente a temperatura algo mfs alts que la filtracicn
primaria. alternativamente pueden usarse distintos disolven-
tes, 4lgo de la cera blanda o de punto de fusidn:més bajo
se toma en solucidén permitiendo una separacién de la cera
de punto de fusidén mas alto por filtracién.

El dibnjo adjunto representa diagramdticamente
la eplicacidén del presente invento & descerar un aceite mi-

neral para producir una fraccidn de aceite adecuads para su

uso oomo lubrificente y separacidn de la cera en ceras &e

~diferentes propiedades ffsicas, Debe entenderse gue la si-

guiente desoripcidén detallada tiene por objeto ilustrar el
presente invento, y no debe interpretarse como limitativa
del miemo. ,
Acelite gne contiens cera parafina en solucidn
ge introduce en el sistema por la tuberim 2 y se hace pasar
por el cambiador de calor 2 y el enfrisdor 4 a mn dépéaito
de alimentacidn de almacenaje frio 6., Bl disolvents de la
tuber{a 6, a temperatura regulada por un cambigdor térmioco
7 se mezcla con el aceits, y pnéde aifiadirse al migmo en uno

0 més de un numero de puntos durante la operacion de enfria-

mientc en cantidades deseadas controladas por vdlvulasg 8.

Ie mezcle enfriada del dopdsito de alimantacién de almacenaje
frio 5 me lleva luego a un filtro primario de tipo continue
9 desde el ocnal ss retira solucién de aceite descerada haocia

- 1D -
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el depbsito de obiencidn 1b. Bl ciclo puede seor del tipo de
tambor giratorio o del tipo de hoja giratoria, Ta torta de
cera se lava en el filtro de la mansra habitual por un disol-
vents de lavado frio que entra por la tuberis 12, La solu-
oidn s aceite desceraldo del depdsito de obtencidn 10 se
pasa por el cambiador de calor 3 en intercambio térmico in-
directo con el aceite nmevo para enfriar la corriente de
alimentacidén de aceite que entra, y desde alli se exvis a
la unided recuperadora de aceite descerado 13, donde se guita
el disolvente del aceite., Bete, libre de disolventa, se re~
tira del sistema por la 1{mea 4 oomo un producto, El disol-
vente se conduce & un depésito de almacenaje 16, desds el
onal se puede volver por la l{nea 6 para el uso ulterior al
tratar aceite nnevo que entra, |

Le torta de cera primaria del filtro 9 se
rompe © 8o repuipa en el mesclador 11 y se mezcla con el
disolvente adicional de la tuberfa 17, cuya temperatura
puede controlsree por el cambiador de ocalor 16, El disolven-
te mezclado con la torta de cera por la tuberfa 17, estd
con preferencia mmcho mds calisnte que dicha torta, de ma-
nera que la mezcla dﬂuiu.reeultante de cera y disolvente
estd & temperatura muy superior a la de filtracidn primariay
Y por lo menos & 22C por enocima de¢ la temperatura de f£il- |
tracién subsigniente. Luego la mezcla diluida resultante
se enfrias a la temperatura de filtraocidn secundaris o de
Tepulpacidn en el enfriador 19 y se hace pasar sl depdsito
de slimentacién 21, Desde éste, la mezola de cera repulpada
enfriais pasa sl filtro repulpador 22, donde la cera adlila

-u-
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80 separa oomo una torta, El disolvente, junto con la cera
blanda disnelta se sej:ara oomo filtrado y se lleva al depd-
sito de obtencidn 23, Del dspdsito 23 la cera blania y el
disolvente &e hacen paéar a la ﬁnidad recuperadora de cera
blanda 24, en que se hﬁco ua separacidén entre la cera blan-
da y el disolvente, extraysndose la primera del sistema por
el tubo 26 y volviendo el dimolvente a su depdsito de alma-
cenaje 16, La cera producida en el filtro repulpador de ce-
ra 22 ae lava en la forma ordinaris con disolvente de lavado
admitido al f£iltro por le tuberia 27, Ia torta de cera pro-
duclda extra{da del £iltro se pasa a la unidad recuperadoras
8e cera producida £8, donde se separa disolviendo la cen.'
Kl &isolvente se vuelve al almacenaje en 16 y la cera produ-
cida se retira del sistems por la tuberia 29, Rl disolvente
yara repulpar y lavar las tortas de cera en los filtros se _
suministra a las diversas tuber{as 12, 17 y 27 por una tube-
ria de alimentacién 31, Das habituales midades enfriadoras
32 y 33 del tipo de ocambiador de calor, tiensn por objeto
enfrisr las corrientes de disolvente de lavadc de cada uno
de loe filtros a la temperatura de filtracidn.

- Oomo ejemplc especifioco de la aplicacidén del
presente proocedimiente, segin se representa en el diagrame
de paso, una carga de acelte adecuads para un material de
sceite lubrificante y que contiene componentes de cera en
golucidn se suministra al sistema por el tubo 2, Se afiade
disolvente al acéite en los diversos puntos a lo largo de:
su trayects de paso por los cambiadores de csler 3y 4, re-
gﬁlando las vdlvulse 8 pares dar wna temperatura de mezols

-1lZ -
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resultante de -1590 en el depdsito de alimentacidn 6. Bl
£1ltro primaric se hace funcionar & ~154G, emyleendo disol-
vente de lavado gque entra por la tuberia 12 & la misma tom-
peratnm‘. La torts de cera primiAria se pasa al mezclador _
repulpadeor 11 y se mszcla con suflciente disolvente calien~
te a temperatura de unos 102C, para elevar la temperatura

de la mezcla & unos 220, Ta mezcla resultante se enfria en
el enfriedor 19 a -122C y ge filira a esta temperatura en el
filtro de repulpar cers 22, Se suministra disolvente de la-
vado & la misnma temperstura (a -122C) al ﬁlt.ro por la tube~
ri{a 27. Se obtiens uns cera de msjor calided de la torta de
1’1.11;1'0 del filtro repulpador 22, El funcionamiento perfeo-

' cionado del filtro repulpsdor y la calidad de cera producida

se versdn por los ejemplos sigulentes,
Bstos ejemplos s¢ presentan para ilustrsr va-

. Tias aplicacionse del presente invento sin restringir su
- 72inel 1488, Estos ejemplcs son sloc ilusteativos ¥y no se dan

como una presentacion sindptics de todas las aplicaciones
posibles del invento.
Bjemplo I

Un material de aceite lubrificante destilado
de cers, adeonado para la produccidn de esceite lubrificante
descerado de viscosidad S.i.E. 20 se descerd usenio un disol-
vente compuesto, gue contenfa 60 partes de metil-etil-ostona
por volumen, 22 partes. de tolnaiw y 18 partes de benceno.
Bl aceite se enfrid de unos 502C & ~158C, con adicidén dncre-
mental del disolvente dnrante el periodo de enfrismiente. El
aceite mo diluido se enfrid desde unos 50° & unos 282C;
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se afiadieron 0,2 partes de disolvente a 3920; 0.2 partes a
£120; 0.2 psrtes & 1280; 0.4 partes & 4,620 y 1.6 partes a
-1520, Las cantidedes de disolvente en cada caso se express
en parte de voldmen por parte de aceito cargado. La sdicidn
total de disclvente fué de 2,5 ¥olumenes del mismo por volu=
men de soeite tratsdo, La mezols resultante ge f£iltré a -152¢
para separar cera solidificads, usando un filtre giratorio
continuo, La torta de cera se lavé en el filtro oon 1.5 par-
teg mis de volumen de dlsolvente nuevo, El punte de trasie-
g0 &el aceite terminado obtenido como f£'ltradc fué de unos
-52g,

" La torta de filtro primaria as{ cbtenida (pun-
to de fusién unos 469C) ee repulpd oon una cantided adicional
de disolvente igzmal & 1.0 partes de volumen basadas en el

volumen del aceite eriginario cargado u 8,1 partes de volumen

basadas en ls torts de cera, La temperatura & gue se reslizé

la repulpacién fué de -1520, La mezcla resultante de cers
Tepulpada y disolvente se fintré en mn filtre de tipo conti-
oo oon lavado de la torta de cera del filtro repulpador
con 7,3 partes mds de disolvente por volujen bassdas en el
volumen de ls torta de ocers de dicho filtro, El rendimiento
del filtro fué de 8 kilos por 0,0929 metros cnadresdos de
supsrficie de filtro por hora, La fuerga tensil de 1z cera
as{ recupersdia del f1ltro repulpador fué de uncs 120 kilcs
per 6,452 om@, segin determind una méguina de ensayoc d&e
Tinius-0lsen indicendo una alta calidad do cera, No tuviercn
éxito las tentativas para mejorar la produccidn del ﬂitro
empleando mayores ocantidades de disolvente en la operaeié:i

= l4 =



de repulpacién; no hubo aprecisble efecto sobre la torta
de filtro,

Bjemplo II

Ona porcidn de la torta de cera primera cbte-
nida al descerar el material de aceite lubrificante del eojem-
rlo I, 'aegtin\ el procedimiento desorito detalladamente en el
mieamo, se tratd con arreglc al procedimiento del presente
invento, La torte de cera primera a -152C se merzcld ocon 6,2
partea de volumen &e diecolvente adicional, & base del vclu~
men de la torta de cera y se repulpo en condicionss tales
gue la temperatura de la merzcla diluilds fué de umos aec'.
Ie mezola dilufda resnltante se enfirid lmego & -159C y se
£11t76 en un filtTo continmo usanic 7.3 partes de disolvente
adiocional & base de la torta de cera, pars lavar la torts de
filtro de cers. La fuerza tensil y la calidad de la cers
producida era oofnpara'ble & la obtenida del repulpado del
ejemplo I, pero la torte de filtro aumentdé & 16,6 kilos de
cera por 6,452 omg de superficie de filiro por hora.

En condiciones comparsbles se dieolvid tor-
ta &e¢ cera primera & unos 502C en 12,9 partes de volupen
de disolvente por cada parte de ecera, y la mezcla diluidas
-:osultante se enfrié a la temperatura de filtracidém para
recristalizar la cers. Ja produccidén de filtro era compara-
ble oo‘n la obtenida por el procedimiento del presente inven-
to 'pefo la calidad de la cera producida, como lo indiocaba
la fuerza tensil, ira eonaiderablemente menor (1G4 kilcs
pPOr 6,452 oam2) gue en &l ensayo descrito, y el contenido de
‘aceite determinadc por el método de ensayos 5‘.8.£-.ﬁ. fné

- 15 =
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asproximadamente doble.

Bjemplo III i

¢ Una cera residual libre de disolvente, obte-

mida de wna operacién de descerabign sin disolvente se liocud
¥ d1iluyé de modo inoremsntal con disolvente, enfriendo des-
de uno‘s 7620 heeta 7,69C, Bl disolvente en ssta operacidn
fué de 90% de metil-etil-cetona y 10% de tolueno. El volumen
total de disolvente emplesdo ascendid a 3.0 Volidmenss por
volumen de cera., La cers eolidificade se separd de la solu-
oidén resultante por filtraocién a unos 7.58C y se lavé en el
filtro con 1,6 volumenss de disolvente sdicional per voln~
men de cera suministrada., I& torta de cera obtenida del fil-
trc contenia 11.6 por eiento de volumsn de acesite,

Ia torte de wera se repulpd & 7.520 oon 5,0
volomenes de digolvente adicional por‘volumen de cera, en
una operacidén & base de disolvente total, La mezcla resultan~
te se volvic a filtrar a 7.52C y se lavd con 3.3. volumenes
do disolvente adicional por volumen de cers & base de la ce~
ra cargadas., El contenido de aceite lv.s.T.E. de la cera pro-
dnoida del filtro repulpador fué 2.66% de volumen,

Ejemple IV _

Una porcidn de la cera obtenida de la primers
obtencién del ejemplo III se repulpd con el disolvente aumen-
tando la temperatura de 7,6 a 2500. La mezola repulpads: se
volvié & enfriar a 7,620, se filtrd y se lavé como en el
ejemplc III. El contenido de aceite A.S.T.M. de la cera re~
sultante del filtro ds repulpecién fué de 2.4 volimenes por

ciento.
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Bjemplos ¥ y VI

Una fraccidn (de 2 a 20%) de baja ebullicidn
obtenida por fraccionamiento en el vacfoc de la cera residual
del ejemplo IV se tratéd como signe: se afiadid disolvente a
la cera licuada por adicion incremental mientras se enfria-
ba & 7,59C usando un total de £ volymenes de disolvente por
vVolumen de cera. La mezcla diluida se filtré & 7.59C y la
torta de cera se lavé en el filtro, La torta de cora reenl-
tante contenfa 3.47% de aceite por volumen, La torta de ce-
ra se divididé en dos porciones,

La primera porcidén se repnlpd a 7.52C en di~
solvente adicional, wsando 4 partes de disclvente ﬁor parte
de cera con lavado en el filtro con £.9 partes de disolvente
por una parte de cera, El contenido de aceite A.8.T.M. de.la
torta fué de 0.64% de volumen,

' Ia segunda porcidn de la cera se repulpd oon
4 volimenes de disolvente por volumen de cera ocon un aumento
de temperatura de 7.52C & 242C, Ia mezcla diluida se enfrid
desde la temperstura de dilucién de 2420 a 7,520, se Tiltrd y
lavé en el filtrc con 2.1 volimenes de disolvente por volumen de
cers.Kl contenido des aceite 5.S.T.M. fué de 0.44% de volumen,

Ios ejemplcs anteriores muéstran’claramsntc
13‘0pera016n perfeccionzada y los ventajosos resultadoe pro-
Gucidos por el mso del procedimiento del presente invento,
Bn un numero de obtencionss de ensayo comparativas, se ob~
servé que sin excepcidén y a igusldad de las otrae condicicnes
la cantidad y la ocalidad de la cera produmcida por la solucidn
oompleta seguida de enfriamiento para recristalizar, eon
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aprecisblemente menores gque la cantldad y calidad de le cers
producide afisdiendo disolvente con calentamisnto de la megzala
de cera diluida desde la temperatura de filtrascidn primaria

‘& una temperatura intermedia de unos 12 a 152 por encima de

la desesda temperatura de filtracién, y luego enfriando la
mezcla & esta temperatura antes de filtrarla. Igualmente sin

' exoepeidn, lcs prodmctos de f£iltraclén obtenidos en los en-

sayos comparativos hechos para evaluar el método del presen~
te invento fueron aprecieblemente mée altos gue las propor-
cionss de filtracidn obtenidas poi mera repulpaocidén de la
torta de cora a la desesia temperatura de filtracidn y f£1l-
trado. La mejora en las propomlnmé de filtracidn obtenida
por el procedimiento del invento fué especialmente perceptible
en los casos en gue la deseada temperatura de filtracidn de
repulpacidn era més alta ¢gue la temperatura de f£iltracidn
injcial o primaria.

2l presente método de funcionamiento reporta

- dos importantes ventajas, &n primer lugar, ofrece un fraccio-

namiento definido entre las fracciones de cera deseadas en
ls cera producida y las fraccionss indeseables gque ge trata
86 eliminar de la cera producida por solmeidn y £iltracién.

Em gegundo lugar, ofrece un medioc 46 mesjorar en gran manera

las proporcionss de filtracidn de repulpacién, Sin limitar
en modo alguno el presente invento por la teoris, se cres
que la proporeidn de filtracién perfeccionads es el reanlta~
do de una soluoidn de ceras blandasindeseable aumentando

la temperatura de la mezcla diluida y afirmando el cristal
ds cera sélido debido al enfriamiento de la tempsraturs de

- 1B =
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mezola diluida intermsdia a la temperatura de filtracidn fi-
nal, Bste afirmado de los cristales de cera dea por reéultcao
la formacidn de una torta rigida gue permanece porosa duran-
te el pouo:io de filtracidn, ‘
| Serd evidente perila ants rior desoripeidn de-

tallada del presente invente ofrece un procedimiento perfeccio-
nsdo para sep&rar oera sélids de mezclas hia.'.;:o cerburadas gue
contenga cers, HEste invento es una mejora sobre los procedi-
mientos de la téonioca anterior de separar cera sdlida de las
megclas hidrocarburadas gue contiensn cera, en el cual ésta,
en forma adlida, se separa 4e una solucidén de los otros ocome
ronsntes de la mercla usando un disolvente adecunado, Por el
pregente invento se ajiade disolvente a la myzcla que contiens
cera sdlide, la temperatura 8 1l mezala dflnida se ammente
para disolver una pegueiia poroidn de la cera sélids y luego
la temperatura de la mezcla diluida ge redmce hasta la de
separacidon o f£iltracidn,

| Aungue el proosdimiento agui descrito lo ha
sido oomo aplicable espescialmente a la separacidn de cera,
es nuestra intencidén gue se apligue & o0tros muchos usos in-
Sustriales gue implican la separacién de componentes solidi-
ficables de mezolas &e los mismos oon l1{guidos. Por e:emplé.
el procedimiento del presente invento se puede aplicar s la
separacidén de componentes solidificablez de ‘,“““ liguidos
tales como los de origem animal y vegetal., El J.niento os
tanbién wtll para separar por filtracidn materiales sdlidos
licuables de mezclas de dichos sélidos empleando un dfseol-

vente selectivo para licuar la poreidn a sepsrar, .
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¥uchos resultados perfecoionados' se obtiemsn
en ocontraste oon los proeedimisntos ordinarios en que ol
disolvente se afinde a la mogcla de hidrocarburos a la tempera-
tura de filtracion ¢ a une temperatura por enocima ¢ debajo
;l.e aguella oon subsiguiente regulacidn de temperatura haoia
arriba o hacla abajo meramente hasta la temperatura de filtre-
oidn, _

Verias modifioacionse del presents invento
pueden precticarse sin apartarse de la ﬂnalm 4ol miemo
segin se defins en las reivindicacionss anexas,

Beta soliocitud que corresponie a la presenta-
de en los Bstados Unidos de Amérioca el 24 de Junio de 1947,

- bajo el numero 756,658, se acoge a los bemeficios del arti-

culo 61 del vigente Eatatuto sobre Propiedad Imdnstrisl.

- 0 = NOTA - ) =

Los puntos de invencidn propia y mmeva gue
89 presenian para que sean objeto de esta Patente de Inven-
cién en Espafia, por VEINTE afios, son los signientes:

12, ~ Un procesdimiento para separar cera ds
una mezcls hidrocarburads que la contenga, gque comprende
1lair 1a mezala hidrocarburada en condicienss tales que eosté
presente cera en forma solidificada oon un disolvente pars

formar una mezcla diluida, aumentar la temperatura de la mez~
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¢la diluida resultante en medide suficiente para disolver

una pequeiia parte de la cera eflida, enfriar la mezcla Tre-

sultante por lo menos 22 hasta una temperatura de filtracidn

yredstermingda, y filtrar la mezcla & 6gta dltima tempera~-

tura para separar la cera sdlida y la soluncidn resultante.
28, = Un proocediniento segdn se reiviniica

en el punto 12, en el ocual la mezcla de hidrocarburos es

ima mezcla de cera y aceite,

‘ 32, - Un procedimiento segun se reivindica
en el punto 22, en el cual el aceite es un aceite Lidrocar~
burado oon propiedades lubrificantes,.

42, - Un procedimientsc segin se reiviniica
en el punte 1¢, enbl oual la merola hidrocarburada es uns
mezcla de ceras de diferentes propledades ﬂaicaa..

52, =~ Un procedimiento para separar cera
s0lidificada de una mezcla hidrocarburada que contiens cera,
gque ocomprende diluir la mezcla hidrocarburadas a temperaturs
8 la oual por lo menos una porcidén de la cera en dicha mez-
cla hidrocarburads esté en formas solidificada con un disol-
vente miscible con componsntes de dicha mezala gue no sean
la cera soclidificadas para formar una mezcla diluida, aumsn-
tar la temperatura de la mszcla en por lc¢ menos 22C oon lo
onal una pequefia porcidn de la cers solidifiocads se disnel-
ve en el disolvente, enfrisr lumego la soclucidn dilulds a
una temperatura de filtro predeterminada en unos 2¢ y no ma'g-
de 2020 por debajo de la temperatura méxima de la mezola
diluida y filtrar la mezcla para efectnar una separacidn
entre cera sélida en la solmoidn diluids enfriada y la so-

\
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lucién rezultante.

62, = Un procedimiento segun se reivindica en
el punto 52, en el cnal la temperatura de ia mezcla se aumen~
ta conforme se afiade el disolvente,

72, - En un prooedimiento para separar cera
8611da de una mezcla ds hidrocarburos gue comprende dicha
ocsra, (en ol cual la mezcla de hidrocarburcs se mezcla ocon
un disclvente adecuadc para los componentes de la mezcla gue
no eeen la cers, y ésta en forma sdlide gue ee separa de la
goluoidén en la mezcla 44luida resultante a tal temperatura
de separscién gque hsys oera sdlida en la mezola diluids), la
mejora que comprenie merclar disolvente ocon ls mezele hidro-
carbunrade y aumentar la temperatura de ls mezcla 4iluifda re-
sultante & una temperatura por lc mencs 22C por encima a la
temperatura anterior de dicha solucidn, oén lo cunal se disuel=- i
ve una pequefia parte de la cers solide, disminuir la tempera-
tura de la megola diluide a dicha temperatura de ssparacidn,
vy filtrar la mezcla diluida & dicha temperatura de aeparaoidﬁ
para efectuar una separacidn entre la cera eélida y la solu~
cidn,

82, - Bn un proocedimiento para ls sep'araoidn'
de cera en forma solidificade de wna mezola que contiens
cera, (en el cual dicha mezcle se mezaola con mn disolvente
de componentes de la mezcla gue no sean la cera, y ésta en |
forma sdlida ee gepars en la solucién en la mezela dilulda
resultante & tal temperatura de separacidn que haya cera
solidificade en las mezclas diluidas), la mejora que com-
prende enfriaer una mezcla gue contiens cera & temperaturs

~ 27 -



tel gue la cera desesda en la mezols esté en forma sdlidas, '
efigdir disolvente a la mezcla y aumentar la temperatura de
la mszola diluida resuliante en medide suficiente para disol~
ver la cera no deseade y de doe a treinta por ciente de peso
aproximdamezﬂ:e de la cera solidificads deseada, reducir
luego la temperatura de la mezcla diluida a temperatura tal
Que la cera desemda se soclidifique luego y separar de la so~-
lucién la cera solidificada, ,

92, - En un procedimiento para la separacidn
de cera en forma solidificades de una mszcla que contisne ce-
ra, (en el cuel mna torta de cera a temperatura reducida (uo
contiens componentes gue no sean la cera deseads, se mezcla
con un disolvente de los componentes de la mercla gue ne =on
la cera deseada, la mezcla diluida resultante calentada hes~-
ta uns temperatura de separscidn tal gue la cera deseads
" esté presente en la mezcla diluida en forma so0lidificada y
la cera indeseada y otros componentes de la mezcla estdn
on goluecién y la cera deseada en forme sdlida me separa as
la solucidn), la mejora gue comprende sumentar la temperatu-
ra do la meszcla 41luidse gue contiene cera y disolvente has-
ta una temperatura smperior a ls temperatura de separacidn
en tal cantidad que de 2 a Z0¥ de peso aproximadamente e
la cera deseria ee disuelve en el disolvente, reducir luego
la temperatura de la mezclé. dogeada & dicha tmﬁratnm. de
separacidn y separsr la cera s0lidificeda desesds d4¢ la solu-
6idén a dicha temperatura de separacidnm,

109‘. - Un proceaimienw para efectnar la se-
paracién entre componentes solidificedos y liquidos de una

- 23 -



mezcla de acéito, gue comprende diluir la mezola con un di-
solvente de lcs componentes liguidos en condicionss tales
gque los componsntes eclidificados esté€n presentes en la meg~
cla diluids resultante en forma sélids, aumentar la bempe-
rature de la mezcla di{luids resultante en medida suficiente
pars disolver una poreidn pequefia de los componsntes solidi-
fioadoa; enfriar la megcle diluida por lc menos en 22C has-
ta una temjeratnra de separacid_n predeterminads, y separar
los componentes solidificados de la solucién resultante a
dicha temperatura de separacidénm., ;

112, - En wn procedimientc para separar una
fraceién soluble de una swmezrcle. . de aceitefqne contiene
componentes solubles y ocomponsntes solidos e 1naolubiee en
un disolvente selectivo a temperatura mcdatermimaa (en ol
cual la mezclea me diluye con un disolvente de componentes
(e la misme gque =s0n solubles en eila & diche temperatura y
la poreidn sélida no disueltas se separs de la solucidn Te-
sultante en la mskcle d1lufda), la mejora que comprende
aunentar la temperatinra de la meszcla diluidas desde una tem-
yeratura no superior a la temperatura de separacidn s otra
superior & esta ultiima en tal medida gue uns pequefia poroién
de los componentes que son sélidos a la temperatura de sepa-
raofdn se disuelve en el disolvente, redmoir después la
temperatnra de la mezcla diluides a dicha fam?ratura de aepa-
rscicén, y separar 1_oa componentee solidificados de la solu-
oidén & dicha temperatura de separacidn,

122, - Un procedimiento virtuglmente como 86
aescribe. F |

{m2pdm



122, - Un procsdimiento para el fraceionamiento

8¢ hidrocarburos por disolventes,

, Tal y como se ha descrito en la ¥Memoria q;u:e
antecede, representado en el dibujo que se scompafia y on
los fines gue se han especificado.
Esta Memoris consta de veinticinco hojas eso;ri-

tas por una sola cara,

uadarid, 2 3 JUN. 1948
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