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MEMORIZ TESCRIPTIVA
pare soliocitar
PATEXNTE DE INVEHENCIOXN
en

Esrafa

por VEIMi! afiog
. @ nombre de THE DOW CHEMICAL COMPANY, entidsd norteamerica-
ne, esteblecids en ¥1dlahd, Michigan, Bstados Unidos de
smérica, por:

“ON PROCEDILIENTO PARA LA SEPARACION DB UNA PLURALIDAD
‘DB HIDROCARBUROS ARGMATIOCOS DE LA SERLS BENCENICA DE
UNA MEZCLA DE 10S MISMOS CON HIDROCARBUROS KO ARG ATICOS",

e

~m0=~0-0-0-0-0-0-0-0=-0-0=-0-0=0=0-~

Bste invento me refiere & un procedimiento
mejorado pera ls extracoién y la recuperscidén de benoceno

¥ otros hidrocarburos eromfticos e pertir de mezalag de
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hidrooarburos 1{quidas que los contienan; Se refiere en par-
ticnlar & un método para mejorar la capacidad portadora de
dteolventes usados en la extraccidn de eromdtlcos desde mez-
cles de hidrooarburos, y eatd destinado a emplearee en ls re-
ouperacién del benceno, toluenc, xilenos, etil benceno y
eromdtiocos superiores desde slimentacionea tzles ocomo ©8 ob~
tienen reformando gasolina natural; Sin embargo, el invento
no gqueds limltado & operaciones sobre teles gasolinag refor-
madas;

g6 sebe que fracoiones de hidrccarburos aromé-
ticos de mezcles l1{iquidas que contiensn uno, ¢ una mezcle,
de otros tipos de hidrocarbures tales come hidrocarburos
elifdticos saturados y no seturados e hidrocarburoe ciclo-
elifdticos, puedenlexmraotarse'de les mezdles empleando disol-
ventee selectivog que finyen en contracorriente con le elimen-
tecidn mlzma: loe disolventes son sustaneialmenxé-inmiseibleg
en el refinado, predominantemente no aromético: Ia simple ge-
parecidn de los sromdticos en el extracto no €s un probimma
grande; Jos diversos disolventes gue se han sugeridc diffieren
tanto en su poder portador pere aromdtiocos como en su Qﬂl@o—
tividad, y el refinade gue se obiiene puede estar sustancial~
mente libre de arom#fticos, ¢ puede contener cantidedes consti-
derebles de aromdticos, dependiendo del disolvente de extrao-
oldn usedo y de las téonioaqﬁmplcadas; Asf, el extracto pue-
de contener sustancislmente la totelidad o sdio une parte
de l= porcién eromdtioms de la alimentacidn, depsndiendo del

Gisolvente y de les condiciones usades, El probleme pringie-
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el se origine por la fuerte tendencia de la mayorfa de los
diasolventes para los hidrocarburos aromgticos e disolver,
agimiemo, gran parte del material no erometico de la elimen-
taﬁién; Bato, a su vez, conduce & un problema egudo en la
purificacidén del extracto, ya que los nidrocerburos no aro-
méticos G5 & Gj, hierven en la misma gama gue los aromdti-
coes C. & cio, ¥ los dos tipoa de compuestos no puneden sepa-
rayse por las usnales téenicas de destilsoién si estd pre-
sente muoho materisl orefinico. Como congecuencia de ello,
las fracaeiones aromdticas recuperadas no son snf;éigniémanp
te pnras pare satisfacer les normas aceptedes pa:arlas of~
1idedes *indnstrisi* y "de nitracién®™ de los a:ométicd;.

Sus impurezas dielef{nicas tienden a polimerisar, formendo

reginsa gomoses, y las mbnn-olef&nas,presentes impiden que

‘les eromdticos satisfagan las normas esteblecidas talee

oomo, por ejemple, les que se refieren el {ndfoce de bromo
o 81 "golor el lavedo écido":

\ Fatos probie&as,y otros afines se discnien
en la Solicitud de Patente espefiola ¥o. 209.591 -, donde se
describe un méiodo pare la recuperacién de fraceciones aro-
méticas puras de slimentaciones de hiarocarbnros mixtoa.
Bee método comprends introducir la alimentacidn mixta en
un sistems de extraoccidn de etepms méltiples én contre-
corriente, ceroa del centire, introducir glicol dietilénico
en une extremidsd del sistema a contacto con los hidrocar-
burog, retirar refinado sustancisimente exento de aromfti-

cos del sistema en l& misme extremidad y extracto rioco en
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aromdiicos de la otra extremidsd, rectificar el extracto
pare separsr gu contenido aromdtiiceo, devolver parte de los
eromdticos como reflnjo & diche otra extremidad, .y retirer
el resto del hidrocarburo eromdtice como producto. El glicol
diet}lénlce contiene con preferencia 0,5 & 104 en pedo de
egua, ¥l método que se sosba de describxr ea nde eficaz gue
los de la técnica antericr, especizlmente en la recuperacidn
de aromdiicos individuales de fraccicnea de alimentacidn Tres-
tringides, pero, en comin con otros mgtodos oconocidoa, Tre-
guiere muche eportacidn de caler sl alembigue o slembigues
rectificedores, calor que se pierde en la condensacidn de
los deatiledos aromdticos, &demd:, ia mayorfe de los proce~-
dimientos oonccidos egin limitedos en sus eficeocies de ex-
traccidn por el poder portador del discivente empleado para
le mezcle de erométicos presente en le alimontecién; Tamb 1én
estén limitedos por le presencia, eén le poroidén predominan~
temente sromdtica 46l extracto, de ocantidedes signifioati-
ves de fraceiones no aromftices gue hierven emtre el benoceno
y el tolueno y entre el tolueno y el etil benceno o los xi-
lenoa;

Pare ser acepteble, el procedimiento emplea-
do para la extraccldn de hidrocarburos arometicos de alimen-
taciones mixtas, debe sprovechar todos los facltores gue
tiendan a aumentar tanto la selectividad como la capaocidad
portad&ra, 0 cualquiers de ellas, del extractante emplesado,
¥y débe dar celidades industrimles o me jores d§ los biaro-
carburos aromeéticos Lndividuales; 8L es posible, estes ocon~

- & -



10

ib

209580

diciones deben 1r ecompefindas por uns medide prdctica de

 econom{a térmioce,
Entre los objetos del presente invento fignre

orear un método pare le recuperscidn econdémice y sustencial-
mente completz, desde mezcles de hidrcocerburos que tlenen
une emplia geme de ebnllicidn y gque contienen Aos ommds fe
los hidrocarburos arometicos; benceno, tolueno, los xilenos,

etil bencenc, cimeno, oumeno, mesitileno y simileres, de uno

¢ verios de los hidroocarbures eromsticos, en estadec de pureze

satisfactoric para su empleo en procesos guimicoa y ocon Pr o=
ferencia sin necesidad de un lavedo con gcide para sepaerar
las olefinas; Un objeto af{n es el de orear un procedimien~
to de estc clase por el cual la capaclded portadore del ex-
trectante pera los hldrocarburos aromdticos se eumentas, sin
diaminnoién meterisl de su selectividad, por le seleccidn y
control del tipo y cantidad de hidrocarbure devuelio al ex-
tractor como reflnje y control del estado del extractante
elimentedo al extractor; Otro objetc es el de creer un méio-
do de esta clase en ¢l oual el hidrocarburc empleado como
reflujo puede ser recuperedo del extracto sin suministrax
celor mdicional al miamo: Todevia otro objeto es el de oreer
un método por el cual le porcidén parafinice de le glimente-
cifn se desvie el refinado y 1o centided de la misme que
eparece en el extracte se reduce al minimo; Otros objetos
incluyen le creacidn de un método, como antes ge hs deseri-
to, en el ocunl me reguiere une peguefia centiiad de extraoe

tante, ocon relacidén a los reguisitos de otros procescs, ¥
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en elmoual se puede usar una oolumna xectifiosdora mener y
nenos capacided de permutecién térmice por unided de produo=
to que la referida en otros procedimientos, Otroe objetos
resultarén svidentes en lo que aiguc'. A

& nétoto del presente invento puede nsarse
para extraer constitﬁyentee de hidrooarburce srométicos de
mezcles 1{guidas &e hidrocarburce que tienen una geme de
ebulliclén emplie © restringida‘; Ie elimentaocidn de hidre-
esrburoe mixta es de origen petrolifero y contieme conside-
rable meterial nosmromitico. Carece de importancia pars el
procedimientc el que tel alimentacidn sea una obtenida pox
cracking de los denominados meterisles petrol{fercs aroms-
ticos ¢ nafiénicos, 0 gue se= el producto de nna operacidén
de reforme coteiftloce, mientras contenge hidrpcarbmrom sromée
ticog mixtos de la serie del benceno.. |

'm digolvente seleoctivo usado como extractente

ea con preferencia glicol dietllénico, solo o dilufdo con
haét& 10% en peso de agua, ye que este disolvente extree
oon le meyor faciliied todos los aromdticos de la alimenta-
cién mixta y a8 fdoilnente aromdtioss individueles de gian
pureze en el proceso'. Otro_s digelventes que pueden usarse,
oon resultadoe slge menor ventajosos, incluyen el glical
etilénioco, el glicol trieiilénice, el glicol tetrmetiléni-
o0, el glicel dipropilénico, y mezolas de estos entre sf
o oon glicol aietne’nico‘. En le meyorfs de los casoe, 1&
gdicién de peqﬁacﬁaa cantidades de agua sumenta l= selecti-
vidad del dlsolvente o mezcle disolvente ehpleadoa e implde
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pérdliss de disclvente en el refinaﬂo; E;

&l llever & ls préctica el método del presen-
te invento, una mezcle l{guides de hidrocaerburos aromfiicos
y no aromdticos se glimente & un sisteme de extraoaidg de
etepes miltiples en contra-corriente cerca del oentro, bejo
preaién suficiente pare mantener el contenidordel sisfene
1{iqguido 2 la temp;ratura re inante, mientras que el disolven~
te selectivo se suministra &l sistema cerca de una extremi-
dad, llegendo a contacto de extraceidn liquido de dos femes
con la allmentacidn; (BEn una reslizacidn preferidas, los hi-
Aroocarburos y el disolvente se calientan & una temperetura
por encima del punto de ebullicidn & presidn atmoeférioca
del hiaroczrburc aromético mds veletil, presente y con pre-
ferencia no muy por encima de la del aromdtico de punte de
ebulliocién més alto siguiente. Aef, onando estén presentes
6l benceno y el toluenc & lg vez, el siatema de extraccidn
ge opers convenlentemente & une temperatura de unos 80f2C y
con preferencie no muy por encima de 1102C, sungune pueden
userge temperaturas de haste 120-12590);"nn refinedo que
estd sustancialmente libre de hidroomrburos aromdtices se
retire de la extremldad del sistems en o cerca de la onel
se admitid el diaolvente: B extracto, que és rico en hi-
droocarburos aromdticos, ase retire de la otre extremided
del alisteme y se e2limenie a un separador preliminar, con
preferencia aislado, operado a una presidn no mayer, y con
preferenéia menor, que la mantenids en el extraotor; 41

geparador preliminar debe suministrdrsele poco o ningdn
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ocelor, sparte del contenido en el exirecio, y los vapores del
aromdtico de ebulliocidén mde beje presente y de onalesquiere
aromdticos extractadcs &l mismo tiempo gque hiervan & © pox
debaﬁo de la mieme temperstura son libertzdos continuvemenie
& un condensador desde el cual el condensadc puede enviarse

& bombe 81 extractor comoc reflujo, entranto cerca de le extre~

 midad deade la cual se retird el extracto. Alternativemente,

Y vents josesmente, los vapores procedentes del rectificedor
preliminer pueien conducirse & una pequefia columne rectifica-
dora desde la cusl los no aromdticos ligeros pesan como ombe-
zeg, y, después de le condensecidén, son enviados & bombe sl
extrector en un punto més cercane al centro que aquél en el
cual se devolvidé el reflujo mda sltamente aromdtico cerca de
le extremided del slatema; 18 parte restante y generalmente
mayor del exiracto abandona el fondo del seperador prelimi-
ney y pase & una columna reciificadore principel desde la
oﬁal los aromdticos pasen ocomo cmbezae & un sisteme rectifi-
cador pare la separecidn finel de los aromﬁticoa; El rectifi-
cgdor princiypal puede opersrses & presidn eatmoaférice o bajo
vaoio; Con la meyor conveniencis se hoce operar a presién
atmoaférice como alembigue de vepor parolisl, inyectdndose
requefies cantidales de vapor de agua cerce del fondo de le&
columns para former un "coj{n" de vapor de agné gque protege
el digolvente ocallente contre la degradacidh; Parte del vapor
de agne sirve para expulser loas azeotiropos ecudoeos de los
eromgticos & temperaturas por debzjo de los puntos de ebulli~

oidn normeles de esos hidrocarburoa, Bl disolvente selective

2
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se Tetira de la parte inferior del reotifioador calentada
¥y ez devnelto &2l extiractor, usualmente & uns tempersiurs
guficiente paere calentar 1oa fluldosg del miasmo & le deset~
s temperatura de extzacoién._

‘32 poreidn ligere prevismente rectificade
86l extraato gque e devuelta como reflujo &l extrector am-
ments considereblemente la selecti#tda@ del extrzotanie en
condiolones que dan una capacidad portante constante &1 di-

solvente y eumente la capacidsd portadors del disolvente en

las condiciones gue dan selectividad oonstante, Asi, cuales~-

guiera no arométicoa.aevualtoe tlensn el sfecto de alterar
le relacidn iniclal de tales materizles en el material de
elimentacidn, y tienden a disminuir le proporcidn de tales
no areméticos que’pasan el exiracic y & sumenter la propor-
cidn de los meteriales tales gne van &l refinado; 41 mismo-
tiempo, 18 freccidn aromdtion ligers devueltia 81 extractor
aumenta la oapaciiad de le fese disolvente para los hidra-
carburos arométicos; Bl resultado neto es le extraccidn
sustancialmente completa de los arométicos, conteniendo el
extracto sole un mfnimo de no arenméticos ligeroa; sungue
la oempacidad portadora de los extractantes glioflicos pere
les mezclas de diversoe hidrccarburos aroméiicos (por e)en~
plo, benceno, tolueno y xilenos) no es itan grande como pera
un aole hidrocarburo eromético, el poder de extraccidn de

tales digmolventes sobre alimentaciones mixtes de amplie ga-

me de ebullicién resulte casi tan grande como sebre &limen-

teoliones de game de ebulllicidén restringida cuande la meyorfe
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de los hidrocarburos aromdticos mee ligeros presentes &e
devuelve como reﬂujot.

les solubilidades relatives de diversos hi-
drocarburos aromdticos en glicol dletilénico se mueastran €n

la Teble siguiente, en & en peso,

¢licol anhidre Gliool con 2% de ague

C S L R T i et i ade-hatted ool ot et

252C g5eC 15026
Benceno 51,3 | 26 52,6
Tolueno 17,2 13,3 21,8
Xilenos 8,7 7 14

Une preferencia simil.: es mostrada por otros glicoles para
los hidrooarburos aromsticos mds ligeroa: ¥l nse del aromdti-
o0 meés ligero presente como reflujo &l extractor 4= como Te~
sultado un poder portador sunentado pera todos los aromsti-
c0s, mientras que la devolucidén de aromftiocos mixtos como
refinjo no puede oonseguirlo; Parse ilustrar esto, suponga-
mos gue la alimentacidén mixta emplesde es tel que 46 a1l ex-
tractor, en tiempo-unidad, 10 partes en peso de benceno, 20
partes de tolueno y 20 partes de xileno, y que, en el mismo
tiempo-unidad, hen de recuperarse 50 partes en yeso de los
aromfticos mixtos, usanio une relacidn de reflujo de 4 par-
tea de arométioo devuelto al ciclc por oade perte en peso

de eromdtico :ecupemadc; Suponiendo primero el ugo de un
reflujo mixto gue contiene todos los constituyentes aromé-
ticos de la elimentacién, en les proporciones en las cuales
exisgten en elle, los reguliados deseados se obtienen en les

condiciones siguientes:
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4rondticos totales Re f¥ujo ?rodncgg_gghgggtifioadnr; ‘
del exiracter, Péac Pesc  feso “Feso
Peso  Feso por G- POr por mnidsd por por unidsd
% ded de fiempo % de tiemps % de tiempo
Benceno 20 60 20 40 20 10
Tolueno 40 100 40 80 40 20
Xileno 40 100 S 8o - 50 -
Totel 100 250 100 200 100 50

For tanto, debe hacerse ciroular de nuevo bastante dieoclven-

te para dar cepmcidad portadora para 5 veces tanto tolueno
v xileno oomo se estd iniroduciendo en el extractor, para
efectuar la extraccidén totel de los eromdticos, Cuando, por
el contrariec, eélo ge devuelve el benceno como reflujo, las
siguientes condiciones darén le recuperacidn desesfa comple-
ta de aromdticos:
Aromgticos totales _Reflujo Producto al reo-
del extraator PeEG res0 por tiflceador,
O T > > T Y P - - Por nnidad. Laded odadodadod Lot ot L2 T 2 )
Peso Peme por uni- % de Peso Peso por
por izd de tiempo por unidad de
tiempo clento tiempo
Benceno B4 210 100 200 20 ic
Tolusno 8 20 - - 40 20
Xilenos 8 _20__ —r 0 ___ 20
Total 100 250 100 200 400 50

En este caso, 80l0 necesita hacerse circuler de nuevo lsa
cantided de disolvente paras dar capacided portsdore paras
les cantidadesg de iolueno y xilenos gne estdn siendo &limen-
tadoa 2l extra_otor'. El efecto del reflujo de benceno en el



15

20959¢C

de der el disclvente una potencla portadora pera los eromse
ticoe mixtos que se &proxima & la del mismo disolvente pure
el benceno eoloi. ‘ , '

12 prdéotioa del invento pueds comprenierse
y se desoribird ocon referencla a los dibtmjos anejos, en los
cuales

ls figura 1 es un diagreme de paso del proce~
dimiento del invento; ¥y '

‘ le figura 2 es un dlagrema de pasc de unz mo-

dificacidén del proceso‘. 7

Con referencle primero a le figuras 1, alimen-
tecién hidrocerburads 1{quida mixte que contiens hidrocarbu-
ros tanto no arométicos como aromdticos, se introiuce median~
te lo bomba 10 & presidn & un extrector 11 de etapass milti-
ples en contra-corriente en un punto cercano al centro del
axtractor‘. Un dleolvente selectivo para los hidrocarbnros
aroméiicos, que sea esencialmente inmiscible con los cong-~
tituyentes de hidrocarbures slifdticos de la mlimentacién,
¥y que estd a una temperatufa de por encima de 4690, ¥ con
preferencis de 802 a 12588, se introduce por la bomba 12
y la tuberfa 13 a preaidn sl extrector 11 cerca de un ex-
tremo del mismo., Un refinsdo, sustancislmente libre de cons-
tituyentes aromeéticos, se retira del mismo extremo del ex-
t'ractor; 11 por la tuber{a 14 y la védivule de estrangula-
cién 15, El extrascto rico en aromftico se retire de la ctre
extremifed A€l extractor 1l por las tuberda 16 y le v€lvuia

de estrangulacidn 17 © un medio equivalente para mantensr

- 18 -



FL

10

206590

una diierencig de presién entre el extrsctor y ls salids de
la tuberfe 16, Dicho extracte fluye de la tuberf{s 16 & un
meparador preliminar 18 que esif & une presién menor que

le del extractarl Jee frgceliones extremas ligeras del con-
tenido aromdtice del extracto, ususlmente benceno, juntamen-
te con la mayor{s de la parte alifdtica ligera del extracto,
sale del seperador preliminar 18 por la tuberfe 19 8l conden~
sador 20, donde se condensa y devuelve por la tuberfs 21 y la
bomba 22 al extracter 1l cerca de l& extremidsd del mismo de
le ocual se retira el eztzaoto; dunque usualmente no serd ne-
cesario, puede aporterse calor al separador previc 16 median-
te el re-hervidor 25; les colas del separador previeo 18, duo
congiaten en todo el diaoivente de ls fase extracto, todoa
los arométicos superiorea, y la misme cantided de bencenc
Que hey en le alimentacidn original, fluyen por la tuberda

24 & un seperador prinecipal 256, B8 suministrado ocalor e lg
columne 86 por el re-hervidor 26, y la destilacidn de los
aromdtioos del extracto puede facilitarse y el contenido de
ague del digclvente puede ajusterse, por inyecoidén de vapoer
de sgua & la columna 25, cercs de su parie inferior: Jos aro-
méticos pasan como cabezes desde la columna 25 en forma de
vapor por la tuberfa 27 al condensad or 28, bajo vacfo si se
desea; 108 aromdticos condensados pueden libertarse luego

de egue y rectifiocarse para separar y Ieéuperaz fracciones
comerclalmente purae; Bl dlsolvente separsdo se retirs como
colss de la ocolumns 25 a través de la tuberfa 13 y la bombe

12 para su devolucidn al extractor ll. 18 temperaturas del

- 13 =
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disclvente eaf devuelts es ususlmente 1o bastante slte pars
celentar 61 ocontenido del extirmctor a la deameade temperatura
de extiraccldén que estd por encime del punto de ebullicién
del aromético més ligero de la alimentacidn & le presidn
gue reins en el geparader preliminsr IBL

En el método representade disgrameticsmente
en la fignre 2, los extremos ligeros del extraeto, con ip-
clusidn del arometico mds ligero de la alimentacidn, se se~
paren del rectificador 18 por la tuberfas 30 & una columna 31
equipada con un re-hervidor 32 y condensador 33; Se mantie~
ne un reflujo suficlente a le columng 3] para aseparar les
fracclones extremas ligerass no aromstices de le porcidn pre-
dominantemente arometice (benceno) del mater ial tratadoc en
la columna 31; Bl condensedo no aromgtico procedente del
condensadior 33 es devuelto pur la tuber’s 34 y la bombe 35
el extractor 1ll, entrando oon las méxime ventaja en un punxo'
entre el puntc csutral de entrada de le alimenteocidn mixte
bruta y la extremidad desde la ousl se separs el exﬁraoté
rico an arcméticos; las colas muy aromfticas, con usuelmen-
te 90% o més de benceno, procedentes de la columne 31, se
devuelven por la tuberfe 36 y 18 bomba 37 sl exiractor en
un punto més cercane & 1la extremidad desde la cual ge reti-
re o1 extracto que el punto en el cusl la tuberfs 34 devuel~
ve el reflujo predominentemente no aromético; El proceso
repreésentado por la figura 2 es per lo demds lo mismo que
el descritc con respecto a la figura 1;

El extracior 11 se ilustra como sl fuera una
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columne vertical pero debe entenderse que puede ser cualqnier
sisteme extractor de etapas multiplea en contracorriente, oa-
pez, en cada etaps, de funcionar & presidén suficlente pars
mantener todos los componentes, tanto de la fase hidroocarbu-
xo como de la fase extracto, en el estado liqulio’a'la‘temr

perature de funcionemiento. as{, el sisteme de extraccidn

ruede comprender una serie de reofpientes gezraqéa, provig-

tgs de med ios mezcladores y sediimentisdores, desde los cua~
les 1o fese de refinado fluye en una direccidn v le fese ex-
tracto en ls otré; | » |

¥n les opereclones considersdas en ls soli-
citud antes citada, la fese extracto es llevada & un separe-
dor desde el cual el contenido aromgtico total es tomado co-

mo oabezas, y la mayor perte del destilado aromstico mixto

'resultante ge devuelve comc reflujo a8l extractoz. Poxr tanto,

8l refinjo, en ese método snterior, tiene esencialmente le
misme mezcla de aromfiicos en aproximedsmente las mismaa
proporcioneé gue le mezcle contenida en la alimentaoién,
inicial; Para efectuar una separacidn ocomplete en una uni-
ded, de ese modo, se requiere considerabiemente mié calor
gue en el presente métoﬁo; irg cantidedes respectivas de
vepor de agua regueridas pera separasr benceﬁn, toluens y
los xilenos del extracio son progreaiﬁamenxe mayores, y €l
volumen de exiracto & separar es grande &n el procego ante~
rior, a causa de la limitada ocaspacidaed portodera del disol-
vente onando los arométicos mixtos ae devnelven como reflu-

jo., Cuendo se tratan alimentaciones de emplie geme de ebu-
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1licidn para 1iberteriss de la mezdla de sromdticos que
contienen, le meyor parte de loa no aromgticos encontrados
en el extraocto hisrven cerca del benceno; Por tanto, ls se-
parecién preliminar del extracto para seperar la mayor par-
te del benceno da uns mezcle gue va &l sephrsdor finel, en
¢l presente procedimientc, con muchos mencs no eromédticosg
gue el extracto alimentmdo al separsdor dnice del proceso
antarior; |

Jos sigulentes ejemplos de contreste se resli-
zeron uwsando le misme elimentsoién hidroocarburade mizte, el
mismo aiéolvenxe, les mismag condiciones &e pieszén y de
tempersture en le zone de extreccidn, y una relacién cong-
tante de diselvente s ellmentacidn de 10 & 1 pars extraer
96% de los eromdticos de la allmentacién'. Bl meterisl ali-
mentadoc en ocala cazso era une gesolina con una game de ebu-
1licidn de 66 & 14998, gue habie sido reformade por corntac-
t0 con un oatalizedor de platino en 61 denominedo procedimien-
to de “platreforma" descrito en Industrial and Engineering
chemistry, vol, 42, pég; 582'(1950); Esta alimentzcidn con-
tenfe 5,54 en peso de benceno, 24,5% de tolueno, y 26,84 de
xilenos y aremdticos euperiorea; ¥ dlselvente usedo ers
glicol dietilenico conteniendo 2% de egva, y la temperatn-
ra en el extrector se mantuve & 50-609C., Ovenio e usé un
80lo geparador y una parte de log aromdticos mixtos se de-
volvié 2l extrmotor comsc reflujo, le capecidad portadors
del disolvenie pars los aromdticos presentes fué de 10%,'y
Ja cantided de reflujo ers necesariasmente limitade al pesc
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de la slimentzcidn o de aproximasdamente 1,75 veces 61 peso
de aromaticos totales que se sstaban recuperando pare impe-
dir pérdidas de aromdticos al refinaﬂo; BEn estes condiociones,
la pureze del producto aromgtlico ere adlo de aprcximadameﬁr
te 90%, siendo el resto una mezole de impurezas parafiniqga
y oléfinicae; 4 modo de acontraste, cuando el extracio se ae-

perd previamentie como en el método bosguejedo en la fignre

1 y las cabezas de benceno y no aromfticos ligeros procedentes -

del sepersdor prelimingr se devolvieron come reflujo, le oapa-
cidad portaders del dfeolvente pare los areméticos resm}tJ
@ser de 20% y pudieron usarse 3,5 Kgs;'ae refinjo por Eg. Fn
produneto recuperads sin pérdide de aromdticos el reiinade.
Bl producto eromético alimentedo desie 61 gepersdor £1nai
26 & los rectificedores oonsist{e en 97,64 de mromdtices ¥
sélo 2,56% de no eromdticos fdcilmente separablee: Cuando se
uss el procedimiento ilustrado en & figure 2, en condicie~
neg por lo demds iguales, le pureza de los sromgticos recu-
rerados se aumento todav{a a sproximadamente 98%: Bn log
ejlemplos que anteceden, el disclvente en ocade caso estaba
llevando su capacidad de aromdtiocos cuando sbandoneba el
extractor, y cnalquler aunento en la relacidn de refilujo, ¢
dieminucidn, en le relecldén de digolvente a alimentacién,
446 oomo resultado péraide de aromdticos el refinsdo, mien-
tres que cuelquier disminucidén en le relacién de refluje

© anmento en la relacidn-de disclvente a elimentacidén 4ié
como resuliado un eislamiente de un producte més 1mpuro;

8e he mosirade que le natursleze de la co-
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rriente de refliujo influye considersblemente sobre la oapaocl-~
dad portadore del disolvente y que la devolucidn de fracecio-
nes extremaa ligeras como reflujo aumenta la selectividad del
disolvente‘. Por consigulente, a una relacidn dada @isclvente
& alimentacidn, el métedo presente da un producto aromdtico
nés DUTO que los métodosg enteriores y, a la inversa, wn pro-
ducto aromftice de cualquier ealided dada puede obtenerse en
este mtodo ouando se uge une menor relacién de disolvente &
alimentacidn gue la gue se requlere pare hecer tal producto
en loa procegos anteriorea‘.

El presente procedimientio reduce &l minimo
los problemas gque Se originen de la presencis de olefineas
en el extiracto, Se ha mosirado gque le mayorfs de estzs olefi-
nng 8e sepnran del produncto en el éeparador prelinminar 18 y
son devuelies como reflnjo al extraotor'. Se ha observade ep-
tea gque las olefinas ﬁlenﬂen.a oonocentrerse en frescoiones
gue hierven por debajo fel bencene, entre el benceno y €l to-
Iuenc, y entre el tolueis y loe aromdticos superiores, téles
como los xllenos; Esto permite um separaocidn aproximsdemen-
te ocompleta de 1oz pegnefias cantidadea de olefinma gque llevan
& la etapa rectificadors del presente procedimiento como cabe-
zas y fracolones medias, Cuzlesquiera pequefios vestigiocs pue-~
den separarse gl se desez por tratamiento oon arcille, por
clorzcidn, © por tratamiento con £oido sulfdrico, pero se
encuentra que la rectificacidn sols da aromdticos. individua~
les oon bejos valores de indice de dromo (4nalyticsl Chemigtry,
19, 869 (1947)) dentro de los 1{mites de tolerancis para Iai?
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celidedes industriales de esgos arométiooe; El procedimiento
da una fracolén bencénice consistentemente gue solidifiom
a 5,22 & 5,620 y es adecuado pera précticemente todaa las
finelidedes industrisles y quimicas sin nlterior tratamiento:
Jos productos toluénicos y xilénicos son de calidsdes "in-
dua?ria;ea" o mejores, segin se definen en les normes de la
ALS.T..M. |
Bl procedimiento del invento puede emplear
cualguiera de los glicoles © mezcles &6 los miamos arribe
augoridaa; Bl disolvente glicdlico empleade 1abe‘aez uno
que sea sustancialmente inmiscible con hidroccarburos no
arométicos, pare impedir pérdldas sustancieles de digel-
Tente en el refinado libre de aromdtices. &lgunos glicoles
son misaiblea con hidrocarburos no arom€ticos ouando son
enhidros, pero:resultén.suatanciammente inmi scfbles con
sllos cnando g8 dimrelven ea el gliool pequafies gant fda-
deg de agua; En les reivindicecionea anejas, por tanto,

ie expresién "disolvente selectivo gllodlico™ pretende dar

‘& entender ocuaslquier glicol, o mezalae de giicoles, junto

con tal cantidad de agua come pueda ser necesariz para

evitar la miscibilidad sustancisl con el refinmdo predo-
minantemente no aromdtico a la temperatura que reins en

el axterior; 81 el glicol usado tiende & smeguir el refi-

nsdo, ea conveniente introducir una pequefia cantided de *
agne en sontra-corriente con el refinado para extraer el

glicol de ella, Bl sgua emplesda, en gracia a la convenien-

ole, puede ser la que es separada de los aromdticos en LW

- 19 -
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etepas de separscién y rectlfleaciﬁn;

Eats solicitud, que corresponde e le presen~
tefa en los Bstados Unidos de smérica el 2 de Junio de 1952,
bejo €1 ne 291,161, e acoge & 1os beneficlos del artfculo 51
del vigente Batatuto sobre Propledmsd Inauatriall |

-0- FOT4 -0~

Ioe puntog de invencidn proplie y nueve gue
8¢ presentan paia gue sesn objeto de esta Patente de In-
veneidn en Egpafia, por VEINTE afios, son los sigulentes:

Iﬁ; - Un procedimiento pere la separacidn
de una pluralifed de hldrocarburcs aremfticss de la serie
bencénice 46 uns meszole de los mismos con hidrooarbures no
erométicos, gue comprende introducir la mezdis en nn gizte~
me de extraceidn de fases miltiples en contra-corriente en
un punto intermedio; 1ntroducir un disolvente selective
glicdlico, que e en emencia inmiscible ocon hidrocarburos
no eromsticos, dentro de une extremided del sistema en con-
tacto de extracoidn con la fese khidrocarbure del'mismo; man-~
tener el sistems de extraccidn bajo presidn suficiente parm

msntener 1{quido el contenide fluyente, y mantener el oon-

- 20 -
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tenido fluyente de la zona de extracoidn & una tenperature
por encima 4e 4092@; retirar refinedo snatanoialmebie libre.
8e arondticoa y 1ibre de glicel de la misma extremidsd del
slgteme que &quélle en la cual se introdujo elldieolvente;
retirar el extrascto glicélico rico en oromfticos de la otra
extremidad del aisteme; realizar unas separacidén previs de
diche extrecto en condiciones evaporativas pars poner en
1ibertad la mayorim de aromético mds valioso del mismo jun-
to con no aromdticos de voletilidad equivelente; condenssr los
vapores as{ liberados y devolver el condensado al sistema

de extramooldn cerca de dicho otro extremo; conducir el rea-
to del extracto & nne zona calentada; separar los hidrocar-
buros aromdticos del'diaolventa en dicha zone; someter los
hidrocarburos aromfticos a réotificaoién y devolver el disol-
vente, suatanciaslmente libre de hidroocarburos, &l slatema
de'extraccl&n;

29; ~ ElL procedimiento segdn se reivindics
en el punto 1, en el ocusl los vapomés previemente separsdos
del extracto se fraccionan pares former une porcién de ocabe-
ze rice en no aromfticos ¥y una ﬁo:oiﬁn de cola gue consiste
principaimente en el hidrocarburo aromético més voldtil de
ie elimentecién original; las colas aromdticas se devaelven
el sistema de extraccidn cerca del extremo del cual s s2ca
el extracto, y la porcidn de cabeza se condenss y devuelve
el sistema de extraccidn en un punto entre dioho extremo y
el oentro;

32, - El procedimiento segin se reivindica
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en el punto 1, en el cual la alimentacidn contiene benceno

y cantidedes signifiocstives de aromdticos superiores de 1=
serie bencéniocm, y los hidroocarburos puestos en liberted del
extracto para 8evolucidn el extractor eeon principsimente ben~
ceno y no eromdtiocoa mds ligeros..

4, - E1 procedimiento segin se reiviniiocs en
el punto 1, en el ouel la elimentecién contiene benceno y
cantidedes significatives de aromdticos superiores de le
gserie bencénice, y la temperatura en la zona de extraceidn
Se mantiene por encima de 8020 y por debajo de 125943;.

59‘. - ¥l procedimiento segdin se reivindioca
en el punto 1, en el cusl el discivente melectivo empleado
es predominantemente glicol uetile'nico.. .

69‘. - E1 procedimienio segin se reivindies
en el punto 5, en el cusl el glicol dietilénico contiene de
0,5 & 10 por clento en peso de agua-.

79.. - El procedimiento seghn se reiviniice
en el punto 1, en el cusl 18 temperatura en el sistems de

extracolén se mantiene principelmente por el disolvente oe-

~liente devneltoc & ese aistems de 1= zone de separacidn oa-

lenteds, ,

89'. - Bl procedimiento segin se reivindice
en el puto 1, en el ouel el sisteme de extracoldn es ope-
redo & presidn superatmoafér loa Yy & una temperstura por en-
clme del punto de ebullicidn e la presidn atmosférice del
arom€tico mde voldtil presente, y la corriente de refiujo
ge obtiene destilando los vepores de dicho aromdtico del

- 28 w
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extracte & una presidn menor en la zona de separacidn pré-

via, A
9¢, - Un procedimienio pere la separacidén de

una pluralidsd d; hidrooarburos arométicos de 1la serie ben-

oéniocz de unm mezole de los mismos con hidrocarburos no are-

méticos,
Pal y como se ha descrito en la Memorie que

entécede, repreassniedic en 61 dibujo gque se gcoompaiis ¥y o‘onr
los fines que se han especificado,

Bete Memoria consta de veintitres hojas es-

oritas por une sole cara, 2 5 JUN. 1953
‘ Madrid,

D&/, - 25 -
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