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MmoRlA DESCRIPTIVA 

paya s o l i c i t a r

P E T E N T E  D E  I N V E N C I O N

en

E S P A Ñ A  
por VEINTE años

a  nombre de THE DOW CHEMICAL CGMPANY, en tid ad  n o rteam erica- 

n a , e s ta b le c id a  en  M idlahd, M ich ig an , Estados Unidos de 

Am órica, p o r ;

"TJN PR0CED3MIENT0 PARA LA SEP ARA (RON DE UNA PLURALIDAD 

DE HIDROCARBUROS AROMATICOS DE LA SERIE EENCBNICA BE 

UNA MEZCLA DE LOS MISMOS CON HIDROCARBUROS NO ARHáATIOOS^.

- o - o - o - o - o - o - o - o - o - o - o - o - o - o - o -

B s te  in v en to  ee r e f i e r e  a un procedim iento 

mejorado para l a  e x tra c c ió n  y  l a  recu p era c ió n  de benoeno 

y o tro e  h id ro carb u ro s arom áticos a p a r t i r  de m ead as de
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hidro cacuros líquidas que los contienan, se refiere  en par­
ticular a un matean para mejorar la  capacidad portadora de 
disolventes usados en la  extraceidn de aromáticos desde mez- 
d a s  de hidrocarburos, y está destinado a emplearse en la  re­
cuperación del benceno, tolueno, xilenos, e t i l  benceno y 
aromáticos superiores desde alimentaciones ta les oomo se ob­
tienen reformando gasolina natural. Sin embargo, e l invento 
no queda limitado a operaciones sobre ta les gasolinas refor­
madas.

Se sabe que fracciones de hidrocarburos aromá­
tico s  do meadas líquidas que contienen uno, o una meada, 
de otros tipos de hidrocarburos ta les como hidrocarburos 
a lifá tico s  saturados y no saturados e hidrocarburos ciálc­
a l i  fát icos, pueden extraotarse de las mezclas empleando disol­
ventes selectivos que fluyen en contracorriente con la  alimen- * :
tación mixta, los disolventes son sustancialmente inmiscibles 
en e l refinado, predominantemente no aromático. la  simple se­
paración de los aromáticos en el extracto no es un problBma 
grande, los diversos disolventes que se han sugerido difieren 
tanto on su poder portador para aromáticos como on su selec­
tividad, y el refinado que se obtiene puede estar sustancial­
mente lib re  do aromáticos, o puede contener cantidades consi­
derables de aromáticos, dependiendo del disolvente de extrac­
ción usado y de la s  tácnicaa^mplea&aa. Así, e l extracto pue­
do contener sustancialmente la  totalidad o sólo una parto 
do la  porción aromática de la  alimentación, dependiendo del 
disolvente y de las condiciones asadas. R1 problema prinoi-
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pal se origina por la  inerte tendencia de la  mayoría de loa 
disolventes para lo s hidrocarburos aromáticos a disolver, 
asimismo, gran parte del material no aromático de la  alimen­
tación. Bato, a so vez, condece a on problema agodo en la  
purificación del extracto, ya que los hidrocarburos no aro­
máticos Cg a hierven en la  misma gama que los aromáti­
cos Cg a Ĝ p* y los dos tipos de compuestos no pueden sepa­
rarse por la s  asnales técnicas de destilación s i  está pre­
sente mucho material o lefín ieo . eomo consecuencia de e llo , 
la s  fracciones aromáticas recuperadas no son suficientemen- 
te poras para satisfacer las normas aceptadas para la s  ca­
lidades "industrial" y "de nitración" de los aromáticos^
Sos impurezas dlolefinicaa tienden a polimerizar, formando 
resinas gomosas, y las mono-olefinas presentes impiden que 
los aromáticos satisfagan la s  normas establecidas tales 
oomo, por ejemplo, la s  que se refieren a l ór^Lioe de bromo 
o a l "color a l lavado ácido".

Estos problemas y otros afines se discuten1
en la  solicitud de Patente española No. 209.591 , dondé se 
describe un método para la  recuperación de fracciones aro­
máticas puras de alimentaciones de hidrocarburos mixtos.
Ese método comprende introducir la  alimentación mixta en 
un sistema de extracción de etapas múltiples en contra­
corriente, cerca del centro, introducir g lieol dietilénico 
en una extremidad del sistema a contacte con los hidrocar­
buros, re tirar  refinado sustancialmente exento de aromáti­
cos del sistema en la  misma extremidad y extracto rico on
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aromáticoa de la  otra extremidad, re c tif ica r  e l extracto 
para separar su contenido aromático, devolver parte de lo s 
aromáticos como re fle jo  a dicha otra extremidad, y re tirar  
e l resto del hidrocarburo aromático como producto. El g lieo l 
dietilénico contiene con preferencia 0,5 a 10% en peso de 
agua. j3l método que se acaba de describir es más eficaz que 
los de la  técnica anterior, especialmente en la  recuperación 
de aromáticos individuales de fracciones de alimentacién res 
tringldas, pero, en común con otros métodos oonoeidos, re­
quiere mucha aportacién de calor a l alambique o alambiques 
rectificadores, calor que se pierde en la  condenaacién de 
lo s destilados aromátioos. ^demáe, la  mayoría de los proce­
dimientos ooneqidoa están limitados en sus eficacias de ez?- 
tracoién por el poder portador del disolvente empleado para 
la  mézala de aromáticos presente en la  alimentacién. También 
están limitados por la  presencia, en la  poroién predominan  ̂
temente aromática del extracte, de cantidades s ig n ifica ti­
vas de fracciones no aromáticas que hierven entre el benceno 
y e l tolueno y entre e l tolueno y el e t i l  benceno o los x i- 
lenee.

Para ser aceptable, e l procedimiento emplea­
do para la  extracción de hidrocarburos aromáticos de alimen­
taciones mixtas, debe aprovechar todos los factores que 
tiendan a aumentar tanto la  selectividad como la  capacidad 
portadora, o cualquiera de e lla s , del extractante empleado, 
y debe dar calidades industriales o mejores de lo s  hidro­
carburos aromátioos individuales. Si es posible, estas con-
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alciones deben i r  acompañadas pox ana medida práctica de 
e conomía téimi ca.

Bntre loa objetos del presente invento figura 
orear an método para la  recuperación económica y sustancial- 
mente completa, desde mezclas de hidrocarburos que tienen 
una amplia gama de ebullición y que contienen dos ommás de 
los hidrocarburos aromáticos; benceno, tolueno, los xilenos, 
e t i l  benceno, cimano, eumeno, mesitilemo y sim ilares, de uno 
o varios de lo s hidrocarburos aromáticos, en estado de pureza 
satisfactorio para su empleo en procesos químicos y con pre­
ferencia sin necesidad de un lavado con ácido para separar 
las d efin a s . Un objeto afín  es e l de crear un procedimien­
to de esta clase por el cual la  capacidad portadora de! ex­
tractante para los hidrocarburos aromáticos se aumenta, sin 
disminución material de su selectividad, por la  selección y 
control del tipo y oantidad de hidrocarburo devuelto a l ez^ 
tractor como reflu jo y control del estado del extractante 
alimentado a l extractor. Otro objeto es e l de crear un méto­
do de esta clase en el cual el hidrocarburo empleado como 
reflu jo  puede ser recuperado del extracto sin suministrar 
calor adicional a l mismo. Todavía otro objeto es el de crear 
un método por e l cual la porción parafínica de la  alimenta­
ción se desvía a l refinado y la  cantidad de la  misma que 
aparece en el extracto se reduce al mínimo. Otros objetos 
incluyen la  creación de un método, como antes se ha descri­
to , en e l  cual se requiere una pequeña oantidad de extrac­
tante, con relaoión a les  requisitos de otros procesos, y
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en elmcual se puede usar una oolumna rectificadora manar y 
menos capacidad de permutación térmica por anidad da produo* 
te que la  referida en otrea procedimientos, Otros objetos 
resaltarán evidentes en lo que sigue.

5 EL máte do del presente invento paa&e asarse
para extraer constitayentes de hidrocarburos aromáticos de 
mezclas líquidas de hidro carburos qae tienen ana gama de 
ebullición amplia o restringida. l a  alimentación de hidro­
carburos mixta es de origen petrolífero y contiene conside- 

10 rabie material nosaromátioo. Carece de importancia para el 
procedimiento e l que ta l  alimentación sea ana obtenida por 
cracking de los denominados materiales petrolíferos aromá­
ticos o naftónicos, o qae sea el producto de ana operación 
de reforma ca ta lítica , mientras contenga hidrocarburos aromá­

is  ticos mixtos de la  serie  del benceno.
EL disolvente selectivo asado come extractante 

es con preferencia g lioel d iotilánico, solo o diluido con 
hasta 10% en peso de agua, ya que este disolvente extrae 
con la  mayor facilidad todos los aromáticos de la  alimenta­

se oión mixta y da fácilmente aromáticos individuales de gran 
pureza en e l proceso. Otros disolventes que pueden asarse, 
con resaltados algo menor ventajosos, incluyen el g il col 
e tilán ico , e l g licol tr ie iilá n ico , el g lico l te traetilán i- 
oe, ol g lico l dipropilánioo, y mezclas de satos entre s i  

28 o oon g lico l d ietilenioc. En la  mayoría de lo s casos, la
adición do pequeñas cantidades de agua aumenta la se le c ti­
vidad del disolvente o mezcla disolvente empleados e impide
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pérdidas de disolvente en e l reí Inado.

Al lie ?a i a la práctioa el mételo le í  prasean­
te invento, una mezcla líquida le  hidrocarburos aromáticos 
y no aromáticos se alimenta a un sistema de extraooión le  
etapas múltiples en centra-corriente cerca del centro, bajo 
presión suficiente para mantener e l contenido del sistema 
líquido a la  temperatura reinante, mientras que e l  disolven­
te selectivo se suministra a l  sistema carca de una extremi­
dad, llegando a contacto de extracción líquido de dos fases 
con la  alimentación. (Bn una realización preferida, los hi­
drocarburos y e l disolvente se calientan a una temperatura 
por encima del punto de ebullición a presión atmosférica 
del hidrocarburo aromático más v o lá til , presente y con pre­
ferencia no muy por encima de la del aromático de punte de 
ebullición más alto  siguiente. Así, cuando están presentes 
s i  benceno y e l tolueno a la  vez, el sistema de extracción 
se opera convenientemente a una temperatura de unos 8oce y 
con preferencia no muy por encima de 110^0, aunque puedan 
usarse temperaturas de hasta 120-126 BC). Un refinado que 
está austancialmente lib re  de hidrocarburos aromáticos se 
re tira  de la  extremidad del sistema en o cerca de la  cual 
se admitió e l disolvente. B1 extracto, que es rico en hi­
drocarburos aromátioos, se re tira  de la  otra extremidad 
del sistema y se alimenta a un separador preliminar, con 
preferencia aislado, operado a una presión no mayor, y con 
preferencia menor, que la  mantenida en e l extractor. Al 
separador preliminar debe suministrársele poce o ningún
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calor, aparte del contenido en el extraate, y loa vaporea del 
aromático de ebullición más baja presente y de cualesquiera 
aromáticos extractados a l mismo tiempo que hiervan a o per 
debajo de la  misma temperatura son libertados continuamente 
a un condensador desde e l  cual el eondensado puede enviarse 
a bomba al extractor como reflu jo , entrante cerca de la  extre­
midad desde la  cual se re tirá  al extracto, Alternativamente, 
y ventajosamente, los vapores procedentes del rectificador 
preliminar pueden oonducirse a una pequeña columna re c tif ic a ­
dora desde la  cual los no aromáticos ligeros pasan como cabe­
zas, y , después de la  condensación, son enviados a bomba a l 
extractor en un punto más cercano a l centro que aquél en el 
cual se devolvió a l reflu jo  más altamente aromático oerca da 
la  extremidad del sistema. la  parte restante y generalmente 
mayor del extracto abandona el fondo del separador prelimi­
nar y pasa a una columna rectificadora principal desde la 
cual los aromáticos pasan como cabezas a un sistema r e c t i f i ­
cador para la  separación fin al de loa aromáticos* El r e c t i f i ­
cador principal puede operarse a presión atmosférica o bajo 
vacío. Con la  mayor conveniencia se hace operar a presión 
atmosférica o amo alambique de vapor p arcial, inyectándose 
pequeñas cantidades de vapor de agua cerca del fondo de la  
columna para formar un * cojín" de vapor de agua que protege 
a l disolvente caliente oontra la  degradación. Parte del vapor 
de agua sirve para expulsar loa azeotropos acuosos de los 
aromáticos a temperaturas por debajo de los puntos de ebulli­
ción normales de esos hidrocarburos. El disolvente selectivo
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80 re tira  de la  parto inior ior del rectificador o alentado- 
y oa devuelto a l extractor, Banalmente a nna temperatura 
8nficiento para calentar lo s  fluidoa del mismo a la desea­
da temperatura de extracoión.

8 la  porción ligara previamente rectificada
del extracto que es devuelta como reflu jo  a l  extraotor au­
menta considerablemente la  selectividad del extractante en 
condiciones que dan una capacidad portante constante al di­
solvente y aumenta la capacidad portadora del disolvente en 

10 la s  condiciones que Aan selectividad oonstante. Asi# cuales­
quiera no aromáticos devueltos tienen el efecto de alterar 
la  relación in ic ia l de tales materiales en el material de 
alimentación, y tienden a disminuir la  proporción de tales 
no aromátioos que pasan al extracto y a aumentar la  proper- 

15 oión de loa materiales tales que van a l refinado. Al mismo 
tiempo, la  fracción aromática ligera devuelta a l extractor 
aumenta la capacidad de la  fase disolvente para los hidro­
carburos aromáticos. EL resultado neto es la  extracción 
sustancialmente completa de los aromáticos, conteniendo el 

20 extracto solo un mínimo de no aremáticoa ligeros. Aunque
la  capacidad portadera de los extractantes glioólicoe para 
las mezclas de diversoe hidrocarburos aromáticos (por ejem­
plo, benceno, tolueno y x11anos) no es tan grande come para 
un solo hidrocarburo aromático, e l poder de extracción da 

26 ta les disolventes sobre alimentaciones mixtas de amplia ga­
ma de ebullición resulta casi tan grande como sobre alimen­
taciones de gama de ebullición restringida cuando la  mayoría

-  9 -
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do los hidrocarburos aromáticos más ligerea preaentea a#
devuelva come Befinjo.

laa  solubilidades relativas de diversos hi­
drocarburos aromáticos en gliool dietilónico ae muestran en 

3 la  Tabla siguiente, en % en peso.

10

SU col anhidro SLicol con 2% de agua

25 ac 85ac 160BC

Benceno 31,3 85 62,6

Tolueno 17,2 13,3 21,6
Xileno a 6,7 7 14

Una preferencia similar es mostBada poB ctBoa g lice les para 
loa hidrocarburos aromáticos más ligeros. 3BL nao del aromáti- 
00 más ligero pBeaente como reflu jo  a l extractor da come re­
saltado un poder portador aumentado para todos los aromáti- 

15 eos, mientras que la  devolución Ae aromáticos mixtos como 
reflu jo no puede conseguirlo. Para ilu strar sato, suponga­
mos que la  alimentación mixta empleada es ta l  que dó a l ex­
tractor, en tiempo-unidad, lo partes en peso de benceno, 20 
partea de tolueno y 20 partea de xileno, y que, en e l  miamo 

20 tiempo-unidad, han de recuperarse 50 partea en peso de loa 
aromáticos mixtos, usando una relación da reflu jo  de 4 par­
tea de aromático devuelto a l  cielo por cada parte en peso 
de aromático recuperado. Suponiendo primero el uso do un 
reflu jo  mixto que contiene todos los constituyentes aromá- 

26 t i 00a de la  alimentación, en las proporciones en la s  coalas
existen en e lla , los resultados deseados se obtienen en las 
condiciones siguientes:

-  10 -



Pés5 Peso pez Bol- por pez unidad por pez unidad
^ dad de tiempo % de tiempo % de tiempo

2 0 9 5 9 0

Benceno 20 60 20 40 20 10
Tolueno 40 100 40 60 40 20
Xileno ,40, , loo . 40 , . 8p __40_ , , 20 ^
Total ioo 260 100 200 100 50 "

Por tanto, debe hacerse circular de nuevo bastante disolven-
te para dar capacidad portadora para 5 vecea tanto tolueno
y xileno como se está íntrodu ciando en e l  extractor, para 
efectúaz la  extracción total de loa aromáticos* Cuando, pez 
e l contrario, sólo se devuelve el benceno como reflu jo , la s  
siguientes condiciones darán la  recuperación deseada ccmple- 

16 ta de aromáticos:

cromaticos totales Refle jo  producto a l  reo-
del extractor peSo" ^eso 'por tiíicadoz*

—— — —^— - pez anidad — ------
peso
por

Peso por uni­
dad de 
tiempo

% de
tiempo

Peso
por
ciento

peso por
unidad de 
tiempo

Benoeno 84 210 100 200 20 10
Tcluano 8 20 - - 40 20
Xilenos 8 20 - - 40 20
Total 100 250 100 200 100 50

En este caso, solo necesita hacerse circular de nuevo la  
cantidad de disolvente para dar capacidad portadora para 
la s  cantidades de tolueno y xileños que están siendo alimen­
tados a l extractor. KL efecto del reflu jo  de benceno en el
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Ae dar e l disolvente coa potencia portadora para los aromá­

ticos mixtos que ae aproxima a la  del mismo disolvente para 
e l benoeao solo.

3&a práctica del invento pnede comprenderse 
y se describiré con referencia a los dibajos anejos, en los 
caales

la  figura 1 es an diagrama de paso del proce­
dimiento del invento; y

la  figura 2 es an diagrama Ae paso de ana mo­
dificación del proceso.

Con referencia primero a la  figara 1, alimen­
tación hidrooarbarada líquida mixta qae contiene hidrocarbu­
ros tanto no arométieos como areméticos, se introduce median­
te la  bomba 1C a presión a an extractor 11 de etapas mólti­
ples en contra-corriente en an panto cercano a l centro del 
extractor. Un disolvente seleotivo para loa hidrocarburos 
aromáticos,, qae sea esencialmente inmiscible con los cons­
tituyentes de hidrocarburos a lifé tieo s  de la  alimentación, 
y qae esté a ana temperatura de por encima de 4oac, y  con 
preferencia de 8oa a 125%e, se introduce por la  bomba 12 
y la  tubería 13 a presión a l extractor 11 cerca de an ex­
tremo del mismo. Un refinado, sastanoialmente lib re  de cons­
tituyentes aromáticos, se re tira  del mismo extremo del ex­
tractor 11 por la  tubería 14= y la  válvula de estrangula­
ción 15. El extracto rico  en aromático se re tira  de la  otra 
extremidad dSEL extractor 11 por la  tubería 16 y la  válvula 
de estrangulación 17 o un medio equivalente para mantener

12



ana diieienoia de presión entre e l extractor y la  salida de 
la  tubería 16. Dicho extracto fluye de la  tubería 16 a un 
separador preliminar 18 que está a una presión menor que 
la  del extractor, gas fracciones extremas ligeras del con- 

S tenido aromático del extracto, usualmente benceno, juntamon­
te con la  mayoria de la  parte a lifá t ic a  ligera del extracte, 
sale del separador preliminar 18 por la  tubería 19 a l conden­
sador 20, donde se oondensa y devuelve por la  tubería 21 y la  
bomba 22 a l extractor 11 cerca de la  extremidad del mismo de 

10 la  cual se re tira  e l extracto. Aunque usualmente no será ne­
cesario, puede aportarse calor a l separador previo 18 median­
te e l re-hervidor 23. la s  colas del separador previo 18, que 
consisten en todo e l disolvente de la  fase extracto, todos 
los aromáticos superiores, y la  misma cantidad de benceno 

18 que hay en la alimentación original, fluyen por la  tubería 
24 a un separador principal 25 . jgs suministrado calor a la  
columna 85 por e l re-hervidor 26, y la  destilación de los 
aromátioos del extracto puede fa c ilita rs e  y el contenido de 
agua del disolvente puede ajustarse, por inyección de vapor 

20 de agua a la  columna 25, cerca de su parte in ferior, los aro­
máticos pasan como cabezas desde la  columna 25 en forma de 
vapor por la  tubería 27 a l condensador 28, bajo vacío s i  se 
desea, los aromáticos condensados pueden libertarse  luego 
de agua y rec tifica rse  para separar y recuperar fracciones 

25 comercialmente puras. El disolvente separado se re tira  como 
colas de la  columna 25 a travós de la  tubería 13 y la  bomba 
12 para su devolución a l extractor 11. la  temperatura del

2 0 9 5 9 0
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disolvente a s í devuelta es usualmente lo  bastante a lta  para 
calentar e l contenido del extractor a la  deseada temperatura 
de extracción que está por enoima del punto de ebullición 
del aromático más ligero de la  alimentación a la  presión 
que reina en el separador preliminar 10.

Bn e l método representado diagramáticamente 
en la  figura 2, los extremos ligeros del extracte, con in­
clusión del aromático más ligero de la  alimentación, se se­
paran del rectificador 18 por la  tubería 30 a una columna 31 
equipada con un re-hervidor 32 y condensador 33. se mantie­
ne un reflu jo suficiente a la  columna 31 para separar las 
Acaeciónos extremas ligaras no aromáticas de la  porción pre­
dominantemente aromática (benceno) del material tratado en 
la  columna 31. KL condenando no aromático procedente del 
condensador 33 es devuelto por la  tubería 34 y la  bomba 35 
al extractor 11, entrando con la  máxima ventaja en un punto 
entre e l punto central de entrada de la  alimentación mixta 
bruta y la  extremidad desde la  cual se separa el extracto 
rico en aromáticos, la s  colas muy aromáticas, con usualmen­
te 90% o más de benceno, procedentes de la  columna 31, se 
devuelven por la  tubería 36 y la  bomba 37 a l extractor en 
un punto más cercano a la  extremidad desde la  cual se r e t i­
ra e l extracto que e l punto en el cual la  tubería 34 devuel­
ve el reflu jo predominantemente no aromático. EL procese 
representado por la  figura 2 es por lo demás lo mismo que 
e l descrito con respecto a la  figura 1 .

El extractor 11 se ilu stra  como s i  ínera una
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columna v ertica l, poyo lobo entenderse qne puedo ser cualquier 
sistema extractor de etapas múltiples en contracorriente, ca­
pas, en cada etapa, de funcional a presión suficiente para 
mantener todos les  componentes, tanto de la  fase hidrocarba- 

5 ro como de la  fase extracto, en e l estado liquide a la  tem­
peratura de funcionamiento. Asi, e l  sistema de extracción 
puede comprender una serie  de recipientes cerrados, provis­
tos de medios mezcladores y sedimentadores, desde los cua­
les  la  fase de refinado fluye en una dirección y la  fase ex- 

lü tracto en la  otra*
Bn la s  operaciones consideradas en la  so li­

citud antes citada, la  fase extracte es llevada a un separa­
dor desde el cual e l  contenido aromátioo to ta l es temado co­
mo cabezas, y la  mayor parte del destilado aromático mixto 

15 resultante se devuelve como reflu jo  a l extractor, por tanto, 
e l reflu jo , en ese método anterior, tiene esencialmente la  
misma mezcla de aromáticos en aproximadamente las mismas 
proporciones que la  mezcla contenida en la  alimentación 
in ic ia l. Para efectuar una separación completa en una uni- 

20 dad, de ese modo, se requiere considerablemente más calor 
que en e l presente método, la s  cantidades respectivas de 
vapor de agua requeridas para separar benceno, tolueno y 
los xilenos &el extracto son progresivamente mayores, y e l  
volumen de extracto a separar es grande en el proceso ante­
r io r , a causa de la  limitada capacidad portadora del disol­
vente cuando los aromáticos mixtos se devuelven como reflu­
jo . Cuando se tratan alimentaciones de amplia gama de ebu-

15



I lic ió n  para libo rtarlaa de la  mezcla de aroma ticos que 
contienen, la mayor parte de loa no aromatioos encontrados 
en e l extracto hierven ceroa del benceno. Por tanto, la  se­
paración preliminar del extracto para separar la  mayor par­
te del benceno da ana mezcla ace va a l separador f in a l, en 
el presente procedimiento, con machos meaos no aromáticos 
que e l extracto alimentado a l separador ónioo del proceso 
anterior.

lea siguientes ejemplos do contraste se rea li­
zaron asando la  misma alimentación hi dr o car ba rada mixta, e l 
mismo disolvente, la s  mismas condiciones de presión y de 
tempera tara en la  zona de extracción, y ana relación cons­
tante de disolvente a alimentación de 10 a l  para extraer 
95% de los aromáticos de la alimentación. BS. material a l i ­
mentado en cada caso era ana gasolina con ana gama de ebu­
llic ió n  de 66 a 149sg, qae había sido reformada por contac­
to con an catalizador de platino en e l denominado procedimien­
to de "píatreforma" descrito en Indu stria l and Bngineering 
Chemistry , vol. 42, pág. 582 (1950). Esta alimentación con­
tenía 5,5% en pese de benceno, 24,5% de tolueno, y 26,8% de 
xilenos y aromáticos superiores. HL disolvente asado era 
g lico l dietüénieo conteniendo 2% de agua, y la  temperatu­
ra en e l extractor se mantuvo a ¿0-60*6. Cuando se osó an 
solo separador y ana parte de los aromáticos mixtea se de­
volvió a l extractor como reflu jo , la  capacidad portadora 
del disdvente para los aromáticos presentes faó de 10%,*y 
la  cantidad de reflu jo era Necesariamente limitada al peso

2 0 9 5 9 0
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de la  alimentación o de aproximadamente 1,78 ve cea e l peso 
de aromáticos totales que se estaban recuperando para impe­
dir pérdidas de aromáticos a l refinado. En estas condiciones, 
la  pureza del producto aromático era sólo de apreximadameñf- 
te 90%, siendo el resto una mezcla de impurezas parafínicas 
y o léfín icas. á modo de contraste, cuando e l extracto se se­
paró previamente como en e l  método bosquejado en la  figura 
1 y la s  cabezas de benceno y no aromáticos ligeros procedentes 
del separador preliminar se devolvieron como re flu jo , la  capa­
cidad portadora del disolvente para le s  aromáticos resultó 
ser de 20% y pudieron usarse 3,8 Kga. de reflu jo  por Kg. de 
producto recuperado sin pérdida de aromáticos a l  refinado.
El producto aromático alimentado deade el aeparador fiasÉ.
28 a los rectificadores consistía en 97,8% de aromáticos y 
sólo 2,8% de no aromáticos fácilmente separables. Cuándo se 
usa e l procedimiento ilustrado en la  figura 2, en condicio­
nes por lo denme iguales, la  pureza de los aromáticos recu- 
parados se aumentó todavía a aproximadamente 98%. En los 
ejemplos que anteceden, e l disolvente en cada caso estaba 
llevando su capacidad de aromáticos cuando abandonaba e l  
extractor, y cualquier aumento en la  relación de re flu jo , o 
disminución, en la  relación de disolvente a alimentación, 
dió como resultado pérdida de aromáticos a l  refinado, mien­
tras que cualquier disminución en la  relación de reflu jo  
o aumento en la  relaciónale disolvente a alimentación dió 
como resultado un aislamiento de un producto más impuro.

Se ha mostrado que la  naturaleza de la  co-
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rriente da reflu jo  influye cons ida rabióme nte sobre la capaci­
dad portadora del disolvente y que la  devolución de fraccio­
nes extremas ligeras como re flu jo  aumenta la  selectividad del 
disolvente, por consiguiente, a una relación dada disolvente 
a alimentación, e l método presente da on producto aromático 
más puro que loa métodos anteriores y, a la  inversa# un pro­
ducto aromático de cualquier calidad dada puede obtenerse en 
este método cuando se usa una menor relación de diaclvente a 
alimentación que la que se requiero para haoer ta l producto 
en loa procesos anteriores.

El presente procedimiento reduce a l mínimo 
loa problemas que se originan de la  presencia de d efin as 
en e l extracto, se ha mostrado que la  mayoría de estas d e f i ­
nas se separan del producto en e l separador preliminar 18 y 
son devueltas como reflu jo al extractor, se ha observado an­
tes que las d efin as tienden a concentrarse en fra  o cienes 
que hierven por debajo del benceno, entre e l benceno y el to­
lueno, y entre el tolueno y los aromáticos superiores, ta les 
como loa xilenos. Este permite unan separación aproximadamen­
te completa de las peqneñas cantidades de d efin as que llevan 
a la  etapa rectificadora del presente procedimiento como cabe- 
xas y fracciones medias. Cualesquiera pequeños vestigios pue­
den separarse s i  se desea por tratamiento con a r c i l la , por 
cloraoión, o por tratamiento con ácido sulfúrico, pero se 
encuentra que la  rectificación  acia da aromáticos individuad­
le s  oon bajos valores de índice de bromo (ánalytical Chemistry^ 
19, 869 (1947)) dentro de los lím ites de tolerancia para la s

-  16



2 0 9 5 9 0
35

calidades industríales de esos aromáticos. EL pEooedimiento 
da ana fracción bencenioa o onaiatentemente que so lid ifica  
a 8 ,ge a 5 ,SBC y ea adecuado para prácticamente tedas las
finalidades indastrialea y qu^nicas sin a lterior tratamiento. 
Boa productos toloúnicos y xilúnicos aon de calidades "in­
dustriales" o mejores, según se definen en laa normas de la

cualquiera de loa g lico les o mazólaa de les mismos arriba 
sugeridas. EL disolvente glicolico  empleado debe ser uno 
que sea sustancialmente inmiscible con hidrocarburos no 
aromáticoa, para impedir párdidas sustanciales de disol­
vente en el refinado libre  de aromáticos. ELgános g lico les 
aon misoibles con hidrocarburos no aromáticos cuando son 
anhidros, pero r eaultan aaatancialmente inmiscibles con 
ellos cuando se disuelven en el g liool pequeñas cantida­
des de agua, jsn la s  reivindicaciones anejas, per tanto, 
la  expresión "disolvente selectivo g lico lico" pretende dar 
a entender cualquier g lico l, o mezcla de g lico les, junto 
oon ta l cantidad de agua como pueda ser necesaria para * 
evitar la  miscibilidad sustancial con el refinado predo­
minantemente no aromático a la  temperatura que reina en 
el exterior, s i e l gliool usado tiende a seguir a l r e f i ­
nado, ea conveniente introducir una pequeña cantidad de 
agua en contra-corriente con el refinado para extraer e l 
gliool de e lla . B1 agua empleada, en gracia a la  convenien­
cia , puede ser la  que es separada de les aromáticos en la #  ^

A .S.T .M .

El procedimiento del invente puede emplear
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etapas ¿La separación y rectificació n .

Bata so lic itad , que corresponde a la  presen­
tada en loa Estados Unidos de ámórica el 2 de Junio de 1952, 
bajo 01 ne 291.191, se acoge a loa benefioios del artículo 51 
del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

- O -  E C T d  -  0 -

los pantos de invención propia y nueva que 
se presentan para que sean objeto de esta Patente de In­
vención en España, por VEINTE años, son los siguientes:

10 l e .  -  Un procedimiento para la  aepazaciÓn
de una pluralidad de hidrocarburos aromáticos de la  aerie 
beneóniea de una mezda de le s  miemos con hidrocarburos no 
aromáticos, que comprende introducir la  mezcla en un siste ­
ma de extracción de fases múltiplas en contra-corriente en 

15 un punto intermedio; introducir un disolvente selectivo 
g licó lico , que es en esencia inmiscible oon hi&rooarbares 
no aromáticos, dentro de una extremidad del sistema en con­
tacto de extracción con la  fase hidrocarburo del mismo; man­
tener e l  sistema de extracción bajo presión suficiente para 

20 mantener líquido e l contenido fluyente, y mantener el ocn-

20
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tenido fluyente de la  zona de extracción a ana temperatura 
por encima de 40^0; re tirar refinado snstanoialmebre lib re  
de aromático* y lib re  de g lic s l  de la  misma extremidad del 
sistema que aquélla en le cual ee introdujo e l disolvente;

6 retirar el extracto glieólico r ice  en cromáticos de la  otra 
extremidad del sistema; realizar ana separación previa de 
dicho extracto en condiciones evaporativas para poner en 
libertad la  mayoría de aromático más valioso del mismo jnn* 
te con no aromáticos de volatilidad equivalente; condensar lo s 

10 vapores así liberados y devolver el condenaado al sistema 
de extracción cerca de dicho otro extremo; conducir e l res­
to del extracto a ana zona calentada; separar los hidrocar­
buros aromáticos del disolvente en dicha zona; someter lo s  
hidrocarburos aromáticos a reotifioación y devolver e l  disol- 

18 vente, suatanoialmente lib re  de hidrocarburos, a l  sistema 
de extracción,

2B. -  n i procedimiento según se reivindica 
en el panto 1 , en el cual los vapores previamente separados 
del extracto se fraccionan para formar una porción de oabe- 

,20 za rica  en no aromáticos y una porción de cola que consiste 
principalmente en e l hidrocarburo aromático más v o látil de 
la  alimentación original; la s  colas aromáticas se devuelven 
a l sistema de extracción ceroa del extreme del cual se saca 
e l extracto, y la  porción de cabeza se condensa y devuelve 

28 a l sistema de extracción en un punto entre dicho extremo y 
el centro,

32. -  jgL procedimiento según se reivindica
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en e l panto 1, en el cual le  alimentación contiene benceno 
y cantidades significativas -de aromáticos superiores de la  
serie beneénica, y lea hidrocarburoa puestea en libertad, del 
extraoto para devolución a l extractor aon principalmente ben- 

5 ceno y no aromáticos más ligeros.
4o. -  El procedimiento asgan ee reivindica en 

e l panto 1 , en el cual la alimentación contiena benceno y 
cantidades aignifioativaa de aromó tices  superiores de la  
aerie balcánica, y la  temperatura en la  zona da extracción 

10 ae mantiene por encima de 80CC y por debajo de 125ag.
8o. - ni procedimiento según se reivindica 

en el punto 1, en el cual e l disolvente selectivo empleado 
es predominantemente g lico l d ietilen ico .

6s. -  ni procedimiento según ae reivindica 
15 en e l punto 5 , en el cual e l g lico l dietilúnico contiene de 

0,5 a 10 por ciento en peso de agua.
7o. -  El procedimiento según ae reivindica 

en e l punto 1 , en al cual la  temperatura en el sistema de 
extracción se mantiene principalmente por e l disolvente oa- 

20 líen te  devuelto a ese sistema de la  zona de separación oa­
lentada.

8c. -  Ei procedimiento según se reivindica 
en el punto 1, en e l cual e l sistema de extracción es ope­
rado a presión superatmoaférioa y a una temperatura por en- 

25 cima del punto de ebullición a la  presión atmosférica del 
aromático más v o lá til presente, y la  corriente de reflu jo 
ae obtiene destilando los vapores de dicho aromático del

25
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extracto a ana pies ion menor en la  zona de separación prá— 
vía.

93. -  Un procedimiento para la  separación de 
noa pluralidad de hidrocarburos aromáticos de la  serie  ben?- 
cónica de ana meada de los mismos con hidrocarburos no aro­
máticos.

Tal y como se ha descrito en la  Memoria que 
antecede, representado en el dibajo que se acompaña y con 
le s  fines que se*han especificado.

Mata Memoria consta de veintitrés hojas es­
critas por ana sola cara.

Madrid,
2 5 JUN. 1953

Al

%
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