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MEIORIA DESCRIPTIVA
para solicitar
PATENTE DI INVENCION
en
ESPAK A
por VEINTS aﬁog ' _
a nombre de UNIVERSAL O;L PRODUCTS COHPAFY, entidad norteans-
ricana; establécida en 30 Algonquin.goad, Des Plainqa; D~
nois; Bstados Unidos de Aubrica, por:

tUN PROCEDTIILNTO CONTINUO D& SORCION®,

——— ——

w . 4 -t

Ta presente invencidn se refiere a un procese dontinuo_w.'iq
de sorciln para el fraccionamiento de une mezela fluide de cqn¥‘ ‘zD'
ga de componentes en ¢l cuc uno de los componentes de la mez-
clo es selectivonente sorbido dursnte el conmtacto con un sopr-

bente sdlido dotado de una sorbencia selectiva para dicho com- -

ponente, el componente no sorbido de la mezcla de carga es re-

tirado de su contncto con el sorbente, y el componente selec—
tivamente sorbido es desplazmado del sordente por un desorben—
te fluido, La invencidn proporciona un método de separacilén
de una mezcla de componentes de distinto grade de sorbencis
sobre un sorbente s6lido estacionario de manera continua, si-

-mulando un eontacto a contracorriente ininterrunpido de las
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distintas corrientes del proceso con el sorbente sélide.
E1l proceso eontinuo de soreién conforme a ecte invento
compronde las etapas de: mantener una cireulacién ciclica con-
tinua de fluido, sucesivamente = través do cuntro zonas de trae
tamionto, concctades en scrie, de uns maga estacionariz del
sorbente sélido, y volviendo desde lo salida de la dltima zona
a la entrada de la priierc zona; introducir continuamente af
el fluido de ecirculacidn y por la enti*ada de la primera zona
la mozecla fluida dc¢ carga; retirar continuasmente del fluide
en cireculacidén y por la szlida de la primora zZona el coméonen—
te no sorbido; introducir dosorbente en ol flwido do circula~-
cibn, continuamente y por la ontrada de la tercera zona; roti-
rar continuamente del fluido on eireulecidn y por la salida de
la toreora zona ol dosorbente y el compenmente seloctivamente |
sorbido; y hacer avenzar pori§dicamcnta las cuatro zonas de 1la
masa estacionaria de sorbente, medimnte avonce simulténeo del
punto de introduccién de la mezcla de carga, del punto de re-
tirada de componente no cirdido, del punto de introduceidn de
desorbente, y del punto de retirada de desorbente y dec componen-—
te seloctivemente sorbido, por incremcntos irusles a lo largo
del camino de circulacidén de fluido continvemente circulante.
En cade vno de los cvences periddicos de las cuatro zo-
nas del presentc proceso, 1los puntosz de (1) introduccibén de la
corricnte de mezels do carga, (2) introduccién do la corriente
dc dcasorbente, (3) retirada de la corriente de componentc no
gorbido y (4) retirada de la corriente de desorbente y componon- 3
te cclectivamente uorbido son trasladados simulténcamcnte por |
incrementos igualcc en ol sentido del flujo del fluido on cir-
culacibn. Bl incremento do avanee peribdico de las corrientes

de cntrada y salida no sobropasa por lo general la oxtensidn
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de una zona, y para mayor ventaja es igual a sélo una tra&ciﬁn
de la nisma (tal como una aitad, un tercic o una fraecién afin
menor de vna zona, aunque, preferiblemente, no mencr de un dée"'
cino de zona), Cuando la £~ dc una pluralidad de ine repentos |
succsivos lloga a ser igual a la longitud total dd eemino o
recorrido ciclico del fluido on circulacién a través de la se-
riec de cuatro zonas, se alceonza el punto de comienzoe cogpletén-
dose wn ciclo de awences poriddicos de las cuatro zonas, y este
ciclo so replte despuds sin interrupeién on el flujo circula-
torio do las corriontes de entrada y sclida., Do ese nodo ge
obtienc wn trotaniento coutinuo do la nezela de carga con ol
sorbonte cotacionario, dc nodo conconitante con 15 continua deaor- »
cibn y rotirada de compencnto scloctivanonte sorbido, con res-
pocto al sorbente sdlido, ein quitar do la trayactorié clolica
del fluido eireculanto parte alguna de la nasa cstacionoria de
sorbonte gblido, '

Ssbido os ya que sc pucden poner diveréoa sorbentee.
sblidos, do compogicidn y ostructurn espceificas, en contacf-
o0 con una rozela do conponentes que dificren entre si en su
sorbenein rolativa para con ¢l 86lido, habiliténdome de talX
nodo un nedio de segrogor los componontes individuzles con
arreglo o ou ostructura. Fste tipo deo procecdinionto de sepa- .
racibn viene aplicdndosc o mezelas de conpucstos tanto inorgéu
nicosg cono orgénicos, v ho cncontrade uno de sus mis frocucn-
tes aplicncioncs on ol corpo de la senaracidn do -mezmclas de
hidrocarburos ecuyos coupenenfcs dificren por lo quo respecta
o sus eclases cstructurales. Baoto procedinicnto c¢s particularT
nonto aplicable a la scparacidn do mozclas que sbélo econ aifdm
cultados pueden gor ceparndas por otros nodios de soparaci6ﬁ,

toles cono la dostilacidn fraccionada. Un tipo dc sorbonte
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361ido, caraetorizado on general -por poseer propiedades de
“adsoreién®, adsorbe sclectivemento aquel de los componentes

de une mezcla do compucstos orgénicos que tione o} grade ro-

a

lativo de polaridad maz clevado, Ia capacidad de édsorciGn

¥y retentividad de tal adsorbonto para con el sorbato (esto
cs, para eon ¢l componcntc gclectivamonte adsorbido de le
nezela do carga por ol adsorbente) depende de la disponibi-
lidad do uma gran drea suporfieial sobre o on las perticulas
do adsorbonte, de la presencia do un radiecal poler o de un
enlace no saturado on 1ln cstructura del sorb to, ¥ de lao faie
ta de toles grupos pblarcs 0 cnlrcos de no saturacibn en la

estructura del componentc de carga que es menog sorbido por

el adsorbente sélido. Adsorbentes tipicos de este génoro =,
por ojemplo, sélidos tales como gol de silice (desh?dratado), '
carbén activado, los silicatos de aluﬁinio (talcs;ckmo las
divorsas arcillas y log geles de silice activados, iua inclue
yen ejemplogs tan tipicos eomo la arcilla de Attapu¥gus, la
montmorillonita y los compucstos sintéticos dochidratados
do allmina y sflice activedos mediento caldeo a una tompora-
$ura préxine, aunque un poco inferior, ol punto do fusién
aproxinado dol eompucsto), aldmine activade, perticulornonte
ganma alfmina, asi{ como otros uateriales de cardcter similar
que adsorben talcs compucstos polares ¢ no saturados on virtud
do atraccidn olcetrostitica para con ol componente de la mez-
cla de corga que conticne loec grupos polares o no satur ados
¥ que retienen wno copn de componento sorbato, de espesor
monomnolecular, sobrc la supnrficie de sorbente. Ejemplos ti~
picos de rateria primn de cargo que plede ser sometida a
separacién por contacto con un adsorbonte sblido activado

incluycen: las fraccioncs hidrocarburadas parafinicas (%ales
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como una fraccidn de gasolina) que contienen mercaptanos y/o
apinas, sicndo estos Gltimos conpucestos polares secloctivemen-—
to retenidos sobro las particulas de adsorbento; las nezelas
de parafinag y olofinas an las quo ol componento olefinico es
el sclectivamentt adsorbido por ol adserbentc sblido; megzelas
de hidrocarburos aromiticos y no aronmiticos cn las que el cona-
tituyente aromatico cs sclectivamento adsorbide por el adsor-
bonto s8lido; rmozelas dc vapor de agua y un gas inerte, tal como
ol nitrégono o cl aire que conticne hwicdad (siondo la humedad
scloctivamente adsorbida); y nezclas de fenoles y/o compues-
tos de azufre tales como ol tiofeno con hidrocarburos liqui-
dos, siondo ¢l compuesto fendlico o de azufre selociivemente
adsorbido. _
Otro tipo de seprracidén, on el cue un adsorbente 86—.'_
lido sirve para separar nezelos do compucstos orginiecos on vir-
tud de una difercneio de estructura de los componcntes de lo
nczela de coxgn, os ¢l denonminado do “elatracidn®. Sogém oz~
to ndtodo sc pomen cn contacto particulas s8lidas do cieritas
anidas, tales como la urca y la tiouwrea, econ una nezela de con~
puestos orginicos a scparar, ¥ ol componontc que ticne una con-
figuracién do cadena rclativanento recte forme sele etivancnte
wy “elatrato” o aducto sdlido son ol sorbente, con oxelusidn
de log corponantos de chdonn renificad: que no formsn elatra-
to, cuando sc utiliza la urcn cono agonte scperador; 8b61ido
o bicn cl aducto o clatrato os fornado por cl sorbente con 61
conponento de eadena ronificada, con exclusidn golectiva dol
corponento de cadena recta presente en la corga, cuando sc
utiliza cono sorbento la tiourea. Asi, una pezels de conpues-
tos orginicos que difior n en estructura en vidud de la pre-

soncia, en la nisme nezelo, de conponentes de cadena raecta,.
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do cadena ronificada o ciclicos, sc pucde poner an contacto
en faso liguida con porticulas sdlidas de urca; se deseubrira

que los componcntos dc cadona recta de la nezela son retenidos

© e ey S N3 T S A AR R
T e e R TR T

scloctivanente por lac particules de urca on forma de “clatra-
to™ insoluble, nicntras los compononics de cadona ranificada
de la negzcla pugdon ser retiradoo sopgrndamonté dol elatrato
. cristalino resultante., Per otra parte, cs poslble poner cn ’
contagto la nison mozela de compuestos orghnicos con tiourea,:'
¥ sc oncontrard que los componentes do cadona‘raaifieada do
1a nozela formarfn wn clatrato con la tiourea, nientras los
corponantes de cadeno recta, que no llegan a formar clatrato
con la tiource, pucden retirarse por scparado para Su recupce.-
racién. El cdtodo de sepnracidn a basc de utilizar urea o
tiourca tiono wn amplio ecumpo de splicacidn en ln seporacidn
de nozelns de conpucstos orgduleos y s particularmente atil
pora scparar dc hidroearburog de cadena reotda mczclas do hiw
drocarburos de cadena ranificada y/o hidrocarburos ofelicos,
Otro tipo todavia de soparacién a base de wbilizar un
sorbente adlido cg ol procodimionto do "soxcidén', on ol qué 80
orplean porticulos sélidas de un sorbente poroso que selocti-

vanonte oeluycen on la cstructurs porosa del sorbente los cone

repstias de eadena rocta de una nezela de carga de conpuostos

-

orgfinieos, porec que no periite a los conponentes de cadena

ranificada de la carge cotror on leg poros del sorbente, Los

poros quo prosonta un sorbente tipico de este género son de un
dldmotro 4o scceidn recete do 4 a 5.%ngct?oms, y el sorbente
es ilustrado por naterinl caractorizado como un aluninosili-
catc motdlico deshidratndo, escogiénddse ol netol congtitutivo
del nieno de cntre los metales alealinog v dlcalino—térroos. ';Q

Asi, pucde separarse fécilnente un conpuesto de cgtructura

v

s
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eicliea o de cadena ramificada, tal como el 2,3-dimotilbntanc
0 ciclohoxano cowro refinado no sorbldo de un compuesto que
tonga una cstructura de cadena recta, tal como n-oxane (aion»'
do la mezcla inicial ordinariamente muy dificil de separar Dow
diante destilacién fraccionada), poniendo en contacte la meg~
cla de ostos exanos con particulas sélidas do un sorbente de

alurinosilicato metdlico deshidratado; como pedrd verse, ol )

"refinado” o efluente no sorbido quedard emriquecido con res-
pecto a los contituyontes ciclicos y de cadena ramificada (si
los hay ¢u la nezcla de carga) cuando la canfidad de sorbone _
te cs puesto en contacto cen ol material de ecarga sea suticieﬁ~ 

tc para ocluir todos o cscncialmentc todos los componentom

de cadena reeta o nornal dc la wzcla, Bstos sorbentes sb-
lidos, denoninados asinisno "tomiccs nolecularqs" puodon pre-
pararse coprocipitando o combinando de otre mode aliéinine, sili~
ce y el béxido del nmetal cn cucstién tal como un dgrivado de
éxido hidréxido do wn metal alcalino (por ejomplo, sodio, li-

tio o potasio) o do un nctal alcalino-térree (por ejenplo, calci¢

nagnesio, bario o estroncio) hasta formar una nmozcla uniformo

¢ intinamonte dispersa de silice alinina y el éxido 0 hidré-

xido metidlico, clinminondo ¢l ogua sobrante de los dxidos méz§
elados y caldeando a continuacidén la nezela disporsa de recu-
peracién a una torperatura a la cual sc climine de las parti-
culas, por‘evaporacién, el agua de hidratacién. Se prefiare .
a nenudo calcinar la nezels de Oxidos deshidratados resultan~
te a una temporatura conprcndida cntre unnsg 2002C g unos 40020
pora desarrollar rigides cotructural y rosistencia meeinica
do particulas. _

Otro tipo do proccso de mopar ocion al cual cs aplicadlo

la circulacidn del prosentc procedinien’o es cl que implica wna

~ [




10

15

20

25

:reaccibn quiniea con un sorbente s61ido (reaetive) nantenide

9050940 U

en su lugar couno lecho fijo, siendo el componente sorbible {o1
otro reactive) suministredo en una corriente fluida quo 1o ¢on-
tiono. De tales scparacioncs es tipiea la de oxtraccién de no-
tales alealino-tdrreos de las llanadas aguas "duras®, ablandané_.
do de ose nodo a cestas Ultines x/o.desionigéndolas. Asi. puodo
sor introducida uma corricnte do agua dura, ¢cono carga, €n un
1lanado depdsite do “ablandoniente® relleno do un lecho fijo
do particulas de eoolita ¢ do wma resina sulfonada reactiva
con los notalos alealino~téricos, do modo que el loche do agome
tc do ablandaniento olinina seleetivamento los ioncs do netal
alealino-térreo quo originan la dureza y produce un oflmonte
do agua ablandada, exont, de ionos. Ia introduceidn de una
solucibn rogeneradora, tal como una solucifn acuosa do cloru- N ;
ro do sedio (para ablandadorcs do agua del tipo de la ecolita ’
y de los resinas sulfonadas), ez equivalento a la corrionte
do desorbente, cuyos caractores se exponen nds adelente come
nayor detellc, y que actin do agente de desplazanicnto en ol
locho do agonte de ablandanionto. En otros procesos tipicos
de este género, una corricnto acuosa portedora de 10@05, tal -;
cono una sclucién do azlcar que conteonga iomes eloruro o iomos
pulfato on solucibn, cs desionizada por contacto con una resi-
na desionizadora tal como una rosina insolublce que contonga
grupos anidicos o aninicos, y se utiliza cono sorbentec en el
depdsito desionizador, ‘

El presonte proceso continuo do soreidn cs splicable
a todos los tipos de soparecibn nencionados utilizando un sor-
bonte s6lido euya sorboncic puede ser restablocida o rostaura-
da en un subsiguionto tratanionto dol sorbente "agotiado", ya

sca del tipo de adsorcidn suporficial, del de "eclatracisn®

é?-
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© o) dc taniz molecular, Ahora bien, ¢l presente nétodo es A..ag
particwlarnente aplicablc a separaciones en las quo se nti- ‘
licen sorbentes relativanonte inestables en eastructura y que,
por tanto, no pornit~n la ronocién del sorbente s8lido do |
uwna zona a la ofre sin sufrir wuna pérdida de aetividad y utd~ v
li8ad por atriceidn o frotaniento y otras consecuencias de :
su incstebilidod estructural. A los finos de esta doscripoiép

y para expresar los conceptos gon¢ricos del prosente invento, i
los diversos métodos do soparacidn, cada wno de los cueles i~
plica ol uso de s8lidos que so combinan soloetivononte de al-
guna forna con al nenos un conponente de une nezcla fluida
do conponentes de carga fornando un s6lido diferente © “gas~“
tado" y ya so trato de Helatraeidn® adsoreidn, oclusidn o
reaceidn quinica, quodarén designados aqui bajo la denonine~
cibn do "sorcién" 7 con ol ugo de gste dltino térnino se pre-
tondo incluir aqui todos y cada wno de los tipos de separo- '

cibn arridva indicados,

B TP I T L D L T

El presonte proccso sc earactoriza por ser "eiclico®

WL

y “"continuo". So protende con ello definir un nétodo en el -
que las diversas corrientos de entradn y snlida son introdu-
cidas y retirados, respectivononte, de nonera continun nien—
tras la nasa do sorbento s8lido permnncec on posicidn csencial-
nente estacionaria dentro del sistornn de soreidn, y las en—
trodas de alinentacidn y desorbeonte y las salidas de retira-.
da del producto son trasladadas sirmltinconente en nagnitudes
iguales a intervalos periddicos durante la circulacién eeli-
ca de fluido a través del sistena. Aun cuondo ol sorbente 86~
lido poernancce en situacién estacionarin, se establece do ese
nodo unn disposicidn de circulaeidn simmlada a contracorrien~ ,f

te, puosto que todas y cada una do lag porciones de la nasa
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de sorbente s8lido sirven sucesivanente a.los fines de la cuar-

ta, la terecera, la sogupda ¥ la princra zonos en mn ciclo do
funcioncnicento (esto os, en un eiclo conpleto de periddicos
avancos de las cuatro zonas de trataniento) nientras que el
sentido general doe circulacidén do flwido se ofcetiia en ol mon~
tido opucste. La carga cnirn en la prinmera zonma (que sirve: do
zona dc soreién) en un punto en que el sorbente asdlido catd
relativanente nds gastado que el sorbento del punto do rotiro-
da de la corriente de refipado o dol corponente no sorbide |
desdo esta zona de sorcidén, y la zona de sorcidn se hace avon-
zar poeribdiccmonte hacia una poreidn do sorbonte‘que tiane su

sorbencia rostaurada,

El presente procose puede asinismo comsiderarse cono
efectundo cn una seric de cuatro zonas interconcctadas de uno

soln nasa ostacionaria do sorbentc sélido que no %iong nds

1inoa ofcetiva do demnreacién entre zona y zna que los Yinites

de zona definidos por los puntos do catrada y salide ds lag

diversas corrientos de flufdo, La primera zena, que recidbe por

su ontrada 1a nezela do cerga, ¢s denoninada zona de “soreidn',

La sogunda zona cn ol sentido do cireulacién del fluido a tro~

.vés de la nasa de sorbente sblido cs dononinada zona de "roCti-

ficaecibn prinaria'; la siguilonte, o torcera zona, eos denoninasw
da do "desorcién'; y la cuortn zona se designa aqui zonma do
"reetificacidn sceundarin®, Aun ewando para nayor scncilloz

ostas zonas, que constituyen las zonas de trataniento perid-

dieconente adclantades o zonas de contacto ontre fluido y sor-

bente, se describon en cuanto siguce, con referencin a wma for-
na tipica de ojccueidn del invento, cone definidas cada unn

por una scric de leechos fijos unidos entre sf, se ha de desta~

car gue la nasa totol de sorbente aélido presente on estas so-

w2 :
s ..
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ries de lochos pucde congiderarsg como un finice lecho contie-
nuo confinado en una colwma de contacto, en la que cada une
de lms zonas do trotanicnto viene definida par los puntos

de entrada y punios de sclida o rotirada de las diversas co-

.

rriontes que ontran o salon del lecho. Ia colurma de contacto,
enando se eonsidoera cono linitativa de un locho continuo es~
tacionario do sorbente gb6lido, cs do una longitud aprocisble~
nente mayor gque su anchura y proforiblemente contienc y lini-
to un locho largo y ténuc. tnl cono un lecho de longitud na~
yor do cuatro veces (por c¢jerplo, ocho o diez) y hasta undseuaf
ronta veoes ol didnetro dol lecho. En un tipo preforido de co-
Jumna do contacto, ogte lecho se ditide en una serie de lochos
nenoros por rnedio de ostrechanientos rcpartidos de modo scnsi-

blenonte wniforne a lo largo de la colurma, de nodo gue tanto

los estrochoniontos como los coopartinicntos quo se fornan en—

4re cllos contilonen sorbente. Bota @ltina disposicidn particu-
larnente proforida sc ropresenta on los dibujos adjuntos, que
nds adolente so domeriben con nayor detelle, Las ventajas de
eonstrofilr o ostrechar 1n nasa estacionaria do sorbonte for-
nendo wie pluralidad de lechos y nds particularmente al -
nonos cuatro lechos o un nimoro nayor de lechos quo sea mil-
tiplo de cuaﬁro, tal como ocho, doce o diecilscis, y hasta cua-
renta lochos, y de disponcr puntos dc entrada y salida para
las divorsas corrientes on los cstrechanientos, son lag si-
guiontesg: (1) impedir la wezela do retroceso por conveceidn
de flunido en sontido opucsto al sentido general do cireula—
cidn do fluido; y (2) una nayor facilidod do distribucidn

de los fluidos quec cntran ¥ salen de la colunna de contacto

a causa do la copacidad de eliminar do osa namcra las pérdiw.:

por canalizacidn y otras, asinicno inconvenicntes, de unifor.
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n{ded do distribucsii. Dividiendo un logho vortical de sor-
bente on lochos nds pequefios por pedio de tgbiques, cono ge
Justra on la fig, 1 delog dibujes adjuntos, la carga deo BOY'
bonte sélido sc distribuye on una pluralidad de soportes in-
tornedios, elinmindndose de cse nodo une acwralacidn do 1a toto~
lidad del peso del sorbentc sobre un solo soporte inforiop de
lecho de sorbente. , _
~ Las paterias priics de earga adecuadas gue puoden uti-
lizarso ¢n el proceso de csta invonecidn so caractorizan por
sor una nozela flwida de dos o nds conponentes, ﬁnp de los cua~
les ¢s sorbido sobre un sorbente sélido con rolativenente noyor
tenacidad que otro u otros componentos nds, prosente en lo moz-
ela do carga. Bu vista de la posibilidnd de aplicaciénm dad pro—
sonto proceso a diversos tipos de soreifn, que incluyon la ad~
soro@én sgporficial, la fornaeifn de qlatratosvy la oelusidn
noleenlar, tal como antos so ha dicho, puede ntilizarso amd
cono carga cualquicr nozela fluida do coupuwestos que contonga
ol nenos un eonponente sujeto a cunlquicra de los divorsos
fendénenos que detorninan su rotencién solective por partae do
un sorbentc sb6lido. ]
Ejonplos tipicos do particular aplicaeidn del prascm-
e procoso do soreifn son aquellos en que so utiliza un sor-
bonte del tipo de toniz nolecular e incluyen: la geparacidn '
do aleoholes normalos, tal enno ¢l bubanol normsl, do alcoho-
les afelicos o do cadena ranificada talos como el de alcohol
tere-butilico o eciclohoxanol; la soparacién de hidroearburos
a;iféticos de cadena recta o nornal, ta;es ©0Il0, por ojenplo,‘
n-pentano, n-gxone, n~-excno ¥y n-—heptono, do olefinagly parafi-
nag de cadena rnmificada toles como; por Gjetplo; 2, 3~dicetil~

butano y diisobutileno, rospeetivaneito, o de hidrocarburos
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e{clicos %ales cono, por ojerplo, eiclohoxano y netileiclopen-~
tano; la separacidn do las parafinas nornales con respocto n
wa frooeién hidrocarburade de punto de ebullieidn comprendido
on ol pargen de las gosolinas y quo contieno naftonos o hidro~
carburos arordticos on nezela eon parafinas do cadona normol ¥y
ranificada; la sqparacién de &)dchidos do cadena.recta que cone
ticnen al nonos 4 dtonos dc earbono por nolécula, de aldohidoé
ciclicos y de cadona ranificada; la aeparaciég do cetonas do
cadcna raecta, tales ¢oro la netilwegtil-cetona, de cetonas de
cadona ranificada, tales la diisopropll ectona, o de cctonas
ciclicas tales eomo la ciclooxanons; la soparacién de dcidos
alifiticos do eadenn recta con respecto a fcidos ciclicos o

do cadena ranificada, como os la soparacién del Acido oldico

do sus isénoros de cadens ranificade; y la resolucidn deneczelas
de otrags muchas clages de eﬂuguestgp“?rgﬁnicos,quc dificren on
cotructury dentro de la clase., La cleceidn do un sorbente do
taniz nmolecular parn uso on ol proceso dependord del tanafio
nolocular (qsfo ¢sy ol difuctro do soceldn roeta) del corponon=
to a sorber.

El procoso continuo deo soreidn do fraccionanionto de
una nezela flwida de earga, do composieidn inorginica u orgd-
nica o nixta do inorginica y orgénica, eonforne a la prosonto
invencidn, se ilustra en los dibujos adjuntos o sc_deseriben
con roforoncia o une parpicular nezelas do cargn det mna parafina
nornal, tal cono n~oxano, vy una isqparafiga o} cicloparafin;,
taleco copo un Ainctilbutanoe o eiclohexano, respectivancnto,
utilizando un sorbente s61ido del tipo de taniz nolecular (a
saber, un silicato dc aluninlo y caleio deghidrotado cue tiv-
ne poros do un didnetro dc soecidn roecta interna dc 5 gngstrom}.

Cono se corpronderi, al ilustror asi ¢l fratani-nin de unae
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nezcla particular de earga, no sc pretonde con cllo linitar

el cleance dc la invoneifn noecesarisments a la nezcla de caxzo, |

sorbentc y proeeso espocifico’ o eondieiones do cirenlacién que
co indiean. Asinisuo; si bien el nodo particular de funciona-
niento; que se deseribo nds adelante para ilustrar el proeeso
do la invoneién, ioplica la puestn ¢n contacto de un fluido en
fage escneicluente liguida con un sorbente sélido on una parti-

enlar disposicifén do miltiplos lochos gstacionarios, se corpron-

derd que el funcionauicnto on fase gnseosa o do vapor, asl como

otras disposiciones dc lochos de sorbentes ¢l cmpleo de corrion-
tc agbondonte de flui@o a través del sorbonto y‘ el aapleo de
otros tipos de oquipo, han do eonsiderarse cooprendidos on al
dnbito y alcance do la prescnte invenceidn, | .
Durante el uso del sorbonte s6lido en al presente pro-
coso; en una plurel idad de lochos f£ijos y on conductos de. .ﬁrea :

roducida de scecibn recta ontre eada dos lochos adyocentes, s

disponc una bonbo de fluido entre al oonos un par de lochos con~-

tiguos quo proporeiono una corriento positiva y unidircecional
do fluido, Una do las coractoristicas oscnciales del procoeso

cs la de quo so hace circular de nodo eontinuo una corriente
do fluido (ya soa en fose 1iquide o de vapor}, 1llanado tambidn
fluido portador, & travds do la serio de lochos, dosde el pri~
nero ol dltino de la seric, y volviendo al primer lecho, Al

flvido continuanente cireulante se lo agrogon al renos dos co-

rrientes deo entrada, ¥y del fluido continuancnte circulantoe 8¢

‘rotiren al penos dos corriontes da fluido do salidn, altornan-

do los puntos de salida con los puntos de entrada. La cargn de
fluido oentrz por la ontrada a uno dc los lochos fijos do sor-
bente, la parto no gorbida de la eargn (estn os, ¢l residwo do

la carga d¢ f£luido que quoda despuds Qo la soraifn do al nenos

% -y
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una parto del neterial sclectivanente sorbible dél.primer
lecho de la seceidn de sorcibn del proceso) sale por ol extre-
no opuesto del primer lecho de la soceibén do sorcién y cntra
luogo por la entrada del lecho innediato siguiente de particwf
las s6lidas de sorbente. Se dispone un solo lecho fijo do sor—
bente'sélido, o un ninero suficicnte de talos lochos fijos en
sorie, para construlr la scceidn gomsoreién o primera mna
de tratanicnto en la quo cl conponente solcctivanente sorbi-
ble (sorbato) so olininn osencialmonte por completo de la car-
ga de fluido de nodo que por la salida dol Wltimo lecho do la
seccidn de sorcidn del procoso cireulatorio sale una corricn-
tc de fluido que conticnc un ccmponente no:*sorbido, o "refina-
do"y dec la cargo de fluido y que sc halla eoscncialnente exon~—
to do conponcnte sorbato. En o) easo do algunas nezclas fluie
das do carga y dc algunos sorbontos no sc necesita nds quo
wr solo lecho para cfectuar tal separacién,’nientras on otros
casos hacen falte dos o nds lochos on serie, y goncralmente
no nds de uncs diez lechos dn serie, Gependiondo ol nipero
necegario, o lao 1ongitud_de 1la seric agroegado, de diversos
factores do la operacién, cspeeimlmente de la sortividad del
componente gorhible de la carga fluida, la profundidad de
sorbente ¥y la presibn y tenperatura cnpleados on el proceso.
Ia salida que procede de la scceién de soreifn contic.
ne w orificio de salida a travds del cuel so rotira una par-
t¢ dol corponcnto rofinado no sorbido, cn nogela con una par-
te del fluido portador. La parte rostante de csta corriente
dc cfluonte que procede de la seccifm de sorcidn fluye al ir.
terior de un oolo lecho fijo o da wna serio de lechos fijos
unidos cntre si que constituye la "sceceidn de rectificacidn
prinaria" o segunda zona de tratanicnto del proceso. Lia con-

contracidén de componentc refinado em la corriente de fluido

- 15 ~
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que atraviesa la seccidén de rectificacidén primeriam del proceso

defiere en cualquler momento dado a le largo del camino Teco~
rrido por la corriente de fluido; esta cqneegtraeién es progre-
sivemente menmor en &l sentido de circulacilén, y es nula en o..
cerca de la salida de esta zona, cuando en ella se utiliza su-
ficiente sorbente. ,
El ofluente que procede de la seecibn de rectificacidp
primaria se une, a la salida de esta seccién por una corrien-
te de entrade de un llamedo agente de desplazamiento o desor-

bente que fluye en el mismo sentido que el fluido en circula-

Acién, entrendo as{ la mezcla de fluidos resultante en el lecho

de sorbente de la seeeién de desorcién o el primero de una se-

rie de lechos de esta seocibn, El desorbente es un material capas
de desplazar del sorbente sélide el componente de la materia
prima de carga ya sorbido en el sorbente sblido en vitud de un
ciclo anterior de trabajo. Iz corriente de fluido gue asi fluye

a través de las partes o lechog inme?iatamenxe sﬁcesivos de la
sececién de desoreidn comprende, pues, una mezcla de desorbente

y sorbato previamen?e gorbido de la carga de fluido en un ciole
anterior dc trabajo, ¥y liberade del sorbdente s6lido por contac—
to del mismo con el desorbonte, Como la aceidn de desplazamiento
dol desorbente es principalmente un efecto de accibén de masas,

cl desorbonte es8 cargado en cantida@ sufieiente para dax una
razdn nolar de deso?bgnte a sorbato, on cualquicr punto dado,

al nenos mayer de 1l:1, ¥y es cargado en cantidad proferibleomente
suficicnte para dar wna razbn molar de sl menos 10;1 y hasta
aproxinadanente 30:1l. Al fluir la corriente mixta de desorbente

¥ sorbato atravesando 13 etapa de dosorqién del proceso; BC V4 _
enriquéciendo progreéivanente un sorbato; ya que ¢l agente de des-

plazarionto o dgsorbente va liberando =orbato adicional en pu
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circulacién continua y ocupando el lugar del sorbato despla-
zade on los pores que corponen la esiructura del sorbente;‘
A la salida de. la sceeidn do desoreidn del proceso circula~
torio sc retira y descarga del proceso una corricnte gue con~
prende una parte del sorbato, del dosorbgnte ¥ del fiuide clre
eulatorio (si os distinto dcl desorbente), come producto fina]
o como carga de alimentacién infernedia para seguir purifican- .
do, si as{ eonvienc. Esta corriente puede ser fraccionada {por
ejemplo, en un aparato auxiliar do destilacién) para separar
el dosorbente de un producto sorbato relativamcnte purce o
La parte restantc do desorbente y sorbate (y del fimi-
do portador, si es dintinto del dosorbente) no extrafda por
1a salida de sorbato, continua circulando a través de uno o
nds lochos fijos sucesivos dc sorbente, que sirven de segciﬁn
de roqtificacidn secundaria dcl proceso. En osta seecidn, al
componente rofinade o no sorbido quo queda en los cspacios
huccos eatre particulas do sorbento en un cicle antorior de
trabajo; es extrafdo del sorbento por lavado y sacado de los
hueecos que quedan entre las partioqlas de sorbente por redio
de la nezcla do desorbente sorbato, La mezcla fluida resulten~
tc que sale de la dltipa parte o lecho de la seceidn de reoti-
ficacifn secundaria conticne asi componmtos sorbato y rofy.
nado on nezcle con desorbente, y sc reunc de nucvo con ol ma~
terial cntrante de carga a la entrada de csta Yltime corrion-
tc. .
| En una realizacidn preferida dol presento proceso, las
cuatro zonas do iretaniento, a sabor; las devsorciéa, dosorcién
y sceciones de rectificacidén prinaria vy scecundaria del Proce~

80 contionen cantidades csoncinlronte iguales del sorbente gf-~

' 1ido, y un nircre csencialucnte igual de lechos cstacionarios

de sorbonte. Asi, cuando un solo locho dc sorbente sdlido bas-

ta para cfectuar la soreibn dol componentc sorbato de lg moge~ b
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ela flufde de carga, tarbién so utilizard un solo lecho de

" eseneialmonte la nisna cantidad de sorbente en la sccoidn deo

roctificaeibn primaria, cn la seccigﬁn de desorecidn y a2 la
seceibn de rectificaeibn scoundaria, rospoctivenente. Y i se
utilizen tres lochos en conexién en la mna de soreidn, San-
bidn se usardn tres lechos on conoxibn, pricticamente ded nig-
oo tanaﬁo; en.eada una de las tres zonasg de tra-tgmiento- BUCEw
sivas. Adcnas, duranto cl trenscurso dol proceso, como so aga-
ba do deseribir, los puntos do introduccién de cargs fluida
y de desorbento en el fluido circulante, y los puntog de ex~
traceidn de componente refinndo o no sorbido y de compomenteo
scleetivanente sorbido, o sorbato del fluido eirculante: so
trasladen periddicanente, trasladéndose los cuatro puntos si-~
uul’aéncancnto y cada uno de los puntos indicados, de entrade
y do raalida, ¢n una nisna parte alicuota dedl nunoro total de
lochos, on 91 sontido de eirculacidn del fluido. Aai. cuando
sa utiliocen trgs Jechos en cada wna de las ouatro zonas o ‘
sceclonecs de t:bataniento, y sc hagan avangar las zdp.as de 4ra-
tanionto cada una en wn increrento igual a un lcc}io, "el‘pu.nto .
de introduccién’de la nezcla flwida dc carga cn ol proec.a'ov"cir-
culatorio llega, al cabo de una sucesibfn de doce traslados,
a aquol punto do la traycctoria del fluldo eircuionte an que
se introducia la nezela flufda de carga al conicnzo dol proce-
g0, habidndose as{ y entonces completado un circuito del ci-
clo de trabajo, v
El proceso de esta invencidén pucde ponerse en précti-
ca on cualquier aparato adecunado que comprenda bien una sarie
de lec_:hos fijos unidos o bien un golo lecho continuo de Sope
bente, ¥ que tenga nedios de conexidn de eirculacidn de fluido
entre la salida del @ltino lecho de la serie y la entrada del

- 18 -
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primer lecho do la nisa, o bien entre la salida y la entrads
del dnieo lecho, respectivanente, y que comprende ssimisnmo un
nedio adecuado, tal como una valvula o ndltiple, para tragla-

dar los puntos de entreda y salida de las diversass corriontae.

de carge y de produeto que comprende el proceso, Lom dihujon ..

ad juntos ilustran esquendticanente uno de los proycctos de apsnl o

vato preferidos, siendo dste partienlarncnte adecuado a caunsn '”Q

de su compacta dispogicién de la serie de lechos fijos.

Ia fig. 1 de los dibujos ilustra la diapgsici&n do una
serie de lechos fijos, apilados unos sobre otros, cn el inte-
rior de wna ecclumma verticel de contocto 101 que contiene new
dios divisores de forna adeeuads 1los cwmales dividen la colun~-
na vertical en una scric de zonas de lecho contiguas, tales
couo las zonas 20% a 212. Cada zona do las conprendidas eniro
la mfs alta y la nds baja sc holla separada do las momes a
clla eontiguas por un nionbro leiSOriO de forog de epbudo,

tal gonmo cl tebique 102 de la zonn 201, y tiene una bajods 103

de Area do soceién roeta rostringids que desepboca en una ZORD z.

pronde el linite supcrior de la zona 202,

Una parte csoncial dcl prescnte aparato {osto es, ceonw fﬂu

cial para le realizacidn del tipo de circulaeibn pravisto por
cl proceso de la presontc inveneidn) consiste en un disposdti-
vo adecuado de progracacién para carbiar los puntos de entra-
da 2 y salida de la columma de contacto y para hacer avanzax
poriddiesncnte eada uno do cetos puntos por ingrenentos iguam

les y on el gentido de circulacidn del fluwido e travds deld sis~:§'

tena durente ol funcionanionto del procoso. Cualguior formn adoiﬂ

cuada de contro do distribueién de fluido, tal cono una dispo- o

gieidn de multiple con vilvwlas y tuerias de cntrada ¥y salida,if
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pupde ir provista de interruptores, eléctricemonte ageionades
y regulados am ol tienpo, para abrir y cerrar las vilvulas adow
ecuadas. La progranaeibn pucde ofcetuarse asinisno adecuadarene
te por nedie de wna vélwula de distribmeitn de disefic particu-
lar, ilustrado en los dibujos adjuntos‘y egpecisloente en la
fig. 2 dc los nimos, La fig. 2 representa una vélvula circu-
lar 105 quo tienc un alojanionto o eaja 4 y wn cuerpo o tapéa
B continuenento giratorio on ol alojaniento 4, on relacién de
eiexrre herndtiec o los fluidos con respeeto a cate Wlitino, Ese
to alojaniento 4 contienc un nidnero de orificlos de entrads ¥
sa1ida 1 a 12 on eoncxidn, que pernite la circulacién de flui-
do, con unosg pasajes del interior del cuerpo de ls vélvula a
través do los cuales ciertas eorrientes de fluido de entrada
y salida, que s adelante se detallan, entran en y son retira-
das de lochos fijos de la colunna de contacto 101. F1 cuerpo o
tapdn de vélvula cstd dispuesto de modo que proporciona al me-
nos ewatro pagajes para acoriodar por lo penos dos corrientes
do entrada inﬁependientes y por lo nenos A0s corrientes de asa~
lida independiontes, altcrnando los dos pamajes do entrada con
los dos pascjes da salida. Aun cuando se praofiere en general
disponer los pasajes de cntrada y salida en el cuerpo de vile
vula sproxinadanente a 902 uno de otro, quodando situadas de
ase 1nodo las cntradas y salidas on lados opucstos del cuerpe
co factible prever cualquicr disposicién adocuada de orificiosm
¥ pasajes y con allo emnentar o disninuir la relacién angular
existente enire los respectivos pasajos de entrada y salida,
segin ol nlrcro relativo de lechos fijos de sorbonte a asig-
nar a les diferentes etapas de la operacién.

_ E1 nimero de orificios 1 a 12 de entrade y sslida do
fluido. de le vélvula 105; corregponie al niroro de sonas de
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contaeto o lechos fijos 201 a 212 de la eolunna 101, Los ori-
ficlos cstdn situados dontro del alojaniente A scparados por
distancias finitas y predeterninadas para dirigir corricntes
do entrada y do salida hacia y desde la ecolunna 101 ¢n cow
rrespondoneia con el prograna deseado, previarnente dispueato
para el proceso. Los orificios eonceton los pasajes que atra-
viesan cl cuorpo de vAlvula B a2 las tuberias que conduecen

a los divoysos lechos fijos del interior de la columma 101
¥ proporcionan asi un nedio de dirigir las corrientes de en~
trada y salida hacia y desde las tuberias apropiadas conegta-
das a las.zonas de contacto, todo ollo de acucrdo eon el pro-
grane previanente dispucato para el proeeso, Asi, el orificio
1 del alojaniento do vélvula 4 proporeiona una abortura para
cstablecer una conexidn de cireulacidn de fluido emtre un
orificio del cuerpc de vélvula B con la parte alta de la
zona de contaeto 201 a través dévla tuberfa 106, Sinilarnen-
tes 01 orificio 2 del alojanionto de vAlvula gervird para
conoetar cualguior orifieio dol cuerpo de vélvula con la tu-
verfa 107 qﬁe conceta con la bajada 103 entre las zonas de
contacto 201 y 202 do la eolunna 101, Ahora bien, cono en la
posicidn en quo el cuerpo o tapdén estd repreosentado en las
figs. 1 ¥ 2 no hay en el cuerpo B pasaje interno alguno que
desenboque en la zna 202 sino que, oh su lugar, la parte
naciza del cuerpo B bloquea el orifieio 2 en relacién de
cierre hernético al fluido con ol nisoo, no entra fluido al
guno a través dol orificio 2 en la tuberia 107. De le nis-
na nanera, log orificios 3 a 12 del alojeniento de vﬁ}vula

se wnen con sus znas de contacto correspondicntes 203 a

212 por nedio de un condueto do conexién.

Con el objeto de ilugtrar une realizacidn tipica del
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procase de la presehte inyencién; se describe aeto seguido ‘
ol ndtodo de utilizar el aparato de los dibujos; con referen—
cia a la separaeidén de wia rezela de cargs liquida que eon-
rronde una rnezela de parafinas nornales ¢ lsoparafines, ?al
cono una neszela de oxanos norunles e isocexanos, es decir,

wa nezela particularncnte difieil de separar nediante gimple
dostilacidn fraecioneda. Se ha do insistir, no obatante, on
gue el proccso de la inveneiln cs aplicable con la nista ©
nayor faeilidad a cualquicr nezela de conponentes orginieos
o inorginigos comprondida en el dnbito indicado con mterio-
rided. Para lo mencionada resolueidn do igdnerecs de exano

de ¢adena noynnl o de cadena randficada mezcladés, ol msorhen~
te s81ido de enda una de las zonos de soreidn 201 a 212 de
la eolunna 101 es un “"toniz uolecula:" del tipo gue éomprenn
de particulas discontinuas, generalnonte granulares, o parti-
culas de forna geondtrica fija, de un silicato aXunino-gotle
lico, como los mencionadcs enterioruentc. Este sorbente séli-~
do sc empaguota en los lcchos de sorcifn nediante distribu-
cidn arbitraria on los nisnos. Con tal distribucifm, hebrd
cspacios huccos cntro las partigulas a través de toda wa na-
ga csotacionaria de las nisnmas y, del nismw nodo, en?re las
particwlas 2 fravés de cada uno do los lochos fijos,

4 dar conionzo zl preceso, la earga nixta indicada
de exanos normales ¢ isoexanos, a los fines de su fracciona«
niento on una eorricnte del conponante normal y una corrienf
te de los isocomponentes, Se carga en ol sigtena de ciroula- ,
cién del procoso a través de la tuberia 108, en cantidades regu-
ladas por la vdlvula 109, Ia carga fluye por la wmderia 198
hasta un Arbol ecemtral 110 dcl cuerpo B que cstd dividido,

nediante un divisor 111, cn cuatro eompartinientos, dando la
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tuberia 108 salida a la nozela de carga a través del orificie

112 del arbol hueco y hanta el pasaje interno 113 que aonects
eon el orifieio de salida 1 del elojaniento A, La corriente ,

de eireulacién a través del orifieio entra en la tuberia 106,
que a su vez estd concctada eon la tuberia 134 que transporta
fluido portador en circulacidn desde la zona 212 del fondo do

la columa de contacto hasta la entrada o extreno saperior de

1a zona 201 La nezela de carga os suninistrada a una prosidn
suficiente, con respecto a la presibn del fluwido portador en

la tuberia 134, 3ara nezelar el fluddo portador con la neozela '
de carga y hocer que la corriente nixta resultante fluya entran—i

do cn la gona 201 y de clla hacia la zona 202, Durante el contace

to de la carga con el sorbente de taniz nolecular do la zona ‘

201, ¢l sorbente ocluye selectivanonte en saus poros ei conpo=

nente parafinico normnel dc la cprghy ¥ excluye seleetivanento

de los nisnos los cooponentes 1sopg;afinicos, giendo el con- _

ponente de cadena recta o nornal (n~exano en ol prescnie ¢jeri-

plo) retenido en cl sorbente sdlido niontras el componente ds
cadona rapificada (el isooxano de ostc cjemplo) se le deja pa-
sar a través dol lecho de sorboute. Esto ﬁltino conpucgto de
cadena ranififada es ol conponente principal, en unidn del

"luido portador que lucge se define, de la corriente retirada

de la zoma 201 por la bajada 103, Todo componente de n-exano

que regte cn la corrionte quo salo'de la zona 201 (particular-

mente al ir gasténdosc el gorbente de la zona 201, o cargin-
dosc de componontce sorbide) eontinua fluyendo a través de la

zona 201 hasta el intoriocr de la mena dec contacto 202 subya-
cente. EL1 locho 202 de sorbento sélido olimina una cantidad adi-

cional de parafina nornal residunl, i es que queda ¢n el of%uen~

B

te que nale de la gona preecdente o superyacente, “n general,

e 23 L3
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se dispone una serie formada de un ninero suficiente de lo~
chos fijos unidos entre si, conteniendo cada uno de 91103"
sorbente sélido o un lecho continuo de longitud suficiente,
para suministrar capaclded de sorbente suficiente para eli-
minay todg el conponente nornal de la qezcla de carga y dejar
solamento, en la corriente de efluente, el componente de car-
gn do eadena ?qmificadm, o igocomponentes. Mediante ensayos
prolioinares mo dotornina con faeilidad si a estos fines se
necositord sblo un leeho o un nfmero de lechos ¢n serie, un
leeho somero, o un lecho de ~ltrrr ennsiderable.

En la presente ilustrocidon de funeioncmiento, a base
de utilizor unn nezelo de parafinas norncl y de cadena ranifi-
ecada eono corgn de alincntoeidn del proceso, ¢l fluido porta-
dor consisto convaniontencite en un oxcadente de desorbonte
cargado on ol proceso cireulatorio, y se cowmponc por cnioro,
o al menos predominantencntc, de una parafina nornal que ticw-
nc un punto de obulliciéﬁ nde bajo y un menor peso noleewlar
gue el eomponente de parafina normal de la carga de alimeﬁta~
cién. Preferidlenmente, cl desorbente tiono un punto de obulli-
¢idn al monos 109C mfs bajo que cl punto de cbullicidén inicial
de la mezela de carga., Espccificanmonte, cumndo cs n-cxano cl
coaponente de cadena rcecta & scparar do la nezcla de carga
por screidén sobre ol sorbonte sélido de teniz nelecular, ol
desorbente utilizado os, convdnjopygmcntc, una perafing nor-
nal tal eono ¢l n-butnno, gue ~1 sor introducidn eon ¢l flui-
do cirenlante deosplnzrdn del t-~uis ncleculnr ¢l sorbnto do
(n~cxano) y os sorbide olls misnn cn los poros del sorbonte,
on viatud de gsu execoso nolar eon respecto al sorboto presonte cn
ol sorbente "gastado" (esto ¢s, sorbonte cuy~e poros sc oncueh~

tran llenos de sorbato). Al pasar ol n-butano como fluido por-
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tador a través de la tuberia 134 y cntrar en la zona 201 con
la carga, ocupa aqucllos poros del sorbente no preferenfemen~
te ocupados por ¢l componcnte de nw-exano presqnte cn la carga.
Todo oxceso de sorberte en la zona 201 y en aguellas zonas su~
cesivas (las zonas 202 y 203 de la presente ilustracién) que en
unién de la zona 201 comstituyen la sec9i6n de sorcién del ‘
proceso de esta ctapa del funcionamiente, sorbe el flnido por-
tador (n~-butano) dejando que el isoexano ocupe 10s espacios
huccos entre particulas do sorbente y fluya a través de estbg
espacios huccos la salida de la secccidn de soreién, Al conti-
nuar fluyendo més mezela de carga al interior do la zona 201,
antes del traslado.del punto de entrada de carga a la zona
202, cl n-oxano entrante desplaza al fluido portador (n-buta-
no) do los poros del sorbente de temiz molecular en partes
del lecho progresivementce méds préximas a la salida de la sec—
¢idén do sorcién, mientras de esta zona de tratamiento se va
dcscargande continuamente ¢l isocxano cn wnidn del fluido por-
tador.

En la disposicién de la fig. 1, ¢l lecho dc la zona
203 es ol ﬁltipq de la seric de lechos gque comprende la sec—
cidn de soreibn, y la corrientc de efluente que sale de la zo-~
na 263 consiste en isoexano practicamento puro en mezela con
un exceso do fluido portador (n~buteno, del cual se scparen
fécilmente los exanos por destilacibn). Al pasar la corrien~
te de efluente de la zona 203 por la bajada 114, y micntras
al. fluido se lo impide sbandonar la scceidn de soreidn a tra-
vds de cualqulcra de los conductos intermedios de salida, tales
como la tuberia 1o¥, debido al cierre de los orificios de sali-
da 2 ¥ 3 que efcetia la parte maciza del cuerpo B de la valvu-

la 105, al menos una parte de esta corriente de fluido entra
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en la tuberia 115 que va unida al orificio 4; primer orifieio
de salida que cneuentra disponible 0 practicable esta corrien-
te de fluido en la vAlvula 105. La corrlente asi extraida de
la primera zona deo trataniento, ceto es, de la §eccion de
sorcién del proccso, a travds de la tuboria 115, cs llevada
hagta la vélvula 105 o travds dol orificio 4 en conexidn con
el pasaje 116 intorno de salida del cuerpo B de la vdlvula
105. y abandona despuds cl proeeso pasando por ¢l orificio
117, del eje 110 dc la valvula y entrando cn cl conducto de
salida 118 de refinado on cantidades rcguladas por la vélvu;a
119, Ia corricnte asi cxtraida dol proceso puéde ser someti~
da entonces a dostilacién fraccionada para recuperar sus com-
ponontes individuales, segln convenga.

La centided efluente asi extraida de la columna de ,
contacto 101 a través do la salida de refinado es cuidadosa-
monte regulada por la vélvula 119 dando un residuo de fluido
portador o isoexanqs en mezela que fluye hasta pascdo ¢l con-
ducto de salida 115 cntrando cen el lecho subyacente 204. La
cantidad de parte no retirada de la corriente fluida que de
ese modo econtinua circulando a travds de la columna 101, sc-
ghn viene determinada por cl caudal do‘cxtraccién de refinado
(isocxanos) a través de la vilvula 119, puede representar '

cualquier proporeidn fija que convenga de la corriente total

" dc rluido retirada de la zona 203 a la bajada 114, pero cs

convenicntemente al monos un 20% en volumen de esta Ultimg
corriente, ¥ de preferencia al menos un 40%, ?udicndo llecgar
hasta alrededor del 80% on volumen do la corriente de fluil~
que abandona la zona 203, Mieﬁtras la corriente que entra ca
la zona 201 continua fluyende a través del sorbente de esto

zona y de las zonas 205 y 206 (que en egta ctapa de la opera-
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cidén constituyen lo so_,gd;é an de tratanicnto), el desorben~-

te, o fluido portador (n-butono) ocupa los poros internos del
serbente s61ido, y los componentes de rofinado (isocxano) de
la corriente de fluido residual solamente pueden ocupar los es-
pacios o huccos libres entre las particulas de sorbente s6lido.
Como s¢ observard, la concentracién do componente sorba-
to en ol fluido que circulc por la soceidn de soreidn del pro-
coso on cualquior momento dado, os progrosivamente mds baje
cn puntos succsivos @ lo largo de la traycetoria de este flui-
do, y la concentracidén do componente refinado cn ocste fluido
en ol mismo momento ¢s progrosivamentc Deyor cn puntos sucesi-
vos a lo large de la traycetoria del fluido, mientras el efluen-
te de la seccidén de soreidn esté libre de componente sorbato.
Anora bien, al ir introduciondo mis mezcla de carga en la co-
rriente de fluido quc entrn on la scecibén de soreidn, la con~
centracidn de componente sorbato en el fluido va haciéndose
mayor en puntos nds ndelontados dentro de la soceidén de sor—
¢ibn, porque los poros cn partes sucesivasvgqmla maga sorben-
te soc ven llenando progresivamento de componento gorbato, Si
la introduecién de mezela do carga‘continuara sin cambiar o
trasladarse el punto de entrada, ol fluido que llegara a la
galida de la scceidn de sorcidn contendria cventualmonte compo-
nente sorbato; pero amtes de alcanzarse este condieidn, ol pun-
to dc introduceién de la mezela de carga cn ol fluido circulan—
te os avanzado o trasladado cn el sentido de circulacién do
egte fluido, por rptacién dol cuorpo B cn la vdlvula 105, An-
tce de gstc avaneo, cn ¢l funcionamicnto de la presontce ilus-
tracidn, ¢l comporente de isocxano que go cneuentra en aquells
parte de la corriente de fluido que salva la fuberia 115 do

retirada de refinado y catra en el lecho 204, cmpuja al fluido
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portador desde los espacios huecos comprendidos entre porti~
culas on este lecho, Al entrar nds fluido en el lecho 204, el
fluido portador serd ssinisno empujado por el conponente refi-
nado desde los espacios huccos del lecho 205, asl como nis
tardo, del laecho 206, Dc cstc nodo, la concentracibn de com~
pononte refinado en ol fluido que eireula por la seceidn do
rectificaeidn prinaria cs, en todo nomento dondo, progresiva-
nente oenor cn.punﬁos svcosivos a lo‘lgrgo de 12 trayectoria
de esto fluido, y muln on el fluicde ave llegn a ln snlida de
¢stn zonn de tratnniento. Antes dc rme ol coumonente refina-
do aﬁarezca on el fluide do lo s~lida de 1o seccidn de ree-
tificaeidén prinaria, 1o posicién de los puntos de entrada
hagta y salido desde ol fluido en circulgcién se hnce avan-
maxr por rotacidn del cucrpo B de la vAlvula 105, de modo que
la seceidn de roetificncidén prinmoris cs trosladada haciendo
gue inecluya wna eantidnd de sorbente que contiene desorbente
on gus poros y cn los ecpacios bhuecos entre las particulgé
de sorbente, ¢ inmpidiéndosc asi que ol componente rofina-
do logre acceso a la seccibn de desorcibén dol proceso circu-
latorio. -
En wn punto cogprondi@o entre las zonos de tratanion-
to scgunda y torecra y, por 1o tanto, on ¢l caso de la pre- .
sonte ilustracidén, on la bajada 120, quo es la ocalida do flﬁi—
do procedento del lecho 206 nntes del cambio de los puntos
dc ontradg_y s~rlida hngtn v dgﬁdc nl finidn cn circulacidn,
sc introduce una corricnte de ngente de desmlasmonicnto (deno-
ninado aqui desorbente) en ln colwma de contacto 101, corricin-—
t¢ quae, con ello, sc une a lo corricnte de fluido que obando~

no ¢l lecho de sorbente 206, In corriento de desorbento entra
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en la bajada 120 a través de 1o tuberfa 12)1 a wna presidn ma-
yor que la presifn do la corricnte fluido en la eolumna do contag
to. E1 desorbente que actia cn capacided de fluwido porteador,
como amtes s¢ ha qicho, ¢s suninistrado al proceso por medio )
de la tuberfa 122, cn cantidades reguladas por la valwvula 123,
fluyendo ol desorbente desde la tuberia 122 al pasaje interne
125 a través del orificio 124 del &rbol hueco del cuerpo B )
de la valwula 105. El desorbente fluye por el orificio dc en~
trada 7 del alojamiento A de la valvula 105 ¥, después, on la tu-
beria 121 que dirige la corriente de desorbente al interior
del fluido cn cireulacién., Lo eantidad de desorbente asfi admiti-
da cn ¢l proceso ¢s suficionte rora desplazar de los poros del
sorbente de tomiz moleeular el componenic de n-exeno previamen-—
to0 sorbido de la mezela de carga cn un ciclo‘anterior de funcio-
naniento y, para efectuar tal dosplazmiento, el desorbente (n-
butano) debe rodear las particulas de sorbente gastado, y dede
hallarsc pregente on cantidad suficlente para producir wna trans—
forencia dec n-cxano sorbido, desde los poros del sorbonte gasta~
do al n~butano circundante, La cantidad de n-butano necesaria
para lograr cgto rosultodo os en general la de aproximadamonte
2 a unos 30 noles de deosorbente por mgl de sorbato y preferi-
blenente, on ¢l ¢jemplo aqui cxpuesto, de unos 5 g unos 10 mo-
los do n-butono por rol de n-oxano sorbido, Bn ol caso de otras
nezelas de corga y pare otros sistormas de separacién, cn los que
go utilicen otros sorbentes y agentog de dosplazamioﬁto, 1la re-
lacién nolar dol compucsto que efeetlc ol desplazaniento al '
compucsto a desplazar serd del orden de magnitud orriba indice~
do. |

La mezcla de desorbonte (n~butano) y sorbato desplaza-

do (n-cxano) fornada cono consccuoncia del desplazaniento de
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n~¢xano desde el sorbente gastﬁdo, por.nedio del n-butano y-
ocupacién dol sorbente por cl n~butano, fluye desde la zona
26; a las monas 208 y 209 cn scric, cn vitud de ia presién hi-
drostitica positiva ecxistente cntre cualquicr zona dada y una
zona que la preecda an la trayectoria del fluido circulante,
entrando lucgo cn la bgjoda 126 que lleva concctado ol conduc-
to de salida 127. La aalida que proporciona el conducto 127

¢s la primerc salida a través de la cual el desorbento (n-bu~
tano) y ¢l sorbato (n-cxano) liberado, mezclados, pucden pa-
sar procedentcs del fluido cireulante y las series de lechos
que constituyen la terccra zona de trntaniento.(esto es, la wec~ .
cibn de desorcidn del proceso), estondo cuslesquiera otras sa~
lidas de escape de esta tercera zona de tratemiento bloquen-
das a través de la vilvula, o esta otapa del funeionanion-
to, por las portes oacizns del cuorpo B de la vdlvula 105,

Lo corrionte de fluldo que abendona ol lecho 203 de la eolun-
ﬁn de contacto 101 fluye o través del orificio de ealida 10
del alojomicnto A de la vélvulé. 105 envirtud de la diferen-
cia do prosién exlstonto entro el fluido de la columna 101 y
cl fluido del orifieio de malida 10. Bl fluido circula; por
consiguiente, o través dol orificio 10 ontrando en cl pasa-

Je intorno 128 dol cuerpo de vdlvula B, después por ol orifi-
cio 129 del wvdstago hucco 110 de la vilvula 105, ¥ pasando
finalnentc por ¢l conducto 130 y la valvulj 131 al 1ntorlom £
un equipo adieional de trataniento, no reprosontado, para
soguir purificando o utilizer la peszcla resultante. Este cqui-
po qdicional pucde conprender nedios de destilacidn, por c;.. -
plo, para separar wna corriente do nebvtmno (que pucde ser
dovuelto pare continuar usindolo eono desorbente) de una fr. .-

cidn separada dc sorbato (n-cxano). En algunos casos, ¢l pro--
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dueto finol desondo del presente proceso de separacifn es el
conponentc sorbato de la uezcla de carga, mientras en ofros
casos el objeto de la soparacidn consiste en elininar el cotpo~
nente sorbaoto do la wezela de cargn y recuperar ¢l coaponende
refinado como producto £final descado.

Para nantonor la circulacién ciclice continua de fluido
en ol sistona, molamente se rotira una parbe de la corr;onte $0m
tal do llogada a la bajade de salida 126 d¢ la zona 209, para
descargarla dol proceso por nedic de la tuberia lé; y’de los
conductos 128 y 130,.sicndo rogulada por la vdlvula 131 la
proporeibn que dc ese modo queda en circulneidn. Esta poreidn
de n-butano y n-cxano nezclrdos continva fluyendo desde la baja~
da 126 2l interior de la zona 210 y de las zonas sucosivas 211
¥ 212, En esta ctapa de lo operacidn, la'sofie de lechos de sor-
bente on las zonas 210, 211 y 212 constituyo la cuarta gona
de‘tratamiento en ¢l camdno reecrrido por el fiuido circulan-
to, ¥ 2 ella se hace agui referencia con la.donominacién de sec~
cién de “rectificacién sccundaria” del proceso. Al progresar la
corriente de dcsorbente (n~butano; utilizado toobién aqui como
fluido porﬁador) y sorbato (n-exsno) a través de la zona 210
Vo §espu83, a través dc la zona 211 hasta ontrar on la zona
212, ontra en contacto con una parte dc sorbente que fué utili-
zada en la scccibdn de sorcidn del ciclo operativo precedente, y
durantg caste contacto la nozela de desorbente y sorbgto cipuja o
desaloje al rcfinado (isooxano) de los huocos comprendidos on-
tre particulas del sorbentc en csto scecidn de rectificacién
sccundaria. Por consiguicnte, la corrientc de fluido que sale del
locho 212 ontrando en la bajada 132 couprende, on el prescnte
cjemplo, n-butano, n-cxano o isooxano.nguando io que se desge

cono producto dol proccso scn el sorbako pricticamente puro,

b oRaid
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los puntos de introduccidn y retirada con renmecto al fluido
eirculante se hacen avanzar periddicamente en un incremento
qe lleva Wnicamente sorbente exento de refinado (componsnte
no sorbido) al interior de la terdera zona de {ratamiento.

Por consiguiente, el punto de retirada de sorbato y de desor~
bente del fluido circulante, en el presente ejemplo, me hace
avanzar desde la salida de la zona 209 a la salida de la zona
210, despuds de haber sido liberada de isoexano la zona 210,
Con el fin de mantemer la circulacién eiclica de fluido a

la corriente fluida se le debe dar un incremento de presidén

al salir de la bajada 132 de la zona 212, A esteifin, la oo~
rriente de fluido que sale de la bajada 132 es bombeaéa hag-
ta darle un nivel dg_presién mds elevado por medio de una‘bom-
ba (0 compresor) 153,vy descargada‘avdigyg nayor presién-en '
el interior de la tube:ia 134 que contiene la vﬁlvula 135 regu—
ladora del paso de la corriente de flrido continuamente circu-
lante al interior de la parte =2lta de la zona 201.

Cada una de lae operaciones de sorcidn, rectificacién
primaria, desorcién y rectificacién secundaria deseritas ante-
riormente, se producen de un modo esencialmente simlténeo al
girar continuamenie el cuerpo B de lahvélvula JO% en sentidd
contrario al de las'agujas de un reloj, y en cualguier ins~
tante dado sucesivo, cada locho va haciéndose progregivamen—
te un lecho mis aguas arriba con respecto al sentido gencral
de circulacidn del fluido a través de los lechos. (Los tér-

minos “aguas arribva' y "aguas abajo" han de interpretarse

~agui en su ordinaria y usual acepcién dentro del ramo de los

procesos quimicos; esto es, el término "agua abajo" se refie-
re a'un punto avanzado en cl scntido de circulacién, con res-

pecto a un punto de referencia, mientras el término “aguas
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arriva® se refiere a un punto fetrospectivo en el sentido de

la circulacibn del fluido). Asi, si en cualquior momente dado,
el lecho de sorbente de la zona 201 es ¢l punto eon el eual se ,é
pone primero en contacto una nueva ¢args de mezclé introduci~
da en ¢l proceso, en cualquier momento dado posterior, desw
pués de un intervalo suficicnte para permitir que ol cuerpo

do la vdlvula 105 complote 1/12 de su rotacidn, el lecho de
sorbente de la zona 202 se convierte en el punto de primer
contacto con la mezcle de coren, ¥ 1n mona 201 se conviorte
en el %ltimo leckho de lz seric cue comrronde lz seccidn de roc-
tificacidn sccundaria, Despuds dc ello, las zonas 203 p 212

8¢ van convirtiendo, sucgsivamento, en el lecho de primer con-
tacto. Como sc obscrvard, al trasla@arsg la entrada de carga
en ol sentido de cireulaeidn del fluido, la salida de refina-
do, la entrada de desorbente y la salida de sorbato se trasla~
dan tombidn en la misma parte alicuota del ciclo total y en

cl mismo sontido. Al trasladarsc estos puntos, la composieidn
do la corriente de fluido on diferentes puntos, y la compogi-—
cién de los lechos de sorbento cambian también; el componente
refinado (isocxano) ocupa los huecos entre particulas de sor— ;
bente solamente en aquellos lechos que so encuentran a uno :
y otro lado dec la salida de refinado, por lo general solamen-

to uno, dos o tres lechos més alld de la salida del refinado.

De modo similar, cl sorbato (n-cxeno) estd presente en los

poros del sorbente sbélido one ocvm-n lechos en la zona de tra-
tamiento gitucdos azuas arriba con respecto a2 la salida de ro-
finado, de modo que la corriente de fluido que alcanza aquel
punto de la masa estacionarig de sorbente que constituye la sa-
lida de refinado en ¢l punto, periddicamente cambiante, de re-

tirada de yofinado, cstd constituida osencialmente por refina~

- 33 -
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do puro (isoexano) en mezcla cén desorbente (n~butano); y la .
corriente do flunido que llecga a aquel punto de la maga de. sor-
bente que constituye la salida de sorbato (esto es, 51 gsegundo
de los dos puntos periédicamonteMqampiantes de retirada), esté
constituida oemclaslmente por sorbato esecncialmente puro (n—'
exano) en mezcla con el denerbontoe (p~butano). Estas corrien-
tes se hallen contaminedre $mn nole en la requeifiinima exten- |
s8ién reeoultonte de la corriente fluida residval que queda en
las tuberios que eonduccn desde la columna de contacto al ori-
ficio de vdlvula de un ciclo mterior de funcionamiento.

El caudal de fluido de la columna 101 se ajusta de _
modo que dé cl maximo caudal de carga compatible con el mante-
nimicnto de condiciones de lecho fijo, las cuales dependen de
si se utiliza contacto de fase gascosa o de fase liquida y
también del tamafio de las particulas de sorbente y del grado
de compacidad del sorbente on los confines del lecho de sor-
bente. Bl tamafio do sorbente puede variar entre el polvo fina-
mente dividido (particulas hasta de 0,15 nm como minimo, y pre-
foriblemente no menores de unos 0,4 mu de tamafio) y el de gra-
nulos relativamente grandes, preferiblemente no mayores de
unos 8 mn de tomefio. Como se utilizan mezclas de carga gasco-

sas y agentes de desplagriiconto teombidn zaseosos, ol eaudal

de ¢carga es inferior o aquel al cual se produce la fluidifi-
cacién de lags particulas de sorbente (por ejemplo, euando lac
nas de contacto no estén completamente llenas de sorbente sSli.
do), y proferiblemente no mayor de unos tres volimenes de mez-
cla de cargn gaseosa o de vapores por volumen de sorbente sé.
lido por minuto, estando para mayor econveniencia comprendido
ontro los limites de aproximadamente 0,1 a unos 1,5 volfmencs

de earga por volumen de sorbente sblido por minuto. Cuando sc



10

15

20

25

30

200940

utilicen condiciones dc contacto de Taso liquida, el cowuas

dc carga dc la mezcla de carga es cqnvenientemente no mayor do
1,5 volimenes de carga liquida por volumen de sorbente sb-
lido por minuto cmpleando particulas gronulares rclativamen~
te grandes de sorbente, y mis conveniontemente emtre 0,01 y
1,0 volimenes, aproximadamente, de carga liquida por volumsn '
de sorbentc sdlido por minuto. Estos eaudales son, naturalmen~
te, dependicntes dol tamafio de las particulas de sorbente, la
profundidad y anchura de los lechos de sorbente y otros facto—
res que dependen del Proyccto del aparato y de lam condielo-
neg de tratamionto. Chuando el sorbente llona los lechos por
completo, el candal limitativo de fluido a través de cada le-
cho vicne fijado por el gem~cin libxe o "hueco' entre parti;
culas de¢ sorbente, cmpoeio gue de osc modo establece un coi—~
dal mdximo de acomodncidn para cualquier difcerencia de presio-
nes dada, pereo que pucde ser aumentado si so pueden toleraxr
una mayor diferencia de presiones. Cuanto més finas sean las
particwlas del sorbente, r-yor scrd la caida o pér@dda de pre-
5ifn 2 través de cadn lecho, quedando fijado ol cawdal final-
monte admisible cn aquel volor que no ocasiona una pdrdida de
presibn, a través de todos los lechos mayor que la presién ‘
de degcarga suministrada por la bomba de cireulacién de flui-
do.

Cuando ¢l desorbenic se destina a ser rocuperado do
la corricnte mixta de desorbente y refinado, o de lg corricen-
te de desorbente y sorbato, o de Qada wna do eatas corrientes
a su retirade del proceso, os prgfor;blo en gencral que ol pun- L
0 de ebullicibn dol demorbente difiera del de los componcntes
de la mezcla de cargna lo bretnnte m-ra que el desorbente sca

fadcilmente scporable del componente respectivo por medios de
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fraccionamionto adccuados, teles como una simple destilacidn.

El proceso de csta invencifn se hace fumcionar en
condiciones de temporaturn, presibn y otras, que dependen do
1a particula mezela de carga on cuestién, de particular sorben~
te utilizado en las zonas de contaeto, y de la pureza 4o pro-
ducto descoda, En general, las condiciones de presidn y fase
utilizadas ol poner on practica operaciones conforme al pro-
ceso de la presento invencidn, depeonderdn del peso moleewlar -
de los compononies de la mezela de carga. Asi, cn un procese
destinado a 1§‘soparaci6n de compucgtos fluidos sorbibles on
los poros dc wn gorbente del tipo de tamiz molecular, @&e otros
compuestos no sorbidos por tal sorbente, cl proceso ge cfoe~
tuard dc wn modo mis convenionte en fase gascosa cuando los
compenentes do la mezela dc.ca?ga contengan nenos de unos 5
Atoros de carbono por moldculm, miontrrs aue sc trabajara de
un nmodo preferible con faso licuidn varc compuestos que con-
tongan 5 afomos o mis de enrbono por moléeula; de no scr osi,
la presién nocesaria pnra mantenor al fluido en faso 1£qu1dg
pucde llegar & ser excesive. Fara funcionar on fase gnseosa,
una tomperatgra adecundn do procesc puede variar entre unosm -
602C y unos 300¢C, y las presioncs pueden eer lag comprendidas
entre oproximadancente la atmosférica y 10 atadsforas o CLEN

Condicioncs tipicas de fuse liquida son, por ojomplo, las de

-temperaturas comprendidas cntre 02C y 2002C y presicnes desde

la atnosférica hagta 30 atmdsferas, o mds, segin la mezcla de
carga. Bn el proceso dc desionizacifn de agua, utilizando un
sorbente de tipo de ccolita, cl funcionamicnto se efeetia on
general cn fase 1iquida y a tenporaturas_apreciablemente ine
feriores allpunto do ebullicidén dcl agua. En otro caso tipiéo, :

por ejemplo, en ol de la scnaracién de hidrocarburos aromiticos.

- 35 -
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de parafinas uliféé%;as que contengan 3l menos 6 Atomos de
carbono por moldeuln, utilizando un adsorbente de gel de sili~
¢e, la operacidn puede efcctuanrsc en eondiciones de fose bien
liquida o bien gascosa, a tenmporpiwras comprendidas entre unos
302¢ y unos 2502C y presiones gue varian entre sensiblemente
la atmosférica y 10 atnésferas o nds.

La presente invencidn se ilustra ademds con respecto
a varias de sus rcalizaciones cspeeificas concernientes a con-
diciones de procoso, scrhonto sél;QO, naterial de carga }lus~

trativo y desorbente ilustrativo en ¢l ejenplo que sigue:

EJEMPLO:

E1 procsso do csta invencién viene tipicamcate ilus-
trado por cl frqtamiento siguiente, en el cual se fracoiomd
una nezcla de n~c§anos ¥ ciclocxanos en wna corricntec de n—
exano relativamente puro y una corriente de'producto'secundar@o
dc cielohexano relotivamente puro, cn esta operacibn se utili—‘
z6 uma columma que conrprendia una serie de 12 sccciones tubula~
res unidas entyc ol y colocadas vcrtiealmontg, cada una do las
cuales tenia un Gidnctro do 52,5 nu y una lomgitud de sproxi~
mndanente 1,2 metros. Cuda seccidn comtonia wa lecho fijo do
un sorbente del tipo de taniz molecular, de 1,1 metros de
longitud. La gntrada de la parte superior y la salida dol fon-
do de cada une de 1os lechos consistia on una bogquilla de 1,59
nn do didnctro roscada de un tapén ajustade en ceda cxtreno
de cada scccibn, By lccho de sorbenﬁo estaba suspendido en
cada seccidn, por oncinn de lo s8~1idn, por medio de un ta-
niz interno colocado o trovde de 1n moecidn, Bl fondo de ecadn
locho se hallobe conectado por wedio de un tubo de 1,59 nmm a la
partc alta del lecho inncdiato inforior, y la tuberia de vnién

del fondo del duoddcino lecho (el inferior) a la parte alta
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del primer lecho (ol nds alto) contenie una Bomba de 1fquidos

que suninistraba liquido haela la parto alta del lecho niim )

a wna diferencia de presiones, entre el lecho duoddeino y o)
prinero de unas 3,33 atndésferas. El sorbente de 4aniz molecu~ _
lar estaba compucsto de partic?lés de alumipionsilicato do cal~
cio (de Linde Air Products Co., tanices de 5 i) de %apeﬁoa
arbitrarios comprendidos entro linites tales que un 85% pa-
saba por un cedazo de 4,7‘mm de abertura, y’al menos de 984

en peso quedaba retenido cn un cedazo de 053 oz de abertura,

El sorbentc del tipo de taniz molecular, al ser a?retado o con~
gsolidado en cada seccidn, ocupabn un volumen de 0,;62 Yitros
por scceidn,

. Para cl procceo sc dispusioron cuatro tuberfas de
25,4 nn de didnetro (unn de suministro de carga, una de reti-
rada de producto refinado, una de supinistro de desorbente 7i.
una de roetirade de producto sorbido), sirviondo las cuatro tu-
berias de 25,4 on do repartidores para la distribucibn do las
corrientcs de entrada y salida hasta y desde ¢ada uno de los
lechos fijos de sorbenie. Cada tuberia de conexién de dos le-
chos sucesivos de sorbente estaba ccnectada en paralelo con
cuatro tuberias de 1,59 nu de didmetro, dotadas de vélvulas
dc paso por scparado, y cada una de estas ¥ltimas owatros
tubering estoba concetada a wno de los cuatro repartidores
de nodo quo ora posible alimentar cada lecho con una corrienté
indepondiente de nezcla de carga o de desorbente, y retirar
de cada lecho una corricnte independiente do o Dponante rofi-
nado o de conponente sorbido. Las vilwvulas de cade una de las
cuatro tuberias de conexidn de cada lecho con e¢ada repartidor
estaban accionadas por notores, por nedio de interruptores
actuados con arreglo o un prograsa determinado por un dispoéiw i

tivo regulado en el ticipo, el cual, a un tiempo, (1) abriris

- ‘g 5‘7A W.‘b
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la vélvula de conexidn del repartidor de suninistro de carga
eon la ontrada de uno sdlo de los lechos; (2) abriris simui-
tAncamente la vAlvula de la tuberia de conexidn del reparti-
dor de retirada deo refinado con la salida procedente del tore
¢or locho corriente abajo con respecto a la entrada de carga
que so abrirfa; (3) abriria tanbidn sinultdneanente la valvula
de la tuboria de conexidn del ropartidor de suninistro do do-
sorbonte con la entrada del toreer lecho aguas abajo respecto
a la tuberia de retirada de rofinado que se abria; (4) abri-
ria tacbidn simultdneamcnte la vélvula do la tuberia de cone-—
xién dcl repartidor de rotirada de sorbatos con la salida pro-
ccdonte del tercor locho aguas abajo con respecto a la tubo- '
ria de entrada dc desorbente que se nbria; y (5) cerroria asi-
nisno simultinennente, o contondria en nosicidn de corradas,
cualegquicra otras vélvules de loo tuberins de conoxidn entre
los lechog y los cuatro repartidores.

La operceibn sc llevd a cabo introduciondo wna megela
do 40% cn peso de n-cxono y 60% cn peso de ciclohexano en ce-
tado liquido a wna tenperatura de 402C y a razon de 3,785 1i-
tros por hora cn uno dc los lechos de sorbente, introdueicndo
simulténeamcnte n-butano liquido cono desorbente a una tompe-
ratura do 409C y a rezén de 3,785 litros poxr hora on la ontra-
da del séptino lecho de sorbente aguas abajo con respecto al
punto dc introdueccibn de la rezela de carge, extrayondo sirml-
téncancnte una corricnté de refinado por la szlida del tercer
locho aguas abajo cpn rognpceto a la cntrada de la nescla de
carga, extreyendoe sinulténcancnte una corriente de sorbato
por la salida del noveno lecho aguns abajo eon respecto a la
cntrada de la nezela de caren, nrnteniendo une eireulacidn con-

tinun de ligquido de nodo cieliec » tr~vés de 1la serie de le~
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~ehos y haeiendo nvanzar simult‘:%néamenéu ‘aada uno da los doa‘

pumos de introduceidn do mezela de c'mg'z ¥ de dosbrbenta. A
cada wo de los dos puntos do redimel* 88 : ref:l.nado y sorbuﬁo,
a intorvalos de media hpra, hastz el locho siguiente on el aon—-
tido do eireulacidn del liquido en moviniento. Esta operacidn
fue precedida de un procediniento de iniefagidén que ageguraba
ol adecuado funecichamiento del oistena. _ .
En el proeediniento de inieimeidn, el aistena entero','
1ri62uido o1 sorberits s61lido de los doco loclmg, ;fué mmplota-
men‘ba 1avado con bu'bano noz‘..ial vaporoso, g 01 butano Vaporoso
§é reomplaz6 luogo eon butano nornal lfguido que scrvia tan-
%o do fluido portador como do desorbonte on esta Qpcrgcién.
Una vez que todes las gocciones de la columna tubular, ¥ lag :
tuborfas do eonoxidn cntre eode dos do estos aeéciones, elami?i@m
ron conplotarente llonas de butono 11éuido o 408C y & pres:.én\
suporatmosférica sufieicnte para nontener el esiado de fasp
liguida, so puso on norcha la bomba de la tuberia quo conee
taba la sclida del locho aduoro 12 a la ontrada del lecho nit-
noro 1, establociéndose vna eireulacién eiclica continua do
1igquido a travéds de la cclumna do contacto. Entonces se suni-
nistrd la pozela de earge, o la tom.pora‘buz"a ¥y eaudal ya nen-
cionado y a una presidn dc ‘7 +5 atnbsforas, al lecho ninero 1
abriendo sinultaneancnte con dsto la vélvula de retirada do
refinado de la conoxidn cntre los lechos nineros 3 Y 4 la
vilvula do introduccidémn dec n--butano coto dosorbonte en la cox
nexidn entre los leechos nfncros 6 ¥ '7 , ¥ la vélvula de retira-

da de sorbato- &c 1a conexién ontre los lochos numoroa 9 y 10.

.....

Ky T

a una prcsidn de unas 6,8 atr msforas-, F-o-ln tempemtura y c'm‘-“‘; 'f.;

dal antes nencionndos, a lo entrada del locho nincmo :-7_. Podag”



10

15

20

25

30

las dends vAlvulas entrc los lechos y los cuatro repartidores
se nentuvioron eorradas, al tiocnpo que so usntenia la circula~
¢ifn ciclica a travds del sistena. Despuds de nantenides duran—
te un periodo total de uwna hora esta cirevlacidn ciclica y la
introduccidn de mezela de cargn y de desorbente y 1n retirnda

de rofinado y sorbato, cn los puntos reeién mencionados, un ande
lisis de los dos corrientcs de retircdn o extraceidn denmostrd que
ge habian cstaobleeido las desvadas condiciones de funcionauiqnto,g
conpletindose do esc nodo ¢l periodo infeial o do arrangue dol
funcionaniento, | )

En cl funeionaniento asi cotablocido al fina) del pe-
riodo de in101ac16n, 1a cﬂr“ionto de refinado se extraia dol :
lecho ndrere 3 a razbn de 3,785 litros poxr hora, y catobda conpues,
ta do un 60% cn poso de ciclohexono y un 40% on poeso de n~butano -
retirdndose asimlsno, del lecho ndnero 9, la corriente de sor-
bato a razén de 3,785 litros por hora y coupuesta de 40% on pe-
g0 de n~ exano y. 60% on pooc de n~buteno, Tanbidn on cste uo-
monto ge hacla eircular ol ofluente liguido desda ol fondo del
lecho némore 12 a la parte alte dol leche ndmero 1, a razén do
3,785 litros por hora, Al scr establecidn osta oPeraoi6n, el
nocanisne de sceionaniento de vAlvules {(que era capaz Ge ser
ajustado para la progrenncidén de uvnn sorie de ciclos de funcio~_i‘
nanicnto de nedia hora, o dc duracidn nfs corta o ods larga, '
y fué ajustado parc funcionar cn ciclos de rmedip hora) cerrd
la vélvula de nondo de la linea do conexién del repartidor de
suninigtradé de lo nezcla de carga con la oentradn del lecho nﬁm'ﬁ
nero 1, abricendo simulténcamente la vilvula de la tuberia de
enlace entre ¢l repartidor de suninistro de nezcla de carga ¥
la bajoda procedentc del lecho nfrero 1 (entrada al lecho nﬁucrfl

2), corrando sirmltdneanente la vilvulza de la tuberis de conc— s

- 4] -
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xién de la bajada procedente del locho nire ro 5 con el repar-
tidor de retirada de refinado, y abriendo simultineanente la
vilvula de la tuberie do conexidn de la bajnda del lecho nf-
nero 4 con el repartideor de retirada de refinado; cerrando
situltaneanente la vAlwvula de la tuberfa de cnlace de la bajo-
de procedente del lecho nérero 6 (entrada del lecho n&;ero

%) con el rcpartldor de suninistro de desorbente nientras si-
ml téncanente abria la vilvula de la tuberia de conexidn de
la bajada procedente del locho nﬁpero”; (entrada al lecho ni~
vero 8) con el repartidor de suninistro de desorbente, y cerran-
do simltdnconente la vélvule de la tuberies do conexidn de la
bajada procedente del lecio nduero 9 con el repartidor de ro-
tireda de sorbato nientras abria la vélvula de la tuberin de.
conexién de la bajada procedonte del lecho ndnmero 10 con el
repartidor de retirada de sorbato. Entonces se re?uvieron log
lechos antorilores en corrionte durante nedia hora, seguida de
canbios o traslados simulténeos de las corrientes de entrada
¥ salida a loag leches siguiontes, on el sentido de ogues zoba-
jo, ¥ esta operacidn s¢ continud después de nanera sencjante
2 la nisna terperatura, scnsiblenente uniforne o travéds de
todo el sistene, y con ol nisno avance increnental do los co-
rricntes do entrada y salidn a2 intervalos de nedia hora. _

] A través de tedo cste funcionaniento regular, las vé1~
vulmsde nando de la corricnte de enirada de*lg nezcla do car-
ga y dc la corrionte de cntrada de desorbente, asi como lasg
vilvulas de nando de la corriente de retirada de refinad y de
la corriente de retirada de scrbato fueron ajustadas para funf
cicnar a caudales volunétricos iguales, y fueron gjustadns so-
bre base volundtrica pare compensar las diferencilas do proeibn

on los diversos puntos do ontrada y salids em toda la columa,
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Tas corrientes de selida de sorbato y refinado sc frac-
edonaron eada wia individuclnente soporondo n-exano escnciale
nente pure ¥ eiecloexano csenciaelnonte puro eono corricnf:os de
produato, nientras gl n~butano do_:_st;@lgdg d_c las Qorrienteé de
solida de oetos fraccionaricntos fué condonsado y devuclio de
nueve al proeeso, La 0porccién do separccidn mencionada se llee
vé do un nodo continuo durante 35 dias sin detrinento notable

de la actividad del sorbente de taniz nolecular.

- NOTA -

Los puntos do invenciln propia y nueva que 8?. pro~-
sonton para que scan objoto de csta Patente de Invencifn en
Espafia, por VEINTE afios, son los siguicnics:

.~ Un proeediniento de sorcién pare el fraccionanien-
to de una nezela fluida de corge de vuriqs couponentos cn el
que uno de dichos couponcntes cs gclectivanente sorbido duran~
tc ¢l contacto de dicha nescla de carga con un sorbente s611i-
do, <l componente de dicha nezcla no sorbido es retirado de
su contacto con dicho sorbente, y ¢l cooponcnte selectivanentie
sorbido cs desplazado del sorbente por un desorbente fluido;
procoso gue couprende lac ctapas de; nontencr una cireulacidn
ciclica continua de fluido sucesivanente a través de cuatro
zonas de¢ tratoniento, conoctadgs en serie, de une nasa estacio-
naria de dieho sorbente sélido, y volviendo desde la salida
de 1la #14ima mna a la ontrada de la prirera zona; introducir
continuanente en ¢l fluido de circulacidn y por 15 entrada de

la primera zona dicha mezela fluidn de carga; retirar conti-

M he t et wse e = o LN
g oL LTIl e D T
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nuanente dol fluido on eirculacidn y por la salida de la pri-
mera zona cogponente no sorbido; introducir desorbente en el
fluido dc eireculacidn, continuapente y por la entrada do la
tercera zonaj retirar continuanente dod flwido en eirculacifn ’
¥y por la salida de la tercera zona ol desorbente y ¢l couponon~
tc scleetivamenie sorbido; y hacor avanzar periédicgnente las
cuatro gonas do dicha nasa ostacionaria de sorbente, mediante
avence sinultfneo del punto de introduceidn de dicha mezeln

de carga, dol punto .de retirada de gonponente no sorbido, del
punto de introduccidén de desorbente, y del punto de retirada

de desorbentc y de conponente sclectivoncute sorbide por in-

ercrentos iguales a lo largo del camino de cireulacién do di-

cho fluido circulante. . .

2.~ Procediniento conforne a la reivindieaeidn 1, en _
el que los puntos de intreduceidn en y rotirada desde el flui-
do circulante o hoecn avanzer sirmlitdncancnte a 1o largo del
camine de cireulacién dol fluido de modo periddico, mites de
que la capacidad del gorbente para sorber ¢l compononte sorbiw-
ble en la prinera zona de tratendento se haya gastado por con-
pleto y mnteo de que ¢l conponente ne sorbido sea llevado eon
ol fluido eireculante desde la segunda zona de tratanionto o
la tcrcerg;

3.= Procediniento conforme a la reivindicacibn 1 o a
la 2, en el quo los puntos de introduccidn en y retirada desdél
el fluido circulante en enda intorvalo perifdico se hacen avan~
mor o nultincanento en un increnento que ropresenta una frac-
cidn de una zona do trotmuionto, pero que cs no nenor de wnn
dbeina partc de wna zona de trataniento. o

o= Prochimionto conforne a cualquiera de las reivin~

dicaciones 1 a 3, on ol que los puntos de introduceién on y
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rotirade desdo ol fluldo cireulantc so hacen avanzar peribdica-
nente on wn ineromento que lleva a la tergera zona de trata-
nicnto solanente sorbentc exento de compononte no gorbido do
la mezela de carga. ‘
5w Proggdimionto conforme a cualquicya de las roivine
dicaciones 1 a 4, on cl que ol fluldo eireunlante sc pasa su~- |
cosivarontc & través de ewnatro zonas de tratamiento que conw
ticno cantidades do sorbonte sensiblemonte iguales, | .
6ow Procgdinicnto conforn® a cualquiora de las reivine
dicacioncs 1 a 5, on el quec una nezcla fluida de carga que
coopronde al nenogs un conpue sto organico de cadens recta ¥
al nenos un eonpucsto organico de cedena no recta se introdu-~
ce de nodo continuo en ¢l fluido circulante por la ontrada .
de la primera zona de trataziento; wn eompuesio orgénico de ea-
dena recta que hiorve por bajo del punto do inlciside ocbulli-
eién de la rnezela de carge sc nantismde modb cielico en eir~ -
eulacién a través do la soric de cuatro mnas de trataniento
¥ sc introduce tanbidn continuancnte como desorbento on el fluie

do con cireulaeifn, por la cntrada de la tercera zona do tras

tanicnto, nicntras cadn una de las cuatro znas dc tratonione

1o contionen un sorbente del tipo de taniz noleeular & tado
de poros lo bastante grandes para sorbder sclceetivanente el
coppucsto do eadona reocta de dicha mezcla do carga y los bas-
tante pequefios para iupedir la sorcifén de dicho compuesto

de cadona no reeta on dichos porns; cl coipuesto no sorbido
de cadgna o8 rotirndo de node continuwo del fluido en circu-~
lacidén, por la solida de la prinere zona de trataniento; ol
corpuesto do cadena recte scleetivenonte sorbido es retirado
continvancentc do la tercera zong de trataniento; y enbos cor~

puestos, sorbible y no zcrbible, dec la nosela de carga son



Jo

15

20

25

30

25@94@ %%L

1levados continusnonte cn ol fluido circulante dosde la cuar-
te zona dc trataniento = la privera zona de trataniento,

;.~ Prooediniento conforre a la relvindicacidn 6, en
ol que una nezela de carga ncromalnente liguida que comprendg.
al oenos un hidroearburc de cadena reeta y ol nenos un hidro-
carburo del grupoc de hidrocarburos ciclicos y de cadena rani-
ficada se introduee on fase liguide cn 6l fluido en circula~
cin por la entrada de 1n prinora mona de tratanicnto, un hi-
drozarbure de cadena focta que hicrve al nenos 102C por bajo
del punto inicizl de cbullicidn do la nezcla de carga se nan-
tienc cn circulecidn de nodo eidl ico a través ‘de la serie do
cuatro zonas do tratanionto y se introduce también cono desor-
bente en ol fluido on cireulacidn por la entrada de la torcera
zong de tratanicnto, y los hidrocarburos so nantienen en fasa
liguida y a tonperatura scnsiblepente uniforre a travds de
las cuatro zongs de trataniento y en la corriente de fluido
on circulacién,. ' o

8.~ Procedinicnto conforre o cualquicra de las reivin-
dicaciones 1 a ;, en el que cl fluido circulante sec pasa a
trovés de cuatro zonas de tratemiento en cada una de las cua~-
los el sorbente c¢s distribuido de un nodo scnsiblencnte upi—
forne cntre no nds de 10 lechos fijos concetados cn serie, y
los puntes de introduccidén on y retirada desde el fluido eircu—
lante se hacen avanzer sinulténeancnie en un increnento igued.
a un lecho fijo, on cada uno de los intorvalos periddicos.

9.~ Procedinionio conforme a leo roeivindicacidn 8, on
el que el fluido ecirculanto so pasa on cada zona de tratonici.-
to a través de un nipero igual de entre 2 y 4 lechos fijos ¢~
sorbente unidos on seric, de mayor longitud que el didnetro,

siendo la longitud de cada lecho no nds de 1) voces Qayor que
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su disnetros

10.~ Un procediniento continuo de sorcidn.

Tol y cono se ha descrito en la Memoria que antecedo,
representado cn los dibujos que sc aconpafian y para los fines
guce sc hon cspecificado,

Da pregente Ilonoria consta de cvaroenta y siete hoJas,

cseritas a niquina por una sola cara.

Hadr id; 62} ‘L‘ML 1959
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