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FiCRTA  DESCRIPTIVA
para solicitar
PATENTE DE INVEHNCION
er
ESpPpafa
por VEINTE aflos
a nombre de EDETIANU GESILOSCHAFT m. be H., ontidad alemana, es-
tableclida en Opernplatz 2, Frankfurt am liain, Alemania por:

"PROCEDLLIZNTO PARA "4 ORIENCION DE /DUCTCS PACITLENTE SEPARABLES"

———

Eg sablde due la urea o carbanida forma con hidrocarbu~
ros parafinicos de cadepa recta complejos cristalinos, a los cua
les se llama aductos. Ta formacibp de aductos de hidrocarburos

esencialmente de cadena rscta con carbamida se emplea en la ine-

dustria de aceites mineralcs pava separar de los acellbtes las pa-

it

rafinas en forma sencilla. A estc objeto se mezclan los aceltes

de nidrocarburcos con carhamlda o solucionss de la misma y se les
mantiene en contactec hasta que concluye la formacibn del aducto.
Tl aducto s0lido resultante se scpara de la solucidn oleosa y se

doscompone por calentamiento a elevadas Lemperaturas y/o por em-
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pleo dz disolventesw, §or una parte en parafinas y, poxr otra, en
carbanida o solucidn de la misma. Despubs fe la separacldn del

dizolvente lag paralfinas forman uno de los productos finales, y
los hidrocarburog no iO“ﬂdu gs de aducto, el otro producto Ll

nal, deciv el aceite de bajo punto de solidlificuzcibn. La so-

[0}
(493

“

lucida de carbamida recuperada se vuelve a enviar al ciclo para
la formnacibn de aducto

Para declidir si para la separacibn ds las pavs

un acelte de hidrocarburo se debe dar vreferencic al procedimilen
to coxriente hasta ahora, o sea la separacldn por cristalizacibn

de las parafinas en frio despubs de la dilucidn con un disolven-

te selectivo, o blen la transfommacidn de las n parafinas median-

[eN

te carbemide en aducto, son decisivos ante todog los puntos de
visto econdmicos. En esta cuestién o8 a su vez de esenclal inpor-
Tancia la foma en 1la que el aducto formado se¢ puede separar de
la mexcla reaccionante, 0 gesa 3i para la sepa;“clén se nacesivan
diepositlvos gencillos, tales como tanices, o costosos disposia
tivog, tales como filtros glratorios o incluso centriluzas. I

tTipo de dispositivo ds separacidn a emplsear depende d¢ la natu-
raleza d¢l aducto sblido.

il aducto puede obltenerse fundamentalmente en forma de
polvo amorfo, por sjenplo finamente pulverulento, de grano fino
hasta grueso o como papilla espesa, acuosa, pegajosa, en fomma
de mulsibn. S1i el adueto tiene estructura amnorfa, finalmente pgl
verulenta, se¢ requieren entonces dispositivos ds separacidn muy
eficaces, tales como centrifugas, para separarlo de la mezcla
rsacclonantes 31 gse presenta en forma de papilla a modo de emul
gibn, para la separacibn se requlexen entonces asimismo centri-

fugas u otros dlsposilivos especlales de separacidn.

Se ha sugerido ya smplear para la forwacidn de aductos
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una solucibn ds carbvamida conbenido 10 a 4 por loo en peso ds
agua ¥y un disolvente del acsite gue hierva en la regldn de tem-
peratura de la formacibn bpbima de aducto, por ejemplo cloruro
de metileno. De esta manera se obbtlene un aducto gue posee una
estructura granulaer de fina hasta gruesa que se deposita ripl-
damente ¥y que se puede separzy con facilidad por cribado o ril
trado, y asimismo puede lavarse blen. Despubs -junto a este
adueto granular- solo se obtlene una fnica fase fluida, compues
ta del acelle liberado de las parafinas v del disolvente del
acelte, puesto que, dentro de las citadas concentracicnes, to-
da el agua empleada sc¢ adhiere al aducto.

Hs Uambién sablido que puede obtsnerse un aducto de es-
tructura granular si durante o después de la formacidn del mig
mo se le pone en convacto con 10 «~ 40 por 1oo en peso de agua
o de alcohol acuoso.

5e ha descubierto que - partiendo de los supucstos antes
citados que son terminantes y zuflicientes para Iracclones espe-
ciales- la capacidad de existencia de un "grano" de aducto es
dependiente de una serle de factores; si se amoldan estos facto
res a las propledades del acelte empleado, 3e obtisne enbonces
el aducto en forma granulada facllmente separable. Los factores
que influye en la estructure del aducto en el sentido del in-
vento son los sigulenbes:

a) El activador, es decir el disolvente para la carbamida:

b) Bl disolvente del aceite, es decir el disolvents en el que
quedan_las partes de la mezZcla empleada que no fomman ningln
aductos

¢) Ta concentracibdn de la solucibn de carbanidas

d) Ta cantidad de solucidn de carbamida empleadas

@) Ta temperatura a la que se forma el aducto.
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gonerales el hecho de gus la fomacidbn de aduclo puede realizar-
ge tamblén de por si sin el mismo, rerovienio para 8llo, por
ejemplo, sencillamente la mezcla que cgntiene la parafina de ca
dena recta, o sgsta misma con carbamida; sin embargo la foma-
cibn de aducto se realiza mbs facilmente y termina con mls ra-
pldez si en la mezcla reacclomnte existe un disolvente de es-
ta clase, ya que la formacibn de aducto es activada por la mis-
ma e

Como disolventes de carbamidas se conoce toda una serie
de disolventes, tales como agua:
alcoholes inferiores saturados monovalentes y poli&alentes, ta-
lss como metanol, etanol, propanol, butanol, amilalcohol y sus
isomeros, elilenglicol, propilenglicol, butilenglicol, glicerina;
aninas tales como monoetanolamina, dietanolamina y trietanolami-
na, propilamina;
cetonas, tales como acetona, metiletilcetona, metilisopropilce-
tona, metilisobutilcetonas
nitrilos, tales como acetonitrilo, acrilonitrilo, propionitriio:
anhidridos, tal como anhidrido acético;

y ademéis S0, liquido, 002 liquido, NH, liquido, BFB,HF liquido,

3

cloruro de estafio, NO,, N204, Sbol,, AsF_, POCl, trifuoruro ni-

3 3’
trico, furfurol, nitrometano, nitroetano, tiofeno, piridina,
pirrol y mezclas de los productos antes citados entre si.
Frente 2 los demfs disolventes, el agua y los alcoho-
les inferiores tlenen la ventaja de poseer un poder de disolu-
cidn particularmente bueno para la carbamida. Tienen ademis la
propisdad de que una vez conclulda la formacidn de aducto se

adhiers plenamente a &ste, es decir que no aparecen como fase

separada cuando su cantidad oscila dentro de limites determlnados,
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atn cuando al comienzo de la formacién del aducto se-hayan agre-
gado en cantidades relativamente grandes (estas cantidades han
sido elegidas en tal proporcidn por la razbn de gue después de
la regeneracibébn se pueda transportar facilmente la carbamida a
las correspondientes tempsraturas en forma de solucidn clara de
carvamida.

Dentro del espiritu del presente invento el agua y los
alcoholes inferiores son fundamentalmente ventajosos porque faqi
litan la formacién de un grano grueso cuando su cantidad queda
comprendida dentro de ciertos limites, y ademés porque la depen
dencia entra la estructura granular y el disolvente de carbani-
da puede variarse en una detcminada regldn de temperatura.

La adicidn de un disolvente del aceite a la mezcla reac-
cionante tiene en principio la finalidad de hacer que la mezcla
Sea susceptivle de agltacién durante la formacidn del aducto, y
transportable una vez concluida dicha formacidn del aducto. Por
término medio una parte en peso de parafina con tres partes en
peso de carbamlida forman un aducto. Si el aceite de partida con
tiene, por ejemplo, 15 partes en peso de parafina entonces
hay que agregar 45 partes en peso de carvamida. Una vez termina
da la formacldn del aducto existen, junto a 60 partes en peso
de aducto sélido, unas 85 partes en peso de producto refinado
fluido. Una mezcla de esta composicibn ez demasiado tenaz y so-
lo se puede remover y transportar con dificultad. Por lo mismo
se diluye el acelte de la carga hasta el punto de gque después de
la formacibn del aducto la relacibdn de produéto g6lido a liquido
sea de 1l:4.

Como disolventes del acelte se conocen:

n parafinas, que a las temperaturas en cuestidn no son apropla-

das para una fomnacibn de aductos, tales como por ejemplo pen-
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tano, butano, propano, % 5 4; %y ;%'
isoparafinas, tamto saturadas como sin saturar;

naftenos, tales como ciclopentano, ciclohexano y homologos:
productos refinados procedentes de la desparafinacibn con carba-
mida, o sea las partes de mezcla, no formadoras de aductos,
existentes en la mezcla orifinal jumto a }as n parafinas;
aromlticos, tales comoc benzol y hombélogosy

cetonas, tales como metiletilcetona, metillsopropileetona,
metilisobutileetona, sulfuro de carbono, metanol ¢ acetamida,
fenol, nitrovenzol, anilina, etanolamina, 802 liquido,‘furfu-
rol, NHB liquido, 002 ligquido, dlclordietileter, d;oxano:
esteres, tales como ester metilico del &cido férmico, ester etl
lico del &cido acéticos

eteres, tal como eter etilico, eter isopropilico;

hldrocarvuros clorados, tales como cloruro de metileno, cloro-
formo, dicloretano, cloruro de butilo, tetracloruro de car-
bono, tricloretanc y los hidrocarburos sustituidos con cloro-
fluor con 1-2 &tomos C.

Ofrecen una ventaja especial los hidrocarburos clorados
e hidrocarburos sustituidos con cloro-fluor puesto que a las
temperaturas de la formaclédn del aducto actlan selectivamenie,
es decir, porque con su empleo se obtienen productos refinados
cuyo punto de solidificacibn es mhs bajo gue si los aductos se
forman en presencia de oftros disclventes del acelte.

Pero también merecen una preferencla particular dentro
de la 1ldea del invento porgue los mismos catalizan la formacidn
de aductos de grano grueso. 4si, por e jemplo, de los demhs di-
solventes del acelte antes especificados, por ejemplo del ben-
201, se obtiene en condiciones de ensayo por lo demés iguales

el aducto en forma de polvo fino, y en cambio, de laos nidrocar-
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buros sustituldos con cloro y/o fluor, n forma de grano grﬁeso.

Aun cuando en principio es posible realizar la formacibdn
de aductos lo mismo sin activador que sin disolvente del acelite,
por razones tecnicas y por las sefialadas anteriormente, es acone
sejable emplear un disolvente del aceilte en las grandes instala-
clones. Las sigulentes aclarac iones parten, por lo tanto, del
supuesto, de que se emplea agua como activador, vy cloruro de me
tileno como disolvente del acelte.

Se ha descublerto asimismo que entre la concentracidn
de la solucibn de carbamida o la cantidad de solucibn de carba
mida por su parte, ¥ la temperatura de la.formaci§n de aducto
por otra, existen relaciones que, conocifndolas vy tenidndolas
en cugnta, permiten llevar a cabo la formacibn del aducto de
tal modo, que como tal resulte un producto FhAcilmente separa-
ble en forma d¢ un grano grueso. Para la detsminacldn de estas
relaclones se procede de la siguiente maneras

Se preparan soluclones de distintas concentraciones, de
preferencla soluciones de carbamida acuosa saturadas a 402, 509,
60¢ v %09, por ejemplo el acelte para ejes a emplear se remue-
ve con una cantidad uniforme de solucibn de carbamida, por ejom~
plo 120 por 100 en volumen ( referida al volumen del aceite o
pleado ), a diferentes temperaturas hasta que concluya la forma.
cidén del aducto.

S1 la temperatura duraente la fommacidn del aducto -DOY
este concepto hay qus entender, no la formacidn de aducto que
sblo acaba de empezar, sino tamblén siempre la formacidédn ter-
minada- es inferior a 402 C. y la soluci®n de carbanlda esta
saturada a esta temperatura, se obtiens entonces una mezcla
pastosa, no susceptible de tamizado, de aducto ¥ solucibn de

refinado. Si se enfria la papilla, el grano de aducto ya exis
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tente de por si, pero muy blando y pegajoso, se va solidificando
por momentos: a ; 3023 se foma un grano esférico y arenoso de
un diémetro dew~4 mm que con un tamiz se puede separay flcilmen-
te incluso en espesores de capa de 50 cm. y mds todavia. Si se
sigue bajando la temperatura, el zrano se vuelve cada vez mAs
fino; a -0,32 C. el difnetro del grano no asciende ya mls que
a~0,5 mm. Esta dimensibén representa el limite inferior de ca-
pacidad de cribado del aductow 51 se enfria mis tojavia, el aduc
to se descompone en foma de polvo fino, par cuya Separacibn

nc bvasta ya una cribva.

Tamblén se puede invertir el proceso del eniriamiento
¥y llevar primero a la mezcla de sducto-refinado 2 una tempera-
tura baja, por ejemplo -158 C. y calentarla despuds. Se observa
entonces la transicibn inversa de polvo fino no tamizable a -8¢@
a grano susceptible de cribado, un lento crecimiento del grano
hasta mayores dibmetros y a ; 302 ¢, finalmente, la transforma-
c¢idén en una papilla no tamizable.

Este proceso deAenfriamiento y de calentamiento se pue-
de repetir todas las vecss que se gulera. Confirma el mismo qus
empleando una solucibn de carbamida acuosa saturada a 402C. a
temperaturas entre -82 y 43090, el aducto sale en forma de gra-
no grusso susceptlble de cribado. Dicho con otras palabras: si
se efectua la formacibn del aducto con una solucldn saturada a
4090, con temperaturas enbtre -8¢ vy 43090, 0 51, despuds de terw
minada la formzcidn del aducto, se lleva al mismo a esta Tregidn
de temperaturas, el aducto toma entonces una estructura de gra-
no grueso.

51 se hace este ensayo Lambién con soluciones de car-
bamida que estén saturadas a ; 502, 1609 y ;&Oﬁ, se obtienen

los sigulentes resultados:

-8 -
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Tabla 1 Q 5} E %.P Qij f

Aceits para ejes tratado en presencia de cloruro de metileno

con 120 por loo en vol. de solucibn de carbamida acuosa saturada.

Saturacidn de la Solucidn -
de carbamida a 2 ¢ 40 50 60 70

Transicibn de papilla a - . :
grano (limite superior)eC 430 $4.0 > 440 >440

Transicidn de grano a

polvo (limite inferior)ec -8 125

e
[e)
-

}._J
fox}

Los valores del limite superior y del limite inferior
se anotan en un diasgrama (Plgura 1), para cuyas ordenadas sirve
como unidad la temperatura de la fommacidn de aducfo, ¥ para
lag ahwscisas, la temperatura de la gaturacibn de la solucidn de
urea. De los valores limite superiores se obtliene una curva
A-B, v de los valores limite inferiores, una curva C-D. Las cur-
vas A-B y =D circunscriien un &rea gue representa el llamado
mérgen de grano buscado.

Este diagrama muestra que si se trata un aceite parafl-
nico para ejes en prssencia de clorurc de metileno con 120 por
loo en vol. de solucidn de carbamida acuosa saturada, por enci-
ma de la curva superior de Ttemperatura A-B sxiste el aducto en
forma de papilla, por debajo de la curva inferior de temperatura
¢ - D, en forma de polvo fino, ¥ entre las curvas A-B ¥y C-D,
en forma de grane grueso susceptible de tamizado. 5i, por ejem-
plo, se ha decldido emplear para la formacibn del aducto una
gsoluecibn de carbamida saturada a 502C, entonces se reazliza dicha
formacidn de aducto enbtre 46 y ;4090, o Yien, una vez conclui-
da la formacibn del aducto, se lleva a b&ste a la regibén de dicha

zona de temperatura.

Los ensayog para la determinacién de la curva superior e
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inferior de temperatura se repitieron con ura fracciébn de Kero-

seno (Tabla IT), en una bencina de obtenciébn dirscta (Tabla III)

y en un producto reformado de bencina (Tabla IV), en forma anidlo-

ga.

Tabla II

Keroseno, tratado en presencia de cloruro de metileno con 120

por loo en vol. de solucibn de carbamida acuosa saturada.

Saturacidn de la solucibdn

——

.

ﬁo

de cardvamida a oC 30 40 50 60

Transicidn desde papilla a : : : : ‘

grano (limite superior) ¢ &+ 9 121 131 36,5 438,5

Transicibn desde grano a ' : o :

polvo (limite inferior) eC & 2 + 9 116 ,5 123 128
Tabla ITI

Bencina de obtencibn directa, tratada en presencia de

cloruro de metlleno con 120 por loo en vol. d6 solucidn de car-

bamida acuosa saturada.

Saturacidn de la solucibn
de carbamlda a €C

Transicibn desde papilla a
grano (limite superiocr) <C

Transicibn desdc grano a
polvo (limite inferior) 2C

40

410

124,5

;30,5

60

+32

70

4

4

32,5

31

Tabla IV

Reformado de Bencina, tratado en presencia de cloruro de metile-

no con 120 por loo en vol. de solucibdn de carbamida acuosa saturada.

-~—

Saturacidn de la solucidn
de carvamicda a &

Transiclén desde papilla a
grano (limite surerior) €C

Transici6bn Gesde grano a
polvo (limite inferiox) €C

40
;24

413

50
128,5

120

60
+29,5

129

</
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Datos analiticos de los aceites de partida

Denoninacibn Bencina Reformado Keroseno Aceite
e L e p& ejes.
.r7 O‘ . a8 Ol O Oo 'f‘

92& _____ O 1403 O 7025 - 80‘—_1 8379
Bp20 e L 1.4478  1.4841
BPA/SE.P. i} e $15/412
Parafina 202 por 100 .

en peso L ~ 10.7
Parafina 352 vor loo v

en peso } ‘ _13.3
Vis. 20¢° o 20.54 cst
Vise 50¢ N . 2_94_ OE
Punto de inflamacibn Vea. o _ 176 ¢
Olef. aromat por loo en vol. 14.9 58«5

(R.Bo)  (ASTN)

Andlisis de ebullicibn

Comienzo de la ebullicibn °oC a7 51 170 315

% en vol. 5 122 66 +5 183.5 322
15 119 %9 190.5 325
25 124 93 185.5 331
35 128.5 107 200.5 336
45 134 119.5 206 340
55 139.5 129 210.5 344
§5 145 141 216.5 345
75 151 150.5 225.5 356
85 158 161.5 236.5 367
95 169 181 25445
Final de la ebullicién eC 181 202 268 36%
50 por loo 124 342

- 11 -
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Exactamente igual que despubs del ératamientoqael aceltbe
para ejes se pueden reglstrar en una hoja de curvag los valores
gus se han ottenldo en la desparafinacidbn por carvamida de un
keroseno (Figs. 2) y de la bencina de obtencibdn directa y del rve-
formado (Fige 3), ¥ representar asl gr&ficamente en forma clara
la reglén del granc de cads una de las fracciones.

En la #ig. 4 e han reunido en una hoja las reglones de
grano de las igs. 1 - 3. De este gra&fico de curvas se puede to-
mar como regle general due, pars pexmaneéer en el margen de gra-
nos, es més segurc si se trabaja con longitud decreciente de la
cadena de la n parafina con vajas saturaciones de }a golucibn
de carbamida ¥ con bajas tewperaturas durante la formacibdn del
aducto.

La regién de grano del aductc es influida todavia por
otro fector, o sea la cantidad de solucldn de carbamida. Los si-
gulentes resultados muestran hasta qué punto existe una dependen
cla entre la temperatura dJde la formacidn del aducto y la canti-
dad de solucibdn de carbamida empleada.

Para la determinacidn de estos resultados s e procede
lo mismo que en la forma descrlita mis arriba. 3e revuelve acelte
rara ejes, keroseno o bencina de obbencibdbn directa en presencia
de cloruro de metileno, de tal modo gue en una serie de ensayos
se mantonga constante la saturacibn de la solucibn ds carbamida,
pero viriando la cantidad de esta solucidbn. Para las reglones de
srano cue existen para las fracclones menclonadas, resultan las

siguientes temperaturas de la formecidn del aducto:

- 12 -
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Tabla VI

Aceite para ejes, tratadc en presencia de cloruro de meti-

leno con solucidn de carbamida acuosa satursds a $408C

Cantidad de solucibn de carbamida
en / en vol. (referida al volumen

de acelte empleado) 40 80 120

Transicibn desde papilla a grano - ~

e¢ (limite superior) 126 128 +30

Transicibn desde grano a polvo oG .

(Limite inferior) 4138 $10 -8
Tabla VIL

feroseno, tratado en presencia de cloruro de

solucibn de carbamida scuosa saturada a 608C

metileno con

U —

Cantldad de solucibdn de carbamida
en / en vol. (referida al wolumen

del aceite empleado) 40 80 120

Transicibn desde papilla a grano 2¢ ‘ :

(1imite superior) 430 - 435 +36,5

Transicidn desde grano a polvo o€ C- : :

(limite inferior) 127 12 123
Tabla VIII

Bencina de obtencién directa, tratada en presencia de clo-

ruro de metileno con solucibn de carvanida saturada a 60°C

Cantldad de colucidn de carbauida
en / en vol. (referida al volumen
del aceite empleado) 40 80

Transicidn desde papilla a grano 2C :
(limite superior) 125,5 130

Translci6n desde grano a polvo 2C - -
(1inite inferior) 418 122

120
432

124

Los resultados de las Tablas VI, VII, VIII, se pueden

registrar tambidn en un diagrama, cuyas ordenadas representan

- 13 -
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las temperaturas de la fommacibn del aducto, y lasz apscisag, las
cantidades de la solucibn de carbamida empleadsa de saturaclédn

unificada. 51 se combvlnan entre si los valores del limite supe-
rior con los del limite inferior, entonces se obtlenen aqui tam

bién - con los indices A-B, C-D véase Fig. 5, A =Bl , Gl—Dl véa-

se Plg. 5 7 4>-B2 , Cp-Dp vease Plg. T,-superficles delimitadas
gue representan la regibdn en la qgue se obliene sl aducho con
la estructura de grano grueso deseada cuando se varian la tem-
peratura de formacidn del aducto v la cantidad de solucibn de
carbhamida.

El invenbo demuestra, pues, de qué forma hay que adap-
ter la clase del disolvente do carbvamida y del disolvente de
aceite, la cantidad y concentracidn de la solucibn de carba.
nida v la temperatura de la formacidn del aducto a lag proples-
dadeg de lag fracclones de hidrocarburos a trater, al objeto

de obtener en la instalacidn téenica un sducto facilments se-

parable.
BEn la préctica se deberminran primero por anbdlisls las
cantidades de n parafinas gue hay que segparar del acsite emplca

13

do para alcanzar el desesado punto de solidificacldn; de agul
resulta la cantidad de carvamida con la que hay que tratar el
aceive empleado: la cantidad trigle de carbamide incluye un
exceso suflclente para combinar estas parafinas como aductc en
poco tiempo es decir en el curso de unos treinta minutos. Se
diluye lueso el aceite emvleado con un 100 - 200 por loo epfo-
lunen por téruino medlo de un disolvente del acelte, de prefe-
rencia cloruro de metileno, ¥y s le rexueve entonces con la can
ticdad determinada de cearbvamidas la carbamida se utiliza en for-

ma de una solucibn gue, a la btemperatura de la Formacién del

aducto, sstaria mls o menos sobresaturada. Por variacidn de la

- 14 -
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saturacibn de la solueibdn de carbamida con cantidad unifomme, o de
la cantidad de golucibn de carbamida con saturacién uniforme por
una parte y de la temperatura de la formacibn del aducto por otra,
ge obtiensen los mérzenes de temperatura dentro ds log cuales sale
el aducto como grano susceptlble de cribado. Para la instalacidn
téenica se eligen entonces las condiciones en las gue el aducvo
puede existir en forma de grance

Por supuecsto, se ¥eelizarid ontonces la fomacibn del aduc

que
to desde un principio en las condiciones en las/puede existir

oy

la gama de grano de aducto. 51 por razones téenicas no se pudle-

5

sen vener on cuenta todas las condiciones de la gama del grano,

se puede ontener entonces sencillamsnte el aducto como grano si

v
1
N

una vez concluida le fommacidn del aducto ge ajusta la mezcla de
aducto y refipado a estas corndiciones
Bl aducto a partir del estado nastosc a modo de emulsibn

r asl en grano si se agresa a.la mezcla carba-

[8)]
[0}
3
o
@
ar
o
ot
H
[o]
3
)]
I
O
J
o]

2]
te
0
n
O
]
f-l
fo.0)
f]
)
wi

SLn embargo es mAs senclillo disnlnuir la temperatura.
Dentro de la idea del presente invento esto es realizable de for-
ma particularmente ventajosa mediante la vaporizacidn de una par-
te del disolvente del aceite, eventualmente bajo rresibn reduci-
da.

S1 ze presenta ol aducto como polvo fino, se sizue enton
ces el procedimlento a la invsrsa. S3e calisenta o se agrega zgua,
¥ en caso dado se afade golucidn de carbamida cuzndo lag canti-
dades emplsadas de esta fGl%ima han sido calculadas demasiado pe-
querias en el sentido del invento.

o

4 la inversa puede darse btambi&n la siguiente situacibn:

s

51 del acelte emplsado se quilere geparar una cantidad re

lativamnente grande de n rarafinas, sntonces hay gue cmplear una

o

cantidad correspondieantemente grande de carbamida. 31 toda la
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cantidad a ubtilizar ge agrezsse de uns vezr a la mezela de la car-

q

a, ¢l aducto galdria con una estructura zranul:zr muy Iruesa.

ot
i

3

et

481, por ejemplo, en la ¥ig. 5 la linee vertical B-D cons

tituye una medida del tamafio de prano. Nesde T hacla arriba has.

&.\

ta el punto de inverseccidn con la horizontal para la vemperatu-
el

va 020, punto E, el aducto es de grano fino; el didmetro 1

('x)

erano oscila entre 0,2 -0,5 asne Bl didnetro del grano sizue

(e

=
o

clendo a medida gque suvte la teaperatura de la formaclibdn dsl aduc

to, o sea, en la regibn B ¥ hasta 0,5 - L mm, entre I & hasta
1 -2 mme ¥ enbre & B hasta 2 - 4 mame

In la reeba H 7, ol punto K corresponde aproxzinadamente

5

al punto ¥ de la recta D B, es decir, en la vegidn del punto I

e presenta el aducto con un didmetro aproximadamente lgual que
en el punto F, o sea con 1 mm. aproxinadumente.

Por lo uwismo es ventajoso agrecar btoda la cantidad de
carbamida a smplsear en dos cantidaces parcialss si se quiere ob-
Hener un aducto con tamaiio de grano uniforme v «i se pretende

evitar la fomacidn de aductos de grapo muy grue va qgue estos

\a

Gltimos contienen una canticad relativamente grands de carvami-
da libre ¥y, por lo mismo, la sustraen & la Tormacidn del aduc-
to. Asl, por ejemplo, se divide una caniidad de soluclbn de care
bamida de¢ 120 por loo en vol. en dosz partes de 60 vy 4C por leco
en vol., y s¢ opera en la primera ebapa en el punto K, ss decir,

+ 20¢C, ¥ en la segunda etapa en 8l punto M a temperatura al-
g0 mayor o praclticamente igual.

Puegtc que entretanto han participado n porafinas en la
fomacibn del aducto sn la segunda etepa, a las que no se debe
considcray como "propensas al aducto", ¢ sea en las gue es re-
tardada la inicliacibn de la formacidn del aducto, se recomien-

da disminvlr la tempsratura durante la fomacibn del aducto en

- 16 -
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la segunda ebapa. Con la disminucidn d tempe;auuia, precislia,

da la solucidn de carbvumida, carbamida 1libre gue favorece en for-
ma especial la Tormacidn del aducto, o sea cue el descenso de la
temperatura vuelve a compensar el peguefio ilnconveniente gue su-
pone la divisibn d= la carbamida cn una cantidad mayor y en othra
MENOT

Las anteriores exvlicacionss han revslado cue 1z conser-
vacibn de una saturacidn uniformse de la solucidn de carbamida
empleada tiene gran ilmportancla para el margen del grano. Por lo
migmo, la reogeneracidn de la solucibn de carbamida a partir del
aducto se realizard convepnlentemente asuellas condiclones con
las gue resulta una solucidn de carbamida de satumacién congtan-
te.

Ta regeneracidn de la solucidn de carbamida se hace co-
mo a5 sabido en caliente & upa temperatura de oC - 302, Para
acelerar la descomposgicibn del aducto y detener por consigulen-
te la desintezracidn de la carbamida, la cual es notable a tem-
peraturas por enclma de 85°C¢, se aflade azua (o agua de conden-
sacidén) al aducto a esta tempevatura. Al final de esta opera-
cidn resulsva por consiguiente una solucidn de carbamida gue no
presenta ya la deseada saturacibdn.

La concentracidn de la solucidn de carbamids diluvida
se lleva a cabo en pwximidad de la temperatura a la gue se refle
re la saturacidn. Si, por ejesplo, interesa obltener una solu-
cibn de carvemida con la scturacidn de %OQC, 56 concentra en-
tonces por evaporacidn dicha solucibn de carbvamida diluida a

759 Ce Para conseguir una evaporacidn eficaz se aplica el
vacio al aparatc de concentracibéne. 3e suglere provocar una ri-

plds evaporacldn del agua en exceso empleando simultansamente

gl disolvente del acelte en forma Jde vapor como agsnie soplado.

- 17
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A este Iin se calilsntba el disolvents

D]

hazta la bemperatura de espesamiento, ¥ se hace pasar el vapor re

calsntado por la solucidn de carvamida. El vapor del disolvente
del aceite se condensa jurbamente con el agua expulsada y se vuel
ve a emplear en forma liguida.

Esta solicitud que corresponde & la presentada en Alemania
el 11 de Septienbrs de 1958, bajo el nfmero E 16.414 IVe/23b, se
acoge a los veneficios del articulo 51 del vigente Estatuto so-

bre Provliedad industrial.

NOTA

Los puntos de invencidn propla, nueva, gue se presentan
para que sean objeto de la presente solicitud de Patenie de In-
vsnclbn, por VEINTE afios son los sigulentes:

le,.. Procedimiento para la obtencibn de aductos facll-
mente separables en la desparafinacidén de aceites de hidrocar -

-

buros con urea o carbamida, caracterizado porque la formacibdn
del aducto se lleva a cabo en presencia de dlsolventes de aceli-
tes y de carbamida partlcularmente apropiados, y de paso se
ajusta la concentracidn y la cantidad de la solucidn de carba-
mida y la temperatura de la formacidbn del aducto, a las carac-
teristicas del aceite empleado, de tal modo qus gusde ajustha-
do el marzen de exlstencia, previamente determinado por ensayo
del grano de aducto facillmente separable.

2%,.. rrocediniento segln reivindicacibn 1, caracteriza
do porque las condicilones del wargen de existencla del zrano ds

aducto se ajustan una vez concluida la formacidn del aducto.

£~ Procedimiento seglin reivindicaciédn 1 o 2, caracte-

- 18 -
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rizado porque el aducto, cusndo se presents en forms de papi-
1lla 8 modo de emulsidn, es llevado a la recidn del £rane por
adicidn de carbamida o por disminucidn de le temperstura.

48, - Procedimiento segdn reivindicacidn 3, czracte-
rizado pofque se devermina el descenso de la temperatura por
evaporacidn de una parte del disolvente del aceite, eventusl-
mente bajo presidn reducida.

52+ = Frocedimlento segtin reivindicacidn 1 8 2, carasc—
terizado ﬁorque, cuando se rresenta en forma de polvo fino,
el aducto es llevedo a la regidn del grano del mismo por adi-
cidn de disolventes de carbamida, por sumento de la tempera-
tura de la mezcls dei aducto ¢ por adicidn de solucidn de
cerbemida.

62, - Procedimiento sesin reivindicecidn 1 § 2, ca=
racterizaéo porque las centidades de carbsmida e sfiadir se
agregen en dos etapas, ampliando en la primers etspa eproxi-
mademente los dog tercios, y en la ssgunds ebopa sproximeds-—
nente un tercio de la carbamida, y porque se disminuye 1ls
temperatura de la segunda etspg.

T2« = Frocedimiento pere la obtencidn de aductos fe—
cilmente éeparables.

Tal y como se ha descrito en la Memorie que antecede,
representado en ol dibujo que se acompafia y pars los fines
que se han especificado.

Lsta llenoria consta de diecinueve hojas escritas s
méguine por una sole caras

24 400 1959

Hedrid,

Py, Ao

CI/, - 19 -
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