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"Procedimiento de obtencidn de acetilenoc puro

partiendo de gas de pirolisis de hidrocarburos®
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Halicifante: ' SOCIBIE BELGE DE L'AZOTE ET DES PRODUITS CHIMIQUES
DU MARLY, entidad belga, domiciliada en
4, Boulevard Piercot, LIEGE, Bélgica.

Este invento se refiere a un procedimiento
de concentracidén y depurascién o purificacidén del
acetileno contenido en gases de descomposiciénv

térmica de hidrocarburos.

Be Es sabido que pueden prepararse hidrocar-
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bures no saturados, en esgpecial el acetileno y las
olefinas, partiendo de hidrocarburos mds saturados,
sometiendo estos a un tratamiento térmico, por
ejemplo por inyeccidn en gases calientes de una o
varias llamas alimentadas, con preferencia, por
oxigeno y por hidrdgeno (u otro gas combustible,
rico en hidrdgeno) o por combustidn parcial de
hidrocarburos gaseosos. En el curso de estas reacciones,
ademds del acetileno y de las olefinas, se forman
otros compuestos no saturados, en especial el
diacetileno, el metilacetileno y otros homdlogos
superiores del acetileno, asi como propadieno,
butadieno, etc. .

El acetileno estd pues diluido y contami-

nado por estas diversas impurezas de las que se trata

' de separarle con un rendimiento elevado y en estado

suficientemente puro para que sea utilizado en las

reacciones catali{ticas quimicas.

Los procedimlientos generalmente utilizados
paras este objeto, comprenden esencialmente dos
operaciones principales:

a) lavado del gas de pirolisis por un disolvente de
las impurezas del acetileno, disolvente en el
que la solubilidad del acetileno es reducida.
Esta primera operaoidn se denominard desde
ahora operacidén de limpleza previa.

b) +tratamiento del gas previamente limpiado, por
un disolvente selectivo del acetileno.

Esta segunda operacidn consiste, por tanto, en

una concentracidén del acetileno contenido en el
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gas previamente limpiado.

BEs conocido el eliminar las impurezas,
en lg limpieza previa, por lavado del gas de pirolisis
por hidrocarburos 1ligquidos, en los que la solubilidad
del acetileno es reducida; este lavado se realiza en
una o en varias etapas, segin el hidrocarburo de
lavado utilizado y el grado de pureza deseado
ulteriormente para el acetileno concentrado. Sin
embargo, estos distintos procedimientos no proporecio-
nan una satisfaccidn completa cuando se aplican en
las instalaciones industrisles, en las que mﬁy a
menudo se utilizan como hidrocarburos de lavado,
mezclas de distintas fracciones algunas de las cuales
tienen un punto de ebullicidn bajo. As{, por ejemplo,
se utilizan a veces, como hidrocarburos de lavado los
mismos que se someten a la pirolisis. En eétas
condiciones, se produce un arrasire importante de las
fracciones ligeras en el gas no disuelto durante
el lavado, y que, exento de una proporcidén importante
de los acetilénicos superiores, se somete a continuacidn
al tratamiento de concentracién del acetileno.
La paerte arrastrada de lfquidos de lavado, provoca
pertubaciones en el curso de esta disolucidn selectiva
del acetileno. ‘

Pareceria pues mds ventajoso, utilizar,
como disolvente liquido de limpieza previa, una
mezcla de fraccliones de hidrocarburos de punto de
ebullicidn elevado. Pero, los ensayos realizados con
distintas mezclas, han evidenciado que el liquido

de limpieza o depuracidn previa posee un poder
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disolvente de las impurezas, tanto mds elevado cuanto

més se aproxima el peso molecular de este liquido, =2l
peso molecular de las impurezas & eliminar.

Por tanto, hay que utilizar un disolvente
de limpieza previa que permita establecer un
compromiso entre estas dos condiciones practicamente
antagdnicas: volatilidad reducida y peso molecular
bajo.

Eate disolvente de limpieza previa, ha de
responder ademis & otras condiciones, que aseguren
una limpieza o depuracidén eficaz y sin peligro.

- Se sabe, en efecto, que las impurezas que
acompafian al acetileno dan origen faqilmente a
polimeros, ouya manipulacidn es peligrosa y que
tienen tendencie a formar depdsitos en las canali-
zaciones y los aparatos de tratamiento devlos gases
de pirolisis, depdsitos que pueden producir rapida-
mente obstrucciones. Es pues necesario que el 1lfquido
de lavado pueda utilizarse en condiciones de tempe-
ratura y de presidn tales que estos polimeros se
retengan por el liquido de lavado quedando disueltos

en é1.

Por otra parte, para evitar las re-circu-
laciones importantes y onerosas y para facilitar
asi{ la operacidén de limpieza previa, el liguido de
lavado no debe disolver mids que un minimo de
acetileno y de etileno, y ha de ser facilmente
regenerable y de manipulacidn cdémoda.

Ademds, para que el conjunto de las

operaciones de depuracidn previa y de concentracién



5.

10.

15.

20,

25.

30.

- 954700
del acetileno sea especialmente eficaz, es necesario
que las pequeiias cantidades de impurezas no eliminadas
por el primer disolvente (o disolvente de depuracion
previa) queden retenidas por el segundo disolvente
( o disolvente de concentracién del acetileno) y

permanezcan disueltas en este segundo disolvente,

cuando este se somete a tratamiento para poner en

livertad finalmente el acetileno puro. Asi pues, es

necesario disponer sucesivamente de dos disolventes
complementarios,

Este invento tiene también por objeto
permitir llevar a cabo estas operaciones de depuracidn
previa y de concentracidn, bajo presidén, sin que de
ello deriven peligros de explotacidén con objeto de
obtener directamente acetileno concentrado bajo presién,
directamente utilizable para las reacciones de
sintesis quimica.

Estas distintas condiciones, se cumplen,
de acuerdo con el procedimiento de este invento,
que consiste en realizar la depuracidn previa del
gas de pirolisis lavéndolo con keroseno (mezcla de
fracciones de hidrocarburog que tengan un punto de
ebullicidn comprendido entre 1752 y 2258C. y un
peso molecular de 180), a una temperatura de -10 a
-402C, y sometido a una presién de 1 a 10 atmésferas,
en realizar luego la concentracidén final del
acetileno por tratamiento del gas previamente depurado
por amonfaco 1lfquido anhidro & una temperatura de
-10 & =702C. y & una presién de 1 a 10 atmésferas y,

finalmente, en hacer que, por destilacidn, se
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desprenda el ecetileno disuelto en el amoniaco
anhidro.

Al permitir el keroseno la eliminscidn
practicamente total de las impurezas contenidas en
el gas de pirolisis, resulta que la operacidn de
concentracidn del acetileno contenido en el gas
previemente depurado, se hace sensiblemente mis
fdeil: cantidad menor de disolvente a utilizar
para un mismo volumen de gas de pirolisis previamente
depurado, regeneracidén mds fécil, ete. ,

Como disolvente selectivo de acetileno,
resulta especialmente ventajoso el emplear el
amon{aco 1{quido. En efecto, se ha observado que la
reducide cantidad de determinadas impurezas gque no
se eliminan por completo por el keroseno, son
especialmente ficiles de separar del acetileno al
lavar el gas de pirolisis por el amonfaco, cuyo punto
de ebullicidn se encuentra entre el del acetileno
y el de estas impurezas. El keroseno y el amoniaco
1{quido, actden pues como disolventes complementarios.

Otros disolventes del acetileno no ofrecen
esta ventaja especialmente interesante., Del mismo
modo, la substitucidn del keroseno por otros
disolventes en la depuracidn previa, deja en el
gas de pirolisis impurezas que, con el amoniaco
1{quido, formen mezclas azeotrdpicas de punto de
ebullicién muy préximo al del acetileno.

El anhidrido carbdnico, que con el smoniaco
forms oarbameto aménico, y determinados constituyentes

faoilmente condensables del ges de pirolisis,
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susceptibles de solidificarse y de obstruir los

aparatos de purificacién a las bajas temperaturas en

que se realiza la extraccidn del acetileno, deben

elininarse evidentemente antes del tratemiento

por el keroseno y el amoniaco.

El1l procedimiento de extraccidn del acetileno

Yy del etileno en estado practicamente puro comprende

pues, en orden principal, las etapas siguientes:

18)

28)

48)

tratamiento del gas de pirolisis, previamente
desprovisto del negro de carbén y del alguitrén
o brea, pare separar de aquél el arhidrido
carbdnico.

secado y enfriamiento del gas de pirolisis para
fijar el agua de saturaocidn y eliminar los
hidrocarburos facilmente condensables.

depuracidn o limpieza previa del ges de pirolisis
por lavado con keroseno a baje temperaturs

pare disolver, selectivamente los homdlogos
superiores del acetileno y otros hidrocarburos

no satursdos, no disolviendo mds que una pequeds
fraccidn del acetileno y del etileno, | |
concentfacién del acetileno contenido en el gas
previamente depurado, por disdlucidén a baja
temperatura, en el amonfaco l{quido, del
acetilenc contenido en este gas, y luego
destilacidn de la solucidén amoniacal "acetilenadat
pare desprender el acetileno puro de la misma.

Este procedimiento ofrece la ventaja de ser

especialmente flexible, dado que permite tratar geses

de pirolisis cuye composicidn es muy veriable. ILa
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table siguiente proporcions a titulo de ejemplo, dos
andlisis de gas de pirolisis que muestran la comple=-
jidad de estas mezclas gaseosas y la variacidn de la

proporeidn de distintos componentes; las cifras

5. indicedes son lascomposiciones cemtesimeles
volumétricas:
ZABLA I
. ,
Componentes del gas Por combustidn Por pirolisis
10. de pirolisis parcial de metano de nafta
Acetileno 8,1 8,5
Etileno 0,3 16,2
Metano 4,8 14,1
Etano . - 0,5
15. Metllacetileno 0,13
Propadieno 0,04 0,8
Propileno - 1,3
Diacetileno 0,1 0,05
Vinilacetileno 0,03 0,45
20, Butadieno - 0,6
Butenos - 0,2
Ciclopentadieno - 0,35
Pentadieno - 0,05
Benceno - 0,5
25, Tolueno - 0,1
Fenilacetileno - 0,1

El resto de estos gases esté constituido,
principalmente, por hidrdégeno, &xido de earbono,
30, anhidrido carbdénico, nitrégeno, etec.
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El ciclo de operaciones a gque se aplica
este invento, comprende, por e jemplo, las etapas
siguientes, con referencia al esquems general
representado en la figura 1 de los dibujosadjuntos.

El gas de pirolisis, desprovisto del negro
de carbdén, de brea o alquitrén y de otros componentes
condensables, se dirige, por el conducto 1, al
gasdmetro 2, desde el cual, después de elevado &
una presidn de algunas atmésferas, por el compresor
3, se introduce en un dispositivo de descarbonatacién,
representado simbolicamente por la columna 4. Esta
operacidn es necesaria para evitar la formacién de
carbameto aménico, poco soluble en el amoniaco
1{quido utilizedo para la disolucidn del acetileno.
Esta descarbonatacidn, puede llevarse a cabo por
uno cualqulera de los métodos conocidos por los peritos
en la materia, por ejemplo, lavado del gas mediante
soluciones smoniacales. El gas de pirolisis asi
descarbonstado, se seca y enfria por paso a través
de un cambiador de calor 5, con ayuda de las
frigories que le cede el gas que sale de la columa
20 de disolucidén del acetilenc por el amoniaco
1{quido.

Para evitar la formacidn de hielo o escarche.
en log aparatos de secado, se inyecta metanol en el
gas de pirolisis, por el conducto 6, antes de la
entrada de este gas en el cambiador 5. E1l 1liquido de
condensacién recogido en el depdsito 7 y eventual-
mente sometido & uns expansidn, si se ha trabajado a

presidn, se mezcla con agus, As{ se forman, en el
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deoantador 8, dos capas; la inferior constituida por
una solucidn ecuosa metendlica, mientras que la
superior estéd formade por una mezcla de benceno, de
toluenc y de xileno,.
5 Al salir del cambiador 5 a una temperatura
de =10 8 =308C., el gas de pirolisis se lava, en
una sola columna 9, por keroseno enfriado & =10 a
-408C., a una presidén de 1 a 10 atmésferas, y con
preferencia, de 5 a 10 atmésferas. Este lavado tiene
10. por efecto liberar al gas de caesi la totalidad de los
homélogos de acetileno y otras impurezas no saturadas
que se encuentran luego disueltas en el liguido de
lavedo.
Al mismo tiempo, se absorben pequeilas
15, cantidades de acetileno y de etileno; que se
recuperan recalentando el keroseno a unra temperatura
de 10 a 309C., por paso & través del cambiador 10,
¥y luego dejdndolo expansionar parcialmente en uma
columea 1ll, De este modo, se liberan las pequefies
20. cantidasdes de acetileno y de etileno contenidas
en el keroseno, y la mezcla se somete nuevamente a
re-circulacidn de modo oportuno, por ejemplo al
gagdmetro 1 por el conducto 1l2.
As{ separado del acetileno y del etileno,
25. el keroseno se regenera por desgasificacidén de las
impurezas disueltas. Para ello, se somete el
keroseno a una nueva expansidn, 0 & un ligero
recalentamiento, 0 & un arrastre de los compuestos
disueltos, por medio de un gas inerte, o0 & una

30. combinacién de estos procedimientos. Con preferencia,
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presion préxima a la presidn atmosférica, luego se
recaliente hasta una temperatura de 100 a 1202C,
por paso, sucesivamente a través de un cambiador 13
¥y luego eventualmente por un recalentador 14 y se
somete a continuacidén a un arrastre por un gas
inerte en la columna 15. Como‘gas inerte, puede
utilizarse oportunamente, vapor de agua, pero en tal
cago le columna 15 he de estar provista de un
dispositivo que mantenga en todos los puntos de la
misme una temperatura superior al punto de rocio del
vapor, en les condiciones de presidn utilizadas,
con objeto de evitar tode condensacidn de vapor de
agua en el keroseno. Este dispositivo térmico
puede consistir, especialmente, en una envoliura de
vapor de agua sometidée presidn, que rodee la
colume 15 en toda su longitud, Les impurezas que se
hallaban disueltas en el keroseno, son arrastradas por
este gas inerte, fuera de la columna 15 y salen por
el conducto 16, mientras que el keroseno regenerado
y caliente se envia de nuevo & la columna de lavado del
gas de pirolisis 9, por el oonducto 17, atravesando
pucesiveamente los cambiadores 14 y 10 en los que
cede sus calorias al keroseno impuro procedente de
la columna de lavado 9, ¥ luego el cambiador 12 en
el que recibe un complemento de frigorias.

El gas previamente depurado y enfriado a
~10 a -402C.,, que sale de la columna 9, entra por
el conducto 19 en la columne 20 donde se realiza

selectivamente la disolucidn del acetileno en el
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amonfaco 1iguido anhidro introducido por el comducto
21. Las frigorfas producidas por la vaporizacidn del
amonfaco, vaporizacidn provocada por el pasc del
gas de pirolisis a través de este amonifaco 1liquido,
5. determinan el equilibrio térmico de la columna 20.
Esta disolucidn selectiva del acetileno, se realiza &
une presidn de 1 a 20 atmdsferms, con preferencia de
5 a 10 atmdsferas.
El gas restante, as{ separado del acetileno,
10. abandona esta columna 20 enfriado y saturado de
amonfaco, por el conducto 22. Después de pasar al
cambiador 5, en el que cede sus frigoriss al gas de
pirolisis a depurar, este gas se separa del amoniaco
que le acompafia, con preferencia por lavado con agua,
15. en la columna 23, y luego se envia a una instalacién
de fraccionamiento 24, Este gas estd counstitufdo, en
efecto, por etileno, hidrdgeno, metano, Sxido de
carbono y nitrdgeno especialmente, componentes que
se separan por fraccionamiento en la instalacidn 24.
20, As{ se recupera, entre otros cuerpos, etileno que
tiene un grado de pureza especialmente elevado,
directamente utilizable para fines de sintesis quimicas.
El amonfaco 1{quido, despuds de disuelto
el acetileno, se recoge en la base de la columna 20,
25, y luego, después de compresidn en el compresor 25
y de pasar por el cambiador 26, de recuperacidn de
frigoriss, se manda a la columna 27, donde por
expansidn parcial o por caldeo, o por los dos
procedimiento combinados, se lleva a cabo la desgasi-

30. ficacidn de la totalidad del etileno disuelto,
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acompafiado de wna pequefia fraccidn del acetileno

disuelto y de amonfaco. Despuds de la separacidn
eventugl, por ejemplo por lavado con agua, del
amonfaco arrastrado, se hace circular de nuevo esta
mezcla de etileno y de acetileno, por el conducto 28,
en el circuito de depuracidén, por ejemplo al
gasémetro 2 del gas de pirolisis. También resulta
posible prever uma nueva circulacidén directa de

este mezcle hacla la columma de lavado 20. Por el _
conducto 29, se manda el amonfaco 1fquido "ecetilenado",
que no contiene ya etileno, & 1la columma 30 donde se
desprende el acetileno, por ejemplo por caldeo &
baja temperatura, Este acetileno, acompafiado de
amonfaco gaseoso, abandons la columna 30 y penetra en
la columna 31, en la que el amonfaco se elimina por
lavado. En cabeza de esta columna 31, se obtiene de
este modo acetileno muy puro que, de acuerdo con

las condiciones ulteriores de empleo, puede estar
sensiblemente a la presidn atmosférica, o sometido a
una presidn superior.

El amonfaco anhidro, retirado de la base

- de la columna 30, ya no contiene acetileno pero si,

todavia, la pequefia cantidad de impurezas del

acetileno no eliminadas durante la depuracidén previa
en la columna 9. Se hace retornar este amonfaco liguido
en su mayor parte, & la columna de lavado 20 por

el conducto 21. El resto se somete a una

destilacidén en le columns 32, para separar estes
impurezas; el amon{aco purificado se re-envia

iguelmente a la columna de lavado 20, por el
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El procedimiento de este invento es aplice~

conducto 21.

ble a todos los gases procedentes del tratamiento
térmico de hidrocarburos, bien sea por combustidn

5e parcial o por pirolisis en gases calientes de
combustidn.

. Es particularmente ventajoso cuando se
aplica a un gas de pirolisis obtenido por inyeccidn
de un hidrocarburo liquidc en gases calientes de

10. combustidn,
En efecto, antes de la inyeccidn en la

cdmara de pirolisis, este hidrocarburo liquido se
gasifica oportunamente y se caldea previamente a
la temperatura més elevada compatible con su

15. naturaleza. En el transcurso de este caldeo previo,
es necesario proteger térmicamente este hidrocarburo
mezelandolo con vapor de agua. Ahora bien, arrastrando,
por medio de vapor de agua, las impurezas del aceti-
leno disueltas en el keroseno, se obtiene, a la

20, salida de la columna 15, una mezcla de impurezas ¥y
de vapor‘de agua que puede mezclarse con el '
hidrocarburo a pirolizar. De este modo, el vapor de
agua sirve a la vez de gas lnerte arrastrador de las
impurezes, y de diluyente del hidrocarburo a

25. pirolizar y, ademds, estas impurezas se valorizan
como materia prima que proporciona acetileno por
descomposicidn térmica.

Otra ventaja de este invento es que la

mezcla gaseose que penetra en la instalacidn de

30. fraccionamiento 24, puede separarse en distintas
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fracciones, por ejemplo etileno, metano, mezcla de
bxido de carbono y de hidrdgeno, y gas residual.

Las fracciones metano y gas residual, con un comple-
mento de dxido de carbono y debhidrégeno, constituyen
un gas especialmente interesante para formar, por
combustidn, los gases calientes en los que se
inyecta el hidrocarburo a pirolizar. EL resto dé la
mezcla de dxido de carbono y de hidrégeno counsti-
tuye un producto selecto para las sintesis, por
ejeumplo de amoniaco, metanol, etc.

Ensayos comparativos han demostrado que en
general es més econdmico, teniendo en cuenta los
elementos de explotacidn, llevar a cabo bajo presidn
la depuracidn previa del gas de pirolisis por el
keroseno, y la absorcidn selectiva del acetileno por
el amoniaco. Por ejemplo, a uns presidn proxima a
10 kg/em? y a una temperature de -20 4 -302C. la
solubilidad de las impurezas del acetileno en el
keroseno resulta aumentada y los arrastres de
disolvente, por el efecto de la tensidn de vapor, son
extremadamente débiles. Por otra parte, independiente=-
mente de la reduccidn del volumen de la instalacién,
el trabajo bajo presidn permite, para una pureza dada
del acetileno, reducir considerablemente el gasto de
keroseno y los costes de recuperacidn de las impurezas
disueltas por este disolvente. Ademds, como después
de la Separacidn del acetileno es necesario comprimir
a unas 15 atmésferas el gas que sale de la columna
20, antes de su entrada en la instalacién de

fraccionamiento 24, los consumos de energla sdecuados
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para el conjunto del procedimiento, son
si se trabaja bajo presifén que a la presidn
atmosférica.
Otra ventaja del trabajo bajo presidn en la
5. columns de absorcidn 20, es que ésta, por funcionar
en auto-regulecidn térmica por vaporizacidn parcial
de amonfaco, se equilibra a temperéturas menos bajas
que 8i se hallara a la presidn atmosférica. Asi,
a la presidn atmosférica, la temperatura se establece
10. de ~60 & ~709C., mientras que a la presidn de 7
atmésferas, esta tempersturs se estabiliza de -25 §
-358C. y, por tanto, existe una reduccidn muy
sensible de las pérdidas de frigorias.
La fig. 2 de los dibujos adjuntos muesira
15, las solubilidades comprendides & 7 atmésferas y
-308C, de componentes del gas de pirolisis, en el
keroseno, en funcién de su proporciones contenidas.
De esta gréfica resulta que el keroseno disuelve especial-
mente bien los hidrocarburos en 04 ¥y en 03 (sobre
20. todo los hidrocarburos en 04) pero que su poder de
disolucidén es débil pars los hidrocerburos en 02,
a saber, el acetileno y el etileno,.
Ahora bien, el smonfaco liquido anhidro,
actia especialmente como disolvente complementario del
25. keroseno para la obtencidn de acetileno puro. En
efecto, tiene un poder de disolucidn elevado en
relacién con el acetileno y con la parte de las
impurezas no retenidas por el keroseno, y solo
disuelve muy poco el etileno.
30. ‘ La fig. 3 representa por otra parte las



solubilidades comparadas del acetileno y del etileno

en el amonfaco 1{quido, en funcidn de sus propor-

ciones en el gas de pirolisis, halldndose la columna

de ebsorcidn 18 a una presidn de 7 atmdsferas y a una
5 temperatura de -309C,

Se he observado que la débil cantidad de
etileno disuelto, al mismo tiempo que todo el
acetileno, en el amoniaco liquido, puede separarse
muy facilmente por un desgasado parcial de la

10. solucidn emoniacal. Se produce una "desorcidn"
preferencial del etileno acompafiado de amoniaco
y de acetileno, fuera de la solucidn que no contiene
ye més que acetileno y sus impurezas. La mezcla
gaseosa asf "desorbida" se manda nuevamente al ciclo
15. de tratemiento del gas de pirolisis.

De este modo, y teniendo en cuenta el
hecho de que el poder disolvente del amonfeco para
el etileno es reducido, el amonfaco disuelve siempre
la misma cantidad de etileno, gque cireula en ciclo

20, entre las columnas 20 y 26, De ello resulte que después
de la puests en regimen de la instelacidn, la tota-
lidad del etileno contenido en el gas de pirolisis
nuevo, Se encuentra en la mezcla gaseosa que abandona
el extremo superior de la columna de absorcidn 20

25. y se dirige al d15pbsitivo de fraccionamiento 24.

En la base de la columna 27, se retirae amo=
nfaco 1iquido que en disolucidén ya no contiene mds que
acetileno y ciertes impurczas no retenidas durante
el tretamiento del gas de pirolisis por el keroseno.

30, Se separsn facilmente estos componentes distintos,
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por destilacidn ya que en las presiones previstas, el
punto de ebullicidn del amoniaco estd comprendido
entre el del acetileno y los de lag impurezas. El
acetileno, acompafindo por el amonfaco, entra,

después de la expansidn, en la columna 31 en la que
el amonfaco se eliminé por lgvado, de tal modo

que en cabezg de esta columna 31, sale acetileno muy
PUro.

Ta mezcla de acetileno y de amoniaco que
abandona la columne 30, ha de tener una composicidn
tal que, teniendo en cuenta la presidén y la tempera-
tura, no haya que temer ninguna'reaccién explosiva.
Se han realizado ensayos sistemdticos y han
demostrado que, pare tener condiciones de seguridad
absoluta, es preferible que esta mezcla de acetileno
y de amonfaco sea une mezcla practicamente equipon-
deral (508 de acetileno, en peso y 50% de amonfaco
en peso) é una presidn de 16 atmdsferas aproximede~
mente y & una temperaturs de -302C, Asimismo, la
mezcle gaseosa de acetileno, etileno y amonfaco que
abandona la cuspide de la columna 26 ha de tener una
composicidén préxime al 50% en peso de amonfaco y 50%
de acetileno y etileno. |

El ejemplo siguiente aclers, sin limitarlo,
el procedimiento de este invento aplicado al
tratamientqde un gas de pirolisis obtenido por
inyeccién de nafta en geses calientes de
combustidn. '

El gas de pirolisis, despojedo del negro

de carbén, del alquitrén o brea y de otros
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componentes condensebles (1.000 m3.medidos a 02C y a
760 mm. de mercurio) tiene la composicidn indicada

en la tabla 2. Este gas de pirolisis se introduce

en el gesdémetro 2 despuds de haberse mezclado a los
gases re-circulados, suministrados por los conductos
12 y 28 y procedentes, respectivamente, de la columna
11 de expansidn de la solucidn de impurezas en el
keroseno, y de la columna 27 en la gue se desprende
etileno disuelto en la solucién amoniacal
acetilenada.

Por medio del compresor 3, se eleva a una
presidén de 10 atmdsferas la mezcla gaseosa procedente
del gasdmetro 2, y se realiza la descarbonatacién
de este gas enm la columne 4, bajo una presidn media
de 9,5 atmosferas. Un método ventajoso de descarbons-
tacidn consiste en efectuar el lavado del gas
por una soluecidn amoniacal acuosa obtenida en la
recuperacidn de los vapores de amoniaco arrastrados
en los gases residuales, durante la etapa ulterior
de absorcidén por el amonfaco. En el gas as{ descarbona-
tado, se introduce una pequefia proporcidon de metanol
para eviter la formacidén de hiele o escarcha en el
cambiador de calor 5, en el que se introducen los
gases pars secarlos y despojﬁrlos de sus componentes
condensados, especialmente los hidrocarburos
ciclicos, y ello mediante refrigeracidén intensa
con ayuwda de las frigorfas del gas residual
procedenté de la etapa de tratemiento por amonfaco
1{quido. La fraccidén liquida formada en el cembiador

5, se recoge en el recipiente 7 y luego, después de
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expansidén a la presidn atmosférica, y de la adioidn
de agua, se somete a una geparacidn en fases en el
decantador 8. La capa inferior es una soluoidn
acuosa metandlica, y la capa superior estd
constituide, en su mayor parte, por benceno, tolueno
¥ ciclopentadieno. Para una tonelada de acetileno
concentrado recogido al terminal la operacidn
(en cabeza de la columna 31), se recuperan 105 kg.
de ciclo~pentadieno, 320 kg. de benceno y 70 kg. de
tolueno.

A lg salida del cambiador 5, el gés tiene
la composicidén indicada en la tabla 2. Se
introduce este gas (942 m3) en el fondo de la columna
9 en donde se somete & un lavado con keroseno. Se
utilizan 2.680 kgs. de keroseno, que se introduce por
el remate de la columna de lavado 9, a uné temperatura
de =28,52C, El lavado de depuracidén previa se
realiza & una presidn de 8,13 atmésferas., Por la base
de la columna 9, se retira una solucidn de impurezas
del acetileno en el keroseno, a una temperatura de
~18,52C, Después del cambio de temperatura en el
cambiador 10, con el keroseno purificado y re-circulado,
esta solucidn de impurezas en keroseno se somete a
une expensidn en la columna 8, A causa de esta
expansidén, las pequefias cantidades de acetileno y de
etileno que se habian disuelto por el keroseno, se
liveran y se las envia de nuevo &l principio del
circuito de depuracidn, por el conducto 12 hacia el
gasémetro 2. Después de recalentamiento en los

cambiadores 13 y 14, el keroseno expansionado se
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introduce en la columne 15 en la que, por destilacidn
y arrastre con vapor, se lleva a cabo la separacidn
de las impurezas que se recuperan por el conducto
16. En el remate de la columne 15, la temperaturs

5e es de 1209C, aproximedamente. Estas impurezass se
mandsn de nuevo hacia el horno de pirolisis en donde
constituyen alrededor del 10% .del peso de la nafta
sometida a la pirolisis. El keroseno purificado, se
menda de nuevo & la columma 9, después de haberse

10. enfriado heste una temperatura de -28,52C, por
paso a través de los cambiadores 14 y 10 y después
de haber recibido un complemento de frigorfias en el
cambiador 18, frigorias que proceden de un manantial
exterior.

15, El gas previamente depurado (818 m3), que
sale por el remate de la columna de lavado 9, pasa,
por el conducto 19, & la columna 20 en la que se
somete & un lavado con amoniaco liquido anhidro, con
objeto de disolver selectivamente el acetileno. Antes

20. de entrar en esta columna 20, el gas tiene la
composicién indicada en la teble 2. Para le disolucidn
del acetileno en la columna 20, se utilizan 984 kg.
de amonfaco anhidro liguido, que tiene una temperatura
de -2792C. En esta columna, la presidn es de 7,6

25. atwésferas. Ia solucidn de acetileno en el amonfaco
se retira de la base de la columna 20 y tiene wuna
temperatura de =358C. El gas residual (742 m3) no
disuelto por el amonisoo y cuya composicidn se indica
en la tabla 2, pasa, por el conducto 22 y el

30. cambiador 5, a la columna de lavado con agua 23
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(para fijar los vapores amoniacales arrastrados por

el gas) y, desde slla, a la instalacidén de fracciona~-
miento 24, en la que penetra a una presidn de 7
atmésferas. Se separa este gas en varias fracciones
entre ellas etileno, metano, una mezcla de hidrdgeno y
de éxido de carbono, que se obtienen puras y direota-
mente utilizables para fines de sintesis quimicas.

Le solucidn amoniacal retirada de la base
de la columna 20, contiene acetileno y etileno, asi
como une débil proporecidn de impurezes, no
‘retenidas por el keroseno durante la depuraéién previa.
Después de haberse elevado & una presidn de 18
atmésferas, por el compresor 25, y después de haber
cedido una parte de sus frigorias al amonfaco que
penetra en la columne 20, esta solucidn acetilenada
entra en la columna 27 en la que, por caldeo y
expansidén parcial hasta 16 atmésferas, se libera el
etileno disuelto. Este Wltimo se hace retornar al
gasdmetro 2. En la base de la columna 27, se recoge

una solucidn de acetileno en el amonfaco que, por el

conducto 29, se envia a la columna 30 para poner en

libertad el acetileno. Este desgaseado del acetileno

se realiza a una presidén de 16 atmésferas y a una
temperatura de -302C. en la cispide de la columms 30,
de modo a obtener una mezcla précticamente equiponderal
de acetileno y de amonfaco. Para obtener finalmente

el acetileno puro, me lava esta mezcla con agua, bara
retirar el amonfaco. El acetileno asi obtenido

(7744 m3) tiene un grado de pureza sumamente elevado

(99,65%) y su composicidn se indica en la tabla 2.
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El amoniaco recogido en la base de la columna 30
se manda de nuevo a la columna 20. Contiene todavia
impurezas del acetileno y, por esta razdn, se

destila una parte de esta amonfaco en la columna 32.
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TABLA 2.
Componentes Gas de 1 Gas descar ,! Gas previg Gas 1Aceti
| en moles % pirolisis bonatado y '+ mente depu resi leno
entra por gecado rado (sale {dual |puro
ol conducto 1) | (entra en de 1s columna (de 1la
columa 9) | 9) 1 colum
na 20)

1 Acetileno 8,02 9,36 9,80 0,12 99,62
Etileno 15,57 19,0 18,86 20,78 0,11
Hidrégeno 30,17 32,2 36,93 40,91 -
Nitrdégeno 0,28 0,30 0,34 0,38 -
O0xido de )
carbono CO 13,87 14,95 16,98 18,81 -
Anhidrido
ecarbonico 002 13,02 . - . -
Metano 12,84 14,09 15,71 17,40 -
Metilaceti-
leno + pro=
p&dieno 2 9 24 0 ,04 0 ’02 0 ’ 25
Propileno 4,69 0,31 0’34 0,02
Diacetileno 0,12 - - -
Vinilacetileno 0,60 - - -
Butadieno 0,81 - - -
Buteno 0,15 - - -
Butano 6,23 0,02 - - -
Ciclopentadieno 0,12
Pentadieno - - -
Penteno 0,04 - - -
Pentano i - -
Benceno 0,03 - - -
Ciclohexano 0,01 - - -
Tolueno 0,01 - - -
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N O T A
Descrita suficientemente la naturaleza del
invento, as{ como la manera de realizarlo en la
préotica, debe hacerse constar que las disposiciones
anteriormente indicadas gon suscepiibles de
modificaciones de detalle, en cuanto no alteren su
principio fundamental. Tembién se hace constar que
el invento corresponde a una solicitud de patente
presentada en Inglaterra con fecha 2 de octubre de
1958 n® 31545/58 acogléndose por lo tanto, a los
beneficios que conceden los Convenios Internacionales
en vigor y slendo lo que constituye la esencia del
referido invento y por lo que se solicita Patente
de Invencidn por 20 afios en Espafia: "Procedimiento
de obtencidn de acetileno puro partiendo de gas de
pirolisis de hidrocarbﬁros"; caracterizéndose por 1o
giguiente:
_ 12.- Procedimiento de obtencidn de acetileno
puro partiendo de gas de pirolisis de hidrocarburos,
caracterizado por comprender una operacidn de
depuracidén previa del gas de pirolisis, previamente
liberado del negro de carbdén, de los alquitranes,
de la humedad y de los hidrocarburos condensables, y
luego una operacidn de disolucidn selectiva por el
amonfaco l{quido anhidro, del acetileno contenido en
este gas dé pirolisis previamente depurado.
2¢.- Procedimiento, segin lo especificado en
la reivindicacidn 1%, caracterizado porque la
depuracidn previa se realiza por lavado del gas de

pirolisis mediante keroseno o une mezcla de fracciones
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de hidrocarburos que tieme un punto de ebullicidn
comprendido entre 175 y 225¢2C. y un peso molecular
medio de 180, a una temperatura de =10 a -402C,

32,- Procedimiento, segin lo especificado
en la reivindicacidén 12, caracterizado poraue el
conjunto de las operaclones de descarbonatacidn, de
gsecado y de eliminacidn de los hidrocarburos
arométicos, de depuracidén previa y de disolucidén
selectiva del acetiieno, se realiza bajo presidn.

49.= Procedimiento, segin lo especificado
en la reivindicacidén 32, caracterizado porque el
conjunto de estas operaciones se lleva a cabo bajo
una presidén de 5 4 10 atmdsferas.

52,- Procedimiento, segin lo especificado en
las relvindicaciones anteriores, caracterizado
porque las impurezas de acétileno.disueltas en el
keroseno, se extraen de esta solucidn en el keroseno
por expansidén de la solucidén, recalentamiento y
arrastre con vapor, y la mezcla asi{ obtenida de vapor
y de impurezas se mezcla con el hidrocarbvuro sometido
8 la reaccidn de pirolisis, antes de recalentar este
hidrocarburo. | |

62.- Brocedimiento %e obtencidén de aceiileno
puro partiendo de \gas de pirqiisis de hidrocarburos;

tal y como queda sus ancialménte descrito en la

presente memoria.
Esta memoria éghs\ e veintisels hojas
escrita a mdquina por una sdla ¢

aze.
dri ? i’{{{-.} (W

SOCIETE BEYGE DR L'AZOTE ET DES PRODUITS
CHIMIQUES U MARLY.
3. G027 ACERD ¥ MODEY

\\IZ 5 feey 1959




SOCIETE BELGE DE L'AZOTE ET DES
PRODUITS CHIMIQUES DU MARLY.

EN 3 HOJAS. N

CH

22
31
t ) : 2
&3 g “IF
5 1 251700
8 26 25
16
2 20 I
‘ 15
I
17
22 18 14
—
9
— k 13
9 10
>
M=
5
23 ]">
24
[] 6 7 , 8
/
PR A |
> 3 RS J
2 12 -
[ |, 25 M50 90
MAORID. | LB 1959.
SOC/ETE BELEE DE L'AZOTE ET DES

PRODUITSICHIMIQUES_ DU MARLY .

/ RELAD S

i




wvwislc DELOE DE L'AZOTE ET DES
PRODUITS CHIMIQUES DU MARLY. EN 3 HOUAS. N22

F16.2

30C
100 . |
Pt:-7a. BN I
T. :-30°C

3 3
'ﬁ-—-..r TL\.

Fp <

L
L
50 /]
BV
° /T
N W74

Pl

0 4 8 12 j6 20
) i Ten%

: i:‘)‘ GO, 10)5 o AGD A
MADRID. DE 8‘& 959 A AEO '959
SOCIETE BELGE DENS zons fé £S
PRODUITS CHIM/Q%D?Z MARLY .

PP

, \,AL‘H,] . ’f""‘\'\hy\

JARS




SOCIETE BELGE DEL'AZOTE ET DES
PRODUITS CHIMIQUES DU MARLY.

EN 3 HOJAS.

)

Fi6.3.

-30°C
140

100 /

120 v

o /|

Pt
// T.t :z%‘.’c

20 /

4 8 12 16

MADRID, DE , DE
SOCIETE BELGE DE [’AZQTE ET DES
PRODUITS CHIMIQUES OU MARLY.

20
T en v

(
B \AGO' 1959 1950

A




	Bibliographic data
	Description
	Claims
	Drawings



