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MEMORIA DESCRIPTIVA
que se presenta para unir & la solicitud
de
PATENTE DE INVENCION
formulada el 13 de Mayo de 1960, con el ndmero 258,058
en
ESPAHA
por VEINTE’aﬁos
a nombre de NORTH WESTERN GAS BOARD yTHE CLAYTON ANILINE COMPANY
LIMITED, entidades britenicas, establecidas en 60 Whitworth
Street, la 1& y la 228 en 500 Ashton New Roed, ambas en Naunches~
ter, Inglaterra,por:
»UN PROCEDIMIENTO PARA ELIMINAR SULFURO DE HIDROGENO DESDE HI-
"DROCAHBUROS LIGUIDOSw,

Este invento se refiere & la eliminacién de sulfuro de
hidrogeno o 4oido sulfhidrico que se encuentra en hidrocarburos
1fquidos.,

De acuerdo oon el invento, los hidrocarburos lfquidos se
ponen en contacto con un lfquido acuoso de lavado que contiene
una soluocidn elcealina de uno o més 4cidos antraquinona disulfé-
nieos, con lo ocual el 4eido sulfhfdrico se oxida y se libera

azufre, y el 4oido o 4cidos entraguinona disulfdnicos reducidos
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se reoxidan por medio de oxfgeno o de un gés que le coutenga.

Para la utilizacidn en este procedimiento, son adecuados
todos los isomeros conocidos del deido antraguinona disulfénioo;
Estos isdémeros gont

disulfdénico.

Acido antraquinona~ 1.5 -

Acido antragquinona -~ 1.6 ~ disulfénioco.
Aoido antraquinona- 1.7 = disulfdnico.
Aoido antraquinona- 1,8 - disulfdénioco.
Aoido sntraguinona~ 2.6 - disulfénico.

Aoido antraquinona=- 2,7 = disulfénioo.

Tamblen pueden usarse ventajossmente mezclas de estos
isomeros, incluyendo las mezeclas gque se encuentran en el comer-
cio, que contienen £eidos 1.5/1.8- o 2,6/2.7 antraquinona di-
sulfénicos y posiblemente pequefias centidades de otros isome-
ros,

La solucidn acuosa de lavado tiene un pH mayor de 7, sien=-
do el valor preferido de 8,5 a 9,5, EL pH que se desee y la con-
centracidn de 4leali total pueden counseguirse aﬁédiendo 4loalis
tales oomo sosa cdustica, potasa odustios, emoniaco o carbonas
t08 o bicarbonatos de sodio, potasio o amonio o bases orgénloas
tales como las sloanolaminas,

El 1fquido hidroearbonado y el 1fguido de lavedo pueden
hecerse pasar én oontracorriente a través de un lavador, El 1{-
quido de lavado usado puede cargarse Junto ocon aire por la basme
de una torre de oxidecidn, donde el material se oxida completa=
mente antes de ser reciroulado al lavador, Durante la reduceién
del ocompuesbto de antraquinona por el &dcido sulfhfdrico se libe=

ra azufre y se separa del l{quido, por ejemplo, por filtracidn

antes o después de que se ha regenerado la solucidn.

Alternativamente, el lfquido que se gquiere purifiocar y
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el 1f{quido de lavado pueden hacerse pésar en oorriente del mis~
mo sentido, con aire o con otro gas oxidante, @ través de una
columma de mezolado donde se produce un flujo turbulento. Ia
mezela se pasa después a un separador, donde se deja escapar

ol gas mientras que el liguido que &e quiere purificar y el 1i-
guido de lavado se separan y pueden retirarse por separado. El
1{quido hidrocarbonado, liberado shora de deido sulfhfdrico,

se retira por la parte superior del separador, mientras que el
1fquido de lavado, regenerado mediente el gas oxidante, se sa-
ca por la parte inferior, junto eon el azufre, que se Separa,
por ejemplo, por filtracidn, antes de volver el 1lfquido 2 la
columne de mezelado.

El procedimiento puede realizarse de modo discontinuo,
haoiendo reaccionar la solucidn acuosa aloaline con el hidro-
carburo 1fquido gue contiene &cido éulfhiérioo, hasta que se
ha eliminedo por completo dicho deido sulfhidrico, y segin sean
las condiciones de reaccidn, la totalidad o una parte del com-
puesto de antraguinona se reduce total o psrcialmente al estado
leuco, después de lo cual se regenera la solueidn oson oxigeno
0 con un gds que le contenga, El azufre preecipitado puede eli-
minerse antes o después de haber regenerado la solucién;

Loz deidos anbraquinona disulfénicos y las mezclas de
los mismos tienen las siguientes propiedades que les hacen par-
tioularmenté ventajosos para 105 fines del presente 1nvento;

1. Son compuestos estables que no se descomponen préo~-
ticamente bajo les condiciones de aplioacién, por ejemplo, en
presencia de hierro y éleali, ¥ pueden utilizérse'repetidas ve-
ces de modo indefinido, con poca o ninguna pérdida,

2. No son téxioos;

3, Son solubles en agua tanto en estado oxidado como re-
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4, Su precio es razonable,

5. Tienes una velocidad de reacoién en lo que se refie-
re tanto a la reduceidn como & la oxidacidn, que es adecuada pa-
ra que el procedimiento pueda realizarse de modo econémico.

Mediante este procedimiento pueden tratarse benzol erudo
o productos de petroleo que contengan dcido sulfhidrico, en una
etapa, para la eliminacién completa de £eido sulfhfdrico, El pro-
cedimiento tiene ademds la venbtaja sobre otros procedimientos
econocidos de que se recupera el azufre en forma comercial,

En los dibujos que se adjuntan,

La figura 1 representa esquemﬁtioamente una disposiocidn
adecuada de aparato para poner en préotica el método de acuerdo
con el invento segin se describe en el Ejemplo 1 gque se da a
continuacién,

La figura 2 representa esqueméticamente otra disposicidn
de aparato adecuado para poner en préctica el método que se dese
oribe en el Ejemplo 2;

Los siguientes ejemplos ilustran la forma en que puede

realizarse el invento,

EJEMPLIO 1

Se utiliza wa aparato segdn se representa esquemdticamen~
te en la figura 1, Un aceite hidro-refinado, con un contenido
inicial de deido sulfhfdrioco de 0,29 % en peso, se cargs desde
un depdsito 1 a la tuberis de entrada de una bomba 2, en la que
se carga tamblen un 1fquido de purificacién oconstituido, por
100 partes en peso, de 0,5 partes de un écido‘antraquinona di=-
sulfénico comercial (58 7% de deido 1.5-antraguinona disulféni-

0o, 29 % de dcido l.8~antraquinona disulfénico, 2,4 % de 4eido
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1.6-entraquinona disulfénico y 10.6 % de deido 1.7-antraguino-
na disulfénico) y 98,5 partes de agua, ajustado a pH 9 median~-
te adioeidn de una parte de dleali {earbonato sédioo/hicarhdnau
to sddico). BEste 1fquido se suministra desde un tanque 3. Ia
bomba 2 suministra la mezela de aceite y 1iquido a una vasija
de extraccidn 4 donds fluye en sentido ascendente de modo tur-
bulento, mientras se produée la reaccidn por la cual se adsor-
be 4oido sulfhfdrico y se oxida con liberacidn de azufre, y el
dcido antraquinona disulfduico se reduce. Se deja entrar alre a
la vasija 4 por 5, y en la parte superior de la vasija 4 se re-
oxida el dcido antraguinona disulfénico.

La mezecls pesa luego por una tuberia 6 a una columna pro-
vista de relleno, 7, dispuesta en la parte superior de un sepa-
rador 8, In la columna 7, el alre escapa y la mezcla se degrada
y en el separador 8, se separan las fases de aceite y agua; A |
aceite purificado pasa desde la parte superior del separador 8
a una vesija colectora 9, miemtras que el lfquido pasa desde el
fondo del separador a un filtro de vacio rotatorio 10 donde el
azufre se separa, pasando luego el 1{quido al tangque 3.

~ Los materiales son suministrados en proporciones relati~
vas de tres voldmenes de aire y dos volumenes de 1f{quido acuoso
para un volumen de aceite, siendo la velocidad de flujo tal gue
no haya deido sulfhidrico presente en ol aceite contenido en la

vasija 9,

EJEVMPLO &

Se usa un aparato segﬁn se representa esqueméticamente en
la figura 2, Un aceite destilado medio que contiene 0,06 % de
doido sulfhfdrico, se suministra desde un depdeito 1l al fondo

de una vasija de extraccién en contracorriente 12 del tipo gene=-
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ralmente denominado contactor de disébugirazsgio, ¥y se suminis-
tra desde el tanque 13, a la parte superior de la vasija 12, a
través de un tubo mirilla 14, un lfguide de purificacién que
contiene, por 100 partes en peso, 0,5 partes de sal disddiea

del dcido antraquinona 2;6/2.7 - disulfénico, 3 partes de car-
bonato sddico y suficiente dcido bdrico para rebajar el pE a

9, siendo el resto agua, E1 soceite sale de la vasija 12 por la
parte superior y entra en su separador 15, separdndose cuslquier
lioor aocuoso arrastrado o retornandose a la vasija 12 por 16,
mientras que el aceite continua hasta un depdsito 17; £l 1fqui-
do sale de la vasija 12 por el fondo y entra en un separador 18
donde se separa el aceite arrastrado para ser dewvuelto a la va-
sija 12 por 19, desvidndose el 1lfquido por una tuberia de rebo-
ge 20 hasta un contactor de diseo giratorio 21 que sirve oomo
oxidador; Je sopla aire en el oxidador s travéds de un disposi=-
tivo medidor 22, y sale del oxidador poe 25. EL 1fquido que sa-
le del oxidador 21 pasa & un filt:o de vecio 24 para separar

al azufre, y desde el colector de filtrado 25 se retorna &l tan-
que 13 por medio de una bomba 26, Las vélvulas 27 y 28 permiten
regular el flujo de aceite vy de lfguido.

T m flujo de aceite se ajusta de manera que el aceite que
penetra en el tangue 17 estd libre de deide sulfhidrico. Tl vo-
lumen de lfquido necesario es doble del volumen de, aceite, ¥
la cantidad de aire necesaria para la regeneracidn del 1{quido

es triple que el volumen dé aceite,

LJEMPLO 3

Se trata un aceite como en el Ljemplo 2, eun un aparato
tal como se representa en la figara 2, com un lfquido que con-

tiene, por LOC partes en peso, 0,2 partes de sal disédica de
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deido antraguinona - 2.6/2.7 disulfénico, dos partes de bérax
y suficiente 4cido bérico para rebajar el pH a 8,8, siendo el
resto agua, Ias velocidades relativas de flujo se indican en

el Ejemplo 2.
BJEFPLO 4

Se trata benzol orudo que contiene 0,05 % de 4cido sul-
fhidrico en un aperato segin se representa en la figura 2, con
un 1fquido que ocontiene por 100 partes en peso, 0,5 partes de
sal disddica de 4cido antraguinona - 2,6/2.7 = disulfénico, 3
partes de carbonato sdédico y suficiente deido aocético para re-
bajar el pK a 8,8, siendo el resto agua; Los materiales se su-
ministren en las porporciones de tres volimenes de aire y un
volumen de lfquido acuoso para un volumen de benzol, siendo la
velocidad de flujo tal que el benzol tratado no contenga doido
sulfhfdrico.

La presente solicitud que corresponde a la presentada en
Gren Bretafia el 14 de Mayo de 1,959 con el ndmero 16.542/59 se
acoge a los beneficios del articulo 51 del vigente Estatuto so-
bre Propiedad Industrial,

¥ o A

L.os puntos de invencidn propia y nueva que se presentan
para que sean objeto de esta solicitud de Patente de Invencién
en Espaiia por VEINTE afios,son los siguientes:

12,- Un procedimiento paras eliminar sulfuro de hidrédge-

no desde-hidrocarburos 1{quidos, en el oual los hidrocarburos
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1{quidos son puestos en contacto con un l{quido acuoso de lava~
do que comprende una solucidn alealina de uno o més £cidos entra-
quinona disulféniqo§ ocon lo cual el sulfuro de hidrégeno se oxi-
da quedando en libertad azufre, y el deido o dcidos antraquinona=
disulfdnicos reducidos es o son oxidados nuevameunte por medio de
,oxfgeno libre o de un gas que lo contengs.

29.; Un procedimiento segdn el punto 19, en el cual se

usa una solucién de una mezola de doidos antraguinona-disulféni-

oos isdmeros,

32,~ Un procedimiento segin el punto 28, en el ocual se

usa wia solucidn de una mezele que contisne &cidos 2,6 ¥y 2,7-

antraguinona-disulfénicos,

42,- Un procedimiento segin el punto 22, en el cual se

usa una solucidn de una mezela que contiene deidos 1,5 y 1,8~

antraquinona-disulfénicos.

52,~ Un procedimiento segdn ocualquiera de los punbtos an=-
teriores; en el oual la solucién es llevada al valor deseado de

pE por encima de 7 por la adioién de un dleali o de una base

orgénioca,

62,~ Un procedimiento segin cualquiera de los puntos an=-
teriores, en el cusl la solucidn es hecha pasar por un filtro

para retirar azufre libertado, ya emtes, ya deSpués de la rege-

neraeidn.

72,- Un procedimiento segdn cualquiera de los puntos an-
teriores, en el cual el 1f{quido hidrooarburado y el lfquido de
lavado son hechos pasar en contracorrieate por un lavador y el
1{quido de lavado usado es alimentado con un gas consistente en
o que contiene ox{geno libre a una torre de oxidacién en la cual

el material es oxidado como preparacién a su recireulacién al

lavador.




lo

15

2580358

8%,- Un procedimiento segin cualquiera de los puntos an-
teriores; en el ocual el hidrocarburo lfguido y el liquido de la-
vado son hechos pasar en corrientes de igual sentido a través de
una oolumna mezeladora a la cual es suministrado un gas que con-
siste en o que contiene ox{geno libre y en ia cual ocurre um flu=-
Jjo turbulento.

92,= Un procedimiento segﬁn cualquiera de los puntos an-
teriores; en el oual, por lo menos una parte del material de que
ostd hecho el aparato usado para llevar a oabo el proeedimiehto
y con el -cual se pone en contacto la solucién, consiste en hie-
TT0.

10a,~ Un procedimienﬁo para eliminar sulfure de hidroge-
no desde hidrocarburos liquidos.

Pal y oomo se ha descerito en la Memoria que entecede, re-
presentado en los dibujos gue se acompafien y para log fines gque
se han especifigado. '

Ista lMemoria consta de nueve hojas esoritas e mdguina por
una sola cara,

30 WAY. 1960

Madrid,
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