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MEMORIA DESCRIPTIVA
qQue se pregentas para unir a le solicitud
de
PATENTE DE INTRODUCCION
formulads el 6 de Agosto de 1960, con el num, 260,212,
en
ESPARA
por DIEZ afios
a nombre de PHILLIPS PETROLEUM COMPANY, entidad, nortes-
mericana, establecida en Bartlesville, Oklah;ma, Egtados
Unidos de Américsa, por:
"UN PROCEDIMIENTO PARA SEPARAR UN HIDROCARBURO AROMATICO
DESDE UNA MEZCLA DE HIDROCARBUROS"

Este invento se refiere s un procedimlento de ex—
traccién con disolvente. En un aspecto, este invento se-
refiere a un procedimiento de extraccidn con disolvente-
para separar una mezcle de compuestos orgénicoe de pule-—
tos de ebullicidn relativamente elevados, utilizendo un—
disolvente selectivo para uno o més componentes de la —-
mezcla migcibles de modo preferenciel con dicho disolven
te. En otro aspecto, el invento se refiere a la separg—
cién de hidrocarburos arométicos de hidrocarburos no aro

méticos contenidos también en una mezcla de hidrocsrbu—
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ros.

La extraccidn con disolvente se refiere a la sepa~
racidn de los componentes de una solucidn 1{quida POY ==
tratamiento con un disolvente parcialmente miscible en el
que son solubles uno o méas de los componentes de lg solu
cidn. Le extraccidn con disolvente se aplica smplismente
en la seperacidn de compuestos que se diferencian en ele-
tipo qu{mico, que son diffciles de geparar por destilgm-—
cién, a causa de que sug volatilidades no se diferencian
mucho. Por ejemplo, fracciones de petrdleo de punto de -
ebullicidn préximo que difieren quimicamente, pueden ser
casgl imposibles de separar por destilacidn, pero son fé-
cilmente separables por extrsccidn con disolvente, gi —
puede encontrarse un disolvente selectivo adecuado.

La extraccidn con disolvente abarce las tres opers
ciones siguientes: primero, poner el disolvente Y la so-
lucién en {ntimo contactog segundo, separacién de las fa
ses resultantes; y tercero, separaciién ¥y recuperacidn de
disolvente y soluto de cads fase, usualmente por destila
cién ordinaria. El contacto puede conseguirse en cugl——-
quieras de los diversos tipos de equipo que se emplean en
egtg técnica, tal como vasijas agitadas que contienen —-
los 1{quidos, columnes de platos, chorros de choque de -
las dos corrientes liquidas, vasijas con medios de aglta
cidn, torres con relleno, o sndlogos. Despuds de 1s sepa
racidn de las fases, el disolvente se suele recuperar —-
por destilacidn ordinaria de la capa disolvente, denomi-
nada "fese extracto", y de la solucidn tratada, denomina
da, "fase refinado",

El presente invento proporciona un Procedimiento -



10

15

20

25

30

260212

de extraceidn con disolvente para recuperar hidrocarbu-—-~
ros arométicos individuales, asl como mezclas de hidro--
carburos srométicos, con grsn pureza, a pertir de mez——
clas hidrocarbonadas l{quidas, tales como las gue se pro
ducen por la reformascidén de gasolinas y/o naftas. En par
ticular, se refiere a la produccidén de benceno, tolueno-
¥ los xilenos. Asi, pues, un objeto principal del presen
te invento es proporcionar un procedimiento para sislar-
hidrocarburos arométicos individuales con gran rendimien
to y gran pureza a partir de materiales de slimentacidn-
hidrocarbonados que los contienen.

Las mezclas de compuestos organicos adecuadas como
materiales de carga en el presente procedimiento de sepa
recidn contienen por lo menos un componente que es rela-
tivamente més rolar que otros componentes de la mezcla.
En el caso de mezclas hidrocarbonadas que comprenden com
ronentes de diferentes clases de estructursa, la solubili
dad de los componentes en los disolventes selectivos rre
sentes disminuye en el orden general: arométicos, ciclo-
olefinicos, nafténicos, olefinicos de cadena ramificada-
que contienen menos de ocho atomos de carbono por moléqg
la, olefinicos alifdticos, incluyendo olefinicos de cade
ne remificads que contienen més de slete dtomos de carbo
no por moléculas e hidrocarburos parafinicos alifdticos.
As{, pues, cualquier miembro de la parte anterior de la-
serie puede separarse genersglmente de cuslquiers de los-
miembros siguientes de la serie, utilizando el disolvente
selectivo y el procedimiento de extraccidn presentes.

Entre las mezclas hidrocarbonadas tipicas utiliza~

bles como una cless de material de carga en el presente-
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procedimiento figuran fraccioﬁgéadestifaéééiée naftas cg
tal{ticamente craqueadas, fracciones de punto de ebulli-
cidn especifico de destilados de petrdleo natural o de -
obtencidn directa, y especificamente ciertas naftas re—-—
formadas o hidroformadas que son en general relativamen-
te ricas en hidrocarburos arométicos y son particularmen
te valiosas como fuente de benceno, tolueno y xileno ex-
trafdos. Se recalca que, sunque el procedimiento es apli
cable & la extraccidn simulténea de més de un tipo de hi
drocarburo partiendo de materiales de glimentacidn que =
contienen més de una especie de los hidrocarburos extrai
dos con mayor facilidad relative de los mismos, tal como
arométicos y eicloolefinas, el procedimiento este parti-
cularmente adaptado a la extraceidn de un tipo de hidro-
carburo individuelmente, tal como el componente sromati-
co de una mezcla hidrocarbonads, seleccionendo los 1{mi-
tes de ebullicidn del material de alimentacion ¥ ajustan
do las condiciones operatorias—més ventajosas para la ex
tracoidén de la clase perticuler de hidrocarburo deseado.
Una de las aplicaciones notables y particularmente Utie—
les del presente método de separacidn, que proporciona -
un medio para desdoblar unas mezcla de componentes que no
pueden sepserarse fécilmente en sus constituyentes por mé
todos de separacidn ordinarios, por ejemplo, por destils
cién fraccionada, es la separacién de una mezcla azeotrd
pica de hidrocarburos, tal como uns fraceidn Cp de un -
destilado de petrdleo que contiene isémeros de benceno,-
hexano y heptano, o una mezcla de tolueno-heptano—-octano.
Dichos azedtropos hierven dentro de limites de temperatu

rasg congidergbles y contienen proporciones varigbles del

-4-
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constituyente de hidrocarburo arométicoe

El extractante-disolvente selectivo empleado en el
presente procedimiento de separaeién ruede ser un 1{qui-
do de componente simple de disolvente primario esenclal-
mente puro, une mezcla de dos constituyentes de disolven
te primario, uno de los cuales hierve a una temperature-
sustancielmente menor que el otro componente, o una mez-
cla de constituyentes de disolventes primario y secunde~
rio, cuya mezcle tiene una solubilided selectiva con el-
componente ¢ componentes més poleres del material de alil
mentacidén. El disolvente primario, si se utiliza indivi-
duzlmente en un sistema de extraccion, tiende a disolver
componentes indeseados de la mezcla as{ como el componen
te més polar deseado, complicando como consecuencis la -
separacidn de un producto puro en la operecidn subsiguien
te de arrastre de disolvente, Sin embargo, mezclando una
proporcién adecuada del constituyente disolvente secunda
rio con el disolvente primario, puede proporcionarse un-—
disolvente melectivo que es selectivamente soluble con -
solo el componente deseado relativamente polar de la mez
cle de materisl de alimentacidn. El constituyente disol-
vente a que aqu{ se slude con el nombre de "disolvente se
cundario" es un compuesto que tiene un punto de ebulli=—e
cién menor que el disolvente primario, es soluble en el-
disolvente primario pero sustancialmente insoluble con -
la mezcla de material de alimentacidn, (aumentando por -
tanto la selectividad de la mezcla de los disolventes),-
es estable a su punto de ebullicidn de tel manera que ——
puede destilarse fécilmente del disolvente graso o fase-

extracto producida en la etapa de extraccidn del procedi
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miento presente, ¥y convenienglfﬁtafhfﬁrgie% una ‘tempera
ture por encima o por debajo del componente extraido.
Iguslmente, conviene que tenga un calor latente de vapo—
rizacién elevado, de manera que sus vapores lleven un ni
vel elevado de contenido térmico.

La presencia del disolvente secundario que es rela
tivemente més volatil que el disolvente primario en la -
mezcla disolvente selectiva, permite que funcione la fa-
se de arrastre de disolvente del procedimiento a una tem
peratura correspondientemente menor que en su ausencia,-
y permite la recuperacién de la totalidad, o sustancial-
mente de la totelidad, de los componentes del material -
de alimentecidn relativamente polares disueltos en el di
solvente graso o fase extracto por arrastre de los mig——
mos con los vapores del disolvente secundario cargados -
en le zona de arrastre y destilados de la misma, tendien
do el disolvente secundario a aumentar la presién de va~
por del componente polar disuelto en el disolvente graso,
cuando los vapores de disolvente secundario se mezclen -
con el disolvente graso o la corriente de la fase exirac
t0. La presencias del disolvente secundario en la mezcle~
de disolventes aélectiva permite el funcionamiento de la
columna de arrastre de disolvente a una temperatura me—
nor correspondiente al punto de ebullicidén de la mezcla~
disolvente selectiva, evitando asi las temperaturas exce
sivamente elevedas que normalmente se requieren para va-
porizar el componente del material de elimentacidn rela~
tivemente poler disuelto, a partir del residuo disolven-
te graso en la columna de arrastre, cuando el arrastre -

depende de la ebullicidn del disolvente primerio que con
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tiene las colas del separador.

Este invento proporciona una disposicién particu——
larmente conveniente pars el funcionamiento de la zona -
de arrastre de disolvente del procedimiento, en la que -
una porcidén del disolvente secundario se retira como ---
fraccidn relativaments volétil de la zona de arrastre, y
se condense. Dicha porcidn de dicho disolvente secunde—
rio, después de haber sido utilizada para lavar la fase-
de refinado, se vaporiza mediente cambio térmico con le-
corriente de disolvente pobre que procede de la seccidn-
del re-hervidor de la columna de arrastre, y los vapores
resultantes de disolvente secundario en forme de vapor -
se devuelven continuemente, segun se separan, a la por--
cién inferior de la columna de srrestre de disclvente —-
donde se mezclan los vapores con el residuo disolvente -
pobre en el fondo de la columna de arrastre. El serpen--
t{n del re-hervidor vaporize por lo menos una parte del-
disolvente secundario de las colas del separador que, al
evaporarse, se lleva los vapores del compuesto polar de-
la mezcla de meterisl de alimentacidén disueltos en el re
giduo de disolvente graso. Los vapores mixtos que contig
nen disolvente secundario y componente de materiel de ——
alimentacidn polar extrafdo se separan como fracciones -
voldtiles de la zona de arrastre, se condensan formando-
1{quidos, se separan los condensados 1iguidos resultan—-
tes, y el disolvente secundario separado de este modo se
carga en unidades de cambio térmico para vaporizaoién en
lag mismas y devolucidn posterior como vapor caliente a~
la zona de arrastre de disolvente.

Se seleccionan compuestos utilizables como consti-

-7 =
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tuyente disolvente primerio de la composicién disolvente
selectiva, entre el emplio grupo ceracterizado como com-
puestos orgénicos gue contienen ox{geno selectivamente -
solubles con compuestos de la mezcla de material de ali-
mentacidn que tienen la méxima polarided, y para hidro-—-—
carburos en la parte primers de la serie anteriormente -
descrita. Se seleccionan disolventes primarios particu—-
larmente adecuados entre la clase de compuestos caracte-
rizedos generalmente como compuestos orgénicos que con--
tienen ox{geno, particularmente los alcoholes glifédticos
y cfclicos, los glicoles y los glicol-éteres (denomina--
dos tembién polialquileno glicoles) asi como también los
glicol-8steres y glicol éter-ésteres. Entre los alquile-
noglicoles y polislguilenoglicoles que son especialmente
efectivos como disolventes primarios en el presente pro-
cedimiente figuran: etilenoglicol, dietilenoglicol, trie
tilenoglicol, tetraetilenoglicol, (particularmente dieti
lenoglicel), propilenoglicol, dipropilenoglicol, tripro-
pilenoglicol, butilenoglicol, dibutilenoglicol, y tribu=-
tilenoglicol; ciertos glicol-éteres, tales como la serie
de compuestos cellosolve (definida egtructuraslmente como
los alcohil-éteres de etilenoglicol), incluyendo metilce
llosolve, etilcellosolve, y dietilcellosolve. Los carbi-
toles (definidos estructuralmente como los slcohil-éteres
de dietilenoglicol), tel como metilcerbitol, etilcerbi--
tol, propilcarbitol, butilcarbitol, ¥y dietilcarbitol; -
los glicol y polialquileno glicolésteres de écidos orgé-
nicos de bajo peso molecular tel como los acetatos y pro
pionatos; los alcoholes aliféticos, tales como propanol,

isopropesnecl, n-butanol, terc~butanol, etc.; ciertos alco
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holes cf{clicos, tales como ciclopentanol, ciclohexanol,-v
cicloheptanol, etc.; y otros compuestos orgéniCOS'que con
tienen ox{geno, tales como fenol, resorcinol, pirocate-
col, etec.; varios alcohilfenoles, tales como los orto-,-—
meta~, y para-cresoles, timdél, etc.; los ésteres de &ci-
do orgénico, particularmente los ésteres de &cido graso-
de alcoholes aliféticos, y especialmente los ésteres de-
dcidos orgénicos de peso molecular relativamente bajo, tal
como los acetatos, propionatos, butiratos y valerianatos,
y otros disolventes de la clase genersal arribe descrita.
El constituyente disolvente primario preferido de~

la composieién disolvente selective es un compuesto (o -
una mezcle de tales compuestos diferentes) que puede re-—
presentarse por le miguiente forma emp{rica:

R

t

RO (Cn 0, 0)x R"

en la que R puede ser un gtomo de hidrégeno, un grupo me
tilo, un grupo etilo, un grupo propilo O un grupo butilo;
cada R' puede ser un étomo de hidrSgeno, un grupo metilo,
un grupo etilo o un grupo propilo; R" puede ser un &tomo
de hidrégeno, un grupo metilo, un grupo etile, o un gru=-
po propilo, n es un nimero enteroc que tiene un valor des
de 2 a 5 inclusive; ¥y x es un nimero enterc que tiene un
valor desde 1 a 15 inclusive (preferiblemente 2 = 4), -
cuando n es 2; de 1 a 13 inclusive, cuando n es 3; desde
1 & 12 inelusive, cuendo n es 4; y desde 1 a 10 inclusi-
ve, cuando n es 5,

El componente disolvente primerio de la mezecla di-
solvente selectiva presents es un compuesto que, necesa~

riamente, cuando se utiliza en el presente procedimiento

-9 -
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de extraccidn con disolvente empleando una seccidn de -
arrastre con disolvente o vaporizacidn, ha de tener un -
punto de ebullicidn relativamente elevado, que exceda por
lo menos del punto de ebullicidn del compuesto extraido,
que, en la recuperacién de hidrocarburos arométicos, 8 -
partir de una fraccién de petrdleo con limites de ebulli
cidn de la gasolina, es preferiblemente mayor de unos —
1502 C.

El disolvente secundarioc que se utilizs en mezcla-
con el disolvente primario para rebsjar la solubilidad -
de los compuestos refinados presentes en el mgterial de-
glimentacidn en el Wltimo disolvente, y por tanto sumen-
tar la seléctividad de la mezcla disolvente para el com-
ponente relativamente polar de la mezcla de material de-
alimentacidn que hay que recuperar de la misma, es un ma
terial que, de preferencia, es sustancialmente inmiscible
con los compuestos del material de alimentacién, sungue,
en glgunos casos, el disolvente puede estar constitufdo-
por dos compuestos que se diferencian en sus puntos de -
ebullicién, que son ambos relativamente solubles con los
componentes de la mezcla de material de alimentacidn que
hay que recuperar, ILa inmisgcibilidad del disolvente se-~
cundario con los componentes de material de alimentacidn
¥y su miscibilidad con el congtituyente disolvente prims-
rio permite mezclar el constituyente disolvente mecunda~
rioc con la fase de refinado efluente para eliminar por -
lavedo la cantidad normelmente pequefia de disolvente pri
mario que tiende a disolverse en el refinsdo a medidg -
que fluye en contracorriente por el disolvente selectivo

en la columne de extraccidn.
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En general, los disolventes secundarios tienen las
carscter{sticas comunes de poseer un nimero suficiente -
de grupos polares por*molécula y unsa relacidn suficiente
mente elevada de grupos polares a grupos metilenc o meti
1lideno por molécula para hacer que el compuesto sea solo
parcialmente miscible o preferiblemente sustancialmente-
inmiscible con los componentes refinados del material de
alimentacidn. Son compuestos normelmente liquidos tipi——
cos que poseen las propiedades anteriores y que hierven-
a une temperstura sustancialmente por debajo del punto =
de ebullicidn del disclvente primario y preferiblemente-—
a una temperatura en la proximidad de 508 C. del punto-
de ebullicidén del componente de material de glimentacidn
polar disuelto en el disolvente selectivo, materiales ta
les como agus, ciertos alcoholes polivalentes como inosi
tol, ciertos fenoles polivalentes, como el m,m'-dihidro-
xifenol, ciertos ésteres policarbox{licos de alcoholes -~
de cadensa corta, como el oxalato de dimetilo, y otras —-
clases de compuestos polares polisuatituidos. El disol—
vente secundario preferido utilizado en mezcla con el di
golvente primsrio para la recuperacién de componentes =
del material de alimentacidn que hierven a temperaturas—
dentro de proximidad estrecha del disolvente secundario,
es el agua, que puede estar presente en ls mezcla disol-
vente selectiva en una cantidad suficiente para dar una-
solucidn que contenga desde, aproximadamente, 0,5 hasta,
aproximadamente, 75 por ciento en peso de agua.

Cuando se mezclg con dietilenoglicol para formar -
la mezcla disolvente selectiva, la proporcidn de agua es

generalmente no menor de , gproximadesmente, 2 por ciento,
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ni tempoco mayor de, aproximedamente, 35 por ciento en -

peso de la mezcla, y preferiblemente desde, aproximade-—-
mente, 5 hasta, aproximadamente, 15 por ciento en peso -
de la misma, Para los polipropilenoglicoles, otra clase-
de disolventes primariOS'ﬁtiles en el presente procedi—
miento de separscidn y recuperacidn, la proporcidén de —
egua en la mezcla disolvente es, desde, aproximadamente,
8 haste, aproximadamente, 50 por ciento en peso del di-~
golvente, y preferiblemente desde, aproximadamente, 10 =~
hasta, aproximadamente, 40 por ciento en peso de la mez-
¢la. A medida gue sumenta la longitud de cadena del gru-
Po alquileno en los polislquilenoglicoles, disminuyen sus
selectividades, a cause de que los hidrocarburos de pola
rided relativemente baja, as{ como otras mezclas de mate
rigl de alimentacidn orgénicas, se hacen més solubles en
el disolvente. Por lo tanto, es esencial aumentar la pro
poreidén de disolvente secundario, tal como agua, en la -
mezcla disolvente selectiva para incrementar la selecti-
vidad del extractante s medida que el disolvente primg--
rio se hace menos selectivo.

En un tipo especia;,de procedimiento de extraccion
en el que hay que recuperar la totalidad de una determi-
nada clase de materiasles a partir de uns mezecle de mate-
rial de alimentacidén particular, tal como la recuperg——-
cidn de todos los hidrocarburos asromaticos contenidos en
un material de alimentacidn hidrocarbonado mixto, parti-
cularmente cuando este Ultimo es una mezcla de COmpue g=-—
tos de punto de ebullicidn relativamente altos, se consi
dera normalmente que una mezcla de dos constituyentes di

solventes que pertenecen ambos a la clase aquf designada
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como disolventes primarios, puede emplearse con eficacisa,
a condicidn de que las diferencias en los puntos de ebu-
1licidén entre los constituyentes disolventes sean sufi-—-
cientes para permitir que el coﬁstituyente disolvente —-
més voldtil se vaporice ficilmente del otro constituyen~
te disolvente en la columna de arrastre de disolvente, ¥y
se devuelva a la porcidn inferior de la Wltime columng =
para efectuar el arrgstre del componente relativamente -
polar, selectivamente disuelto de le mezcla de material-
de alimentacidn o partir de la corriente de disolvente -
graso. El punto de ebullicidn del constituyente disolven
te "secundario" relativamente més volatil de la mezcla -
disolvente selectiva es, convenientemente, superior al =
punto de ebullicidn del componente extrefdo disuelto a -
partir de la mezcla de material de alimentacidn y prefe-
riblemente tiene un mayor calor letente de vaporizacidn-
que el material de alimentacidn disuelto, con el fin de-
proporcionar un arrastre més efectivo del componente W=
timo & pertir del disolvente graso o corriente de fase -
extracto en la zona de arrastre del presente procedimien
to. Une combinacién disolvente de esta Indole es particu
larmente adecuade para la extracciodn y recuperacidn de -
los componsntes del materiel de alimentacidn que tienen-—
1{nites de ebullicidn relativamente altos, tal como por=
ejemplo, para la recuperacién de un hidrocarburo aroméﬁ;
co de peso molecular elevado, como un hidrocarburo aromg
tico de anillo condensado o policiclico a partir de une~
fraceidn de queroseno o gas oll o de une fraccidn de —
aceite lubricante. Lo mismo que en el uso de mezclas di-

solventes mas voldtiles, el constituyente disolvente re-
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lativamente volatil de la mezecls disolvente selectiva se
hace pasar a la parte inferior de la columna de arrastre
en forme de vapor y se pone en contacto con el residuo -
disolvente graso, volatilizando as{ el componente de ma~
terial de alimentacidén restante en el disolvente graso -
al aumentar la presién parcial del Ultimo componente di-
suelto en el residuo disolvente, El incremento en la pre
sidn parcisl del componente polar disuelto residual per-
mite recuperar sustancialmente la totalidad del Ultimo -
componente a partlr de la mezcla de material de alimenta
cidén y constituye una de las ventajas principales del pre
sente inventos Una mezcls disolvente selectiva adecuada-
que contenge constituyentes con las propiedades arriba -
mencionadas, estd constitufda por mezclas teles como eti
lenoglicol y dietilenoglicol, propilenoglicol y dipropi-
lenoglicol, etilenoglicol y propilenc o dipropilenoglicol,
fenol y un alcohil fenol de punto de ebullicidn més ele-
vado tal como uno de los butilfenoles y otros numerosos—
ejemplos de tales mezclas disolventes. Pueden conseguir-
se ventajas especiales en la selectividad y en la adapta
cidn del procedimiento & operaciones en gran escala, em-
pleando una mezcla de une o més especies de los disgolven
tes primarios arriba citados con un disolvente secundgw-—
rio, tal como mezclas de dietilenoglicol y dipropileno~—
g€licol con agua. Tales mezclas se consideran dentro del-
alcance del presente invento.

El invento se describe ademés con referencis a —-
otros aspectos y para proporcionar una correlacidn de —
los principios segﬁn los que opera el presente procedi——

miento de separacién en los diagremas adjuntos que repre
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senten un flujo de procedimiento t{pico de uno de los ag
pectos preferidos de este invento para la separacién de~-
un compuesto organico relativemente polar a partir de una
mezcle del mismo con componentes menos polares de ung --
mezcla de materisl de alimentacidén que, para mayor senci
llez, se describe con referencia a una fraccidén de petrd
leo que contiene uno ¢ més de los hidrocarburos aromgti-
cos relativemente polares. Un material de alimentacidn -
Util de este tipo es el producto de un procedimiento de-
hidroformado que contenga bencenoc e hidrocarburos paraﬁé
nicos y/o hidrocarburos nafténicos en mezcla con el mise
mo, aungue pueden utilizarse también como material de —-
alimentacidn otras mezclas que contengasn hidrocarburocs -
arométicos, incluyendo hidrocarburos olefinicos y ciclo-
olefinicos., Un disolvente particularmente conveniente pe
rs la recuperacidén de los componentes arométicos de una-
mezcla de material de alimentacidém hidrocarbonado es una
mezcla de dietilenoglicol-aguas que contiene preferible-—-
mente desde, aproximesdamente, 5 hasta, aproximadamente,-
15 por ciento en peso de agua, una de las combinaciones-
preferidas de disolventes primario y secundario utiliza-
bles en el presente procedimiento., Cuando el producto de
seado del procedimiento es un hidrocarburo selectivo es-
pecifico, tal como benceno, que ha de recuperarse en es-
taedo sustancialmente puro, se sepera unsg fracecidn adecug
da del destilado hidrocarbonado iniciel que hierve den——
tro de 1{mites tales que se eliminan otros hidrocarburos
arométicos que hierven por encima o por debgjo del pro—
ducto deseado; as{, por ejemplo, pare la recuperacidn de

benceno, se escoge un degtilado de petrdleo gue hierve -
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dentro de 1{mites de temperatura slgo por debajo del pun
to de ebullicidn inicisel de los azeotropos de tolueno, ¥y
que tiene preferiblemente 1imites de ebullicidén superiores
e inferiores correspondientes a los limites de temperatu
ra superior e inferior de los limites de ebullicidén de -
los azeotropos del benceno que, en el caso de una frac-—
cién de petrdleo parafinico, estén compreﬁdidos entre -
70 y 802 C., aproximadamente, Una mezcla de material de—
alimentacidn particularmente preferida a la columna de -
extraccidén en un procedimiento pars la recuperacidén de -
benceno, cuya fraccidn excluye otros componentes no aro-
méticos del material de alimentacidén a partir del produc
to extracto final, es un destilado fraccionado dentro de ‘-
estrechos 1{mites que hierve entre 682, aproximadamente,
y 802 C., aproximadamente, conteniendo dicha fraccidn la
totalidad del benceno en uns fraccién determinada de 1{-
mites de ebullicidn més amplios, incluyendo sus azeotro-
pos. Cuando el objeto del procedimiento es eliminar la -
totalidad de los componentes arométicos a partir de una~
freccién 1{quida determinade de hidrocarburos, tal como-
un destilado de gasolina hidroformado, 0 separser COmpo--—
nentes sulfurosos de una fraccidn de petréleo, por ejem-—
plo, la totalidad de lsa frececidn puede cargarse en el —
gletema, si se desea.,

Haciendo referencie ahora a los dibujos adjuntos,-
el invento se explicard con més detalle., Dichos dibujos-
son disgramas de flujo esquematicos gue representan un -
aspecto del invento actuslmente preferido. Haclendo refe
rencie paerticulermente a la figurs 1, una corriente de -

hidrocarburo, por ejemplo una cofriente de '"reformado" -
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procedente de una operacion de reformador cetalitico, en
la que una gasolina de obtencidn directa con limites de-
ebullicién de 71-1932 C., aproximadesmente, ha sido refor
mads en presencia de hidrégeno gobre un catalizador que-—
contiene platino, se pase, a través de la tuberia 10 a -
la tuberis 11. Una corriente de composicién de cabecerg-
de prefraccionador, recuperada de unsg operacidén de pre -
fraccionemiento en una unided de destilacidn de crudo y-
gque comprende una gesolina de obtencidn directa de punto
final bajo, se introduce, o través de las tuberias 14 y-
16, en dicha tuberfa 11, donde se mezcla con dicha co-—-
rriente de reformado. La corriente combinads en la tube-
r{a 11 se pasa & través del cambiador fermico 12, tube—
ria 13, y se introduce en la torre de estebilizador de -
reformador 17 donde se fracciona. Se elimina por la cabe
cera de dicha torre 17, a través de la tuberia 18, el ~
condensador 19, y el acumulador 21, una corriente de pro
ducto de cabecera que contiene hidrdgeno e hidrocarburos
01 a 04. Dicha corriente de producto de csbecera puede -
conducirse convenientemente sl sistema de ges combugti--
ble. Como se comprenders por los especlalistas en esta -
técnica, solamente se condensa una porcidn de dicha com-
rriente de cabecera en el condensador 19 y se recupera -
como 1{quido en dicho acumulador 21. Une porcidn del 1{-
quido procedente del acumulador 21, se devuelve a dicha-
torre 17, a través de la tuberias 22, como reflujo, en —
ung cantidad suficiente pars mentener la temperatura de-—
seada superior de la torre sobre diche torre 17. Los ge-
ses no condensados procedentes del acumulador 21, pasan,

a través de la tuberfa 23, a dicho sistems de gas combus
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tible, E1 l{quido producido a partir de dicho acumulador
21, se pasa, a través de la tuberf{s 24 a dicho sistema de
gans combustible,

Desde el fondo de dicha torre 17 se retira, a tra-
vés de la tuber{a 26, una corriente de colas que contie-
ne una pequella csntidad de hidrocerburos 03 Junto con la
totalidad de los hidrocarburos normalmente liquidos pre=
sentes en la corriente de alimentacidn a dicha torre 17.
Una parte de dicha corriente de colas en la tuberia 26 -
se devuelve a dicha torre 17, & través de la tuberia 27-
¥ el rehervidor 28, donde se calienta a una temperatura-
suficiente pars suministrar el calor necesario pars man-
tener condiciones de fraccionemiento en dicha torre 17.
Como se ve, dicho rehervidor 28 puede ser un cambiador -
térmico en el que dicha corriente de colas se intercam-—-
bia térmicamente con cualquier otra corriente adecuada -
que contenga la cantidad necesaria de calor, o dicho re-
hervidor 28 puede ser un horno celentado a fuego directo
0 cualquier otro medio de calefaccidn conveniente.

El producto de colas procedente de la torre 17 se-
pasa, a través de dicha tuberia 26 a la torre de "des—-
pentanizar® 29 y se fracciona allf en una corriente de -
cabecera que contiene principalmente hidrocarburos 04 y-
05, une pequefia cantidad de hidrocarburos 03, uneg peque-

fila cantidad de hidrocarburos ligeros C une pequefia can

?
tidad de metilciclopentano, y una pequgﬁa cantidad de -~
benceno. Dicha corriente de cabecera se retira por la tu
beria 31, se condensa en el condensador 32, y pasa 8l —-
acumulador 33. Una perte del l{quido procedente del acu-

mulador 33 pase, & través de la tuberfa 34,2 la parte su

- 18 =



10

15

20

25

30

2% LD
perior de dichag torre 28, como reflujo para la misma, El
resto del liquido procedente del acumulador 33 pesa, a -
través de la tuberia 36 al tanque-depdsito 37.

Dicha corriente de colas procedente de la torre 28,
retirade a través de la tuberia 38, contiene una pequeiia
cantidad de hidrocarburos ligeros 06 y la totalidad de -
los otros hidrocarburos normelmente liquidos de punto de
ebullicidén més alto que estaban presentes en la aliments
cidén a dicha torre 28. Una parte de dicha corriente en -
la tuberia 38 se devuelve al fondo de la torre 28, a tra
vés de la tuberis 39 y el rehervidor 41, para suminis——-
trar calor parse mantener condiciones de fraccionamiento-
en dicha torre 28. Dicho rehervidor 41 puede ser cual—-—-
quier tipo conveniente de medio de calefaccidén tal como-
un cambiador térmico o un horno calentado a fuego direc-
to. Dicha corriente de colas en la tuberis 38 se introdu
ce en la torre de "deshexanizar" 42 donde se fraccions -
en una corrliente de cabecera que se elimina por la tube~
ria 43 y una corriente de productos de colas que se eli-
mina por la tuberia 44,

Dicha corriente de cabecera en la tuberia 43 se —-
condensa en el condensador 46 y pasa al acumulador 47.
Una parte del liquido procedente del acumulador 47 se de
vuelve a la parte superior de dicha torre 42, a través -
de la tuberia 48, como reflujo. El resto del 1{quido con
tenido en dicho acumulador 47 pasa a través de la tube—-
ris 49 al tanque de concentrado de benceno 51. Dicha co-
rriente de concentrado de beﬁceno contiene principalmen-

te benceno, una pequetia cantidad de hidrocarburos C_ dis

6
tintos del benceno (fraccilones 1igeras*C6) y unse pequeiia
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cantidad de metilciclopentano y tolueno.

Una parte de dicha corriente de productos de coleas
retirada de la torre 42 por le tuberis 44, se devuelve,-
por la tuberfa 52 y el calderin 53, al fondo de dicha to
rre 42 para suminigtrar celor a la misma., E1 resto de di
cha corriente de productos de colés se pasa, por la tube
ria 54 y el cambiador térmico 12, al depdsito 56. Dicha~
corriente de productos de colas contiene una pequefia can
tidad de benceno, hidrocarburos C. de punto de ebullicidn
mayor que el benceno, e hidrocarburos arométicos ¥y no —
arométicos que hierven por encima de dicho benceno.

Como se comprenderé por los expertos en esta técni-
ca, dichas torres de fraccionamiento 17, 28 y 42 pueden-
trabajar bajo una gran variedad de condiciones, seglin —-
sean los materiales cargados en las mismas y el producto
que se quiere recuperar de dicha torre 42, particularmen
te los 1{mites de ebullicidn del producto que se quiere-
recuperar como corriente de cabecera de dicha torre 42.
De acuerdo con el invento, la corriente de cabecera de -
dicha torre 42, la corriente de concentrado de benceno,-
se carga en la operacidn de extracceidn con disolvente =
llustrads en la figura 2 y se recuperan el benceno y/o -
los otros aromdticos contenidos en la misma., Si se quie-
re recuperar benceno de gren pureza sgin necesidad de —
fracecionar el productoc de extracto de la operacidn ilus-
trada en la figura 2, entonces, el material recuperado -
como cabeceras de dicha torre 42, sera un material de 1i-
mites de ebullicidn relativaemente estrechosg, hirviendo -
dicho material entre 68 y 802 C., aproximadamente, Por -

el contrario, si se quisre recuperar junto con dicho ben
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ceno, productos aromiticos distintos de benceno, tal co-
mo toluenoc y xilenos, entonces los 1f{mites de ebulliciédn
de dicha corriente de concentrado de benceno serén sufi-
cientemente amplios psra sbarcar dichos tolueno y xileno,
eg decir, de 68 a 1112 C,, si se quiere recuperar tolue-
noe.

Haciendo ahore referencie a la figura 2, se bombes
concentrado de benceno desde el tanque depdsito 51 (figu
re 1), por medio’de une bomba, no representada, y a tra-
vés del conducto 60, & la columna de extraccidén 61. Dicha
bomba aumenta la preeién en el sistema hasta una pregidn
superior a la atmésferica, preferiblemente entre los 1{-
mites de 0,5, aproximadamente, y 20 atmdsferas, eproximag
demente, nivel de presién suficiente paras mantener condi
ciones de fase sustancialmente liquide para el funciona~
miento de la etapa de extraccidn del procedimiento bajo-
condiciones de contacto de fase liguido-l{iquido, aunque-
tembién es factible el funcionamiento en fase 1{quido-gas
de dicha columna de extraccidn 61, sin apartarse del al-
cance del invento. Dicha mezcla de materi el de glimenta-
cidn se celienta, por medios no representades, antes de-
la introduccidén en dicha torre 61, a una temperatura por
encima del punto de ebullicidn del constituyente disol—
vente secundario a la presidn mentenidas en la columnse de
arrastre subsiguiente que se describe después. Cuando se
tratea de agua, dichsa temperstura esté preferiblemente —
comprendide entre unos 100 y unos 1502 C,, aungue pueden
emplearse en lg préctica del invento temperaturas mayores
0 menores pare otrss mezclas de material de alimentasecidn

Yy para otros disolventes selectivos adecuados para di--—-—
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chas operaciones de recuperacién. En generel, las corrien
tes de disolvente y material de slimentacidén se calien——
tan convenientemente a temperatura aproximadamente igual,
dependiendo esta Ultima del material de slimentacién y -
de la mezcla disolvente que se empleen, y particularmen-—
te de las presiones que ge mantengan en las etapas de ex
traceidn y arrastre del procedimiento. Por ejemplo, pue—
den emplearse tempersturas tan altas que lleguen hasta -
350-4002 C, para la recuperscidén de hidrocarburos aromé~
ticos polinucleares de alto punto de ebullicidn a partir
de un material de alimentscidn de queroseno o gas-oil.
Como se ha indicado, dicho material de alimentacidn
en la tuberf{a 60 ge introduce por un punto intermedio de
la columna de extraccidn 61 entre la abertura de fase de
salide de refinado 62 y la abertura de fase de salidae de
extracto 64, Cuando el sistema trabaja en condiciones ta
les que se introduce una corriente de reflujo en dichg -
columna 61 por su parte inferior paras desslojar componen
tes de refinado de la fase extracto, segin se describe —
con més detalle més adelante, el materisl de alimenta~—-
cidn se introduce eproximsdemente en la seccidn central-
de la columns pare proporcionar suficiente contacto en -
contracorriente‘entre las respectivas corrientes que en-
tren en dicha columnas. En un aspecto del invento actual-
mente preferido, el materisl de alimentacidén introducido
por la tuberie 60, se pone en contacto en contracorrien—
te dentro de dicha columna 61, con un disolvente que con
tiene una solucidn acuosa de dietilenoglicol que contie—
ne desde, aproximadamente 5 por ciento hesta, aproximada

mente, 15 por ciento en peso de agua. Dicho disolvente -
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se introduce en dicha columna por el conducto 63,

Dicha columne de extraccidén 61 puede ser cualquier
disposicién adecuade de equipo de extraccidn 1fquido-1{-
quido disefiade pars poner en Intimo contacto y mezclar -
los 1{quidos que son, por lo menos, parcialmente inmisci
bles entre si, preferiblemente por flujo en contracorrien
te a través del mismo, y puede ser una torrs rellena que
contengs un rellenoc con édrea superficial grande, tal como
s8illas berl, astillas de cuarzo, etc. una columna de pla
tos de tamiz o perforados, o una columna de platos de ——
burbujeo. Un tipo de columna gctualmente preferidc com——
prende una columng sustancialmente cilindrics equipadg -
con bandejas Koch Kaskade.

La velocidad de flujo de disolvente selectivo a la
columna de extraceidn respecto a la aceidn & la veloci—-—
dad de carge de materigl de alimentacidn depende~mﬁtua—-
mente de algunos otros factoreg que existen en el inte——
rior del sistems, y particularmente de la pureza desesds
del producto de benceno final que se quiere recuperar,
Asi, por ejemplo, un material de alimentacidn que conten
ga una concentracidn relativamente baja de los componen—
tes deseados, tal como benceno, permitiré una velocidad-
de carga de disolvente menor, aunque esta dltima pueda -
mantenerse a uns velocidad elevadas, incluso en el caso -
de que el material de carga contenga una baja concentra~
cion del componente deseado, con el fin de recuperar sug
tancialmente la totalidad del Ultimo componente & partir
del material de alimentacidn, o recuperarlo en un estado
de pureza elevado. La velocidad de carga de material de—

alimentacidén puede mantenerse también en un valor infew-
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rior, cuando se sumenta la selectividad del disolvente -
por incorporacién de une mayor proporcidén del constitu--
yente disolvente secundario del mismo, como sucede en el
cago de agua en una solucidn acuosa de dietilenoglicol.
En general, las relaciones convenientes de disolvente se
lectivo a mezclas de materiel de alimentacidn cargadas -
en le columna de extraccidn por disolvente pueden variar
desde, aproximadamente, 0,5 a 1 hasta aproximadamente 30
al, o més, preferiblemente desde aproximadamente 5 g 1-
hagta aproximsdamente 20 a 1 proporciones en volumen del
mismo, segin seen las variables anteriormente menciona--
das.

El material de alimentacidn hidrocarbonado en su -
punto de entrada en la columna de extraccidn 61, es de -
densidad considersblemente inferior que el disolvente de
dietileno glicol de peso especifico relativamente mayor—
que se deja entrar por la parte superior de la columna y
fluye en gentido ascendente a través de la corriente que
fluye en sentido descendente de extracto-disolvente, --
cuando los dos lf{quidos sustancialmente inmiscibles se -
introducen en la columna 61 por sus respectivas abertu—
ras de entrade. Como el disolvente de dietilenoglicol —-
acuoso disuelve selectivemente el benceno y otros compo-
nentes aromdticos del material de alimentacidn, con rela
cidén a los otros hidrocarburos de la mezcla de material-
de alimentacién,flos arométicos tienden a disolverse en-—
la fase disolvente, dejando una fase hidrocarburo refina
do esencialmente insoluble, relativamente pobre en aromé
ticos y constituida principalmente por parafinas, olefi-

nas, y naftenos presentes en la mezcla de material de —-
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alimentacidn., E1l refinado se va enriqueciendo progresiva
mente en hidrocarburos alifdticos ¥y nafténicos ¥y empobre
ciendo relativamente en aromaticos, a medida que ascien-
de por la columna en contacto con el extractante de gli-
col acuosgo. La fase refinado que comprende hidrocarburos
sustancialmente insolubles en el disolvente, contiene --
sin embargo una proporcién secundaria de disolvente dle-
suelto, qus, aunque es pequefia en cantidad absoluta, sin
embergo cuando se retira cont{nuamente del flujo del sig
tema, representa una pérdida sustanciel cuando se trabe-
ja en gran escala, si no se recupere de la corriente de-
refinado efluyente,

Le columng de extraccidn 61, puede funcionar dentro
de amplios 1{mites de temperaturaé, por ejemplo entre ——
unos 26 y unos 2042 C., preferiblemente entre 65 y 1352C,
La temperatura en tode la columna puede mentenerse igual
0, sl se desea, puede mantenerse un gradiente de tempera
tura., Las temperaturas empleadas en dicha columns 61, de
penderén de la selectividad del disolvente para el compo
nente que se ests extrayendo, de la cantidad de dicho —-
componente extraido que hay que extraer, etc, Como se ha
indicado antes, la selectividad del disolvente para el -
material que se estd extrayendo puede variarse variando-
la cantidad del componente disolvente secundario inclui-
do con el componente disolvente primario. Asf, por ejem—
plo, la cantidad de componente disolvente secundario y -
la temperatura de la columna de extraccidn 61 varfen -—-
usualmente en lg misma direccidn, es decir, con propor—-
ciones mayores de componente disolvente secundario, las-

temperaturas empleadas en la columna de extraccién son -
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Ta fase refinado formada en la columng de extraCee

meyores.

cidén 61 se retira como cabecera de la misme por la tuberia
62, pasa por el refrigerador 66, y se introduce, a través
de 1la tuberia 67, en la T de mezclado 68, donde se mezcla
con una corriente de aguva de lavado introducida en dicha

T de mezclado 68 desde la tuberia 69. El agua asi{ intro-

ducide en el flujo disuelve facilmente y extrae el disol

vente de los hidrocarburosg refinados y recupera dicho di

solvente para ser devuelto al sistema. La mezcla de agua

e hidrocarburos en la tuberia 70 se pasa al acumulador -

de refinado 71, donde se produce una separacién de fase-

entre agua e hidrocarburos. La capa de hidrocarburo se re
tire por la tuberf{a 72, que se extiende hasta la capa hi

drocarbonada superior y se pasa a través de dicha tuberis
72 a almacenaje. Dichos hidrocarburos comprenden hidro-—

carburos sustancialmente no arométicos, como se explica~

con més detalle después. La capa acuosa gque se acumula en
dicho ascumulador 71 se retiras, a través de la tuberfa 73

pass, por el vaporizador de vapor de arrastre o camblador

térmico 74, donde se vaporiza en forma de vapor, y se in

troduce luego en la parte inferior de la columna de ===

arrastre 76 pars arrastrar hidrocarburos arométicos de -

1a fase extracto como se describe con mas detalle poste-

riormente,

La fase extracto relativamente densa o disolvente-
graso que se scumuls en la parte inferior de dicha colum
na de extraccidn 61, contiene la proporcidn principal de
los hidrocarburos arométicos que hay que recuperar, Di—-

cha fase extracto se retiras de la columna 61 por la tube
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ria 64 y se introduce por la parte superior de la colum=
na, de arrastre 76. Esta columna, que trabajs aproximeda-
mente como una cémara de "reldmpago" o "flash" en su par
te superior, y una columna de destilacidn por debsjo de-
la seccidn de cémara de "relémpago", estd disefiada prefe
riblemente para que funcione a una presién slgo menor ——
que la columna de extraccidn 61, usualmente =z uns presién
sustancielmente stmosférica cuando la zona de extraccidn
61 trebaja a una presién superior a la atmosférioa, con~—
el fin de efectusr la vaporizaeién de une parte, por lo-
menos, de los componentes del disolvente graso, més vold
tiles que el disolvente primario de dietilenoglicol.

El resgiduo de fase extracto o disolvente graso for
mado en la columna de arrastre 76 como resultado de la -
destilacidn "relémpago" en lg seccidn superior de la co=-
lumna, ests sustancialmente enriquecido en benceno disuel
to y en cuaslesquiers otros aromdticos presentes, y fluye
en gentido descendente por la columna 76 hasta la seC==—-
cion de destilacidn de la misma, donde los componentes =
arométicos disueltos son destilados del disolvente por el
calor procedente del rehervidor 78, y la corriente de -
arrastre de devolucidn caliente introducida en la colum-
NS e

ILos vaporeg resultantes de vapor de sgus e hidro—~—
carburos arométicos se retiran como cabecers por la CO--
lumne de arrastre 76, a través de la tuberie 77, junto -
con los vapores ligeros de degtilacidn "relémpago" en la
parte superior de dicha columne 76, Dicha corriente de -
cabecera en la tuberfa 77 entra en el condensador 80 que

funciona a una temperatura suficientemente baje para con
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densar dichos vapores. El condensado 1f{quido resultante-
se pasa, a través de la tuber{a 79, al scumuledor arras-
trador 81, donde los hidrocarburcs y la fase scuosa, mi-
tuamente inmiscibles en forma liquida, se dejan estrati-
ficar para separacién subsiguiente por decantascidn, Di--
cha fase acuosa se retira del acumulador 81, por la tube
ria 82y ¥ se bombes por medio de la bomba representads a
la tuberfa 69, para introduccidén en dicha T de mezclado-
68 como agus de lavado de refinado descrita asnteriormen-
te. En el funcionamiento cont{nuo & lo largo de un perﬁg
do de tiempo con el procedimiento trabajando a una velo-
cided de carga relativamente constante, la cantidad de -
agua geparada por la cabecers de la columna de arrastre-
76, seré sustancialmente constante. Bl sgus contenide en
la fase disolvente en dicha columns de arrastre 76 perma
neceré, pues, sustancislmente constante, y la cantidad -
de sgua de compensacidn, que se describe més adelante, -
necesaria para ser gfiadida al sistema, eg una cantidad -
relativamente pequefia.

La caps superior de benceno o hidrocarburos sromé-
ticos que se acumula en el gscumulador 81, se retira del-
mismo por la tuberia 83 y pass, por medio de la bomba re
presentada, a través de la tuberia 84, a la colurna de -
fraccionamiento de benceno 86, En dicha columns 86 se —-
fraccionan los hidrocarburos arométicos y se retira de -
diche columna, por la tuberia 87, una corriente de bence
no de celidad para nitracidn, que se pasa por el conden—
sador 88 y al scumulador de benceno 89. El producto ben-
ceno se retira de dicho acumulador 89 por la tuberis 91-

Yy pasa, por la tuberia 92, a almgcengje como un producto
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del procedimiento. Une parte de dicho producto benceno -
de la tuberfa 92 se devuelve a la parte superior de dichsa
columna 86, & través de la tuberfa 93, como reflujo para
la misma, en una cantidad suficiente para mantener lag ——
temperatura y el grado de fraccionamiento deseados en ai
cha columns 86,

Se suministra calor al fondo de la columna de ben-
ceno 86 por medio de un rehervidor 94, a través del cuel
ge hace circular una corriente de 1iquido de colas desde
¥ hacia diche columne 86, segin se he indicsdo. Dicho re
hervidor 94 puede ser cualquier medio de calefaccidn con
veniente., Por la parte del fondo de la columna 86, a tra,
vés de la tuberis 96, se retira una corriente de produc-
tos de colas que comprende tolueno y aromdticos de punto
de ebullicidn mayor, y se pase por el refrigerador 97 y-
la tuberfa 98 = almacensje. Segln sea la purezs de la co
rriente de concentrado de benceno cargada envel sistema~
por la tuberia 60, dicha corriente que contiene tolueno-
en la tuberia 96 puede ser una corriente de tolueno de -~
calidad esencislmente para nitracidn. Si en dicha corrien
te en la tuberia 96 hay presentes hidrocarburos srométi-
cos que hierven por encime del tolueno, puede recuperar—-
se el tolueno de la misme pasando dicha corriente de lg
tuberie 96 a otra columne de fraccionamiento no represen
tada.

Una parte de la corriente que contiene benceno en-
le tuberia 84 se devuelve, de acuerdo con el método ope-
ratoric preferido del procedimiento, a través de la tube
ria 99, el calentador de reflujo 101, y la tuberfa 102,-

a la poreidn del fondo de la columna de extraccidn 61,
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te de reflujo, cuando se introducen en la parte inferior
de la columna de extraccidén 61, desplazan, por lo menos,
un volumen equivalente de hidrocerburos no arométicos —-
que tienden a disolverse en el disolvente y que, de otro
modo, estar{an presentes en la fase extracto segin se re
tire de dicha columna 61 a través de la tuberfs 64, E1 -
desplazamiento f{sico de los hidrocarburos no aroméaticos
disueltos de modo menos preferencial s partir de dicha -
fase extracto con los hidrocarburos aromdticos disueltos
de modo preferencial disminuye la cantidad de los hidro-
carburos no arometicos en la fase extracto y facilita la
separacidn de los productos aromdticos deseados en lsm co
lumng de errastre 76, Como se ha indicado, el conducto =
de devolucidn 102 descarga la corriente de reflujo aromé
tica en la parte del fondo de la columna de extracecidn -
61, y preferiblemente en dicha columna en su extremo in-
ferior en un punto inmediatemente por encimas de la gber-
tura de salida de fase extracto de la columna, para per-
mitir un méximo contacto en contracorriente de dicha co-
rriente de reflujo con dicha fase extracto antes de la -
eliminacién de esta dltima de dicha columna 61. Ia canti
dad de dicho reflujo puede variar dentro de amplios limi
tes segin sea la pureze deseada de los aromdticos recupe
rados. Por ejemplo, puede usarse una relacidn de reflujo
de 1 a 10 partes (o més) en peso de aromgtico devuelto -
por cade parte de aromstico recuperado. Usualmente, se -
prefiere una relacidn de reflujo de, aproximadamente, 3-
a, aproximademente, 8 partes en peso de aromitico devuel

to por cada parte en peso de sromstico recuperado.
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El disolvente pobre, esencialmente libre de hidro-

carburos aromaticos ¥y que contiene aproximadamente lag ~-
centidad de agua deseada para proporcionar les composi-——
cidn disolvente selectiva presente, se azcumuls en la par
te del fondo de la columna de arrastre 76 y se retira de
la misma, a través de la tuberis 102 ¥ la bomba 104 a la
tuberia 106 desde donde pasa por el vaporizador de vapor
de arrastre o cambisdor térmico 74, donde cede por lo me
nos una parte de su calor sensible pars transformer en -
vapor el agua devuelta desde la tuberia 73, cuyo vapor -
se introduce como vapor de arrastre en dicha columna 76,
como se ha descrito anteriormente., El1 disolvente ahorg -
parcialmente enfriado se pasa por la tuberias 107, se en-
fria nuevemente en el refrigerador de disolvente 108, y-
pasa, por las tuberias 109 y 111, al tanque de asgitaciédn
de disolvente 112, La bomba 113 bombea disolvente desde-
dicho tanque de agitacion de disolvente & la tuberia 63~
pare introduccidén en la columna de extraccidén 61 como se
ha descrito anteriormente. Pueden introducirse en el sig
tema componente disolvente primario de compenssgcidn y -
componente disolvente secundario de compensacién, en las
cantidades deseadas, por las tuberias 114, y 115, respec
tivamente, mezclarse en lg tuberis 116, ¥y luego introdu-
cirse en el tanque de agitacidén de disolvente 112 para -
ajustar la composicidn de dicho disolvente antes de su -
retorno a la columna de extraccidén 61, Una parte del di-
solvente parcialmente enfriado, del vaporizador de vapor
de arrastre 74, se pasa por la tuberfa 117 ¥y por el cg—-
lentador de reflujo 101, para calentar diche corriente -

de reflujo y luego se introduce por las tuberfas 118 y -
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111 en dicho tanque de agitacion de disolvente 152.

Si se considera conveniente o necesario, puede =~
trasladarse una parte del disolvente pobre desde la bom-
ba 104, a través de la tuberia 119, a la columna de "re-
circulacidn® de disolvente 121. En dicha columna 121, el
disolvente contaminado se destila en vac{o a una presidn
de 0,021 kg./cm.2 abse. y una temperatura de columne en -
la parte superior de unos 37,7f C., retifandose aguas y -
otras impurezas de punto de ebullicidn relativemente ba-
jo, como cabecera, por la tuber{a.122, por medio de loa-
chorros de vacio representados, En dicha columna 121, el
1iguido de reflujo se acumula en un plato anular no re——
presentado, y se retira, por la tuberia 123 y la bomba -
124, Una parte de dicha corriente de reflujo se pasa a -
través del refrigerador de reflujo 126 y se retorna a la
parte superior de la columna 121 para mantener la tempe-
rotura deseada en la parte superior de diche columnae.
Otra parte de dicha corriente de reflujo se retorna a d4i
cha torre para refluir la parte de dicha columna por de
bajo de dicho plato anular. Otra parte méas de la corrien
te de reflujo, que es en realidad disolvente purificado,
gse retorna sl sisteme por la tuberia 111, las impurezas-
densag contenidas en el disolvente se retiran de dichs -
columna 121 por la tuberie 127. Se suministra calor s ai
cha columnsa 121 por medio del serpentin.-del rehervidor -
128.

El siguiente ejemplo servira pars ilustrar mas el-
invento:

EJEMPLO

Una corriente de concentrado de benceno que ten{a-
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la composicién que se indica en la columna sefiglada con=-
(13) en la Tabla I que se da més adelante, y preparada -
de acuerdo con el procedimiento ilustrado en la figure 1
se introduce, & través del conducto 60, en la columna de
extraccidén 61 de la figura 2. Dicha corriente de concen-
trado de benceno se extrae luego con disolvente y los ==
aromaticos se retiran de la misma de acuerdo con el Pro—
cedimiento ilustrado en dicha figura 2, y empleando las-
composiciones y cantidades de disolvente que se dan mds-
adelante en la Tabla I. En el funcionemiento de este ——
ejemplo, dicha columna de extraccién 61 trabaja a una pre
sidn de unas 4,92 kg./bm.2 ebs. y con una temperatura su
perior y de fondo de unos 1072 C. Dicha corriente de con
centrado de benceno introducida por la tuberia 60, ¥ la-
corriente de disolvente introducida por la tuberia 63, -
se introducen ambas en dichs columna 61 s una temperatu~
re. de unos 107,22 C. La columna de arrastre 76 trabsja -
con una temperaturae de columne superior de unos 782 Co,-
una presidén de torre superior de 1,40 kg./cm.2 abse., apro
Ximadamente, una tempergtura de torre inferior o de fon-
do de unos 1672 C., ¥y una presidn de torre en el fondo -
de 1,61 kg./cm.2 abse., aproximedesmente. La fase extracto
se introduce en dicha columna de arrastre a una tempera—
turg de unos 107,22 C. El vapor de arrastre se introduce
por la parte inferior de dicha columna de arrestre 76 a-
una temperaturs de unos 1158 C. La columna de benceno §6
trabaja a una temperaturs de torre superior de unos 98¢C.,
une presidn de torre superior de 1,75 kg./cm.2 abs., apro
ximademente, una temperaturs de torre inferior de unosg -

1152 C. y una presidn de torre inferior de 2,10 kg./cm.2
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abs,., aproximadamente., La cantidad de calor suministrads
al fondo de dicha columns de arrastre 76 y dicha columna
de benceno 86 por medio de rehervidores 78 y 94, respec-
tivemente es una cantidad necesaria pars mantener lags —
condiciones descritas dentro de dichas torres. Los acumu
ladores 71, 81 y 89 trabajan todos a una tempersturs de-
unos 43¢ C, pasendo suficiente agua de enfriamiento g —-
través de los refrigeradores o condensadores 66, 78 y 88
pars mantener dichas tempersaturas,

Los resultados de esta operacidn se resumen en la~
Teble I que se da a continuacidén. En dicha Tabls I, los-
numercs entreAParéntesis, que figuran en la parte supe-——
rior de las columnas de la misma, se refieren a numeros—

de las tuberf{as en la figura 2.
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Como se ha indicado arribg, las condiciohes opera-
torias en la columna de extraccién 61, variaran de acuer
do con la composicién de la corriente de cargs a le mis-
ma y la pureza deseada de las corrientes aromaticas que—
hay que recuperar a partir de dicha corriente de carga.
Se sobrentendera por los especialistas en esta técnica,-
que, aungque se han explicado condiciones operatorias es—
pec{ficas para la columna de arrastre 76 y la columna de
benceno 86 y otros aparstos en el Ejemplo enterior, el -
invento no se limite a dichas condieiones operatorias es
pec{ficas, ya que las condiciones operatorias en dichas-
columnas y en otros aparatos varisrén de acuerdo con lag
corrientes que se carguen en los mismos.

Segin sea la composicidén de la corriente de alimen
tacidén en la tuberis 60 y las condiciones operatorias y-
el disolvente usado en la columna de extraccidn 61, la -
fase extracto introducids en la columna de arrastre 76 a
través de la tuberia 64, puede contener & veces pequeiias
cantidedes de hidrocarburos no arométicos, tal como para
finas, olefinas y/o naftenos., En tales casos, dichos hi-
drocarburos no aromiticos se retirarén como fracciones -
de cebecera de la columna de arrastre 76, a través de la
tuberia 77, y contaminarén el producto hidrocarburo aro-
nético deseado. En la mayor{a de los casos, dichos hidro
carburos no arométicos herviran por debajo del benceno y
pueden separarse del mismo por destilacidn. Asf, pues, -
en otro aspecto del invento, se emplea otra columne de -
fraccionsmiento A por delante de la columna de bencenc -—
86. En este caso, los hidrocarburos procedentes de la tu

beria 84 se cargan en dicha columne de fraccionamiento A
’

- 37 -



10

15

20

25

30

I

A R

dichos hidrocarburos no aromé&ticos se retiren como cabe-

cera de la misma, y los hidrocarburos aromaticos se reti
ren por el fondo del fraccionador A y se cargan en la co
lumns de benceno 86.

En otro aspecto adicional del invento, cuando la -
fage extracto contiene dichos hidrocarburos no aromdti--
cos, dicha fase extracto puede pre-arrastrarse en una co
lumng de fraccionamiento B colocada en el flujo por de--
lante de la columna de arrastre 76. En este aspecto del-
invento, se retira como cabecera de dicho fraccionador B
una corriente que comprende dichos hidrocarburos no aro-
méticos y una parte de los aromdticos de bajo punto de -
ebullicidén, es decir, benceno. Diche corriente de cabece
ra se retorna a la parte inferior de la columna de extrac
cidn 61, como reflujo para la misma, Como, en el trabajo
con%{nuo, se establecerédn condiciones de equilibrio, la-
corriente de colas procedente de dicho fraccionador B —-
contendrd le misma centidad de benceno que en el mate~—
rigl de alimentacidn, la totelidad de los aromaticos de-
punto de ebullicidn mayor, y el disolvente procedente de
dicho extracto., Dicha corriente de colas se carga deSe—-
pués en la columna de arrastre 76, donde se separan los-
hidrocarburos érométicos del disolvente, retiréndose di-

chog hidrocarburos aromdticos como cabecera y luego se -~

_cargen en la columna de benceno 86, para fraccionar de -

7
una menera sndloge a la descrite anteriormente. Se reti-

ra disolvente pobre por el fondo de la columna de arras-
tre 76 y se retorna a dicha columna de extraccidn 61. El
contenido de agua de dicho disolvente pobre puede ajus--

tarse, si es necesario, por adicidén de vapor libre en la
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columna 76 o por adicidn de aguas a dicho disolvente antes

de su introduccién en la columna de extraccidn 61. En es
te aspecto del invento, puede separarse agua de dicha co
rriente de cabecera, a partir de dicho fraccionador By =~
antes de su retorno a la columna de extraccidn 61 y em--
Plearse como agua de lavedo para la fase refinsdo proce-
dente de la columna de extraceidn 61, o dicha fase refi-
nado puede lavarse con una corriente de agua aparte, En-
todo caso, dicha agua de lavado puede emplearse como el-
agua o0 vapor usador parsa ajustar el contenido de agua de
dicho disolvente pobre,

En otro aspecto aun, cuando la fase extracto con--
tiene dichos hidrocarburos no arométicos, la columna de~-
arragtre 76 puede trabajarpara destilar como destilacidn
"relémpago" o "flash" como cabecera sustancialmente 1o -
totalidad de los no arométicos de punto de ebullicidn in
ferior, algo de benceno y algo de agua. Dicha corriente-
de cabecera se condensa, se acumula en el primer acumula
dor, se efectia una separacidn de fase entre agua € hie-
drocarburos, y la fase hidrocarburo retornas a dicha co-——
lumna de extraccidn 61 como reflujo para la misma.El res
to del benceno, los arométicos de punto de ebullicidn ma
yor, y algo de asgua contenidos en dicha fase de extracto,
ge retiran de diche columna de arrastre 76 como corrien—
te secundaria, se acumulan en un segundo acumulsdor sepa
rado de dicho primer acumulador, y se efectia una separsa
cidn de fase entre agua e hidrocarburos. Dichos hidrocar
buros separados pueden recuperarse como un producto del-
procedimiento o pueden cargarse en las columna de benceno

86 paras fraccionar de unsa maners andloge a la descrits -
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enteriormente. Si se desea, una parte de dichos hidrocar

buros separados procedentes de dicho segundo acumulador,
puede retornarse a dicha columna de extraccidn 61 como -
reflujo para la misma. Las fases acuosas procedentes de-
dichos acumuladores pueden usarse pare lavados acuosos -
de la fase refinado procedente de dichs columns de eX———
traceidn 61, pars recuperar la pequefia cantidad de disol
vente en elle disuelto.

Por la desoripcién anterior se comprende clarsmen—
te que la fase extracto procedente de dicha columna de —
extraccidn 61 puede tratarse de variasg maneras para recu
Perar los hidrocarburos sromaticos deseados de lg misma.
Aei, pues, el invento no debe limitarse al método especy
fico ilustrado en la figura 2 adjunta.

Aunque el invento, tal como se ha descrito anterior
mente, producird benceno y/0 tolueno de calidad para ni
tracidn, puede ser conveniente, en algunos casos en que-
se deseen productos de pureza excepeional, tal como pure
za esencialmente de 100 %, tratar los hidrocarburos arome
ticos recuperados con arcilla o con otro reactivo para -
eliminar impurezas en indicios. Dicho tratamiento se con
gidera comprendido dentro ﬁel alcence del invento.

Aunque ciertos aspectos del invento se han descri-
to con fines ilustrativos, el invento no se limita 18gi-
camente a los mismos, Otras varias modificaciones serdn-
evidentes para los expertos en esta técnica, a la vista-
de esta descripcidén. Tales modificaciones estén compren—

didas dentro del espiritu y el alcance del invento.
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IL.os puntos de invencidn propia, no nueva, pero no-
establecida, practicada ni divulgada en Espafia, que se -
presentan pares que sean objeto de esta Patente de Intro-
duccidn, por DIEZ afios, son los siguientes:

12,.~ Un procedimiento pare separar un hidrocarburo
aromgtico desde ung mezcla de hidrocarburos gue comprende
hidrocarburos arométicos e hidrocarburcs no aromaticos,-
tales como hidrocarburos paraf{nicos, cuyo procedimiento
comprende: poner en contacto dicha mezcla en una zona de
extraceidn por disolvente, con un disolvente selectivo -
orgénico que contiene ox{geno, ¥ Qque posee un mgyor poO—-
der disolvente para dichos hidrocarburos arométiOOS'que—’
para dichos hidrocarburos no srométicos en condiciones -
de extraccidn por disolvente, para formar una fase de re
finado y uns fase de extracto; separar dichas fases y re
cuperar dicho hidrocarburo aromdtico desde dicha fase de
extracto.

22,~ El procedimiento del punto 12, caracterizado-
adenas porque dicho disolvente selectivo comprende un ==
congtituyente disolvente primario, caracterizedo por la-
férmula siguiente:

Rl

RO(C H 0) R"
nn x
donde: R puede ser un &tomo de hidrdgeno, un grupo meti-
lo, un grupo etilo, un grupeo propilo o un grupo butilo;-
cada R' puede ser un &tomo de hidrdgeno, un grupo metilo,

un grupo etilec o un grupo propilo; R" puede ser un atomo
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de hidrégeno, un grupo metilo o un grupo propilo; n es un

nimero entero que tiene un valor de 2 a 5 inclusive; y X
eg un numero entero que tiene un valor de 1 a 15 inclusi
ve cuando n es 2, de 1 a 13 incluegive cuando n es 3, de-
1 a 12 inclusive cusndo n es 4 y de 1 a 10 inclusive =—-
cuando n esg S.

32,.,- El procedimiento del punto 22, caracterizado-
porque dicho disolvente selectivo comprende una mezcla -
de dicho constituyente disolvente primario y un constitu
yente disolvente secundario que tiene un punto de ebulli
cidn menor que el de dicho constituyente disolvente pri-
mexrio.

42 ,~ E1l procedimiento del punto 32, caracterizado-
porque dicho constituyente disolvente secunderio es agua
y estéd presente en dicha mezcla en una cantidad de 0,5~
a 75 % en peso aproximadamente.

58,~ El1 procedimiento del punto 42, caracterizado-
ademés porgque dicho constituyente disolvente primario es
glicol dietilénico.

62.~ Bl procedimiento del punto 42, carscterizado-
ademds porque dicho constituyente disolvente primario es
metil carbitol (el &ter monomet{lico de glicol dietiléni
Cco)e

72,- T1 procedimiento del punto 42, caracterizado-
ademds porque dicho constituyente disolvente primario es
glicol dipropilénico.

82,.~- E1 procedimiento del punto 42, caracterizado-
ademés porque dicho constituyente disolvente primarlo es
glicol trietilénico.

9e,~ El1 procedimiento del punto 42, caracterizado-
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ademés porque dicho constituyente disolvente primario es
glicol propilénico.

108.,- £l procedimiento de cualguiera de los puntos
3¢, 42, 5, 62, 72, 82 o 92, en el cual dicha fase de re
finado se retira de la parte superior de dicha zona de -
extraccidn por disolvente; dicha fase de extracto se re-
tira de la parte inferior de dicha zona de extraccidn —-—
por solvente y se hace pasar a una zona de separacién de
disolvente, en la cual dicha fase de extracto se calien-
ta y se pone en contacto con un medio separador pars vea-
porizar hidrocarburo aromético disuelto y componente di-
solvente secundario, formando de este modo una corriente
de disolvente pobre; dichos vapores'asi formados se reti
ran de dicha columna de separacién ¥y se condensan cCon —-
formecidén de una fase de hidrocarburo que contiene aroms
ticos y una fage de disolvente secundario; y dicha co——
rriente de disolvente pobre se devuelve a dicha zona de-
extraccidn por disolvente.

112,- El1 procedimiento del punto 102, caracterize-—
do ademéds porque diche fase de refinado separada se pone
en contacto con al menos una parte de dicho disolvente -
secundario condensado para lavar constituyente disolven-
te primario de dicha fase de refinado, dicho liquido de-
lavado de disolvente secundario que contiene disolvente-
primario disuelto es hecho pasar en relacidn indirecta -
de permutacién térmica con dicha corriente disolvente o
bre, de maners que se vaporice dicho disolvente secunde~—
rio; y los vapores as{ resultantes se introducen en di-~
cha zona de separacién de disolvente como medio separa——

dor.
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12¢2,~ El procedimiento del punto 102, caracterize~
do sdemés porque una parte de dicha fase hidrocarbonada-
se devuelve a dicha zone de extraccidén como reflujo para
ella.

132.~ E1 procedimiento de cuaglquiers de los puntos
anteriores, caracterizado ademés porque dicha mezcla de-
hidrocarburos que comprende hidrocarburos aromdticos e -
hidrocarburos no arométicos, es: una fraccién de destila
do resultante del cracking catel{tico de una nafta de pe
trdleo, un destilado de petrdleo natural, tal como una -
gasolina naturel, un destiladc de petrdleo de obtencidn-
directa, tal como una gasolina de obtencidén directs, un-
queroseno, o una nafta recuperada de la destilacidn de -
petréleo crudo, o una fraccidn de destilado recuperada -
de la reformecidn catelitica de uno o més de dichos des-
tilados de petrdleo.

142,~ E1l procedimiento de cualquiera de los puntos
snteriores, caracterizado ademés porgue dicho hidrocarbu
ro aromético es benceno.

152,- E1 procedimiento de cualquiera de los puntos
anteriores caracterizado ademéds porque dicho hidrocarbu-
ro aromético comprende una mezcls de benceno, tolueno y-
xilenos que, cuando se recupers de dicha fase de extrac-
to, se fracciona para recuperar hidrocarburos individue-~
les.

162,~ Un procedimiento pare separar un hidrocarbu-
ro aromgtico desde una mezcla de hidrocarburos.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que antece
de, representado en los dos dibujos que se acompafian y -

pare los fines que se hen especificado.
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