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Esta invencién se relgciona con un pro-
cedimiento perfeccionado pars sepgrar mezclas de
hidrocarburos que contienen predominantemente aro-
maticos 08;' Més particularmerte, la invencién se

5e' relaciona con un método perfeccionado de separacidn

Mod. 113
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¥y recuperacidén de varios de los componentes 08 conte~
nidos en una mezcla de aromaticos Cgo

Ias mezclas concentradas de aromdticos Cg
son comercialmente asequibles. Varios constituti-
vos de estas mezolas son productos especlalmente va-
1i090s, habidndose ideado métodos para resolver las
mezolas en productos sustancialmente puros., Sin em-
bargo, tales métodos anteriores no han sido entera=-
mente satisfactorlios desde el punto de vista de la
econom{a y de la fgoilidad de operacidn.

Bs un objeto de esta invencidn el propor-
cionar un método perfeccionado de separacidn de
mezolas de aromdticos Cgo

Un objeto particular de la invencién es
el de proporcloner un metodo perfeccionado de se-
parscién de productos etilbencénicos, ortoxildni-
cos y paraxilénicos de elevada pureza de una mezcle
de hidrocarburos aromgticos 08;‘ \ |

Otro objeto de la invenocién es el de es-
tablecer un perfeccionsdo método de destilacién pe-
rg la separacidn de mezclas aromdtioas Oge

Otros objetos resultarsn evidentes por
la sigulente descripcidén de ls invencidn,

B1 adjunto dibuje ilustra esquemdtica-
mente wna versidn de la invencién.

Con referencia al dibujo, se introduce
una fraccién aromdtica Oy sustenclalmente exenta
de materiales que hierven a igual o inferior tem-
peratura que el etilbenceno por medilo de un cone

ducto 1 en un fracclonador 2, en el que se separa
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la mezola en wun producto superior etilbencénico sus—
tancialmente puro y unos fondos constituidos por otros
aromdticos 08 y algin etilbenceno. E1 fracolonador 2
es ilustrativamente de una o mgs oolummas de desti-
lacifn de platillos miltiples, tales como las que ge
conocen para este tipo de operaciln. EL calor nece-
sario para efectuar la separacién por destilacidn se
suministra en la base del fraccionador 2 por medilo
del rehervidor 3, como se desoribirs més detalla-
damente lf{neams sdelante.

El etilbenoenq'se reoupers por medio del
conducto 4. Ia corriente de los fondos del frao-
cionador 2 ge pasa por los conductos 5 y 6 al frac-
cionador 7, en el que la mezcla es fraccionalmente
destilada bajo condiciones de elevada presién para
producir wna fraceién de fondos formada por ortoxi-
leno y materiales de elevado punto de ebullicién
y una fraccidn vaporosa superior formada por meta-
xileno, paraxileno, ortoxileno y cantidades pequefias
de etilbenceno y materigles de bajo punto de ebu-
1lioién. Ie corriente de fondos del fraccicmsdor 2
se mezcola convenientemente oon una corriente de re-
ciclo formeda por aromiticos Og procedentes de una
operacién de isomerizacién como mas adelante se des-
eribird, antes del fraccionamiento en el fraccio-
nador T

El 'calor necesario para realizar la se-
paracién por destilacidén en el fraocionador 7 es
proporcionado por una fuente externa ilustrada por

el rehervidor 18. Preferiblemente, el 1fquido de
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la seccoidn inferior del fracoionador es vaporizado al
exterior de éste mediente cambio térmico indirecto
como en un calentador de calentamiento indirecto, rea-
dimentdndose los vapores resultantes a la parte in-
5 ferior del fraooionador. Como variante, pueden emplear-
Be otros medios para proporcionar calor al fraccio-
nador 7.
En el fraccionador 7, se separs la mezcla
de carga en una corriente de fondos 1{quida de orto-
10, xileho y materiales de un punto de ebullicidn supe-
rior al de los aromiticos Ogs la corriente de fondos
del fraocionador 7 se pasa a través del conducto 8
al fraccionador 9, donde se separa ortoxileno por
. arriba medlante el conducto 10 en wn grado de eleva-
l_l.5; da pureza, de‘los materiales de superior punto de
ebullicién, que se retiran a través del conducto 11,
Bl calor necesario para reallzar esta separacidn se
proporclona por medio del rehexvidor 1l,
Tos vapores superiores del fraccionador 7
20, se emplean de acuerdo con esta invencidn psra co-
mumicar calor de re-sbullicidn al fraccicnador 2, al
fraccionador 9 y al fraccionador 13, empledndose este
dltimo para separar una fraceién que contiene princi-
palmente metaxileno, ortoxileno y paraxileno, junto
25, con una pequefla cantidad de etilbenceno, a traves
del conducto 14, del material superier de inferior
~ punto de ebullioidn, que se retira a través del
conducto 15. Mediante la nueva disposicién de des-
tilacién, se consiguen notables economfas en el pro-

30, ceso, en contraste con los procesos anteriores.
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En tales procesos anteriores, mda uno de
los diversos fraccionadores estaba equipedo con
‘nedios de calentamiento y enfriamliento separados e
independientes. Normalmente, el calor se proporcio-
nabe mediante vapor de agua o una equivalente fuente
externa al rehervidor bdsico de cada columns a fin de
realizar la separacién por destilacién, Ios vapores
superiores de oada columna ersn enfriados y conden-
sedos énlaparatos separados e independientemente me~
diante indirecto cambio térmico con agua refrige-
rante.

En tales procesos anteriores, los costos del
equipo eren muy elevados. Ademds, de lass grandes can~
tidades de oaslor necesarias pars realizar la sepa- L
racién por destilacién de los materiales Cg con puntos
de ebullicién préximos, la mayor parte del calor se
perdia en el agua refrigerante.

TIa presente invencidn represents wn mar—
cado y significativo avance respecto a tales téonicas
anteriores. En el presente proceso inventivo, el
calor necesario para efectuar la geparacidén en el
frecclonador 7, en lugar de pgrderse 86 recupera ¥
emplea para efectuar las separaciones por destlla~
cién en los fraccionadores 2, 13 y 9. 1os Vapores
del fracoiongdor 7 transportan y comunican calor de
fraccionamiento a los fraccionadores 2, 9 y 13. Ios
rehervidores 3, 12 y 16 cumplen la doble finalidad
de sumlnistraer calor a 1los respectivos fracciona-
dores y condensar los vapores del fraoolonador 7.

Asf, los necesidades de condensadores sistematizados
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gson notablemente menores en contraste con las tédonicas
anteriores.

Ademds, resultara evidente medisnte una
oonsidersoién del presente proceso la obtencién de
notables economias de oalof. Mientras que se perdian
zmteriorment.e grandes cantidades del calor necesario
para efectuar la separacidn en el fracoionador 7 como
resultedo del enfriamiento y condensacién de los va-
pores superiores de la columa 7 con agua refrige-~
rante, en el presente proceso se oonvierte un mfnimo
de este caloy a un estado no utilizable. De esta ma-
nera, se obtienen notables economf{as de ocalor.

A £in de llevar a cabo la invenoién, los
rgpores superiores de la columna 7 hande estar a una
prgsién suficientemente elevada para que se condensen
a la temperatura de la mezcla de destilacién en 1a
oarte inferior del fracoionador 2.

En lineas generales, los vapores superio-
res de la columa 7 se mantienen a una presién de 30
2 130 libras por pulgada cuadrada, convenientemente
de 60 a 100 lpc y preferiblemente de 75 a 85 Ipc.

Los vapores se condensan en los rehervidores 3, 12
y 16 al tiempo que proporcionan calor a las columnas
2, 9 y 13, E1 lquido condensado se pasa al reci-
plente coleotor 17 por el conducto 23y el 19 y el
20, Desde el recipiente 17, vuelve algin lfquido a
la columa 7 como reflujo a través del conducto 21,
cargandose el resto en la colums 13 por medio del
conducto 22+ En la columng ‘13 ge separa uneg mezcla

1fquida de metaxileno, ortoxileno y paraxileno que
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contiene unag pequefia cantidad de etilbenoceno y se
recupera por medio del conducto 14 de una fraceién .
de punto de ebullicidn inferior al de los aromdti-
cos Cg, que se retirs por el conducto 15.

La fraccién de metaxileno, ortoxileno y
paraxileno se somete convenientemente a un trata-
miento de cristalizacién de acuerdo con técnicas
conocldas (no mostrades), en virtud del cual se re-
cupera péréxileno sustancialmente puro. El filtrado
puede someterse a un tratamiento de isomerizacién
mediante téenicas oonocidas y, despuds de unas ade-
cuades operaciones de purificacién, el efluente iso-
merizador puede mezclarse con los fondos del frac-
clonador 2 llevarse al fraccionador 7 a través del
conducto 6.

Ia invencidn es ilustrads pero no limi-
tada por los siguienfes ejemplos, en los que las
partes son por peso Salvo indicacn en contrario.

Ejemplo-ls

== —— e e S S

Se fraccionan gproximadamente 110 partes
de una fraccidn aromgtica Cg conteniendo aproxi-
madamente wn 22% de ortoxileno, 18% de parexileno,
40% de metaxileno y 20% de etilbenceno, en el frao-
cilonedor 2, Se obtienen etilbenceno sustancialmente
puro (99.9%)Aen ung cantidad de 20 partes aproxime-
damente como vapores superiores a unos 1402C y 3 lpe,
Se condensan y se recuperan como producto. Se retira
del fraccionador 2 una corriente liquida de fondos
a unos 2002C y 50 lpc a través del conducto 5.

Is corriente de fondos en una cantidad
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aproximada de 90 partes y conteniendo aproximadamente
un 26,9% de ortoxileno, 22,0% de paraxileno, 48,9%
de metexileno y 2,2% de etilbenceno, se ocombina con
unas 205 partes de un efluente isomerizador purifi-
vado para formar una mezcle que contiene aproximada—
mente un 21,4% de ortoxilemo, 21,3% de paraxileno,
$53,2% de metaxileno y 4,1% de etilbenceno e hidrocar-
suros de puntos de ebullicidn superior e inferior,

ile fracciong le mezcla en ung columa 7 de destile-
0ibn de platillos miltiples. Se proporcions calor re-
tirando 1lfquido del fondo de la columna, vaporizendo
sgte 1f{quido en un calentador indirectamente calen-
tado y devolviendo los vaepores a les parte inferior
de la columna 7. Se separan aprOﬁmeda.mente 2300 par-
‘tes de wna fracelén superior compuests de aproxima-
demente un 26,7% de paraxileno, 2,5% de ortoxileno,
57.4% de metaxileno y 3,4% de etilﬁenceno e impu-
rezas de puntos de ebullicidn superiores, en forma

de vapor a unos 22020 yv 80 lpc. Se sepaera como 1f{=
quido a unos 23520 y 85 lpe una freccidén de fondos

an ung cantidad aproximaeda de 65 partes conteniendo
1m 92% de ortoxilens y un 8% de impurezas.

Ia fraccidn de fondos citada se pasa a
través del conducto 8 a la columg 9 de destilacién
je platillos miltiples, en la que se destila pars se-
Parar gproximadamente 60 partes de un vapor de orto-
xileno de eleveds pureza (96%) e unos 1502C y 5 lpo
de una fraceidn de fondos mds pesada. Los fondos
més pesados se separan a unos 175¢C y 15 lpo.

El vapor superior del fraccionador 7 a unog
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2202C y 80 1lpc se divide en traa corrientes. Una co-
rriente, en cantidad de 1950 partes aproximademen-
te, se pasa al rehervidor 3 en la bagse del frac-
cionador 2, donde condensg el vapor y proporciona
asi calor de destilecidn al fraccionador 2. Ie se-
gunda corriente, en une oantidad aproximsda de 12°
partes, se pasa gl rehervidor 12 en la base del frac-
cionador 9, donde se separas ortoxileno de los mate-
risles de superior punto de ebullicién. En el reher-
vidor 12 condensa el vapor y proporcions calor de
destilacién al fraccionadbr 9. De igual forme, apro-
ximedamente 230 partes del vapor se emplean en el
rehervidor»lG del fraccionedor 13 para proporclonar
el calor necesario para separer meterigles mds li-
goros de lg fraceidn de metexileno, ortoxileno y
parexileno.

El condensado del rehervidor se recoge
en el recipiente colector 17. Aproximadamente 2070
partes del condensado se reoirculan al fracciona-
dor 7 como reflujo. Aproximademente 230 partes del
condensgdo se pasan al fraccionador 13, donde
ungs 10 partes de meterial ligero son separadas por
arribe a unos 1202C y 5 lpc. Se obtiene una frac~
clén de fondos en canbtidades de unas 220 partes,
consistente en 28,5% de parsxileno, 67,7% de meta-
xileno, 2,8% de ortoxileno, 1,0% de etilbenceno,
eproximademente, y otros materiales .

Una porcién de esta fraccién de fondos se
enfris aproximsdemente a -702C, cristalizando as{
el paraxileno., Este se separa por centrifugacién
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en cantided aproximsda de 15 partes oom una pureza
del 98,5% |

In poreién restante de dicha fraccién de
fondos se combina con el filtrado lfquido despuéds
je la sepaeracién de los cristales de paraxileno,

se“iso_meriza esta mezcla resultante a unog 4602C

y 190 1lpc en presencia de hidrdgeno, con lo ocual

al contenido de paraxileno y ortoxileno de la misma
queda enriquecido y el lsomerizado tiene una compo-
sicién aproximeda del 19% de ortoxileno, 21% de pa~
rexileno, 53% de metaxileno, 1% de etilbenceno, 4%
ie mds ligeros que el Gg ¥ 2% de més pesados que

al 080

Despuds de lo destilscidn pare separar
a3l materigl ligero y pesado, se combina el isome-
rizado con fondos del fraccionador 2 y se trats ul-

teriormente como queda descrito.

Ejemplo -2

B
Se destilen en el fraccionador 2 como se
describe en el ejemplo 1 unas 110 partes de un aro-~
matico Og de la misma composicidn que el desorito
en el ejemplo 1, para separar aproximadamente 20
partes de etilbenceno por encima desde la 00~
rriente 1fquida de fondos.
Ie corriente de fondos, en cantidad
de unas 90 partes y conteniendo aproximasdamente un
26;9% de ortoxileno, 22% de paraxileno, 48,9% de
metexileno y 2,2% de etilbenceno, se combina con
unas 295 parteé de un efluente isémero purificado,

Ia resultante mezcla combineda se fracciones en la



5e

10s

15.

20,

25¢

30,

columna 7 de destilacidn de platillos miltiples. E1
calor se proporoiona retirando lfquido del fondo de
la columna, vaporizendo este 1lf{quido en um cslentador
de calentamiento indirecto y devolviendo los vapores
e la parte inferior de la columna 7. Aproximadamente
2555 partes de una fraccidn superior compuests
aproximedemente de un 22,5% de paraxileno, 17,8% de
ortoxileno, 54% de metaxileno y 5,7% de etilbenceno
e impurezes de ebullicidn mds ligers, se separan

en forma de vapor a unos 2202C y 80 lpc, Se separa
una fraccién de fondos en cantidad aproximeda de

20 partes y conteniendo aproximadajneﬁte un 75% de
ortoxileno y un 25% de impurezas, en forms de 1{-
quido a unos 2354C y 85 1pce

Ia citada fraccidn de fondos es pasada
a través del conducto 8 a le columna de destila~
cién 9 de platillos miltiples, en la que se desti-
le para separar aproximaedamente 16 partes de un
vapor de ortoxileno de elevada purezes (96%) e unos
15020 y 5 1lpc, de une fraccién de fondos mds pe-
seda., Los fondos mas pesados se retiran sproximade-
mente a 1752C y 15 lpc.

Bl vapor superior del fraccionador T,
aproximadamente a 2202C¢ y 80 1lpo, se divide en
trés corrlientes., Una corriente, en cantided de 1950
partes aproximadamente, se pasa al rehervidor 3
en la base del fraccionador 2, donde se condensa
el vapor y proporciona as{ calor de destilacién al
freocionador 2. Is segunde corriente, en cantidaed
de 125 partes agproximedamente, se pasa al rehexrvidor
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12 en la base del fraccionador 9, donde se separa
ortoxileno de los materiales de superior ebulli-
cién. En el rehervidor 12 se condensa el vapor y
proporoicna calor de destilacién al fracoianador 9.
De 1gusl modo, unas 480 partes del vapor se emplean
en el rehervidor 16 del fraccionador 13 para Pl‘b-
porcionar el calor necesario para le separaciln de

los materiales mds ligeros de la fraccién de meta~
xileno, ortoxileno y parsxileno.

- Bl oondensedo del rehervidor se recoge en
el recipiente colector 17, Aproximedamente 2190 pare
tes del oondensado son recirculadas al fraccionador
7 como reflujoe Aproximedamente 365 partes del con—
densado son llévadaa al fracciongdor 13, donde se
separan por arriba 14 partes de material llgero
a unos 12020 y 5 1lpc. Se obtiene una fraccién de
fondos en centided aproximads a 351 partes, con-
sistentes en wn 23,3% de paraxileno, 56,5% de meta-
xileno, 18,5% de ortoxileno, 1,7% de etilbenceno, apro-
ximadamente, y otros materiales.

Ig citada fracoién de fondos es enfrigda
aproximadw;xente a -7020, cristalizando as{ el para~
xi_leno; Este se separs por centrifugacién en canti-
dad aproximsde a 56 partes, con una pureza del
98 5 5e |

Bl filtrado es isomerizado a unos 46020
¥ 190 lpc en presencis de hidrdgeno, con lo que su
contenido e paraxileno y ortoxileno results enri-
quecido, teniendo el isomerizado uns composicidén del

19% aproximadamente de ortoxileno, 21% de paraxileno,
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53% de metaxileno, 1% de etilbenceno, 4% de mgs 1i-
geros que los C-8 y un 2% de mds pesados que los
0-8,:

Después de la destilscidn pars separar
el materigl ligero y pesado, se combing el isome-
rizado con fondos del fraccionador 2 y Iuego se
trata como queda descrito anteriormente,

Ia presente invencidn, aunque ilustrada
por lo que entecede, puede pomerse en préética en
una amplia variedad de condiciones operatoriss pa~-
ra efectuar la separaciln que se desee,

Ia mezola de aromsticos Og que ha de
gepararse puede variar ampliamente en su composi-
oién. Igualmente, el nimerc de productos obte~
nidos, as{ como la cantidad de un producto de-
terminado, pueden variar segin sean los requisi-
to0s de una préctica determinsdas de la inven-
cidn,

Tas especificas condiciones operatories
rare realizer una partioular separacidn por des-
tilacién pueden variar de acuerdo con el mate-
rial de alimentacidn, la deseada separacidn, etc.,
como resultard evidente para los expertos en
la materia.

N O T A

Descrita suficlentemente la naturaleze
del invento as{ como lg misma de realizarse en
la préctica, debe hacerse constar que las dispo-
siciones enteriormente indicadss son susceptlibles

de modificaciones de detalle en cuanto no alteren
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gu principio fundamental., También se hace constar
cue el invento ge reflere a ung solicitud de pa-
tente presentada en Norteamerics con fecha 20 de
junio de 1961 n¢ 118,473, acoglendose por lo tan~
to a los beneficlos que conceden los Convenios In-
ternaciongles en vigor y siendo lo que constitu-
ye la esencia del referido invento y por lo que

g6 solicita patente de invencidn por 20 afios en
'spafin: " PROCEDIMIENTO DE SEPARACION DE UNA MEZCLA
LEE HIDROCARBUROS AROMATICOS Cg"; caracterizéndose
por lo siguiente:

18,- Procedimiento de separacién de
tna mezcla de hidrocarburos aromdticos Cgs en el
que la mezclg se separa en una Serie de opera=
clones de destilacidén separades, caracterizado por-
que comprende el paso de vapores superiores de
tna operscién de destilacién a un indirecto cambio
H#érmico con una mezcls que se estd destilando en
wna diferente operacién de destilacién, condensdn-
dlose dichos vapores y proporciongndose de esta
nanera calor de destilacidn en dicha operacidn
diferente de destilacidn.

28,- Procedimiento de separacidn de wma
nezcla de hidrocarburos aromgticos Cg, que contle-
ne etilbenceno y otros aromdticos Cgs caracteri-
nado porque la destilacién de la mezcla Cg es una
srimers zona de destilacidénlbara separar una frac-
oidén superior de etilbenoenL de una fraccidén de
Zondos, la destilacidn de dicha fraccién de fondos

on una segunda zong de destilacién para producir
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una fraccidén vaporosa superior y una fraceién 1f-
quida de fondos, el paso del vapor desde dicha se-
gunda zons de destilacién a la referida primers zo-
ng de destilacidn, y la condensacién del referido
vapor mediante indirecto camblo térmico con 1a
mezcle que se ests separando en dichs primera Zo-
na de destilacién,
32,~ Procedimiento de separacién de una

mezcla de hidrocarturos aromdticos Cg, que contiene

etiibenceno, ortoxileno, metaxileno y paraxileno,
caracterizado por que comprende la destilacidén de
la mezcla en una primere zona de destilacién para
separar wna fraceidn superior de etilbenceno de
una fracclén de fondos que contiene ortoxileno,
metexileno y parsxileno, lg destilaseién de la frac-
cidn de fondos en una segunda zona de destlilacién
a presidn elovada para separar vapores superiores
de xilenos mezolados de una fraccidn de fondos de
ortoxileno, la destilacidn de la fraccidén de orto-
xileno en una tercera zona de destilacién para se-

parar producto ortoxilénico de wn material mds

pesado,la destilacién de la fraccién de xileno mez-
clados despuds de condensacién en una cuarte zona
de destilacidn pars separar material mis ligero

de los xllenos, el paso del vapor de xileno mez-
olados desde dioha segunda zona de destilacidn a
cada una de las cltadas zonas de destilacidn pri-
mera, tercera ¥y cuarta y la oondensacidn del citado
vapor mediante indirecto cambio térmico con la

mezcla que se estd separando en dichas zonas de des—
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tilacién primera, tercera y cuarta.

48,~ Procedimiento, segin lo especificado

an la relvindicacidn 32, en el que los xilenos mez-
slados de le cuarta zona de destilacién son enfrig~

i0s y se separa paraxileno cristalizado, lsomerizdngo-

gse los restantes xilenos y recirculdndose los xile-o
nos del isomerizado a dicha segunda zona de destlila-
olén,

58,~ Procedimiento de separacién de wma
mezcls de hidrocarburcs aromsticos Ogj tal y como que-
da sustancialmente descrito en la presente memoria
e 1lnstrado en el adjunto dibujo.

Esta memorig consta de diecisels hojas

esoritas a mdquina por hna\sola cara.

Medrid, -
N, 1060
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