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Este invemto se refiere & un procedi -
miento para la oxidacibn parciel de hidrocarburos
en fase liquide, con un gas ciue contenga oxigeno
molecular y, m4s especialmente, & un procédinﬁ.eg

5.' to de esta naturaleza, en el yue una parte del

Mod. 113
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hidrocarburo se vaporiza del sistema de rescciédn, y
se condensa y se introduce de nuevo en el mismo vy,
més especiiicamente, a un procedimiento de dicha na
turaleza, en el que la mezcla de reaccidn se cealien

5. %8 por medio del hidrocerburo citado, en forma de va

Poxr.

Los procedimientos para la oxidscién per-
ciel de los hidrocarburos en fese liquida, han obie
nido éxito comercial. Sin embargo, el agua formads

10. Auramnte la oxidacién, o de otro modc, que se intro-
duce aen el recipiente de reaccién, puede cbataculi-

zar la reaccidn para obtenmer el producto deseado.

Una técnica conocida psra separar asgue -
del reactor, congsiste en retirsarle en forma de vem
15. por, con los hidrocarburos vaporizados no-reacciona
dos, y los gases no-condensados. E1 total de estos
vepores denominados "boil-up" (cocidos) se enfrian
a continnacién. El agua y los hidrocarburos se con
densan y se posen; la fase agua se separa de la fa
20. se hidrocarburo; el agua se desecha, y el hidrocar-
buro se introduce de nuevo en el reactor. La propor
¢ién de "eocido" se determina por ammchos factores,
tales como la itemperatura y la presién del recipien
te de reaccidn. Puede ser precisa una elevada pro=-
25, porcibén de “cocido" cuando es necesario disponer de
una baja presién parcial del oxigenc. Este procedi-
niento, adolece de muchos inconvenientes. En el -
reactor existe une transmisifén de calor reducida -
(indirects), si se utiliza un serpentin o envoltura,

30. a causa de las concreciones, especialmente 3i la =
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mezcla de reaccién es una pasta. Para separar los; R

friar aquellos y condensarlos. Para tratar de nUE 1oew
vo los hidrocarburos, es preoiéo afiadir grandes
5e cantidades de calor al reactor, con objeto de men
tener las condiciones adecuadas de reaccibén. Is
condensacién de los hidrocarburos vaporosos, re-
gquiere la alimentacidén de elevadas cantidades de
celor y grandes superficies de condensacién, que
10. asumentan adicionalnente el coste del procedimien-

"to.

La técnica se enfrenta con el problema
de proporcionar un procedimiento més satisfacto -
rio adn, para la oxidaciénm parcial de 1é fase 14i-

15. quida, que reduzca al minimo o elimine egtos in -

convenientes,

Los descubrimientos ascciados con este
invento y relacionados con la solucidén de los pro
blemas enteriores, y loms objetos logrados de -

20. acuerdo con este invento, como se indica en los =
pérrafos siguientes, comprende el suministro; de
un procedimiento para le oxidacién parcisl de hi
drocarburcs en fase liguida, con un gas que con =
tenga oxigeno molecular, en una gona de oxidaciédn,

25. vaporizandoc una parte del hidrocarburo e introdu -
ciendo los vapores resultantes en dichs zona, por
cuyo medio esta se calienta; extrayendo opciohal -
mente un efluente gaseoso que contenga hidrocarbu-
ro sin reaccionar y sgus; condensando y separande

30, hidrocarburo del efluente gaseoso e introduciendo



americana ne de serie 140.794, presentada el 26 ‘ §¢§%&3””J
de septiembre de 1.961); de un procedimiento en |
5. el que el hidrocarburo sea un ciclo-glkano; de un
procedimiento en el que el cicloalkano es ciclohe
xano; de un procedimiento en el que el hidrocarbu
ro se hace reaccionar con el gas que contieme oxi
geno, en presencia de un compuesto de baro; de un
10. procedimiento en el que el.compuesto de boro es -
el écido metabdérico; de un procedimiento que com-
prende el poner en intimo contacto el efluente ga
8€0S0 con una corriente-relativamente fria del hi
drocarburo liguido; de un procedimiento en el que
15. la corriente de hidrocarburo liguido relativamen-
te fria, contiene sgua emulsionada; y otros obje-
tos que resultardn evidentes de los detalles de
las counstrucciones de este invento que figuran a

continuacidén.

20. 21 divujo adjunto es un esquema de cire
culacién de una aplicacién préctica de este inven

$0.

Con objeto de indicar més completamente
atin la naturaleza de este invento, figuran los =
25, sjemplos siguientes de procedimientos tipicos, en
los que las partes y porcentajes son ponderales,
de no indicarse lo contrario, debiendo tenerse -
presente que estos ejemplos son aclaratorios sola
mente y no estén destinados a indicar el alcance

30. del invento.
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EJEMPLO 1 - Con referencia al dibujo, el reactd

10 de oxidacién de partidas, cargadc con 308 par- I

tes de &cido metabdrico y 2.711 partes de ciclohe
xano, se mantiene a una temperatura de unos 1668F
¥y & una presién de 8,4 kg/om2. Se introduce aire

en el reactor 10 a través de la tuberia 15, y se
absorben alrededor de 77 partes de Op. Reacciona

alrededor del 8% del ciclohexano, y la mezcla 1li-
quida de reaccién se retira por la tuberia 16. Es
t2 megzcla de reacoeidn se trata, para recuperar el
producto, de cualquier modo deseado, tal como se
describe por ejemplo en la solicitud de patente -

antes citada.

Se introduce calor en el reactor 10, por
medio de hidrocarburo en vapor, suminisirado por
la tuberia 17. Este vapor se produce en el calori
fero 31 por medio de vapor introducido en é1 por
la tuberia 32. El hidrocarburo se introduce en el
calorifero 31 en forma de materisl nuevo, por 1la
fuberia 33, o come materisl re-circulado, proce -
dente de las tuberias 20 y 30 (descrites més ade-
lante). La cantided de hidrocarburo en vepor es -
suficiente para mentener la mezcla de reaccibén a
1e temperatura deseada, asi como pera proporcionar

el "cocido" deseado.

De este modo, se comsigue la transmisidén
térmice, como ocurriria si se utilizara, en comn -
tacto con la mezcla de reaccibn, un calorifero in
directo tal como un serpentin o una envoltura de

vapor. La mezcla de reaccién puede hallarse en for
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me de pasta, encontréndose presente en formaudﬁyg‘
- & "

lida algo del materisl inorgénico, gue introduce :[44N

2 ,’- HREH S8 -:)1 b

complicados provlemas de aglomeracién con calori Do -

v d
'

gt P

feros indirectos. Sin embargo, este invento evita

tales dificultades.

Se conserva una elevada proporcifn de
fecocido" y 108 vapores se separan del reactor -
por la tuberia 18, con un contenido de unas 3.200
partes de ciclohexano, 63 partes de agua y 254 -~
partes de nitrdégeno. Con preferencia, estos vapo
res, a una temperatura de unos 1669C, se hacen -
pasar a la torre de contacto 12, que puede ser
una torre de rociado o pulverizacidn, rellens, u
otro aparato con&encional. En la torre de contac
t0 12, los vapores calientes se ponen en conbace
to directo cop ciclohexano liquido frio de recir
culacién, que contiene agua. Esta dltima corrien
te, con un contenido de unas 1.500 partes de ci-
clohexano y slrededor de 15 partes de égua fasea
da, penetra en le torre de contacto 12 por la 131
nea 19, a una temperatura de unos 37,8¢C. E1 con
tacto de las dos corrientes d4 por resultado (1)
la condensacién de unas 1.500 partes de ciclohe-
xano y la refrigeracibén de los vapores restantes:
(2) el caldeo del ciclohexano liquido & unos =
154¢C, y (3) le separacién del agua de la corrien
te de liquido de re-circulacién. La corriente de
ciclohexano calentado, se¢ retira de la torre de
contacto 2, por la tuberim 20, y contiene unas '

3.000 partes de ciclohexano précticamente exento
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de agua. Una parte de esta corriente se hace rel 1
troceder al reactor de oxidacibn 10 en el que - :~
puede experimenter otra reaccifn. Los vepores en
friados (Que contienen 1.700 partes de ciclohexa
no, mas de 70 pertes de agua y 254 partes de ni
trégeno) abandonan la parte superior de la torre
de contacto 12 por la tuberia 23, y passan &l con
densador 13 en €l que se condensan précticamente
todo e} ciclohexano y el agua. Los gases no-con-
denaables, por ejemplo nitrégeno, se separan por
la tuberia 24; esta corriente countiene alrededor
de 200 parfes de vapor de ciclchexano que pusden
recuperarse en una operaclén de lavado subsiguien
te. Por la tuberia 25, el condensado ciclohexano
agua, a una temperatura de wnos 37,89C, pasa &l
separador de fases 14, Se .separan unas 63 partes
de agua de 1la parte inferior del separador 14, ~
por la tuberfa 26, al desecharse la fase agua.
Por la tuberia 19 se retiran unas 1.500 partes -
de ciclohexano que contiene agua, y se fratan.qg

mo antes se ha descrito.

La corriente no condensable que abando
na ¢l condensador 13 por la tuberia 24, puede in
troducirse de nuevo en el reactor para su trate-
miento, procedimiento especialmente ventajoso =
cuando se deseen concentraciones de oxigeno infe
riores a la del aire.

EJEMPLO 2 - Se repite el procedimiento del ejem—
plo 1, excepto que se lleva a cabo de modo con—

tinuo, siendo suficiente la cantidad de hidrocar
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continua de algo de mezcls liguida de reaccibn, por

la tuberia 16,

En cualquiers de los casbs, tanto si 1la
reaccibn se realiza por partidas, semipariidas o -
procedimiento 6ontinuo, 8¢ obtiene una eficiencia
elevada por la eliminacién de las dificultades de
transpisién térmica en el reactor. Se eliminan -
précticamente los inconvenientes de parc por 1a -
limpieza de las superficies de transmisidén térmica

en el reactor.

Se consiguen resultados compérados 8
los anteriores, con distintes modificaciones, en-
tre ellas las siguientes. Este invento es especial
mente importante en 108 procedimientos de oxide -
cién de hidrocarburos en los que se afiaden a le ma
gg del reactor compusstos de boro teles como écido
metabérico, con objeto de modificar el grado de la
reaccién de oxidacidn, procedimientos que se des -
criben en la solicitud de patente norteamericana
né de serie 85.987 presentada ¢l 31 de enero de
1.961. De acuerdo con el procedimiento de este in
vento, pueden oxidarse una gran variedad de hidro-
carburos. Son especialmente aplicables, los hidro-
carburos de peso molecular inferior, que tengen de
2 a 10 dtomos de carbono por molécula, con prefe -
rencia, de 3 2 8 dtomos. Pueden ser compuestos aci
clicos, tales como parafinés de cadena lineal o 18

mificada, entre ellas butano, pentano, metilbutano,
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tales como el ciclohexano.

- Las condiciones del procedimiento com =

prendiendo la concentracién de oxigeno, cantidad de
5. "cocido", temperaturas, grados de pregibm y circula
¢ibn y similares, se eligen para dar la conversibn
degeada del hidrocarburo, para obtener el producto

de oxidacidn percisl que e desee,

Teniendo en cuente la descripcién ante -
10. rior, los peritos en la materia comprenderdén facil-
mente la facilided de introducir variaciones y modi
ficaciones en lo descrite; se trata de que este in-
vento abarque todas las modificaciones y variaciones
excepto cuando no estén comprendidas en el alcance

15. de las reivindicaciones siguientes.
N o0 2 A

Deacrita suficientemente 1la naturaleza -~
del inmvento, asi como la manera de realizarlo en la
préactica, debe hacerse constar que las disposiciones

20, anteriormente indicadas, son susceptibles de modifi
caciones de detalle, en cuanto no alteren su princi
pio fundamental. También se hace constar que el ine
vento corresponde & una solicltud de patente presen
tada en EE. UU. de A. con fecha 2 de enero de 1862

25, bajo el ne 163.709 acogiéndose, por lo tanto, a los
heneficios que conceden log Convenios Internaciona-
les en vigor y siendo lo que constituye la esencia
del referido invento y por lo gue se solicita Paten
te de Invencibn por 20 afios, en Espafia "Procedimien

30. t0 para la oxidacidn parcial de hidrocarburos en fa
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hidrocarburos en fase liquida", con un gas gque =
contenga oxigeno molecular, en una zona de oxida=
¢ibn, caracterizado por comprender el vaporizer -
una parte de dicho hidrocarburo e introducir 1los
vapores resultantes en la zone de oxidacibn, por
cuyc medioc ésta se celienta.

28,- Procedimiento segin reivindicacién 12, ca -
racterizado por comprender el extraer de la zona

de oxidacién un efluente gaseoso gue contiene hi
drocarburo sin resccionar y agus; €l condensar y
separar hidrocarburo del efluente geseoso, y el
introducir el hidrocarburo separado en la zona de
oxidacitn.,

38, Procedimiento segin reivindicacibén 18, ca -
racterizado porque el hidrocerburo es un cicloal-
kano. ‘
42 .. Procedimiento seghn reivindicacién 3¢, ca-
racterizado porque el cicloalkeno es ciclohexano.
58.- Procedimiento segin reivindicecién 12, ca -
racterizado porque el aidrocarburo se hace reac -
cionar con el gas que contiene oxigeno molecular,
en presencia de un compuesto de boro.

62,~ Procedimiento segdén reivindicacibn 58, ca -
racterizedo porque el compuesto ce boro es 4cido

metaborico. .

7%.~ Procedimiento segin reivindicacién 22, cs -
racterizedo por comprender el poner en intimo con

tacto efluente gaseoso con una corriente liquida
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10.

: ?;
relativamente fria de los 2&80348@2. 1 l

88 .~ Procedimiento segin reivindicacién 78, caraéuLNWMMué
terizado porque la corriente liquida relativamente

fria de hidrocarburos, contiene agua emulsionada.

gé .~ "Procedimiento para la oxidacibn parcial de
hidrocarburos en fase lfiguida'; tel y como queda -
substancialimente descrita en la presente Memoria e
ilustrado en los adjuuntoa dibujos.

Eeta memoria consta de once hojas escritas a mé -

quinga por unsg sola cara.
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