
PATENTE DE INVENCION
Your Case No. 619-Snain

"Procedimiento y aparato para la oxidación de hidrocar­
buros" .

HALCON INTERNATIONAL, INC, entidad norteamericana, 
residente en 2 Park Avenne, New York 16, New York, EE.UU 
de A.

Bate invento ee refiere a un procedimiento y 
a aparatos nuevos y perfeccionados para la oxidación 
de hidrocarburos. Más específicamente, este invente mués 
tra un procedimiento y aparato para vencer muchas difi­
cultades anteriormente ineludibles, en la oxidación de5



*

5.

10.

15.

20.

25.

30.

hidrocarburos. Más especialmente aún, este invento des­
cribe medios para soslayar los problemas presentados por 
la oxidación de hidrocarburos, cuando se utilizan com - 
puestos de boro para obtener el producto de oxidación de­
seado.

En la oxidación de hidrocarburos, la presenoia 
de agua obstaculiza a menudo la conversión efioaz en el 
producto de reacción deseado. Este agua se forma por la 
reacción de oxidación "per se" o se introduce en el re­
cipiente de reacción desde orígenes exteriores.

Una tócnica conocida en los procedimientos an­
teriores para eliminar el agua del reoipiente de reac­
ción, consiste en extraerla en forma de vapor junto con 
los hidrocarburos vaporizados y no reaccionados, y los 
gases no-condensables. El total de estos vapores, deno­
minado "Productos de ebullición prolongada" se enfria a 
continuación; el agua y los hidrocaburos se condensan y 
posan; la fase acuosa y la fase hidrocarburada, se sepa­
ran, y el agua se desecha introdacióndoee de nuevo el hi­
drocarburo en el recipiente de reacción^ la relación de 
los productos citados, se determina por muchos factores, 
tales oorno la temperatura y la presión del recipiente de 
reacción.

Se ha comprobado que el procedimiento indicado 
adolece de muohos inconvenientes que hacen el procedi­
miento en conjunto mucho menos eficiente y económica­
mente atractivo.

Ante todo, para separar los produotos de ebu­
llición prolongada y el agua, es necesario que se enfrión 
y condensen. Al volver a introducir los hidrocarburos
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fríos, se baos necesario añadir grandes oantidgdes de 
calor al reactor, para mantener las condiciones ade - 
cuadas de reacción.

En segundo tármino, la condensación de los 
hidrocarburos en estado de vapor, requiere la elimina­
ción de grandes cantidades de vapor y disponer de super­
ficies de condensación de gran tamaño. Estos factores 
aumentan adicionalmente el coate del procedimiento.

En tercer lugar, incluso a la baja temperatura 
empleada en la separación del condenando hidrocarburo- 
agua, la separación completa del agua de la fase hi- 
drocarburada, resulta extremadamente difícil. Esta difi­
cultad depende de la presencia de materiales, quizá pro­
ductos de reacción de superficie activa, que emulsionan 
una parte del agua (llamada a continuación "agua fasada" 
oon la base hidro carburada.

De aouerdo oon este inventó, se ha observado 
que las dificultades antes citadas pueden vencerse po­
niendo directamente en contacto los vaporea de ebullición 
prolongada del recipiente de reacción, con la fase hidro- 
carburada del separador de fases, antes de su nueva in­
corporación al recipiente de reacoión.

Este invento resulta especialmente importante 
en loa procedimientos de oxidación de hidrocarburos en 
los que se añaden a la masa del reactor, con objeto de mo­
dificar el alcance de la reaoción de oxidación, compues­
tos de boro tales como el ácido metabórico. Esto es cierto 
porque la presencia de cantidades, adn pequeñas, de agua, 
destruye el efeoto del compuesto de boro añadido. Para una 
descripción completa de estas reacciones y de^efecto perju-30.
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2 892 í Q¡c&citud 35 patshldioial del agua, ver solicitud 35 patB&te norteamericana 
n* 8$.987$ presentada el 31 de enero de 1961. Puede oxi­
darse de acuerdo con el procedimiento y el aparato de es­
te invento, una amplia variedad de hidrocarburos. Son 

5. especialmente aplicables los hidrocarburos deceso mole­
cular inferior, que contengan de 2 a 10 átomos de oar- 
bono por molécula, con preferencia de 3 a 8 átomos. Pue­
den ser compuestos cíclicos o aci&icos, tales como pa­
rafinas de cadena lineal o ramificada entre ellos butano, 

10. pantano, metilbutano, etc. Son especialmente preferidos 
los cicloal-kanos tal como el oidohexano.

La.figura adjunta es un esquema de circulación
que aclara este invento. El recipiente^, de partidas para
la oxidación, que se carga con 308 partes de ácido meta-

15. bórico y 2.711 partes de oidohexano, se mantiene a una
temperatura de unos 330* Oy a una presión manomátrica de
8,4 kg/cm2. Se introduce aire en el reactor 1, por la
tubería 5, y se absorben unas 77 partes de O . Reacciona2
alrededor del 8% del cidohexano, y la mezcla liquida de 

20. reacción se retira por la tubería 6. Esta mezda de reac­
ción se trata para recuperar el producto, de cualquier 
modo deseado, tal como el que se indica en la solicitud 
de patente citada. A través de medios 7 se suministra 
calor al recipiente de reacción, de un modo convencional. 

25. Se mantiene una ebullición elevada, y los vapores separa­
dos del reactor a través de la conducción 8, contienen al­
rededor de 3.200 partes da oidohexano, y 63 partee de 
agua y 254 partes de nitrógeno. Estos vapores a una tem­
peratura de 149* C aproximadamentese hacen pasar a la 

30. torre de contacto 2, que puede ser del tipo de pulveri-



2 892 19zación a rociado, da una columna atestada, u otro apara­
to convencional. En la torre de contacto 2 loa vaporee 
calientes se colocan en contacto directo con ciclohexano 
liquido y frío de re circulación, que contiene agua fa- 

5. sada. Esta di tima oorriente, que contiene alrededor de
15.000 partes de ciclohexano y unas 15 partes de agua ta­
sada, penetra en la torre de contacto 2 a traváa de la 
conducción 9 a une temperatura de unos 37,8*0. El contac­
to de las des corrientes, dá por resultado (1) la conden- 

10. sación do unas 1.500 partes do ciclohexano, y ol enfria­
miento délos vapores restantes, (2) el caldeo del ciclo­
hexano liquido, a unos 154*0, y (3) la separación del 
agua tasada de la corriente del liquido de recirculación, 
la corriente de ciclohexano caliente, se retira de la tc- 

15. rre de contacto 2 por la conducción 10, y contiene alre­
dedor de 3.000 partee de ciclohexano esencialmente libre 
de agua. Esta oorriente se hace pasar de nuevo al reci­
piente de oxidación 1, donde puede someterse a la ulterior 
reacción. Los vapores enfriados (que contienen 1.700 par*- 

20. tes de ciclohexano, más de 70 partes de agua y 254 partas 
de nitrógeno), abandonan la parte superior de la torre de 
contacto 2 por la tubería 13, y pasan al condensador 3 
en el que ee condensan prácticamente todo el ciclohexano 
y el agua. Los gases no condensables, por ejemplo nitrÓ- 

25. geno, se separan por la tubería 14. Esta corriente contiene 
alrededor de 200 partes de vapor de ciclohexano que pueden 
recuperarse en una operación ulterior de lavado. Por la 
tubería 15, el condensado cidohexano-agua, a una tem­
peratura de unos 37,8*0, pasa al separador de fases 4, 

y .  del fondo del cual se separan unas 63 partes de agua por
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la tubería 16 como f a ^  ̂ u  

tubería 9. ae separan unas 1.500 partea de dclohexano 
que contiene agua faeada, y que se tratan como anterior­
mente ae describe.

El ejemplo anterior ea representativo de este 
invento solamente y no debe tomaras como definición del 
mi amo, en cuyo espíritu y campo están comprendidas michas 
modificaciones.

Por ejemplo, la tubería 10 de la corriente de 
ciclohexano, puede calentarse a fin de reducir las nece­
sidades térmicas a través de la conducción 7.

la corriente de productos no-condensables, que 
abandona el condensador 3 por la tubería 14 puede devol­
verse al reoipiente de reacción. Bate procedimiento reaul- 
ta especialmente ventajoso cuando son convenientes con­
centraciones de oxígeno inferiores a la del aire.

temperatura, presiones y velocidades de cir­
culación, en las distintas unidades antes descritas, pue­
dan elegirse fácilmente per los peritos en la materia. 
Estas condiciones dependen de factores tales como el hi­
drocarburo especial sometido a reacción, la cantidad de 
oxígeno introducida en el recipiente de reacción, el grado 
de ebullición prolongada, y la eficiencia de la torre de 
contacto y del condensador.

Se comprenderá que sin separarse del espíritu 
de este invento pueden introducirse modificaciones y va­
riaciones en el mismo.

Ja desecha. Por la
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Descrita sufi cientórnente la Naturaleza del 

invento asi como la manera de realizarlo en la prác­
tica, debe hacerse constar que leus disposiciones an­
teriormente indicadas son susceptibles de modificacio­
nes de detalle en cuanto no alteren su principio fun­
damental $ siendo lo que constituye la esencia del re­
ferido invento y por lo que q¡ue se solicita Patente
de Invención por 20 a&os en Espada, sobre: "PROCEDI*

Y APARATO
MIENTO/PARA LA OXIDACIONBEL HIDROCARBUROS"; caracte­
rizándose por lo siguiente!-

le. Procedimiento para la oxidación de hidro­
carburos, caracterizado por comprender el hacer reac­
cionar el hidrocarburo, con un gas que contenga oxígeno 
molecular, en una zona de oxidación; el retirar un 
efluente gaseoeo que contiene hidrocarburo sin reaccio­
nar y agua; el poner en íntimo contacto el efluente ga­
seoso oon una corriente líquida relativamente fría de 
dicho hidrocarburo; el condensar una parte del hidro­
carburo del efluente gaseoso, en la corriente liquida; el 
introducir el hidrocarburo condensado y el hidrocarburo 
líquido en la zona da oxldaoión; el condensar el hidro­
carburo no condenando restante y el agua,en el efluente 
gaseoso; el separar el agua y el hidrocarburo condensadoa, 
y el recilar el último hidrocarburo condensado citado, en 
forma de la corriente liquida antes citada y relativamente 
fría.

26.- Procedimiento, según lo especificado en 
la reivindicación 16, caracterizado porque el hidrocarburo 
es un cicloalkano.



2a, caracterizado porque el cicloalkano ee el ciclo- 
hexano.

4§.- Procedimiento, segán lo eepecificado 
5. en la reivindicación la, caracterizado porque el hidro­

carburo ae hace reaccionar con el gaa que contiene 
oxigeno, en presencia de un compuesto de boro.

5*.- Procedimiento, según lo eepecificado 
en la reivindicación 4a, caracterizado porque el oom- 

10. puesto de boro ee ácido metabórioo.
6a.- Procedimiento, según le especificado 

en la reivindicación IB, caracterizado porque la co­
rriente liquida relativamente fria de hidrocarburo, 
contiene agua ideada.

1$. 7B.- Aparato para la aplicación práctica del
procedimiento anteriormente reivindicado, caracterizado, 
por oomprender un recipiente para la reacción de oxidación; 
un medio de contacte, un medio de oxidación, un medio de 
separación del hidro carburo-agua; un primer conducto prepa- 

20. rado para hacer pasar vapor del recipiente de oxidación al 
medio de contacto; un segundo conducto dispuesto para el pat- 

' so de vapor desde el medio de contacto al medio de condensa^
ción; un tercer conducto adecuado para el paso de un hidro­
carburo liquido desde el medio de separación al medio 

25. de contacto; y un cuarto conducto dispuesto para el
paso de un hidrocarburo liquido desde la torre de con­
tacto al recipiente de oxidación.

8a.- Aparato, eegán lo especificado en la 
reivindicación 7a, caracterizado, porque los conductos 
primero y cuarto se conectan a la parte inferior del30.
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medio de contacto, y los conductos segundo y tercero se 
conectan a la parte superior del medio de contacto*

9*.-Procedimiento y aparato para la oxidación 
de hidrocarburos; tal y bcomo queda sustancialmente des­
crito en la presente memoria e ilustrado en el adjunto
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