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MEMORTA DESCRIPTIVA
para solieitar
PATENTE DE INVENCION
. - ,
ESPAHA
po¥ VEINTE afios
a nombre de SHELL INTERNATIONALE RESEARCH MAATSCHAPPIJ
N.Ve, entidad holandesa, establecida en 30, Carel van
Bylandtlaan, ke Haya, Holenda, por:

"UN PROCEDIMIENLO PARA LA SEPARACION, DE UNA MEZ-
"CLA QUE CONTIENE HIDROCARBUROS"

o et e s

EL invento se refiere a un procedimiento para
la separacidén de una mezcla que contiene hidrocarburos
por medio de extraccidn liquido-Ifquido con la utiliza-
cidn de un disolvente selectivo de punto de ebullicidén

5 superior al de 1la mezcla ¥y en que al menos un componen-—
te de la mezcla es mds fdcilmente soluble y al menog otro
componairte es menos :ﬁ‘é;qilmen'be goluble, obkenidndose un
refinado y una fase de extracto, siendo separads la fase
de extracto en disolvente y un extracto, recuperdndose

10 diselvente del refinado y/'b del extracto por lavedo de
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el menos uno de éstos por medio de un medio acucso de
lavado, tal como agua.

Se han propueste ya diversos procedimientos pa—
ra la separacién de mezclas gue contienen hidrocarburos,
¥ se han utilizado para ello diversos disolventes de al-
to punto de ebullicidn, que pueden ser separados desde
las corx:ientes de producto &l menos en parte por lavado
con un medio acuoso, val como agus. Ls deseable recupe—
rar el disolvente subsiguientemente desde el medio de
lavedo gasbado lo cual se puede efectuar por ejemple por
destilacidn; sin embargo esto puede suponer un gasto con~
giderable, de manera que seria ventajoso cresr un método
eficaz con ¢l cual el medio y el disolvente pudiesen aser
separados de una maners diferente.

Se ha encontrado shora que existe un tal méto-
do, @ saber poner en contacto el medio en cuestidn con
una mezcla que contiene hidrocarburos. Asi, el invento
comprende un procedimiento para la separacidén de una mez—
cla que contiene hidrocarburos por medio de extraccidén Ii-
quido~liquido, con la utilizacidn de un disolvente selec-
tivo de punto de ebullicidn superior ol de la mezcla y en
que gl menos un componente de la mezcla es mds facilmente
soluble y el menos otro componente es menos Idcilmente so-
luble, obbteniéndose un refinado y una Yase de extracto,
siendo separada la fase de extracto en disolvente y un ex~

tracto, siendo recuperedo disolvente desde el refinado y/o
el extracto por lavado de @l menos uno de éstos por medio

de un agente o medio acuoso de lavado, tal como agus, en que -

¢l disolvente es separado del medio de lavado gastado po—
niendo en contaclto este medio 2l menos en parte con una
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mezcla que contiene hidrocarburos.

Tna mezcla muy apropiada para poner en contacto
el medio de lavado gastado es la alimentacidn entrante a
ser sometida a la extraccién liquido-lfquido. Si se desea,
8e puede separar disolvente adicionsl desde al menos par-
te del medio de lavado gastado puesto en contacto, por
destilacidn. Esta destilacidn es desde luego mucho més
econémica que lo seria destilar el medio de lavado gasta—
do sin previa separacién del disolvente por una simple
operacidén de puesta en contacto.

Preteriblemente, el medio de lavado gastado que
ha sido sometido a una operacién de separacién de aisol-—
vente (por puesta en contacto y si se desea adicionslmen—
$e por aestilacidn) es hecho pasar como medio de lavado a
la zona de lavado del refinado y/o a la zona de lavado
ael extracto. ' '

Ventajosamente, el medio de lavado utilizado
para lavar el refinsdo es utillzado subslguientemente en
el lavado del exbtracto; se puede dar tambidn el caso in—
Verso.

Apropiadamente, las operaclones de lavado ¥
puesta en contacto mencionadas se llevan a cabo en cof-
tracorrierte y en mds de una ebapa, aunque también se
pueden efectuar de una meners diferente. Se prefiere efec-
tuar la extracidn Ifquido-liquido, el lavado del reiinado,
el lavado del extracto, y/o la puesta en contacto del
medio de 1avad6 gagbado con une mezcle que contiene hi-
drocarburos con la ayuda de ul menos un aparato de conbac-
to de disco glratorio, tal como el conocido por ejemplo

por la memoria de la patente britdnica n2. 659.24%.
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. Disolventes preferidos a ubilizar en el proce-
dimiento de acuerdo con el invento son los disolventes
del tipo de suliolano, es decir disolvente que consisten
al menos sustancielmente en sultolano propismente dicho,
sulfoleno, y/c uno o mds derivados de sulfolano o sulfo—
Ieno, t 8l como se conocen por egjomplo a partir de la me-
morie de patente britanice no. 625.505.

Bjemplos de tales disolventes son: 2-metilsul-
foleno, 2,4-dimetilsulfolanc,. 2,4~dimetil—-4—-sulfolens,
metil 3~sulfolanil éter, sulfuro de etil-3-suliolenil.,
metil—-aril-3-sulfolanil éter, n—aril-3-sulfolanil amina,
acetato de 3 sulfolanile y otros.

Tos disolvemtes del tipo de sulfolano pueden
se preparados condensando una diolefina conjugada con did-
xido de azufre y sometiendo después el producto resultban-
te o hidrogenacidn, alcohilacién, hidratacidn y/o obras
reacclones de asdicidn o sustitucidn. £l 2-sulfoleno, que
tiene la Férmile

%S/;’
G‘H/ \GH2 :
[l |-

CH ——CH,
puede ser preparado isomerXizando el producto que resulta

de condensor una diolefina conjugada con didxi‘do de azgu-
Iree
Un disolvente preferido del tipe sulfolano tie-

ne 1a férmila general:
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Rl = G CH~ 1 3

RZ ~CH CH=-xt 4

7 %

en que cada R puede ser un dtomo de hidrdgeno, un grupo
alcohilo gue tiene hasta 8 dtomos de carbono, un radical
arilo que tiene hasta 8 dtomos de carbonac, un radical al-
coxi que tiene hosta 8 Atomos de carbono, un racical aril
alcohilo que tiene hasta 8 4tomos de earbono o un radical
alcohilhidroxi que tiene hasta 8 dtomos de carbono, (slen-
do diferente si se desea al mence un K de 8l menos otro
R). Bn una realizacidn parbticularmente preferida, todos
los R son hidrdgeno, siendo asi el disolvente sulfoleono

no sustituido, que tiene la idrmulac:

00
\\gl
C‘Hz/ \01-12
CH:):-—CH2
Aunque la utilizacidn de disolventes de sulfo-
lano es la més preferida, se pueden emplear tombidén ven—
tajosomente disolventes del tipo glicol, tales como diebi-
lenglicol, diversos polietilenglicoles, dipropilenglicol
v menclas de log mismos.
L presente procecimiento puede ser aplicado a .
mezclas que ftienen un margen de punto de ebullicidn muy ex—
tenso o muy estrecho. Es especialmente apropiado pars se—

parar compuestos aromdticos en forma de componentes mds ta-
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cilmente solubles, apropisadamente a partir de FTracciones
de hidrocarburos reiormadas cuwialicamente, tales como
productos de hidroformado y platiormado o fracciones de
los mismos. Otras mezclas de partide muy apropiadas son
los querosenos que tienen un margen de punto de ebulli-
cidn especialmente préximo a los puntos de ebullicidn de
los disolventes preferidos.

Al 1levar o cabo el procedimiento de acuerdo
con el invento, con sulfolano y une alimentoacidn de hidro-
carburos, la proporcidén volumétrica de los aos deberd
estor apropiedmmente ensre 3:1 y 8il, preferiblemeate en~
tre 4:1 y 6:1; si la recuperacidn del disolvente implica
la devolucidn del producto de cabezas devuclto desde uns
zoha de separacidn de disolvente a un sistems ce extrac—
cidn, tal como es rrecuentemente el caso en procedimi en-
tos liquido~Liquido, la proporcidn de la cantidad del mis-—
mo a la cantidad de elimentacidn de hidrocarburo deberd
estar apropladamente entre 0,2:1 y 0,7:1, preferiblemen-
te entre 0,3:1 y 0,5:1.

Bn la extraceidn liquido-liquido en contraco~-

rriente de miltiples etapas, la slimentacidn a 1la zona

de extraccidn puede ser introducids en un punto inbter—
medio, pero se prefiere generalmente introducirla en el
extreno o 2l menos préximo zl extremo del sistems de ex—
traccidn en que la fase de extracto es retirada, ya que
en este caso se logrs usualmente la mejor concordancia en-
tre la pureza del producto y la recuperacidn. Puntos de
entrada gpropiados estén en los exbtremos de la zona de
extroccidn o en la sSegunda etapa tedrica, prefiriéndose

La Wltima reclizacidn ya que en este caso la puresa es
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claramente superior mientras gque la reouperacidn disminu-~
ye s0lo ligeramente.

El invento es ilustrodo mds ain por medio de los
dibujos, que no muestran todas las partes componentes ael
equipo, tales como bombag, Gepdsitos, intercambisdores de
calor, vdlvules, derivaciones, respiraderos, re-hervido—
res, condensadores, refrigeradores y otras partes auxi-

liares que pueden ser apropladas para el trsbajo convenien

te del procedimiento.

Retiriéndose a los dibujos, ls realizacién mos-
trada concierne a la separacidn de compuestos no aromdti-
cos empleando sulfolano como disolvente selectivo ¥y eta~
pas de exbraccidn en contracorriente, lavado y contacto.
Una mezcla de alimentacidn de hidrocarburos es introducida
por una conduccidn 1 en una columma 3 de lavado previo, a
partir Ge 1o cual una corriente de agua que tiene como mé-
ximo un contenido muy pequeiio on sulfolano es separada por
wna conduceién 5. EL aguna fué introducida cuando todavia
contenia una cantidod sustancial de sulfolsno a través de
una conduceidn 7 a la columna 3, extrayendo selectivomen—
te la alimentacidén de hidrocarburo el sulfolano desde la
misna. Una mezcla de alimentacidn y sulfolano es separads
como iraccidn de cabezas de la columa 3 por une conduc—
cidn 8 y es hecha pasar al extremo inferior de un extrac—
tor 9, en el que circula en contacto en contracorriente
con disolvente de sulfolano introducido en el extremo su-
verior del extractor 9 por una conduceidn 1l.

Hubiera sido desde luego tambidn posible  emplear
en la columsa 3 una mezcla de hidrocarburos diterente de

la olimentacién, o solamente parte de la elimentacidén, sien
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do introducido el resto directamente en el exbtractor 9.
Lo corriente de alimentacidn de hidrocarburos
separada de su parte sromdtica es retirada como Iraccidn

de cabezas por una conduccidn 13 camo refinado. Una fose

~de extracto que contiene una parte aromdiica de alimento~

cidn y una cantidad secundaria de los ihidvrocarburos no
aromdticos, es retirada por una condiccidn 15 ¥y en el ca~
g0 mostrolo pasa 2 una parte central de uma columns 17

de separacidn, desde la cual una corriente que conbiene
Los hidrocarburcs no aromdbicos es devuelia por una con—
duceidn 10 21 fondo del exXbtractor 9. La parte de la Irac—
cidn de colas, gque contiene sulfolano e hidrocarburos
arondticos, es hecha pasar a través de uns conduccidn 23
a una columna 23, de recuperacidn a partir de 1a cual una
fraceidn de cabezas que contiene hidrocarburos sromiilicos
¥ una parte secundaria de sulfoleno es retirada por una
concaneceidn 25. Las fracciones de cola de sulfoleno son de—
vueltas a travéds de una condueccidn 11 a la parte superior
del extractor Y. Desde luego hubiera sido posible efectuar
la recuperacidn del disolvente desde la fase de exbracto
de una manera diferente, por ejemplo uwtilizando solo uns
columna de destilacidn, tal como se etectus Lrecuentemen—
te en procedimientos ae destilacidn extractiva.

En el caso mostrado, el refinado de hidrocar—
buros no aromdticos retirade a través de una concluccidr'l
13 desde &l extractor 9, pase a la parte inferior de umna
zona 27 de lavado de refinado, en la que es tratodo en
contracorriente con agua, introducids prdéximomente a la
parte superior de la zons 27 a través de una conduccidn

28. Los compuestos no aromditicos lavados son recuperados
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por una conduccidn 29, mientras que une golucidén de sul-
folano y agua es rebirads a travéds de una conduceidn 3T
v devuelta a través de una conduccidn 7 a la columma 3
de lavado previo.
_ EL extracto aromético, que contiene una parte se—
cundaris de sulfolano, es retirado en la iraccidn de ce—
bezas de la colurma 23 y en el caso mostrado es hecho pa—
sar a través de una conduccidn 2b 2 una zona 32 de lava~
do del extracto, en la que es puesto en contacto en con—
tracorriente con asgua introducida a travéds de una condue—
cién 33. Los compuestos aromAticos lavados son recuperados
a través de una conduccidn 3%, mientras que ¢l agua de
lavedo que contiene sulfolano es retirada y devuelta a la
columna 3 de lavado previo, en el caso mostrado también
a través de una conduccidn 7, pero posiblemente de forma
separada. Desde luego hublera sido tombidn pésible some-
ter solo al rerfinalo, o solo al extracto, a un lavado con
ague y tembién tretar la corriente de sulfolano/agua de
solamente la operacidn de lavoado del refinado, o de sola~
mente del lavodo del extracto, en la eoiumna 3.

EL sgua introuucida por las conducciones 28 y/o
33 puede haber sido derivade de la conduccidén b; otra mo—
diricacidn mde puede implicar destilar &l menos una par—
te del agua retirada a través de la conduccidn 5 y de-
volver solo el destilado (que fiene un combtenido en sul-
folano incluso mds refucido) a travéds de la conduccidn 28
y/o 1a conduccidn 33, #l resto, si existe, de la corrien-
te que contiene todavie algo de disolvente de la conduc—
cidn b puede ser introducide entonces si se desea sepa~

radamente en la columna 27 y/o la 32, preferiblemente en
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algin punto intermedio a través de las conducciones 36 ¥
37, respectivamente, o si se desea, puede ser combinado

con los corrientes en lss conducciones 13 y 25, respec—

tivanente.

Es tembidn posible ademds hacer pasar en serie
el agua/sulfolano retirado a través de la conduccién 31,
COmo agus dé lavado (adicional) a la zona 32 a través de
la conduccidn 33, y/o como agua de dilucidn previa -com-—
binada con €l extracto en la conduccidn 2. Bsto en esen—
cia produciria un ciclo cerrado del agus que circula en
el sistems, i se ubilizs agua desde 13 concfuccién 5 eo—-
no medio de lawado. EL caso inverso (es decir que se ha~
&a pasar ague de la columna 32 a la conduccidn 28 y/o
13) es desde luego tambidn posible.

La presente solicitud, que corresponde a la
presentada en Estados Unidos de América, el 31 de Marzo
de 1.965, bajo el ne. 444.366, se acoge a los beneficios
del articulo 5L del vigente Estatuto sobre Propiedad In-—
dustrial.

¥ o T a

Los puntos de invencidn propia y nueva, que Se
presentban para que sean objeto de esta solicitud de Pa—
tente de Invencidn en Espafia, por veinte aiios, son los
glouientess |
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1.- Un procedimiento pare la separacidn de una
mezcla que contiene hidrocarburos por medio de umna extrac—
¢idn 1iquido~liquido con la utilizacidén de un disolvente
gelectivo de punto de ebullicidn superior al de la mezcla
¥ en el que gl menos un componénte de la mezcla es més
focilmente soluble y &l menos olro componente es menos fh-
clilmente soluble, obteniendese un refinado y una fose de
extracto, siendo separada la fase extracto en disolvente
vy un extracto, siendo recuperado disolvente del refinado
y/a del extracto por lavado de la menos unc de éstos por
medio de un sgente o medio de lavado acuoso, tal como
amua, earacterizade porque se retire disolvente del me-
dio de lavado gostado por ruesta en conbacto de este me~
dio 2l menos en parbe con unas mezcla que contiene hidro-
carburo.

2.~ Un procedimiento de acuerdo cori la reivin-
dicacidn 1, caracterizado porque dicho medio de lavado
gastado es puesto en contacto con a2l menos parte de la
mezcla que ha de ser sometida a extraceidn liquido~liqui~
do.

3.~ Un procedimiento de acuerdo con lns reivin-
dicaciones 1 o 2, caracterizado porque el disolvente adi~-
cional es retirado de al menos parbe del medio de lavado
gastado puesto en combtacto, por desbilacidn.

4.~ Un procedimiento de acuerdo con una cual-—
quiera de las reivindicaciones 1 & 3, caracterizado por—
que el medio de lavado gastadto del que se ha retirado oi-
golvente, es empleado ol wmenos en parte para lavar el re-
finado y/o el exbracto.

Ye— Un procedimicnto dé acuerdo con una cusl-
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quiera de las reivindicaciones 1 a 4 caracterizado porque
el medio de lavado ubtilizado para laver €l reiinado es
utilizado subsiguientemente paras lavar el exbracto.
6.~ Un procedimiento de acuerdo con una cual—

quiers de lus reivindicoaclones ¥ a b, caracterizado por—
que la extraccidn liquido-liquido, el lavado del reiinado,
el lavado del extracto, y/o la puesta en conbacto del me—
dio de lavado gastado con la mezncla que contiene hidro-
carburos, se efectuan con la ayuda de 2l menos wl apara~
t0 de contacto de disco gireborio.

T.— Un procedimiento de acuerdo con cuglquiera
de las reivindicaciones 1 a 6 caracterizado porque el di-
solvente selectivo utilizado es un disolvente del tipo de
sul.¥olano.

8e~ Un procedimiento de acuerdo con la reivindi-
cacidn T caracterizado porque el disolvente selectivo tie—

te la férmula estructurals

il

en que R:L’ Hos R3 y R4 estdn seleccionados cada uno del
grupa que consiste en 4tomos de hidrdgeno, grupos alco.hi—
lo que tienen hasta 8 Ztomos de carbono, radicales arilo.
que tienen hasta 8 4tomos de carbono, radicales alcoxi que
tilenen hasta 8 dtomos de carbono, redicales arilelconilo
que tienen hesta 8 dtomos de carbono, o radicales dlcohil—

hidroxi que tienen hasta 8 Atomos de carbonoc.

-12 -
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S.~ Un procedimiento de acuerdo con la reivin-~
dicacidn 8, caracterizado porque Ry By R.j ¥ R4 son 4to-
mos de hidrdgeno.

10 .~ Un procedimiento de acuerdo con una cual-
guiers de las reivindicaciones 1 a 6, caracterizado por-
que el disolvente selectivo es un disolvente del tipo de
glicol.

Il.~ Un procedimiento de acuerdo con ume cual-
quiers de las reivindicaciones 1 a 10, caracterizado por-
que los componentes mds facilmente soiubles comprenden hi-
drocarbures aromditicos.

12.~ Un procedimiento de acuerdo con una cual-
quiera de las reivindicaciones X a 11 caracterizado por—
que la mezela a separar es wnes fraccidn de hidwocarburos
cateliticamente refornada.

L3~ Un procedimiento de acuerdo con una cusl~
guiera de las reivindicaclones 1 a 1l caracterizado por—
que la mezcla a éeparar 8 Un gqUercsenc.

14.- Un procedimiento pars la separacién de una
nezclo que contiene hidrocerburos.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que
antecede, representado en el dibujo que se acompaia y
con los fines que se ham especificado.

Esta Memoiis consta de trece hojas escritas a
méquine por uns sola cara.

Mearid, €9 MAR "
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