PATENIE DE INTRODUCCION

T T T T S S A SRS S T TR S S S I SR R

f32997 f
C%emmm @eﬂcz%/wgz i
dotre

"PROCEDIMIENTO PARA FRACCIONAR SOLUCIONES ACUOSAS
DE SULFUROS AMONICOS".

Salboilante: CHEVRON RESEARCH COMPANY; entided norteamericans,

residente en Sen Francisco, California, EE.UU, de

Americas

" g amw gws | amm  wm

-Bote invento se refiere a un procedimien
t0 para fraccionar soluciones acuosas de sulfuros
aménicos. En otro aspecto, el invento se refiere &
Procedimientos para separar amoniaco y sulfuro de

5 hidrégeno de corrientes efluentes del proceso de hi-
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drogenacidén de hidrocarburos.

Uno de los fines de este invento e prow
porcionar un procedimiento para recuperar por separg
do amoniaco de gran pureza de una solucidn acuosa
que contenga amoniaco y sulfuro de hidrdgeno fbrma~
dos por la reacoién del hidrégeno con compuestos de
nitrégeno y compuestos de azufre contenidos en un
aceite hidrocarbirico cuando el aceite se pone en
contacto con hidrégeno en condiciones de reaccién,
Produciendo por tanto una corriente efluente de reac
eién que contiene amoniaco y sulfuro de hidrégeno,
por cuyo procedimiento la corriente efluente se lava
o depura con une corriente acuosa para eliminar el
amoniaco y sulfuro de hidrdgeno y producir dicha so-
lucién acuosa.

Los aceites hidrocarbiéricos derivados
del petrdleoc y fuentes similares contienen cantide-
des variables de compuestos de nitrégeno y compues
tos de azufre. En el curso del refino de los aceites
es conveniente frecuentemente separar dichos compues
tos porque imprimen caracterfsticas indeseables, co-
mo son olor desagradable, corrosividad, color defi-
clente y otras propiedades similares a los productos
comerciales. Ademds, los compuestos pueden ejercer
efectos deletéreos en varios procesos del refino ca=-
talitico aplicados a los aceites, como los compues—
tos del nitrégeno gque desactivan en particular a cier
tos catalizedores de hidrocracking y tienen la ten-
dencia de producir gas y cogque en exceso en los pro-

cesos de fraccionamiento catalitico de las cadenas
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hidrocarbonadas. Se han ideado varios procedimieﬁp
t08 para separar los compuestos de nitrégeno y azu-
fre de los aceites, siendo quizé el mejor y m&s co-~
min de todos ellos el hidrocracking catalitico por
el que los compuestos de nitrdégeno y azufre 8o con-
vierten en NHy y H,S por reaccién con hidrégeno, pro
movide normalmente mediante el empleo de temperatu~
ras y presiones eleva&as y catalizadores de hidroge
nacién. Reacciones similares de los compuestos de
nitpdgeno y azufre con hidrégeno para formar NH,
¥y st tienen lugar también en otros procesos como
son el cracking térmico y catalitico, reformacidn

e hidrocracking, que no estdn especificamente idea
dos para este fin. Por tanto, se producen diversos
efluen#es de reaccidén que contienen NH3 ¥y HZS;

La separacién de NH3 Yy st de dichas
corrientes efluentes de la reaccién de hidrocarburos
puede realizarse lavando con agua, preferiblemente
a presidén elevada y baja temperatura. Para obtener
el grado deseado de separacién, no obstante, es a
menudo necesario emplear une centidad bastante gran.
de de agua para que se forme una solucién diluida
acuosa de NH3 ¥ HyS. Ha sido prdéctica comin formar
soluciones tan diluidas que pueden tirarse después
como agubs fesiduales deécargéndolas en rades, estug
rios, rios; lagos, arroyos y estanques. Con el au-
mento de urbanigzacién y concentracién de complejos
industriales, no obstante, surge rdpidamente la si-

tuacién de que la conbtaminacidén de las aguas cerca

de centros urbanos ya no puede tolerarse. La refi-
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nerfa se ve obligada asl a hacer gastos considera-’
bles para deshacerse de esas aguas residuales;fﬁien
mediante una dilucidn extrema o por oxidacidn biol§
gica o procedimientos similares de tratemiento para
hacer inofensivos & le vida marina el NH3 ¥ B,S con
taminantes. 7
No es posible recuperar grandes produc~

ciones de NH3 vy H S con gran,pureza por simple des-

tilacidn de las siluciones acuosas que contienen
H S ademds de NH4. Se puede llevar a cabo un tipo
de destilacién para separar una parte de st de la
solucién, pero a medida que disminuye la concentra
cién de H S8 residual en el liquido restante, se al
canza pronto una proporcidén minime de limitacién

entre el HQS y ol NH, en cuyo punto la volatilidad

3

relativa del st con respecto'al NH3 es le unidad
y deja de ser posible la separacidn adicional entre

el NH3 y el H,S por destilacién. La solucibn contig

ne todavia oa:i todo el NHy y una cantidad sensible
mente contaminante de HZS‘ Por ejemplo, hemos ave=
riguado que adn a 2322C la proporeidn mInime de.pe
so de limitacidn entre el st y el NH3 es superior
a 0,04, A temperaturas mds bajas la proporcién de
peso minimo es avn mayor. No parece que el HyS y el
NH3 seppuedan separar de este modo a cualquier tem~
peraturae posible. Se ha propuesto concentrar este
tipo de solucidn en NH3, para producir sulfato amd
nico afindiendo dcido sulfdrico, y despuds destilar

ol H,S residual de la solucién de deido. No obsten

%8, smuchos usuarios prefieren pera fines quimicos
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y fertilizantes usar amoniaco anhidro relativamen—
te puro, amoniaco acuoso o sales de amonio en lu-
gar de sulfato.

Con el presente invento, se puede recu
perar por seperado NHy y H,S con una gran pureze.
partiendo de soluciones acuosas. Asi el H,S se ha-
1llard en una forma que puede utilizarse fdcilmente,
VeZe, convirtidéndolo en azufre o deido sulfdrico, y
el NHy se hallard también en una forma que encuentra
fécil salida en el mercado. De acuerdo con este in
vento, se recuperan NH3 ¥y HZS de gran pureza por
separado partiendo de una solucién acuosa que con-
tenga NH3 vy HZS gometiendo a la solucidn a un pro-
ceso de separacidn de sus componentes en una zona
de destilacidén para obtener un producto de vapor
de HZS en cabeza esencialmente libre de NH3, uns
corriente acuosa residual que contiene sensiblemen-
te menos NHy y st que diche solucidn y una corrien
te intermedia que contiene mds NH, que H,S, basdndo
nos en sus pesos. Entonces se trata la corriente
intermedia pars former una corriente de vapor enri
quecidea de NH3 con un contenido controlado de agua
y una mayor concentracidn de NH3 gue la citada co=
rriente intermedia. Ia corriente enriquecida se con
densa entonces parcialmehte para formar como parte
no condenséda, vapores de NH3 sensiblemente libres
de HZS y como paerte condensada agua que contiene
més NH3 que H,S, tomando su peso por base, y précfi
cemente todo el st en el chorro de vapor enriquecl

do. Entonces se elabore adicionalmente la parte con
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densada de la misma maners descrite para recu@érar
el Has y NH, contenidos en le misma, V.g., reciclan
do la parte condensada en la zona de destilacidn.,

El término "destilacién® o "prooesd.de
separacién de los componentes" se emplea en esfa_
memoria pave definir la destilacién o fraceionamien
$0 realizadas pasando'vapores calientes o gas gene=~
rados o introducidos en la cola de unas columnas de
etapas miltiples en contacto en sentido ascendente
a través de liquido descendente, por 1o que la con-
centracién del componente mds voldtil en el liquido
disminuye durantée su descenso. La zonse de destilaw~
cidn comprende una o més de ese tipo de colummas y
los dispositivos tradicionalmente asociados con las
mismas.

En los planos adjﬁntos:

La Figura 1 es un esquema de la elabora
cién que ilustra los caminos de recorrido del flujo
¥ los componentes principales del equipo para reali
zar ol procedimiento de este invento en una de sus
formas de realizacién en la que la zona de destila=-
cién comprende dos columnas de destilacién, en las
que una corriente intermedia se somete a tratamien
$0 para former una corriente de vapor enriquecida
por medio de un contacto de reflujo circulante;

La Pigura 2 es otro esquema de flujo que ilusfra
una modslidad del invento en la gque se usa una sola
columna de destilacidn y se somete a tratemiento
una corrliente intermedia para formar una corriente

de . vapor enriguecida por condensacién parcial; y

la Figura 3 es otro esquema de flujo que ilustra
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une modelidad de dog columnas del invento en la que
la fraccidn principal de la parte condensada forma-
da por la condensacién parcial una corriente Ge va-
por enriquecida con amoniaco se utiliza con reflujo
frio pare tratar una corriente intermedis en la seo-
gunde, columne y formar el vapor enriquecido con NH3
¥y se pesa una fraccidén menor de le parte condensa~
de a la primera columna,

A continuacién se describirdn estas fi-
gures con mayor detalle.

La solucién acuosa tratada de acuerdo
con el invento puede contener mds del 15 por cien=-
to en peszo de NH3 y del 30 por ciento en peso de
HyS. Normalmente la solucién suele ser considerable
mente mds diluida, conteniendo solamente un pequefio
tanto por ciento de NH3 ¥ HZS’ pero normelmente alre
dedor del 1 por ciento en peso o mds de cada uno.

La proporcién original de NHy a HZS en la solucidn
acuosa se determina principalmente por la fuenﬁe de
la solucién, En una importante aplicacidén del inven
to la solucién se obtiene lavando un efluente de
reaccién que contiene NHy ¥ HQS en une proporcidén
fijada por las cantidades relativas de compuestos
de nikrdgeno y azufre hidrogenados en un aceite
hidrocarbirico, cuyas cantidades relativas pueden
variar deﬁ%ro de 1lImites muy amplios y la solucién
acuosa formadae lavendo el efluente de la reaccién
con agua reflejard, hasta un clerto grado, la pro-
porcidén originalmente presente en el efluente de

la reaccién. Le solucidn acuosa resulitante contiene
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preferiblemente de 1 mol por ciento, hasta 5 moies
por ciento y mejor adn hasta 2 moles por cienfb'de
My y de HS. . -

' E1l amoniaco y el HZS reaccionan en so-
lucién, v.g., se hallan presentes al menos en ﬁérte
como sales parcialmente disueltas o totalmentéiion;
zadas. Las posibles especies de la solucidén acuosa
comprenden H;0, H , OH™, NHj, H,S, NH4 , 3=, S5,
NH, S, (NH4)2S, y los hidratos de varias de estas
especies. Se comprenderd que las referencias hechas
en la presente memoria a soluciones acuosas de NH3
¥y st se refieren a soluciones en las que muchas,
pero no necesariamente todas, las especies citadas
ge hallan presentes en cantidades significativas
puesto que estd claro que no puede suceder la situg
cién en que el NH_ y el H,S se hallen embos presen-—

3 2
tes enteramente como gases disueltos libres en H.O.

Por conveniencia, no obstante, las concentracion:s
de especies de nitrégeno y azufre en las diversas
corrientes tratadas en la instalacidn se especifican
en esta memoria como equlivalente total de NH3 h'g
sto

El equilibrio del bisulfuro parece jugar
un importante papel en la determinacidn tanto de la
absorcién en ague como de la separacién posible en-
tre NH3 y Has partiendo de las soluciones acuosas,
El NH3 ¥y H2S se obsorben fdcilmente en agua para
formar bisulfuro de amonio (NH HS), y despuds se

4

disuelven cantidades adicionales de NH3 mnds fdeil-~

mente que lo hacen las cantidades adicionales de
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HpS. Por consiguiente, la solucidén acuose contendrd
normalmente o bien cantidades molares casl igusles
S, hasta dos moles -de

de NH3 y HZS o méds NH. que H

2
NH3 por mol de H,S, cgrreSPondiente ) (NH4)25100558
5, en algunos casos. s
Como el HZS es una impureze particular-
mente indeseable en el NH3, es conveniente producir
en el tratamiento del invento un producto de NH3
de alta pureza esencialmente libre de HQS, VeSey €N
10. el que la concentracién de H,S sea menor a un 0,5
por ciento en peso. Es preferible que el NH3nno con
tenga mds de unas 1000 ppm de H2$ aproximadamente,
y mejor adn menos de eproximadamente 100 ppm de HS.
Con este invento es posible producir NH3 sin conte-
15. nido alguno de HZS o tan solo con ligeros rastros.
Se puede notar que mientras que>en una
modalidad de preferencia del invento el NH3 g¢ re-
cupera con alta pureza como ung corriente de vapor
seco esencialmente libre de H,S, la alta pureza re
20. ferida es con relacidn a la carencia de H,S. AsT,
queda comprendido dentro del invento el recuperar
una corriente de producto NH, en himedo, que servi-
rd entonces como amoniaco acuoso, conteniendo por
ejemplo aproximadamente un 25 por ciento en peso de
25, NH3. No ob?tante, en sus aspectos preferidos se re-
cupera vepor de NH3 seco como producto con un con-
tenido no superior a un 2 por ciento en peso de agua,
aproximademente, y mds preferiblemente no més de un
0,5 por ciento de agua.

30. De una forma similar, en les modalidades
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de preferencia del invento se recupera H,S conﬁﬁﬁa
gren pureze esencialmente libre de NH,. Si el'EéS
se ha de uesar para producir azufre, el contenido de
NHy no tendrd una gran importancia pero normelmente
se limite a la evitacidn de la formacidn de s@iiaos.
A las presiones mds bajas, como por ejemplo dé_unos
7 kgs/cmz, se podria permitir que el NH3 alcanzard
un 2% del st. No obstante para la produccién de
Haso4 ¥y para la mayoria de otros usos, el contenido
de NH3 no debe ser superior a unas 100 ppm y la pu-~
reza del H,S de por lo menos un 95%, siendo el res-
to agua. De preferencia, el HZS Se recupera en una
forma relativamente drida, con un contenido de Hy0
no superior al 0,2 por ciento en peso.

Habidndose recuperado el NHy ¥y el HyS,
se obtiene tembién un product6 acuoso, que es la
corriente de meyor proporcién que sale de la insta-
lacién, cuya agua contiene solamente cantidades no
contaminantes de NH3 Yy HZS’ Cuando la finalidad del
procedimiento es principalmente la de purificar las
aguas yresiduales para permitir su descarga en radas,
arroyos y otros lugares por el estilo, las citadas
cantidades "no contaminantes" se refieren a concen-
traciones bajas que satisfacen las reglamentaciones
locales. E1 procedimiento puede producir un efluen-
te de agua con un contenido prdcticamente insignifi
cente de NH3 ¥y H2s; Se puede decir que una composi-
cidén de este tipo del producto agua, contendria apro
ximadamente un 0,03 por ciento de HZS ¥y 0,1 por cien

to en peso de NH3. Este corriente de agua podria
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hacerse desaparecer directamente mediante 841uoién
en la mayor parte de los lugares. o

In una modalided digna de consideracién
del invento el agus residusl del proceso de destila
cién se recicla para que absorba cantidades adiéio-
nales de NH, y H,S procedentes de la corriente en
eleboracién para ser purificados, en cuyo caso la
centidad mdxime permitide de NH3 ¥y HyS en el agua
residual de destilaoidén puede ser sustancial en
ocasiones, En esa situacién el término "cantidades
no contaminantes" deben interpretarse por el signi-
ficado de que las concentraciones de NH3 Yy st son
lo suficientemente bajes para que la absorcidn desea
da pueda realizarse sin que se contamine la corrien
te que se ha de purificar. O sea, el contenido de
NH, y H

3 2
alcanzar concentraciones mdximes no contaminantes,

S del agua se puede dejar acumular haste

por lo que la corriente se purifica haste el grado
deseado empleando solamente una proporcién de trate-
miento relativamente mayor del agua del residuo de
destilacién que de la corriente que se ha de purifi.
cer. En el caso,normal, al menos un T5% de NH3 ¥y
H2S en la solucién acuosa total e someter a trata-
miento se separard y recuperard como corrientes de
NH3 ¥y HZS %e alta pureza; de manera gue el producto
agua contenga sensiblemente menos NI-I3 Yy HZS que la
solucidén acuosa inicial. Un objeto del invento es
recuperar el NH3 Yy H2S en grandes producciones, cuyo
objeto no se ve perjudicado por dejar concentracio-

nes apreciables en la corriente de agua de residuo

de destilacién que reaparece en la solucién de ali=~
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mentaocidn. Ie recuperacidn neta o rendimiento de
Ny y H,S es de por lo menos un 90% de cada uﬂé,i'A
basade en las cantidades netas absorbidas parﬁ fdr—
mer le Solucién acuosa, '

La presién del vapor de HyS sobre las
soluciones acuosas de NH3 y H28 es bastante bzje a
temperaturas bajas si es alta la proporecidn da’ emo-
niaco con respecto al H,S. En el supuesto que la sg
lucién esté relativemente concentrada de NH3;_1os
vapores en equilibrio con esa solucidn serian do
NH4 de gren pureze. Si la solucidn no se hallu con-
centrada en NH3, la presidén del vapor de NH éeré
tambidn baje y los vapores en equilibrio con el 1I-
quido no serdn NH, de gran pureza.

En eséncia, por consiguiente, el proce-
dimiento del invento esté encaminado directamente
hacia la obtencidén, partiendo de la solucién de ali
mentacién, de una solucidn en la que la concentra-
cidn de NH3 sea alta y la proporcidn de NH3 con res
pecto al H,S sea alta también, para que se puedan
recuperar los vapores de NH3 de gran pureza que se
hellan en equilibrio con la misma. En la solucién,

la proporcién de NH. con respecto al HZS debe ser

superior a 2:1, bas:da en el peso, y son preferibles
proporciones mucho mayores del orden de 4 y 10.
Asimismo, la concentracién de NHy en la soluclién debe
ser por lo menos del 20% en peso, siendo preferibles
concentraciones superiores al 30 = 50 por ciento en
peso, o ain mayor, para limitar el contenido de H,0

de los vapores en equilibrio con la misma. Si la
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concentracién de Ny se halla en los limites superio
res, la concentracién de H,S puede aprox1marse & un
20% en peso, dependiendo en parte de la concentra—
cidn en las soluciones originales de alimentacidn.
Con soluciones diluidas de elimentacién, ls concen-
tracidn de HyS en la solucidn serd generalmente e
nor que un 10 por ciento en peso. En el inventv, la
solucidn deseada y los vapores de equilibrio se ob-
tienen condensando parclalmente una corriente de va
por enriquecida de NH3, que necesariemente ha de te
ter una ccncentracidn aun meyor de NH3 ¥y una mayor
proporcidn de NH, con respecto al HyS que el'éondeg
sado (solucién deseada) ¥ ouye corriente de wvapor
enriquecida debe tener también un contenido contro-
lado de agua., No obstante, esta corriente de vapor
enriquecide no se obtiene por destilacidn de la so-
lucién acuose de alimentacién,

De acuerdo con el invento, en lugar de
tratar de limitar el contenido de HZS en el vapor
enriquecido y de condensar a una concentracidén mds
baja, se deja que se acumule H,3 hasta una concen-.
tracidén de aproximademente el 5 al 10 por ciento en
peso, 0 hasta un 20 por ciento en peso en algunos
casos, segﬁn se ha mencionado.Entonces se puede for
mar la corrlente de vapor enriquecido sometiendo a
tratamlento una corriente intermedia que se puede
preparar por destilacién de la solucidén acuosa de
alimentacién. Asl, la corriente intermedie se prepa-
re separando incompletemente por destilacidn el H,S

de la Solucidén acuose solo hasta el grado necesario
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para reducir la concentracién de HyS écuna concentre
c¢ién menor que la de NHy tomando sus pesos eoﬁé e~
se. Mds en particular, la proporcidén en peso dei

NH3 con respecto al st en la corriente intermedia
es de 2 por lo menos, especialmente de 3 & 10,

En esencia, el tratamiento de la corrien
te intermedias para former la corriente de vapoy -enri
quecida comprende el disminuir 1l concentracidn,de
agua a una cantidad controlada. En general, la co~
rriente intermedia se obtiene como un vapor y el
tratamiento comprende el condensar parcialmente el
vapor intermedio a una temperatura controladéﬂpara
obtener como parte sin condensar, vapor enriquecido
gue contiene del 30 al fS por ciento de agua. Cuanto
mayor Sea la concentracién de NH3 conseguida en el
vapor enriquecido, tanto menor serd la concentracién
de st; No obstante, el H,0 deberd hallarse siempre
presente en una mayor concentracién que el HZS’ pre=
feriblemente al menos unas 1,5 veces mds de H,0 que
de st, tomando su peso como base, para que cuando
el vapor enriquecido se condense parcialmente el
condensado disuelva fdcilmente todo el H,S prdctica
mente. Asi, se puede decir que la concentracién de
st en el vapor enriquecidorrara vez excederd del
20% en peso y serd menor del 20% en concentraciones
de N, por debajo del 40% y por encima del 50%.

En todos los casos, la solucién conden-
seda, formada por la condensacién parcial de la co-

rriente de vapor enriquecido para obtener como la

perte sin condensar NHy de gran pureza, contendrd
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una centidad sustencial de H,S y normélmente mds
NH3 que la cantidad en log vepores recuperados.’i'
Por consiguiente, este condensado debs elaborérse
adicionalmente pare recuperar el HyS ¥ NH3 eontehi—
do en el mismo o se frustraria el objeto del proce-
30. Esto se consigue tretando el condensado de igusal
modo que la carge de alimentacidn, V.g., recicidndo~
loenel proceso de -elaboracidn. De este modo les. con
centraciones de NH3 N HZS en la corriente intermadia
ge acumulan para formar las altas concentraciones
que facilitan la formacidén de la corriente de vapor
enriquecida. Asimismo, cuanto mayores sean 1aé con-
centraciones de st ¥y NH3 en estas corrientes, tan-
to menor serd la cantidad de condensado que hay que
reciclar,

A continuacidén se explica el funciona~
miento del procedimiento con relacién a la Figura 1,
que ilustra une forme preferida de realizacién del
invento. En lg Figura 1 una solucidn acuosa que con-
tiene NH, y H,S en la linea 11 se divide en tres par
tes en las lineas 12, 14 y 15. Una parte de la.linea
12 se combina con una corriente reciclaeda 41, que
tiene un contenido mds dlto de NH3 y HoS pare formar
una alimentacién combinade en la lfnea 13; se calien
ta previamente en el cembiador de calor 16 y se in-
troduce a lé columna de destilacidn 17 en un punto
intermedio. Una parte de la lInea 14 se introduce
en la columna de destilacidén 17 en un punto mds alto

y otra parte de le linea 15 se enfria, prefsriblemen

~te por refrigeracidn en el termopermutador 18 y se
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introduce cerca de la cabeza de la columna de desti-
lacidn. Ta temperatura en la cabeza de la columns 17
se mantiene as{ lo suficientemente baja para que los

vapores del producto H,.S esencialmente libres de NH3

puedan sacarse por la iinea 19, de preferencia'io
suficientemente baja para gue los vapores de la 1{-
nea 19 contengan menos del 1% de H,0. Los resiéubs
destilados que contienen N H3 h's HZS en menor ccrcen-
tracidn que NH3, tomando su peso como base, se;sacan
de la cola de la columna 17 por la linea 20. Para pro
porcionar una ‘temperature elevada en el fondeo dé la
columha y para generar vapores ascendentes, se pasa
una parte de los residuos por via de la linea 21 por
termopermutador 22 y se devuelve al fondo de la co-
lumna. E1 residuo liquido destilado de la linea 20
se enfria en el cambiador de célor 16 por traslado
de calor y el chorro enfriado, indicado en 23, se pa
sa a una segunda columna de destilacidn 242, E1 re-
siduo lIquido se destila adicionalmente en la colum-
na 24a pera obtener una corriente liguide acuosa en
la 1fnea 25 que contiene sensiblemente menos NH3 v
H,S que la solucidn acuosa original de la linea 11.
Une parte del agua se pasa por via de la linea 26
por el cambiador de calor 27 para proporcionar una
temperatura elevada en el fondo de la columna 24a

Yy para generar vapores ascendentes, En la cabeza de
la columna 242 se obtiene una corriente intermedla
de vapor 28 que contiene més NH3 que st, basado en

sus pesos, en una proporcidn no mercadamente diferen

te que en la linea 23, Esta corriente intermedia se
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somete a tratamiento para emriquecerla en contenido
de amoniaco en la seccidn de destilacién 24b médiég
te contacto en contracorriente con liquido intrcduci
do en la parte superior de la seccién 24b por la '
1linea 30, La linea 30 consiste en una mayor parté del
liquido de flujo descendente de la linea 31 que pasa
de la seccién 24b a 24a, cuya parte de la lineag 30

se enfris pasdndola por el cambiador de calor 32.

Le cantidaed de enfriamiento y la proporeién de liqui
do en circulacién por la linea 30 se regulan pers
producir una corriente de vapor eariguecido en ia 1I
nea 29 con une mayor concentracién de NH3 que.la
corriente intermedia 28, Mds particularmente, el va-
por de la linea 29 contiene NH3 Yy HQS en una propor-
cidn que normalmente no difiere mucho de la de las
lineas 28 y 23, pero el contenido de agua de la linea
29 se reduce a una concentracidn regulada regulando
la temperatura en la parte superior de la seccidén 24b.
E1l vapor enriguecido de la linea 29 se condenss en-
tonces parcialmente para formar un condensado en la
linea 34 que contiene. mds NH3 que~H28, tomando sus
pesos como base, y précticamente todo el H2$ origi-
nalmente presente en la corriente 29, por lo que la
parte no condensada de la lines 35 comprende vapores
do N, sensiblemente libres de H ,S+ En la modalided
ilustrada los vapores de NH3 se purificen avn mds
elevendo la presién por medio del compresor 36 y pa-

sando los vapores a alia presién en la linea 27 al

condensador parcial 38, en el que gran parte del

ague residual se condensa para formar un condensado
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en la linea 39 que contiene mds NH3 que Has, en pe-
80, y la mayor parte de cualquier HZS residual ds los
vapores de la linea 35, produciéndose asi vaporeé de
NH3 de* gran pureze en la linea 40. Los condensadbs
34 y 39 que contienen NH3 y prdcticamente todo el
HyS presente anteriormente en los residuos lIquidos
destilados de la columna 17 que no han salido pbr la
linea 25, se combinan para formar la corrients deé re
ciclo 41. Segin se describid anteriormente, esta co-
rriente de reciclo se combina con una carga fresca ¥y
se devuelve a la columna de destilacién 17.

En la modelidad ilustrada en la Figura 1,
le seccidn 25b puede " estar montade directamente so-—
bre una simple columna de destilacidn y formar parte
integral con esa columna compuesta de las secciones
24a y 24b. En ese caso, no se sacarfe corriente inter
media 28, representando esa corriente los vapores gue .
pasen en sentido ascendente a la bandeja de la secciédn
24b de la que se separa liquido por la linee 30 para
refrigeracibn y circulacidén en la parte superior de
la columna. En esencia, la seccidn 24b actda como con
densador parcial en el que las condiciones de funcio=-
namiento se regulan para gque se forme vapor sin con-
densar, enriquecido en concentracidn de NH3, ¥y conden
sado en le linea 29 que contiene sensiblemente todo
el H,S contenido previamente en el liquido destilado
residual de la linea 20 y 23 que no ha salido con la
corriente de agua liguida del residuo de destilacién

25. E1 vapor de la linea 29 contiene una cantidad

regulada de agua con relacidn sl NHjy tel que en las
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etapas subsiguientes de la condensacidén parcial en
los condensadores 33 y 38 se pueda produeir~condéé-
sado en las lineas 34 y 39 con una gren presién de
vapor de NH3 ¥y una beja presidén de vapor de H20 ¥
HoS. Ia condensacidén parcial para producir el vapor
del producto NH, puede realizarse en etapas milviples,
seguin se indica, o en una sole etapa. Por ejemplo, si
el vapor enriquecido de la linea 29 se comprimieras
delante del condensador 33, se podria omitir ls con-
densacjdén ulterior en 38. La eleccién deberd hacerse
principalmente comparando los costos de compresidn
contra los costos de condensacidén por condensador.
Las condiciones de elaboracidn tIpicas
y preferidas del proceso de elaboracidn, con relacién
a la forma de realizacién de la Figura 1 comprenden
el empleo de presionss sobreatmosféricas en las co-
lumnas 17 y 24a y 24b, preferiblemente del orden de
1,40 y 10,54 kg/em? y en contadas ocasiones por en—
cima de 28,12 kg/em?. La temperatura en la parte su-
perior de la colwme 17 es inferior a unos 37,620 y
preferiblemente de unos 15,59C, La temperatura en el
fondo o cola de la columne 17 queda fijada sustancial
mente por la presidén que se emplee, pero se encontra-~
r4 comprendida entre 98,89C y unos 2329C, preferible-
mente entre 135,09C y 184;490. En general, la presién
de la columna 243 y la temperatura del fondo de la
misme son algo menores que las de la columna 17, pero
en el mismo orden de magnitud. Aunque suponen uns

ventaja las presiones mds elevades en la columna 24a

pare obtener NH3 de gran pureza con menos reciclo, la
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operacién puede realizarse en condiciones en las -‘que
89 puede emplear baja presidn en los Hermopermitado-
res o calentadores de la cola de las columnas dé des
tilacién. Las condensaciones parciales en los conden
sadores 33 y 38 se realizan preferiblemente a feﬁpe—
raturas comprendidas entre 15,59C y 65,5¢C para per—
mitir la refrigeracién con agua. Las proporcibﬁés de
NH3 con respecto a st y las concentraciones de'ﬂH3
en el vapor enriquecido, segin se expusé anteriormeg
te, se eligen con relacién a la condensacidn en el
citado margen de temperaturas. En algunos casos el
uso de la refrigeracién en los condensadoree puede
resultar ventajosa.

Cuando la solucidén acuosa se obtiene la-
vando o depurando una corriente efluente de la reac—
¢idn de un hidrocarburo que coﬁtiene Niy y HS, la
solucidn acuosa puede contener algo de aceite disuel
to o arrastrado. Para evitar que este aceite aparez-
ca en los productos, se puede eliminar segin se ilug
tra en la TFigura 1 separando una corriente de liqui-
do de la primera columna de destilacidn 1% por la 1i
nea 42, enfridndola en un termopermutador 43 y pasdn
dole a un recipiente de sedimentacidén 44, El aceite
se concentrard en éste punto y se puede desnater y
sacar por la linea 46, devolvidndose la solucién de
agua libre de aceite a la columna de destilacién en
la 1inea 45, E1l lugar mejor para la instelacién de
los dispositivos de separacidn del aceite depende de
la naturaleza del mismo., Cuando se sitan en la par~

te superior de la columne, como en la Figura 1, los
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dispositivos sirven para la finalidad adicional de
ayudar & regular la temperatura en cabeza, -

En la modalidad ilustrada en la Fié@ré
2, se introduce una solucién acuoss que contieﬁé‘NH3
¥ HyS por la 1lfnea 51 a la tnica columna de destila~
cién 52, que funciona a presidn sobreatmosférica.-
Los vapores de flujo ascendente se generan en la par
te inferior de la columna 52 y se obtiene en la iinea
56 un vapor de producto H,S en cabeza esencialmente
libre de NH3. La temperatura en la parte superior de
la columna 52 se mantiene lo suficientemente baja pa
ra que el vapor tenga la pureza deseada. Una corrien
te de agua de lavado se introduce en la parte superior
de la columna por la linea 57 para ayudar a separar
el NH3 y efectuar la refrigeracién. El liquido se
saca del fondo de la columna pbr la 1inea 53.Este
liquido comprende agua que no contiene mds que canti
dades no conteminantes de HyS y NH3, una situacidén
gue se consigue generando vapores de separacidn en
el fondo de la columna pasando una parte del residuo
de destilacién por via de la linea 54 por el calen-
tador 55. Una corriente secundaria de vapor se saca
de la columna por la linea 58 en un punto tal en que
esta corriente secundaria intermedia contenga mds
NH3 que HZS’ en peso. Esta corriente lateral se tra-
ta para formar una corriente de vapor enriquecido
condensdndola parcialmente en el condensador 59 en
condiciones reguladas para obtener una corriente de

vepor enriquecido en la linea 61 de contenido acuoso

controlado y un condensado en la linea 60 que contiene
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néds NH3 que HyS. La corriente de vapor enrigquecido
de la linea 61 se condensa entonces parcialmente en
el condensador 62 para former como parte sin cbndég
sar vapor de NH; esencialmente libtre de H,S, se sa-
ca por la lfinea 63, y como parte condensada, agua’
que contiene NH3 y prdcticamente todo el H,S en.la
corriente enriquecida 61, La parte condensada qpteni
de en la linea 64 se mezcla con el condensado de-le
linea 60 para formar un condensado de reciclo-en’la
1inea 65, que se devuelve a la columna de desﬁila—
cién pare la recuperacidn del st ¥y NH3 contgnido en
la misma., Las corrientes 64 y 60 pueden devolverse
a- la columna de destilacién en puntos distinfos, o
bien pueden combinarse segdn se ilustra y devolverse
a la columne, preferiblemente por encima del punto
de salida de la corriente secundaria intermedia 58.
En la modalidad ilustrada en la Figura

3, una solucién acuosa de NH., y st se separa de sus

componentes mediante destilazién de separacién del
HZS de la solucién en una primera columns de desti-
lacién que funciona a presién sobreatmosférica. Se
mantiene una temperatura baja en la parte superior

0 cabeza para obbtener vapores de st esencialmente
puros en cabeza y se mantiene una temperatura eleva
da en el fondo pera propofcionar un residuo de lfqui
do destilad; acuoso que contiene més NH3 que HZS’ en
peso. ELl agua lfquida del residuo de destilacién se
pasa a una segunda columna de destilacidén en un pun
t0 prdximo a su parte superior. La segunda columna

funciona también a presidén sobreatmosférica con elg
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vada temperatura en el fondo proporcionado como resi
duo agua esencialmente libre de NH, y H,S. La co-
rriente de vapor enriquecido de amoniaco se for;a en
la segunda columne condensando parcialmente los ‘vepo
res de cabega a una temperatura sensiblemente infe~
rior que la temperaturas del vapor en cabeza y -devol-
viendo la meyor parte del condensado resultente-como
reflujo a la parte superior de la columna,., De este
modo, los vapores intermedlos ascendentes por-debajo
de la parte superior de la columna se enriqueoeﬁ;en
NHﬁ por condensacidén del agua, de modo que elriapor
en cabeza, cuando se condensa parcialmente, prbpbr-
cione una parte no condensada que es predominantemen
te NHB' Ta otra parte menor del condensado resultan—
te se devuelve a la primera columne de destilacién.
En la modalidad ilustrada, la ﬁarte sin condensar se
condensa de nuevo parcialmente para separar H20 y
H,5 contenidos en la misma de los vapores de NH,y esen
cialmente puro.

Tomando ahora la Figura 3 como referencia,
a tltulo de ejemplo, se obitlene una solucién acuosa
que contiene un 4,4 por ciento en peso de HQS y un
341 por cliento en peso de NH3 depurando une corrien-
te efluente de un proceso de hidroconversidn, que
comprende hidrocarburos, hidrdgeno, amoniaco, y sul-
furo de hidrdgeno, con agua. La solucién se pase por
via de la lInea 75 al tambor de desgasificacién y se
paracién de aceite 76. Lios gases disueltos que se

desprenden se sacan por la linea 77 y el aceite que

‘se separs se saca por la lfnea 78. Ia solucidn acuosa



se saca por la linea 79 y la mayor parte de la mis-
ma se combine con una solucién concentrada rec;@?@—
da en la linea 81 para formar una carga de alimeﬁﬁg
cién combinada en la lfnea 82, que se precalients
5, en los cambiadores de calor 83 y 84 y entonces se
introducen en la columne de separacién de HoS 35,
a unos 1269C. Ia solucién ooncentrada de la linza
81 tiene aproximadsmente un 50 por ciento de Eﬁsiy
un 16,5 por ciento de HQS, resto H20, ¥y cantidades
104 de aproximadamente un 8% del material de la 1ﬁ£§a
82. Segin se representa, una pequefia parte, g@ﬁogi—
medemente 1/4, de la solucidn acuosa de la linédf%Q
se pasa por le linea 80 y se introduce en la columna
85 en una zona superior a temperatura mds baja. Da
15. columns 85 funcions a wme presidén de unos 8,43 kg/em?
con uns tempefatura del residuo de fondo de unos
1602C, mantenida en una ebullicién sustancial pasan-
do una parte del residuo por la linea 86 a través
del calentador 87. El residuo de destilacién de la
20. columna 85 que se saca por la linea 88 contiene
aproximadamente un 1 por ciento en peso de HoS y un .
6 por ciento en peso de NH3. De la parte superior
de'la columa 85 se sacan vapores en cabeza consis-—
tentes esencialmente en HZS que contienen solamente
25, un 0,1 por Piento de Hy0 & menos de 100 ppm de NH3,
por la linea 89 a unos 15,59, La temperatura mds
baja se consigue introduciendo en la parte superior
por la linea 90 agua fria a unos 7,2°C, El residuo
1iquido de la destilacidén de la linea 88 se enfria

30. en el termopermutador 84 y despuds se introduce en
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la columna separadors de amoniaco 92 a unos 132,39C.
Segin se ha indicado, una parte pequefia de esta ¢d-
rriente se puede sacar por la linea 91. Se pueaqV'
utilizar como salucidén depuradora para absorbeffﬁzs
adicional ‘del efluente de la reaccién (no represents
do) o de otra corriente, volviendo al proceso -de slg
boracidn en la linea 75. La columna 92 funciona;a una
presién de unos 4,21 kgs/cm? con une temperatura de
152,72C en el fondo, mantenida con una sensible ebu=
1licién pesando una parte del residuo por via_détla
linea 93 a través del calentador 94. Asi, se ééoa
como productos de residuocs de destilacidn por la 1f-
nea 95 agua que no contiene mds del 0,01 por ciento
en peso de HoS y no mds del 0,03 por ciento en peso
de NH3. Segiin se ha indicado, gl residuo caliente de
la 1fnea 95 se usa para precalentar la solucidn acuo
sa original en el cambiador de calor 83 y pasa me-
diante la bomba 96 por el enfriador 97. Una parite del
agua enfriade se hace pasar por la linea 90 y se re-
frigere adicionalmente en el cambiador de calor 117
para proporcionar la baja temperatura necesaria en
la parte superior de la columna 85 y evitar sl arrag
tre de agua y amoniaco. E1l resto del agua de la linea
95, que comprende esencialmente la cantidad neta de
agua que entra en la linea 75, Se saca para nuevo
ugo o pars tirarse segin se desee.

Es preferible obtener en la cabeza de la
columna 92 un vapor enriquecido de NH3 que se puede
condensar parcialmente para que proporcione NH3 de

gran pureza como parte sin condensar. Esto se consigue
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refluyendo por la linea 105 una solucidén concentra-

T

da de la misma concentracidn que el material de-%@
1fnea 81 (50% NHy ¥ 16,5% Ho8)+ Esta solucién géﬁ’
provee a una temperatura de unos 37,690 y sirvetga-
ra condensar ague de los vapores ascendentes qué'ég
ben por encima del punto de introduccidén del Vapér
de la lfnea 88, Asi se obtiene en cabeza en 1a”iinea
100 & unos 115,52C un vapor enriquecido que centiene
aproximadamente un 57 por ciento en peso de NHai}14
por ciento en peso de HyS y 29 por ciento en Qééb de
Hy0. Cuando se enfria a 3%,690 a 3,51 kgs/bm?:jasan—
do por el cambiador de calor 101, se condensa é1;85%
del material y se recoje en el depdsito colector 102.
Bl material condensado se saca por la lInea 103 y pa
sa mediante la bomba 104 parcialmente por la linea
81 (aproximadamente 1/3) para regresar por la linea
82 a la columna 85 y parcialmente por la linea 105
(aproximadamente 2/3) para reflujo en la columna 92.
La parte sin condensar es predominantemente NH3, que
contiene aproximadamente 1,6 por ciento en peso de
H,0 y aproximadamente 0,8 por ciento en peso de HyS
y se saca por la linea 106. Para su purificacién
adicional, la parte sin condensar se pasa por la 1i-
nea 107 al purificador 108. En el purificador 108

se mantiene una temperatﬁra baja de unos T,22C afia-
diendo al Qépor pasado al mismo NHjy esencialmente pu
ro a una temperatura de unos -1,12C en le linea 109,
§hR NH3 de la linea 109 se halle principalmente en eg

tado liquido, pero parcialmente vaporizado, habidndo

se obtenido la temperatura baja por la expansién de
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NH3 liquido a une presién superior por la vélvg}g“
110. En el depurador 108 se mantiene una alta circu
lacién de 1liquido ‘tomendo liquido del fondo por ;a
linea 111 y bombeandolo con la bomba 112 por la ljnea
113 a la parte superior del depurador. La cantidé&
neta de material condensado por refrigeracién del’
vapor de la 1fnea 106 a la temperatura mds baja:del
depurador 108 se saca por la linea 114 y se devuelve
e wna de las columas de destilacién, por ejemple, &
la cabeza de la columna 92, segin se ilustra.~ﬁﬁilas
condiciones del ejemplo, esta corriente de lailinea
114 estd compuesta de un }3% de NH,, 10% de H,S,. reg
to agua y cantidades inferiores al 10% del vapor de
1a lfnea 106, E1 efluente de vapor del depurador 108
en la linea 115 es asi NH, esencialnente puro, éontg
niendo aproximadamente un 0,24 por ciento en peso de
Ho0 y menos de 100 ppm de HQS. Egte vapor de amonia-
co se combina en la linea 119 con una parte de vapor
de amoniaco procedente de la linea 116. La mezcle de
la linea 119 se comprime en el compresor 120 a unos
14,06 kgs/cm?, se condensa en el termopermutador 121
& unos 37,690 y el amoniaco liguido condensado se re
cupera en el depdsito colector 122. E1 amoniaco se
saca del depdsito colector 122 de une forme continua
por la lineg 123+ Una par%e ge vaporize por la vdlvu
la 110 a la lIinea 109, segin se ha descrito anterior
mente, para que proporcione refrigeracién en el depu
rador 108. Otra parte se vaporiza a presién por la
védlvula 118 pare abastecer de amoniaco refrigerante

a la-linea 116 que se utiliza en el termopermutador
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117 para enfrier el ague de la linea 90. El NH3 neto
recuperado se saca por la linea 124. Asi, el NH3, el
HyS y el Hy0 se recobran cade uno por separado de-
una forme virtualmente cuantitativa y esencla;menﬁe
libre de oOtros componentes. o

A tftulo de ejemplo adicional, cuando
16,500 barriles por dia de aceites pesados de cali-
fornia que contienen compuestos de nitrégeno ¥ “de’
azufre se convierten en combustibles de ebullicldn
més baja mediante una combinacidn de nidrorefinado
catalftico e hidrofraccionacién catalftics, se pro-
ducen unas 26 toneladas por dia de H,S y unas 12 to
neladas por dia de NH3. ELl volumen de estos NH3 ¥y
HoS se producen por hidrogenacién de los compuestos
del nitrdgeno y de azufre en la etapa de hidrorrefi-
nado, a temperaturas del orden'de 315,5 a 482,292C y
presiones del orden de 70,31 kg/cm2 a 210,92 kgs/cm?,
para preparar una carge o alimentacidn de aceite pu~
rificado para la etapa de hidrofraccionamiento. Es
conveniente separar el NH3 del aceite purificado de
una forma cuvantitativa porque el NH3 produce un efec
to deletdreo en el catalizador de hidrofraccionamien
to. También es conveniente separar el NH3 ¥y HZS para
aumentar la pureza de hidrégeno de reciclo en la eta
pe de hidrorrefinado y en la de hidrofraccionamiento.
El NH3 y.la mayor parte deliﬂzs pueden separarse de-
purando la mezcle de hidrdgeno y aceite hidrorrefina
do del reactor de hidrorrefinado con agua, con mayo-
res ventajas a la alte presidn empleada en la etapa

de hidrorrefinado y a una temperatura mds baja. Al
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menos wne parte del agua se inyecta normalmentq en
el efluente antes de haberse enfriado totalments pa
ra evitar la posibilidad la formacidn y deposiciﬁn
de sulfuro aménico sélido en los cembisdores de calor
¥y tuberias. El ejemplo siguiente ilustra el uso de
este invento en la recuperacién por separado d'e'l"i‘lH3
y HoS del agua.
Ejemplo

El efluente del reactor de hidrorrefina—
do que comprende aproximadamente de 85.000 & 1134300
metros cdbicos por hora de hidrédgeno y 16.500 barri-
les por dia de aceite hidrogenado se enfria a unos
54,32C con una presién en el reactor-de unos 105,46
a 140,61 kgs/cm® y se lavan con 38,505 kilos por ho-
re de agua que contiene 0,034% de H,S y 0,12% de NHj.
Asf se obtiense una solucidn acuosa que contiene un
2,3 por ciento en peso de HQS y un 1,2 por ciento en
peso de NHB‘ La solucidn acuosa se separa del aceite
¥y gas, que contiene entonces solamente rastros de NH3
y después se pasa & la columna de destilacidn cuya
presidn es de 5,97 kgs/cm®, Siendo el disefio tradicio
nal, la columna comprende 30 bandejas de criba de
1,219 metros de didmetro. Se mantiene una temperatu-
re en la cola de la columna de 154,32C y una tempera
ture de 15,52C en la cabeéa de la misma. Una mayor
parte de 1a~solucidn acuosa se introduce en la colum
na por debajo de su punto medio precalentada a unos
115,5¢C; una menor parte se introduce por encime de
dicho punto medio a unos 37,62C y una parte ain menor,

aproximadamente un 2%, se enfria a 7,2¢C y se intro-
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duce en cabeza, Se introduce una corriente de reci-
clo correspondiente al 5,25% de la carga en la édiug
na con la parte de la carga precalentads a 115,5?01
Esta corriente de reciclo se compone de condensado
obtenido por condensacién parcial de uns corrients
de vapor enriquecido de NH3 formada sefin se descri-
bird, y se compone de un 38% en peso de NH3 ¥y wr
7,4% en peso de H,S. Con destilacidn vigorosa de se-
paracibén en la columna de destilacidn se obtiens.
un residuo liquido de destilacidn como una corriénte
acuosa que contiene un 3% en peso de NH, ¥ wn 0;4%
en peso de Hgs, siendo el resto agua. Por la cabeza
de la columna se sacan 906 kgs por hora de producto
st en vapor que contiene solamente un 0,15% en peso,
aproximadamente, de H,0 y menos de 100 partes por mi
116n de NHy. '

El residuo liquido destilado de la prime
ra columna obtenido a 154,32C se enfria a 115,52C y
se pasa a una segunda columna de destilacién que fun
ciona a unos 2,10 kgs/bmz. Esta columna tiene 25 ban
dejas de 1,21 metros de didmetro. La temperatura en
el fondo o cola de la segunda columna es de 134,42C
¥y se obtiene con ebullicidn vigorosa un producto acuo
s0 de la cola de la colwma gue contiene un 0,12 por
ciento en peso de NH3 y un 0,034 por clento de HZS'
Este ague se reciclae y utiliza como corriente de agua
para lavar el efluente de la reaccldén y formaer asi
la solueidn acuosa que forma la alimentacidén de la
primera columna de destilacidn.

En un punto de la segunda columne situado
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por encima del plato de slimentacién se obtiene una
corriente intermedia de vapor que contiene un 40‘ 
por ciento en peso de NHB’ un 5 por ciento en peso’
de H,S y el resto de agua. De la bandeja situada
por encima de este vapor intermedio se saca liquido
a una velocidad de 10343,78 litros por minuto a una
temperatura de 115,52C, Esta corriente de liguids se
enfria a 65,52C y se devuelve a la cabeza de la Sg-
gunda columna de destilacidn, de tres a cinco platos
por encima del punto donde se saca. A medida gue es-
te liquido fluye contra la corriente de la corriente
intermedia ascendente, se consigue un enriquecimien-
t0 en NH3 v HZS con relacidén al H20 en el vapor as-
cendente, por lo que se obtiene en cabeza de la segun
de columna de destilacién una corriente de vapor en-
riguecido, que contiene un 49 por ciento en peso de
NH3 y un 6 por ciento en peso de st a una ‘temperatu
ra de 107,29C y una presidn de 1,75 kgs/cm2, Esta co
rriente de vapor enriquecido se enfria a unos 37,690
a 1,40 kgs/cm2 para efectuar la condensacién parcial
de la misma, por lo que se obtiene un condensado que
contiene un 38 por ciento en peso de NH3 y un 744 por
ciento en peso de st, en H,0, y una parte no conden
sada que contiene un 96,8 por ciento en peso de NH3,
2,9 por ciento en peso de' Ho0 y un 0,3 por ciento
en peso de ﬁzs. Esta corriente de vapor de NH3 se
comprime entonces a 5,27 kgs/cm2 y se enfria de nue-
vo a 37,62C para efectuar la condensacién parcial,
por lo que se obtiene una pequeiia cantidad de conden

sado , que contiene un 52 por ciento en peso de NH3
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y un 4,3 por ciento de HpS. Los condensados se gqmb;
nan y devuelven a la primera colwms en forma dew;a
mencionada corriente-de reciclo. Los 443,94 kgs por
hora dé vapor sin condensar obtenidos de esta c&ﬁéeg
sacién parcial consisten esencialmente en NH3, con
una composicidén especifica del 99 por ciento dé‘$H3,
aproximademente un 1 por ciento de H,0 y menos del
0,1 por ciento en peso de HZS‘ Aunque este producto
de vapor de NH; es aceptable para casi todos los usos,
se purifica de una forma adicional lavdndolo con -
113,55 litros por dia de 2592Be cdustico para guitar
la pequefia cantidad de Hy S en forma de sulfuro de
sodio y también para conseguir ls desecacién parcial
en el NHB’ por lo que se obtienen 351,6% kgs por ho-
ra de un producto NHy que cont;ene un 99,5% de NHy y
nade més que rastros de azufre.

De esta forma, el WH3 y el HoS se recupe
ran por separado de una forme cuantitativa con una
pureza del 99% o aun mayor. La recuperacién cuantita
tiva es posible gracias a que el residuo de destila-
clén de la segunda columne, qﬁe contiene cantidades
no contaminantes de NH3 y HZS, se recicla para absor
ber NH3 Yy HZS adicionales y despuds se devuelve para
su tratamiento. No hay agua de la que haya que desha
cerse. Si esta corriente del residuo de destilacidn
se tirara como agua residusl no contaminante, la re-
cuperacién de NHy y HyS serfe, respectivamente, del
90% y 99% bajo las condiciones que han regido el ejem
plo expuesto. Se podria obtener ain wna recuperacién

méds completa de NH3, porque el producto acuoso que
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sale de la instalacién podrfa purificarse de une for
ma mds completa empleando una destilacidn de separa-
cién mde vigorosa en la segunda columns., "'
Si existe una adicibn neta en la instals
5. cién, como puede ocurrir si se inyecta agua paré‘fé-
frigerar la cabeza de la primera columna y ayuda;'a
mentener el NHj separado del producto de vepor ds HyS,
0 si se inyecte una corriente viva: en una de las-co-
lumnes o en ambas para la separacidén por destilacidn,
10. esta agua deberd sacarse en una de las corrientes por
lo menog, preferiblemente drenando una pequeﬁa‘parte
de la corriente del residuo de destilacidén de la segun
de columna.
Pueden existir situaciones especiales en
15, las que la composicién de la solucidn acuosa inicial
para tratamiento fuers tal que se pudiera obtener una
corriente de vapor enriquecido con una proporcién su-
ficiente entre NHy y H,S y une concentracién suficien
temente alta de NH3 directamente por simple destilacién,
20. por lo que se podrian recuperar por condensacién par—
cial los vapores de NH3 con la pureza deseada. Se cree
que aun en esas raras situaciones, si existieran, el
procedimiento del presente invento resultaria mucho
mds conveniente, préctico ¥y eficaz para recuperar NH3
25, con una gran pureza. '
ios esquemas de elaboracidn adjuntos de
las Figuras 1, 2 y 3 difieren entre si en varios as-
pectos, Ciertas caracteristicas de cada uno pueden

ser incorporadas en los otros y/o sustituirse por otras

30; caracteristicas o dispositivos de una forma que se
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hace evidente por la descripeidén de los principios
de este invento. De una forme similar, los enteﬁdi-
dos en la materia veran que se pueden emplear otros
dispositivos equivalentes para realizar las opeféé;g
nes de este procedimiento. Por consiguiente, se ﬁié—
tende comprender dentro del alcance del invento, se-
gin las reivindicaciones siguientes, todos esos &ispg
sitivos equivalentes y modalidades del inventoy ----
N O T A

Descrita suficientemente la naturaleszs
del invento, asf como la manera de realizarlo en la
préctica? debe hacerse constar que las disPOSiciéﬁes
anteriormente indicadas son susceptibles de modifica
ciones de detalle en cuanto no alteren su principio
fundamental, siendo lo que constituye la esencia del
referido invento y por lo que sé solicita Patente de
Introduceidn por 10 afios en Espafias "PROCEDIMIENTO
PARA TRACCIONAR SOLUCIONES ACUOSAS DE SULFUROS AMQO
NICOS"; caracterizdndose por lo siguiente:

18,=~ Procedimiento para fraceionar solu-
ciones acuosas de sulfuros aménicos, obtenidas por
disolucidén, en una corriente de agua, de los productos
resultanfes en la hidrorrefinacién de fracciones de
petroleo y aceites hidrocarbonados similares que con-
$ienen compuestos drgdnicos de azufre y nitrégeno,
caracterizado porque comprende destilar por separado
amoniaco y sulfuro de hidrdégeno de la solucidén a pre
sién sobreatmosférica comprendida aproximademente enw~
tre 1,40 y 28,12 Kg/cm? en una zons de destilacién que

comprende dos columnes de destilacién que, calentadas
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cefca de su fondo, generan vapores ascendentes, y
refrigeradas cerca de su cabeza proporclonan un‘;xdui
do descendente; retirar sulfurc de hidrégeno, esenci-
almente libre de amoniaco, como vapor de cabeza de la
primera columne; pasar las colas liguidas de la'p:img
ra columna a la segunda columna; retirar agua que,. con
tiene sensiblemente menos amoniaco y sulfuro de Hidrd
geno que la solucién inicial, como colas de 1a’s§5pn-
de columna; condensar parcialmente los vapores de:ca-
beza de la segunda columna retirando los vaporeofgo
condensados, compuestos fundamentalmente por amoniaco
esencialmente libre de sulfuro de hidrégeno; devolver,
finalmente, parte del liquido condensado a la segun—
de columna, y parte a la primera columna,'

28,4~ "Procedimiento para fraccionar solu-

ciones acuogag de sulfuros aménicos", tal y como que—
da substancialmente descerito en la presente Memoria

e ilustrado en loszdibujos ad juntos.

GOMEZ +C BO Y MOukl
] Flmlado: E. Haendndax Rult
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