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(\7 MEMORIA DESCRIPTIVA O

P.~ 33,427

Case 1.137
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que se presenta para unir a la solicitud see
de coees
PATENTE DE INVENCION .o

formulada el 20 de Octubre de 1.966, con el n@. 3324483,
en P

ESPANA oo

por VEINTE afios

a nombre de UNIVERSAL OIL PRODUCTS COMPANY, entidad norteame—
ricana, establecida en 30 Algonquin Road, Des Plaines, I11i -

nois, Estados Unidos de América, por:

"UN PROCEDIMIENTO PARA IA SEPARACION DE HIDROCARBUROS ARCMATI-
COS DESDE UNA ALIMENTACION QUE CONTIENE TAMBIEN HIDROCARBUROS
NG AROMATICOS",

e Y T ———
e e T ——— e s S e o

La presente invencién ge refiere a un procedimiento -
para separar y recuperar los componentes hidrocarbonados aromé-
ticos de mezclas hidrocarbonadas, con ayuda de un disolvente -
selectivo. En una de sus aplicaciones mds espec{ficas, el pro -
cedimiento de la presente invencidn sirve para separar las espe-
cies concretas de hidrocarburos aromdticos, tales como benceno,-
tolueno, y/o aromdticos Cgy de otra clase de hidrocarburos que -
estdn contenidos normalmente en los destilados de petroleo, y =~
utiliza un disolvente que se puede recircular indefinidamente -~

en el gistema, produce el deseado producto hidrocarbonado en -
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estado de gran pureza, y le separa de forma sustancialmente =
total de los materisles de alimentscién cargados en el proce -
dimiento. |

La presente invencidn trata de un perfeccionamiento -
en el tipo de procedimiento de separacién en el que éé&#y;de-
separar los componentes aromdticos de una mezcla de aii@énta -

LI 4

cién que tiene una concentracién de hidrocarburos aromédticos -
tan alta que dicha mezcla tiende a ser miscible con of'disolven—
te, es decir, tiende a disolverse completamente con el disol -
vente. Para evitar este efecto, que en caso contrario;%iééde -

* ®

luego, impedirfa cualquier separacién, se recircula y &émdina-

"t

can la alimentacidén una porcidén suficiente de una fase’ de’xre -
finamiento, de manera que la mezcla global de alimen‘caéiéng vy -
refinado recirculado sea inmiscible con el disolvente.

Por tanto, la presente invencidn proporciona un pro=-
cedimiento para seperar hidrocarburos aromdticos de una alimen-
tacién que contiene también hidrocarburos no aromdticos, po -
niendo en contacto dicha alimentacidén con un disolvente selec-
tivo, en una zona de extraccidén, y separando el extracto resul-
tante, que contiene hidrocarburos aromédticos, deX refinado que-
contiene hidrocarburos no aromfticos, desde dicha alimentacién,
debido a la gran concentracién de hidrocarburos aromgticos en -

ella, tiende a formar una fase unica con dicho disolvente, ca

racterizado el procedimiento por recircular y combinar con di
cha alimentacién una cierta proporeién de dicho refinado, lo -
que hace que dicha alimentacién sea inmiscible. con dicho disol-
vente, y por gometer la mezcla resultante, de alimentacién y -
refinado, a contacto con disolvente en 1la zona de extraccién.
La presente invencidén se aplica preferiblemente en

un-sistema en el que una alimentacién, que comprende una mezcla
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de diversas clases de hidrocarburos, se introduce en una -
zona de extraccién, por un punto in%ermedio de la misma, -
Y se pone en contacto en contracorriente, en ella, con un

disolvente selectivo para los hidrocarburos aromdticog; -
por la parte del extremo de la zona de extraccién é;;.gl -
que se introduce el disolvente se retirs unafase réfﬁﬂéda,

que comprende sustancialmente todos los hidrocarburéé.no -
arométicos del material de alimentacién; por la par¥€°éel-
otro extremo de la zona de extraccién se retira uns "fase -

extracto, que comprende los componentes aromdticos 41’ ma-

terial de alimentacidn, disueltos en el disolvente gelecti-

Vo; y después se recupera el soluto eromdtico, por separa -

.
.

cién y fraccionamiento de la fage extracto, et
En una operacién preferida segin la presente in -
vencién, la fase extracto es liberada sustancialmente, antes
de retirarle de la zona de extraccién, de los componentes -
no aromfticos disueltos por el disolvente, introduciendo en
la zona de extraccién, pof un punto situado entre el punto -
de retirada de la fase extracto Y el punto de introducciédn del
material de alimentacién, una fraccidén que comprende hidrocar-
buros ligeros que son més voldtiles en presencia del disolven-
te Que los componentes aromdticos 0 el refinado del material -
de alimentacién, y desplazando asf a la corriente de refinado
el residuo de componentes no aromfticos disueltos del mate -
rial de alimentacién disueltos en el disolvente, dejando asi-
en la corriente de extracto el hidrocarburo ligero més volf -
til y separando luego dicho hidrocarburo ligero més voldtil -

de la fase extracto resultante, por separacién del extracto -

después de retirarle de la zona de extraccidn,



10

15

20

25

30

L= invencién se aplica preferiblemente g la sepa -
racién ¥ recuperacién de hidrocarburos sromdticos de una -

mezcla hidrocarbonada que tiene un contenido en aromdticos-

- de al menos 75% en peso, y empleando un disolvente tipo sul-

AL R

folano. La invencién se efectuard preferiblemente introdu -
ciendo el disolvente sulfolano pobre por un punto séébéior

de la altura de una zona de extraccidn; introduciendbria -
mezcla global (alimentacidén més refinado recirculadé):gbr un
punto intermedio de la altura de la zona de extraccidn; y -
poniendo en contacto en contracorriente dicha mezclé'éfbbal -

L]
Y *

con el disolvente sulfolano, en dicha zona de extraceién, a -

o..'

alta temperatura y a una presidén suficiente para mantténer -
sustancialmente a dicho disolvente ¥y a dicha mezecla éh.éase-
1fquida; formando as{ una fase ascendente de réfinado 1{qui-
do y una fase descendente de extracto 1fquid0; retirando la-
fase refinada de la parte superior de dicha zona, y recircu-
lando una porcién suficiente de la fage refinada, devolvién-
dola a dicha mezcla hidrocarbonada, para producir dicha mez-
cla global, poner en contacto en contracorriente la fage =

extracto, en la parte inferior de dicha zona, con una frac-

cidén que comprende hidrocarburos ligeros que hierven, en -

presencia del disolvente, a una temperatura menor que el -

punto de ebullicién del hidrocarburo aromético que se estd-
extrayendo, pero que permanecen en estado 1fquido s la tem-
peratura y presién de la zona de extraccidn, introduciéndose
dicha tracciém por un punto inferior de la zona de extraccién,
en cantidad tal que desplace de la fage extracto a una canti -
ded sustancial de los hidrocarburos no aromdticos de dicha -
mezcla, y los reemplace por dichos hidrocarburos ligeros; - '

esperando por la parte inferior de dichs zona la fase extrac-
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%0, que contiene los hidroearburos ligerds; introduciéndo -

la fase extracto, que contiene los hidrocarburos ligeros; -

én una columna separadora, retirando de dicha columna una co-
rriente de cabeza que comprende los hidrocarburos ligeros -

y devolviendo los hidroecarburos ligerds al punto inferior de
la zona de extraccién; retirando de la parte inferiéﬁ,ﬁb la -
columna separadora una corriente de disolvente rico,.éue -
comprende hidrocarburos arométicos y disolvente; intreducien-
do las colas de la columna en una torre de fraccionamjento; -
retirando de la torre una corriente de cabeza que comgrende -*

LW N 4

el producto hi&rocarbonado aromdtico separadd, ¥ una.corrien-
te de cabeza que comprende el producto hidrocarbonadp.a;omé -

tico separado, y una corriente de cola de la torre qéé com -~
prende disolvente pobre; y devolviendo al menos una po;cédn;
de la corriente de cola de la torre al punto superior de la -
zona de extraccién.

Se han conocido durante muchos afios procedimientos -
de extraccién con disolvente para recuperar hidrocarburos aro-
néticos de mezclas hidrocarbonadas. Estas separaciones se -
efectian usualmente por procedimientos tales como destila <
¢ién extractora, o bien, como alternativa, poniendo en con -
tacto en contracorriente le alimentacién, en un extractor, con
un disolvente, en fase liquida, selectivo para los aromdticos.
La presente invencidn se refiere al Wltimo de estos procedi -
mientos. 8i los componentes no arométicos presentes en la fa-
se extractoc no son desplazados en la zona de extraccidén, los
mds pesados de estos componentes no se separardn f4cilmente de
la mezcla de aromdticos Yy disolventes en el separador extractoy,

¥ debido a la similaridad de los puntos de ebullicidn, diluirg

la pureza final de los aromdticos. Asf, se han observado que -
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cuando se recuperan erondticos de una alimentacidn 06 a 09, -
usando sulfolano como disolvente, algo de los no aromdticos 09

permanece en la fase extracto, y eventualmente pasard a la co -

rriente de aromdticos 085 reduciendo asi la pureza d%°&¥bha CcOo-
rriente de aromdticos 08. Este probvlema se acentua méé.?o; el -
uso en aumento de aceites de pirélisis tratados con hid¥ofeno,
como materiales de alimentacién para procedimientos de'ex%rac-
cién con disolvente, ya que la etapa de tratamiento conshidré -
Beno tiende a hidrogenar una porcién de los arométicosy. sphodu -
ciendo asi cantidades apreciables de naftencs, y estosigéftenos
més pesados, son mds solubles en el sulfolano que las gé?bﬁinas
pesadas correspondientes. Si 1os naftenos pesados y parafinas
pesadas son reemplazados por un hidroéarburo,ligero, es poéi -
ble la separacidn de hidrocarburos ligeros de los arométicos, en
el separador extractor.

Como se ha indicado, un problema significativo que se
encuentra con el uso de disolventes del tipo sulfolano es que -
cuando la concentracién de aromfticos del material de alimenta-
cién hidrocarbonada se hace lo suficientemente alto (por encima
de aproximadamente 75% en peso), le. fase de material de alimen -
tacidn se hace miscible con Ia fase disolvente. Asf, bajo estas
circunstancias, se hace imposible poner en contacto en contra -
corriente el disolvente y la fase hidrocarbonada, en la fase -

1{guida, en un extractor, y conseguir la separacién deseada. En

tiempos pasados se han hecho intentos bara resolver este proble-

~ma de miscibilidad introduciendo 1= alimentacién, muy aromdtica,

en el separador extractor, enviando al extractor 1la corriente
de cabeza del separador (teniendo esta corriente la cabeza -
menor concentracién de aromdticos), poniendo en contacto en -
é1l esta corriente de cabeza, contracorriente, con disolvente -
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pobre y devolviendo la fase extracto desde el extractor hasta -
el separador extractor. Tal procedimiento se describe en la -
Patente EE,UU, n?. 3.146190. Sin embargo; este procedimiehto -
conocido no permite usar el lavado por retorno con hidrocarburo
ligero para separar de la fase extracto 1los no aromdticoé mds -
pesados, y por tanto hard muy dificil 1a separacién d%‘qéftenos
¥y parafinas Cg del disolvente, en el separador, y por t%nto re-
ducird la pureza de los hidrocarburos aromédticos finalmente se-
parados., .

e &

La naturaleza de la invencién serd mds evidente, por -

LA

la siguiente descripcién, con referencia al dibujo adjugtq, en-

el que ilustra una realizacién preferida.

.
« %o
o & 0

Haciendo referencia al dibujo, la alimentaciéniéu -

L) ° .

ministrada por la tuberia 1 fluye hasta un punto intermediv del
extractor 2. Preferiblemente, la alimentacidn se introduce en -
el extractor a aproximadamente la tercera parte de su altura -
desde el fondo. Ello pefmite que la alimentacién esté en contac-
to con el disolvente en los dos tercios superiores del extractor,
¥y también permite que la fase de lavado por retorno, de hidrocar-
burd ligero, en el tercio del fondo del extractor. Por la tuberfa
37 circula hidrocarburoc no gromético adicional, procedente de ~
una fuente que se describe més adelante, y que se mezcla con la
alimentacién antes de entrar.en el extractor 2. Este hidrocar -
buro adicional fluye con caudal suficientemente grande pera -
hacer que la mezcla global que entra en el extractor ses inmis-
cible con el disolvente. Por la tubefia 20 se introduce en la -
parte superior del extractor 2 disoélvente pobre, que desciende

en contacto en contracorriente, con la mezcla global. E1 extrac-~
tor se mantiene a alta temperatura Yy @& una presidon suficiente -

rara mantener el disolvente y la mezcla de alimentacién en fase-

-7 =
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1fquida, Dado que el disolvente tiene selectividad para los -
arométicos, y que el'disolvente es inmiscible con la mezcla-

de alimentacién e hidrocarburo adicional, los aromdticos se -
disolverdn préferentemente en la fase disolvente. Agf,. & me -
dida que el dlsolvente desciende por los dos tGTCIOS.anQrLO—
res del extractor, aumenta gradvalmente la concentracldn en -
él. El disolvente que se introduce primero en el extracteor se
llama, de forma apropiada, disolvente pobre, y el dlsqkqente-
que contiene aromdticos disueltos se llame disolvente f&qo. -

La mezcla de alimentacidén e hidrocarburc adicional avanza por
el extractor, ya que es menos densa que la fase dlsolv;ﬁge. -
El éxtractor contiene medios adecuados para efectuar ;n con -
tacto intimo y eficaz entre la fage hidrocarbonada y la.fése -
digolvente. & medidg que le fase hidrocarbonada avanza por el
extractor, los aromigticos Y una pequefia cantidad de no aromd -
ticos, se disuelven gradualmente en la fase disolvente, de for-
Da que cuando la fase hidrocarbonads llega a la parte superior
del extractor no contiene esencialmente nada de aromdticos. Se
1lsma fase refinada. La fase refinada se retira del extractor -
2 por la tuberia 23, y una parte de ella se recircula de nuevo-
al punto intermedio delertractor, mediante la bomba 36 y tube-
rfa 37. Esta corriente es el hidrocarburo no aromdtico adicio-
nal antes mencionado. ILa rarte restante de la fase refinada se
retira por la tuberia 23, ¥y se puede fraccionar y/0 lavar con
agua, para separar pequeflas cantidades de disclvente disuelto.
La fase extracto Pasa al tercio inferior del extractor, donde
entra en contacto en contracorriente con una corriente inmis-

cible de hidrocarburo ligero, llamada de lavado por retorno.-

Ia etapa de lavado por retorno, produce el desplazamiento de -
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la fase extracto, que pasan desde la fase extraoto'a la fase =

hidrocarbonada de lavado por retorno. Se ha de recordar que -
los disolventes del tipo sulfolanc disolverdn algo de los no -
arométicos, junto con los aromiticos de la alimentaciﬁni‘y el-
objeto del lavado por retorno consiste en desplazar éé&ib fa -
se extracto los hidrocarburos no aromdticos, més pesadés, con-
los hidrocarburos més ligeros. El lavado por retorno ase &fec -
tua introduciendo el hidrocarburo ligero por el punto.%nferior
del extractor 2, por la tuberia 11. el

La fase extracto Bvado por retorno, se retira {48 la -

*se®

parte inferior del extractor 2‘por la tuberfa 3, por }a;que -
se envia el separador extractor 4. El separador 4 es d%?a% de
separar los componentes no aromdticos de la fase extracté; -
debido a que la presencia del disolvente en el separador tiene
menos efecto sobre el punto de ebullicién de los compuestos no

aromfticos disueltos en el disolvente, que sobre 1los compuestos

aromédticos también disueltos en el disolvente. En general, el di-

solvente tiende a conservar en soluciédn al componente aromdti -
co, més soluble, incluso a temperaturas considerablemente por -
encima del punto de ebullicidén nommal de los aromdticos solos.-
Sin embargo, cuando se tratan materiales de alimentacién de in-
tervalos de ebullicién més amplios, el separador separard efi -
cazmente, por la cabeza los aromdticos mds ligeros, pero tendrd
dificultad para separar por la cabeza 1los no aromiticos mis -

pesados sin evaporar también a los arométicos mds ligeros. -

AdGMéS, cuando entre los no aromdticos mds pesados se incluyeh
cantidades apreciables de naftenos, se aumenta esta dificul tad,
ya que el disolvente tenderd generalmente a conservar en solu -

cidn a los naftenos, con mds facilidad que a las parafinas. En-

-9 -
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Presencia de sulfclano, el benceno y los naftenos 09 tiénenl -
aproximadamente la misma volatilidad y, por tanto, resulta im-
posible separar naftenos 09 en el separador, sin separar tam-
bién algo de aromfticos Cc. Si no se separan en el sepafador -
los naftenos 09, permanecen en el producto arométicoséqéﬁdo -
posteriormente se separa el disolvente de la fase extréeto Vo=
debido a que sus puntos de ebullicién son muy préximog g°los -
puntos de ebullicién de los arométicos 08’ no se pueden ,separar

fécikente de los Yltimos con fraccionamiento corriente. Fllo,

L . 4

desde luego produce unos arom&ticos 08 de baja impureza: ‘Por -

LA

tanto, los no aromdticos mds pesados son desplazados por.los -
hidrocarburos no aromdticos mds ligeros, en la etapa déll%vado
por retorno, para permitir que los no aromdticos mds 1igéfos -
sean evaporados mds fdcilmente en el separador. Las parafinas -
ligeras son menos eficaces que los naftenos ligeros para despla-
zar naftenos pesados y, por tanto, se prefiere que el material -
ligero de lavado por retorno, contenga una concentracidn apre -
ciable de naftenos, por éjemplo al menos esproximadamente 5%. -
Cuando se usa sulfolano saturado como disolvente, la relacién -
de la selectividad del disolvente para el nafteno, en compara -
c¢ién con una parafina del mismo ndmero de carbonos, es aproxi -
mazdamente de 1,4 a 1,0, Ademds, a medida que aumenta el peso -
molecular de los naftenos, la selectividad del sulfolano saturado
para dicho nafteno disminuye segin un factor de aproximadamente
1,2 por 4dtomo de carbono. Asi, un material de lavado por retor-
no, que contiene nafteno ligero es eficaz y muy satisfactorio -
para desplazar los no aromdticos m4s pesados de la fase extrac-

to. El separador se hace funcionar a altas temperaturas y pre -

siones intermedias (enArelacién con la presién del extractor),

para separar sustancialmente todos los no aromdticos, algo del -

- 10 ~
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agua y aromdticos, y una pequefia cantidad del disolvente, -

por la cabeza. Egta corriente de cabeza se retira del sepa~

rador 4 por la tuberia 5, por la que pasa el condensador 6,-
tuberia 7 y el receptor o colector 8 del separador. A11f el-
material de cabeza se condensa y divide en dos partesy:uma -
de ellas una fase de agua-disolvente, y la otra una céé;;én—
te de hidrocarburo ligero. La fase de hidrocarburo lige%o se
retira del receptor 8 por la tuberfa 11, y se recirculg gl -
punto inferior del extractor 2. La fase agua-disolvente:ge -
sediﬁenta en el receptdculo 9, se retira de allf parla ;ube-

> p bo ?

ria 10, y se envia a unos medios de recuperacién de disqlven~

te ot

te, que no se muestran, Una porcidn de fraccidn de col?fggl -
separador fluye por la tuberia 38, por la que pasa a tgévéé
del calentador 39 del calderfin, (caldera de intercambio éé’-
calor) y vuelve al separador 4. La parte restante (neta) de -
colas, que comprende aromdticos y disolvente, se retira del se-
parador 4 y pasé por la tuberia 12 a la columna 14 de recupera-
cién de disolvente.,

La columna 14 se hace funcionar a baja presién -
(en relacién con la presién del extractor) ¥y altas temperatu-
ras, para separar el disolvente de los aromdticos. Los aromf -
ticos, y una pequefia cantidad de agua, se separan como vapor -
por la cabeza de la columna 14, y pasan por la tuberfa 15, con-
densador 16 y el receptor 17. E1l material de cabeza es dividido
en-una fase hidrocarbonada que comprende aromdticos, y una fase
hidrocarbonada que comprende aromiticos, y una fase acuosa. Los
aromdticos se retiran por la tuberfa 18, devolviéhdose una par-
te de los mismos a la columna 14, como reflujo, mientras que -
la parte restante de aromdticos se retira por la tuberia 19 -

Tomo producto neto. En general, el producto neto se envia a -~

- 11 -~
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una serie de fraccionadores, para recuperar los aromdticos in-
dividuales, como componentes sustancialmente puros, tal como -
benceno, tolueno, oxileno, etilbenceno, etc. Una parte del -
material de cola de la columna 14 se hace pasar por el conduc-

to 40 y. calderfn 41, para suministrar calor & la coltuma 14, ~

.
e .

La parte restante de colas, que comprende disolvente %obre, se
retira por la tuberia 20. Al menos una parte de ella’'sé recir-
cula al punto superior del extractor 2. Sin embargo,*&eéeable—
mente, una parte de ella pasa por la tuberia 13 y se~@gzcla -
con la fase extracto, antes de entrar en el separador, 4. Ello
perfecciona méds la separacién de aromdticos y no aroﬁé%ieos en
el separador, ya que una cantidad mayor de disolventeipé?e -
aumentar méds la diferencia de puntos de ebullicién en¢xg:los no
aromdticos y los aromfticos, en la fase extracto. En el iroce-
dimiento puede tener lugar una pequefia magnitud de descompo -
sicién de disolvente, y otras reacciones formadoras de lodos,-
y es deseable separar una pequefia corriente secundaria de di-
solvente pobre, de la tuberia 20, por la tuberfa 21, y regene-
rar el disolvente, en equipo que no se muestra, para evitar -
la acumulacidén de lodos. Después de la regeneracién, preferi-
blemente volviendo a tratar (fraccionando) el disolvente, el
disolvente regenerado se devueive a la tuberfa 20 mediante la
tuberia 22.

Como se ha indicado antes, el procedimiento de la
invencién se aplicard preferiblemente a la separacién de -
hidrocarburos aromédticos de mezclas hidrocarbonadas fluidas -
que contienen al menos 75% en peso de arométicos. Una fuente-

de talds alimentaciones se halla en los efluentes desbutaniza-

dos o despentanizados, procedentes de reactores de reformacién.

- 12 -
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Otra fuente de talés alimentaciones se deriva de procedimien-

tos de pirélisis que tienen olefinas ligeras como producto -

principal. BEn estos procedimientos de pirdélisis se produce -

un producto secundario lfguido que es rico en aromiticos. En
cvee

general, es necesario tratar con hidrégeno estos liquidqg de

M) -

o+ o
pirélisis, para saturar las diolefinas, olefinas, etcg‘y!para-

'o.i
separar contaminantes. Generalmente también se tratard con -

hidrégeno una pequefia parte de los aromdticos, para fOLhAY -

L ]
naftenos. Sea cual sea la fuente, los materiales de alihéenta-

cién en el intervalo de numero de carbono de aproximadamente

Cs

a aproximesdamente 020 son adecuados para su uso en el pPQle -

dimiento de la invencién. Deseablemente, el material dé,%ii -

mentacién estd comprendido en el intervalo de C6 a Clo;°y;§re

feriblemente de 06 a 08‘

Aungue el procedimiento de la invencién es aplica -

ble a muchos disolventes que tienen selectividad para los aro-

midticos, tales como los glicoles, sulfd xidos y pirrolidones,
el disolvente es, preferiblemente, del tipo sulfolano. Por

ello se quiere decir que el disolvente posee un anillo de B

miembros, un 4tomo del cual es azufre, siendo carbono los otro

cuatro, y teniendo dos 4tomos de oxfgeno unidos a2l 4tomo de
azufre. Genéricamente, @tos disolventes tienen la siguiente

férmula estructural.

0. 0
7

R, VN CH-R,
f [

R, ~CH CH-R

donde R,, R2, Ry ¥ Ry, se eligen independientemente del grupo
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que consta de un 4dtomo de hidrégeno, un grupo alcohilo que tie-
ne hasta 10 £tomos de carbono; un radical alcoxi que tiene has-
ta 8 $tomos de carbono, y un radical arilo alcohilo que tiene -
hasta 12 4tomos de carbono. Otros disolventes preferidos son =

los sulfolenos, tales como 2-sulfoleno o 3-sulfoleno,'qué tie -

L]
LS .

nen la siguiente estructura: o ey

. *
.
LS
.

()\\3,4;0

CH,
|
Hgm CHZ HO’_—‘.C_____H YY) -.0

[
. ®

Los disolventes de sulfolano se preparan condensando unsa* fiole-

»
o T

fina conjugada con didxido de azufre, y sometiendo el ﬁréd%cto-
resultante a hidrogenacién, alcohilacidén hidratacién y/s“ofras-
reacciones de sustitucién o adicidn. Anflogamente, se puede pre-
parar un 2-sulfoleno isomerizando, en vez de hidrogenando, el -
producto resultante de la condensacién de la diolefina coénjuga -

da con didéxido de azufre. Otros disolventes tiles que se pue =

den emplear en el procedimiento de la invencién son el 2-metilsulfo.

lano 2,4-dimetilsulfolano éter metil 2-sulfonflico, n-aril-3-
sulfonilamina, acetato de 2-sulfonilo, dietilenglicol, diversos
polietilenglicoles, dipropilenglicol, diversos polipropilengli -
coles, sulféxido de dimetilo y N-metilpirrolidona.

La selectividad de los disolventes de sulfolano para -
los aromdticos se puede reforzar mds por adicidn de agua al di -
solvente. Preferiblemente, este aumento de selectividad por adi-
cién de agua se conseguird sin reducir sustancialmente la solubi-
lidad de la fase disolvente para los hidrocarburos aromdticos. -
La presencia de agua en la composicién disolvente proporciona -
ademds un material relativemente voldtil que se destila del -

disolvente rico en el separador extractor, ayudando a evaporar -

- 14 -
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las Yltimas trazas de hidrocarburo nc aromftico de la corrien—
te de disolvente rico, por destilacidn con vapor de agua, La -
composicién disolvente contiene preferiblemente de aproxima -

demente 0,5 a aproximadamente 20% en peso de agua, o diluyen-

seprd

te equivalente, y preferiblemente de aproximadamente 5 a.,apro-

ximedamente 15%, segin el sulfoleno concretamente utiligado -
(% 4
como disolvente, y las condiciones de procedimiento a las que-

£
IR Y

se hagan funcionar el extractor y el separador extractdy’.

0
. o0

Las temperaturas adecuadas pars el funcionshiento -

del extractor estdn comprendidas entre 27 y aproximadamenﬁé

2042C y preferiblemente entre aproximadamente 93 y apréximéda

mente 1502C, Lag presiones adecuadas estédn comprendidaé:éﬁwre -

aproximadamente la presién atmosférica y aproximadamentéoaf,2
atm. manom., y preferiblemente entre aproximedamente 3,4 y apro-
ximadamente 10,2 atm. manom. Eg preferible que el volumen de -
material es lavado por retorno introducido en el punto inferior
del extractor sea al menoé 10% en volumen de la fase extracto -
que sale del extractor, para desplazar eficazmate del extracto -
a los hidrocarburos no aromdticos mds pesados.

El separador extractor se hace funcionar a presiones
moderadas, y a temperaturas del calderfn lo suficientemente ele -
vadas para expulsar por la cabeza todos los componentes no aromi-
ticos ligeros de lavado y algo de los aromdticos, agua y disol -
vente. las presiones tfpicas del separador estdn comprendidas -
entre la presién atmosférica y aproximadamente'6,8 atm. maﬁom., -
aunque por lo general se mantiene preferiblemente la parte supe -
rior del separador a de aproximadamente 0,7 2 aproximadamente -
1,3 atm. maon., la temperatura del a@lderin depende de la composi-

cién del material de alimentacidén y del disolvente. Bn general, -

- 15 -
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para un material de alimentacién C; a 09, usando sulfolanosatu~

rado, son satigsfactorias las temperaturas de 135 a aproximada -
mente 1829C en el fondo del separador.

La columna de recuperacién de disolvente se hace -
funcionar a bajas presiones y temperaturas lo suficieﬁfé@Ente-
éltas para expulsar por la cabeza lls hidrocarburos aésmé%icos,
y producir as{ una corriente de cola de disolvente pobré: De -
nuevo, la eleccidén de las condiciones de funcionamiente.depende
del material de alimentacidén y de la composicién del diéplvente.
Preferiblemente, la parte superior de la colugna de rec¢ppdracién
de disolvente se hace funcionar a un vacio de aproximaagéénte 100
a aproximadamente 400 mm, Hg abs. Se han de emplear bajé?‘gre -
siones, para mantener una temperatura del calderin lo saﬁiéien-
temente baja para evitar la déscomposicién térmica del disél -
vente. Preferiblemente, la temperatura del calderin se debe -
mantener por debajo de aproximadamente 18292C, cuando se usa sul-‘
folano saturado como disolvente.

El aparato empleado en el procedimiento de la in-
vencién puede ser cualquief tipo usual conveniente, conocido -
por las personas versadas en la técnica. Para mayor sencillesz,
en el dibujo no se muestran todas las bombas, depdsitos, cambia-
dores de calor, v4lvulas, derivaciones, purgas, caiderines, con-
densadores, enfriadores, vdlvulas de control, medios de acciona-
miento de vdlvulas de control, y otros elementos auxiliares que-
puedan ser necesarios para el funcionamiento adecuasdo del pro -
cedimiento, pero que estdn evidentes para las personas versadas-
en la materia, |

El presente ejemplo se presenta para ilustrar més

el procedimiento de la invencién, pero no se pretende limitar -

- 16 -
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la invencién a los materiales usados ni a las condiciones de
funcionamiento indicadas en el mismo.

Se emplea como matefial de alimentacidén un produc-
to tratado con hidrégeno, procedente de pirélisis de etileno,-
que hierve primordialmente en el intervalo de ebullitcién de -
los hidrocarburos C6' La alimentacién nueva se intr?ﬁg;e por
la tuberia 1 y por un punto intermedio del extracton:a-, en -
cantidad de 75,9 moles/horas, consistentes en 61,2 pplgs de
benceno, 1,4 moles de tolueno y 13,3 moles de no aropfticos.
La concentracién de aromdticos en la alimentacién ng?%?‘es -
de aproximadamente 78%, Aproximadamente el 85% de la £raccién

L 3

no aromdtica consiste en naftenos. Por el punto supgr%o; del -
extractor 2 se introduce sulfolano saturado, que coniée%e -
aproximadamente 5,2 % en moles de agua, con caudal de 81,2 mo-
les/hora. Pof el punto inferior del extractor 2 se introduce -
el material de lavado por retorno ligero, que contiene aproxi-
madamente 30% en moles de naftenos, con caudal de 78,4 moles/
hora. El material de lavado por retorno contiene aproximada -

mente 99% en moles de hidrocarburos C¢, siendo primordialmen-

te el resto hidrocarburos 07. Por la tuberia 23 se retira un-

total de 27,4 moles/hora de fase refinada, de los que 13,7 moles

/hora de refinado pasan por la tuberfa 37 y bomba 36, y vuelven
a la tuberia 1, La fase refinada neta restante se retira del -
extractor 2, por la tuberia 23, con cauwdal de 13,7 moles/hora
(tomando como base el disolvente libre), y contiene 0,3 moles
de benceno, 0,1 moles de tolueno y 13,3 moles de no arométi -
cos. Del extractor 2 se retira un disolvente rico, por la tu-
berfia 3, en cantidad de 145,6 moles/hora, y contiene 41,0 -~

moles de benceno,,0,5 moles de tolueno 23,3 moles de no aro-

miticos y 80,9 moles/hora de disolvente himedo. Se mezclan -

- 17 -
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con el disolvente rico 470,4 moles/hora'g&fgiﬁﬁéies de di -

solvente pobre, y la mezcla resultante se introduce en el se-~
parador extractor 4. Del separador 4 se retira una corriente-
de cabeza, que se lleva al receptor 8, con caudal de 78,4 -
moles/hora, y que contiene 41,3 moles de benceno, 0;6'%bles -
de tolueno y 36,5 moles de no aromdticos. (Esta coréibn%e de
cabeza contiene también 8,3 moles de agua y 0,6 moleé%&e ai -
solvente). Bste material de cabeza se condensa, y la.fase -
hidrocarbonada se devuelve al punto inferior del extré@tor -
2, por la tuberia 11, Del separador 4 se retira una gorddien-
te neta de cola, con caudal de 604,6 moles/hora, que géjpnvia
directamente a la columna de recuperacién del disolvqﬁféz Del
receptor 17 se retira, por la tuberia 19, una fase hi;rpﬁbr -
bonada de cabeza, con caudal de 62,2 moles/hora, y que céﬁ -
tiene 60,9 moles de benceno y 1,3 moles de tolueno.

El extractor es un aparato de puesta en contacto
con disco‘rotatorio, y se mantiene a una presidén de aproxima-
damente 7,1 atm manom., y a2 una temperatura de aproximadamen-
te 49°C, Bl geparador se mantiene a una presién de aproxima -
damente 0,2 atm manom., en la parte superior, temperatura de -
aproximadamente 1102C en la parte superior, y temperatura del
calder{n aproximadamente igual a 1602C, La columna de recupe-

racién de disolvente se mantiene a una presién de aproxima -

damente 375 mm. Hg abs. en la parte superior, temperatura de

aproximadamente 499C en la parte superior, y temperatura del
calderin de aproximadamente 1609C,

Cuando se hace funcionar el mismo sistema sin -~
usar corriente ligera de lavado por rétorno, en la corriente
que se retira por el conducto de flujo 19 se halla una con -

centracién apreciable de no aromfticos. Andlogamente, cuando
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se intenta el funcionamiento sin recircular una parte de -~

la fase refinada hasta la entrada de la alimentacién, hay -
miscibilidad de la alimentacién y el disolvente, de manera-
que la alimentacidén no se puede introducir sin dispbﬁé} -
directamente la corriente ligera de lavado en un eqé}p; -

L
adicional, i

Esta solicitud que corresponde a la presentada’.en
los Estados Unidos de América, el 21 de Octubre de 1.965 -
con el numero 499.974, se acoge a los beneficios del arntd -

culo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industriall.

LRI

:‘\)‘
¢ ¢ ®
R

N o T &

Los puntos de invencién propia y nueva que se -
presentan para que sean objeto de egta solicitud de Patente
de Invencién en Espafia, por VEINTE afios, son los siguientes:

1). Un procedimiento para la separacién de hidro-
carburos arométicos desde una alimentacidén que contiene tam-
bién hidrocarburos no aromfticos, poniendo en contacto dicha
alimentacién, en una zona de extraccién, con un disolvente se-
lectivo, y separando ei extracto resultante, que contiene -~

hidrocarburos aromfiticos, del refinado que contiene hidrocar-

buros aromdticos, del refinado que contiene hidrocarburos aro-

médticos, donde dicha alimentacién, debido a la alta concentra-

cién de hidrocarburos aromfticos en ella, tiende a formar -
una fase unica con dicho disolvente; caracterizado por recir-

cular y combinar con dicha alimentacién una ciertas proporcién

de dicho refinado, 1o que hace que dicha alimentacién sea in -
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miscible con dicho disolvente, y someter dicha mezcla resul- ‘
tente de alimentacidn Yy refinado a contacto con disolvente, -
en la zona de extraccidn.

2). Procedimiento segin la reivindicacién I, ca-
racterizado porque la corriente de alimentacién cont%gng al

8 o

menos 75% de hidrocarburos aromdticos. .

LR

3)+ Procedimiento segin la reivindicacidn 102,

P I A

caracterizado ademis porque el disolvente comprende un, sulfo-

TS I

lano de férmula general:

C. 0 P
CH/ \ - . R
IH. - l ‘LB-R4 -t :
R, - CH — CH2R

2 3

donde R,, R,, R3 y R4, se eligen independientemente del gru-
PO que consta de un 4tomo de hidrégeno, un grupo alcochilo que
tiene hasta 10 4tomos de carbono, un radical alcoxi que tiene
hagsta 8 4tomos de carbono, y un radical arilalcohilo que tie-
ne hasta 12 4tomos de carbono.

4). Procedimiento segin 1la reivindicécidn 3, =
caracterizado ademds porque el sulfolano disolvente contiene
hasta 20% en volumen de agua.

5). Procedimiento segin la reivindicacidn 1 o 2,
caracterizado ademds porque el disolvente comprende un sulfole-
no elegido del grupo dque consta de 2-sulfolano y 3-sulfolano.

6). Procedimiento segin la reivindicacién 3, ca-
racterizado porque la mezcla de alimentacién y refinado se in-

troduce por un punto intermedio de una zona de extraccién,, -

alargada verticalmente; se introduce una corriente de sulfola-

- 20 -
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no, como disolvente pobre, pér un punto superior de dicha zona
de extraccién, y se pone en ella en contacto en contracorrien~
te con dicha mezcla a una temperatura alta y a una presién su-
ficiente para mantener dicho disolvente ¥y dicha mezcla gustan-

*
LI B

cialmente en fase 1lfquida, formando as{ una fase refinada 11 -

.

quida que asciende y una fase extracto lfquida que ddsgiende;

CX A

dicha fase refinada se retira por la parte superior degd;cha

rne 2

Zona, y una parte de ella se recircula Y se combina con la -
?:’ .

alimentacién; una fraccidn, que comprende hidrocarburos lige-
L)
s “y ”

r0os, que hierve, en presencia del disolvente, a una téhpere -
3 30

tura menor que el punto de ebullicidn del hidrocarburc- aroms-

RN

tico que se estd extrayendo, pero que permanece en estado-l{ -
quido a la temperatura y presién de la zona de extracd&ﬁnz -
se introduce por un punto inferior de la zona de extraccién,-
Y Se pone en contacto en contracorriente, en la parte infe -
rior de dicha zona, con dicha fase extracto 1l{quida descen -
dente, suministréndose dicha fraccidn en tal cantidad que reem-~
Place sustancialmehte a los hidrocarburos no aromgticos presen-
tes en dicha fase extracto Yy derivados de dicha alimentacidén con
dichos hidrocarburos ligeros; la fase extracto resultante, -
que contiene dichos hidrocarburos ligeros, se retira por la -
rarte inferior de dicha Zona, y se introduce en una columns -
separadora; de dicha columna se retira una corriente de cabe-
za que comprende hidrocarburos'ligeros, Yy una parte de ellg -
se devuelve al punto inferior de 1la zona de extraccién, for -
mando dicha fraccién que comprende hidrocarburos ligeros; -
por la parte inferior de la columna separadora se retira una

corriente de disolvente rico, que comprende hidrocarburos aro—

néticos y disolventes, y que se introduce en una torre de frac-
cionamiento; de dicha torre 8e retira una corriente de cabeza -
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que comprende hidrocarburo aromdtico separado, y una corrien-
te de cola que comprende el punto superior de la zona de -
extraccidén, formando dicha corriente de sulfolano utilizado-
como disolvente pobre. s

7). Procedimiento segin la reivindicacién 6,E&a;acte -
rizado ademds porque los hidrocarburos ligeros contien%n de =
aproximadamente 5 a aproximadamente 7 4tomos de carbquo.,por -

molécula. N

.

- 9V

8). Procedimiento segin la reivindicacién 6 o

v 8

i, carac—
terizado ademés porque una parte de dicha corriente de cQla se

soal

devuelve al punto superior de la zona de extraccidén, y“g? otra

rarte de dicha corriente de cola se mezcla con la fasg emtracto,

"‘i
-

antes de entrar en la columna separadora.

9). Un procedimiento para la separacién de hidrocar-
buros arométicos desde una alimentacién que contiene también
hidrocarburos no aromdticos.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que antece-
de, representado en el dibujo que se acompafia, y para los fi-
nes que se han especificado.

Esta Memoria consta de veintidos hojas escritas a -
mdquina por une sola de sus caras.,

Medrid,
PA,
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