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Case 11i6

MEMORIA DESCRIPTIVA
que se presenta para unir a la sclicitud
de
PATENTE DE INVENCIOGHN
formulada el 12 de diciembre del.966, con el N¥ 334.445
en
ESPANA
por VEINTE atos
a nombre de UNIV=rSAL (LL PRCLUCTS ClnFPANY, enticad nortesng
ricana, establecida en 30 Algonquin R%oad, bLes Plaines, Il1i
nois, Lstados Unidos de América, por:i
"UN PiCCeUIHIERTO Pagd LA SEFARACION LE CUMPCHu1.S L= UNA
CORRIBNTE DE CAnGa MILTAY

cate invento se refiere a un procedimiento para
la separacién de componentes de una me.cla fluida sometien-
do a la misma a contacto ccn un sorbente sélido que tiene
una afinidad selectiva para al menos uno de dichos compc-
nentes. &£l invento se refiere mds particularmente a un
procedimiento continuo para la separacibn de componentes
de una mezcla de carga hidrocarbonada, al menos uno de
los cuales es sorbido selectivamente por contacto con un
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sorbente sélico, incluyendo dicha mezcla una fraccibn apro-
riada para su utilizacién como desorbente. La seraracidn de
hidrocarburos normales, por ejemplo, oe mezclas de hidrocar-
buros utilizando particulas sorbentes selectivas ha q%@o co-
nocida por espacio de muchos afios. lixiste sorbentes sélidos
gque ocluyen selectivamente (en la estructura porosa Ge di-
cho sorbente) componentes de cadena recta de una mezcla

de fluicos pero que no permiten la entrsda de compohentes de
cadena ramificada o ciclicos en los poros del sorbente. Los
poros presentes ern estos sorbentes son ue un didmetlro ae L
a 5 Angstrom, lo que permite la entrada de compuestos Ge ca
dena recta tales como hexano normal en la estructura porosa,
mientras que excluye a compuestos no normales tales como
2,3-dimetilbutano, ciclohexano y benceno. Un Ljemplo de es-
te tipo de sorbente es aluminosilicato metédlico deshidratado,
cuyo constituyente metédlico estd seleccionado entre los me-
tales alcalinos y alcalino térreos. Con el fin de crear un
método Gtil para la separacidén ae componentes normales de
componentes no normales, es necesario desorber los compues
tos normales ocluidos. &sto se puede lograr por medio de
otros compuestos normales, preferiblemente de peso molecu-
lar diferente que los compuestos normales ocluidos. For

esto , se proyecta un sistema tipico en el cual una mezcla
de alimentacidén de 2,3-dimetilbutano, ciclohexano y hexano
normal es puesta en contacto con un sorbente selectivo para
el hexano normal. (bsta mezcla es dificil ce separar por
Gestilacidn fraccionada). Se encontrard que cuando el
efluente no sorbido, o refinado, es retirado del sorben

te, estard enriquecido en concentracién de 2,3-aimetil-
butano y ciclohexano. El sorbente, anora saturaao con
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nexano normal, es puesto en contacto con ul fluiao ce-
sorbente tal como butano normal con 1o gue una porcidn
del butano normal desplaza al hexano normal dejando un 1i
gquido gue rodea a diciho sorbente enriqueclao en hexano
normal. Licho Iiguido es retirado del sorbente sblico,
y después de esto se introduce mayor cantided de alcna
mezcla de alimentacién para entrar en contacto ol el
sorbente,anora saturado con butano normal. nl hexano nor-
mal desplaza al butano nermal de los poros, para dejar
de ecta manera un liquido que rodea a dicho sorbente
enriquecido en butano normal, ciclohexano y 2,3-aime~
£il butano. Este ultimo liguido, denominaao refinado,
es retirado del sorbente s6lido. kste principio de
separacién puede ser apropiadamente de miltiples eta-
pas rara proporcionar un procedimiento ae separacidn
continuo, tal como se describe adicionalmente le que
sigue.

a5 deseable gue exr fluicuo desorbente (tan-
bién denominaco desorbente] esté enriyuecido en com-
puestos normales va que estos compuestos normales son
el medic desorbente eficaz. Uno de los nuevos aspectos
o caracteristicas de este lnvento consiste en utilizar
un desorbente que se produce a partir de la mezcla de
alimentacidén, pero que tiene una concentracidn aumentada
de compuestos normales comparaco con aicna mezcla ae
alimentacidén. nl procedimiento del presente invento Gé
como resultado el efecto desusado de separar ae una
mezcla de alimentacidén un producto de nldrocarburos
normales que tiene un estrecno margen de pesos, mole-
culares utilizando un fluidac desorbente enriquecido
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en hidrocarburos normales que representan o exniben
un diferente margen de pesos mcleculares, pero que no
obstante se han derivaco o han procedido también de la
mezcla ae alimentacidn original.

Tal como se ha indicadc, es bien conociaa la
separacidén de hidrocerburocs normales de mezclas niaro-
carbonadas utilizando tamices moleculares zeoliticos.
For ejemplo, dichos procedimientos han sido descritcs
en las patentes USA numeros 2,920,037 v 2.957.927. &l
concepto de utilizar entradas y salidas mbéviles hnara
simular la circulacidén en coentracorriente de sorbente
y de alimentacidn, estd descrito en la patente USA
2.985.589. Estos procedimientos utilizan un desorbente
separado, que generalmente esti fuera del margen de pe-
sos moleculares del material de alimentacién empleado.
Una cierta pequefla fraccidn de este desorbente per-
manente se pierde ae forma imperceptible en cada ciclo
del procedimiento de adsorcidn-desorcidn debido a ope-
raciones imperfectas de fraccionamiento, etc. Con el
fin de evitar el agotamiento ue este aesorbente separa-
do, se deben manteaner grandes cantidades en almacena-
miento, o se deben tener disponibles ae otra manera
grandes cantidades ae suministros. Sin embargo, fre-
cuentemente, los desorbentes apropiados no se encuentran
ficilmente disponibles o estén disponibles sélo con un
alto costo.

Se han empleaGo otros uiétodos para la reag
tivacidn del sorbente, tales como calentamiento del
sorbente hasta una temperatura relativamente alta para
separar los componentes sorbidos. Otro método emplea
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presiones reducidas cursnte el ciclo de gesorcidn para
separar el componente sorbido.

La ventaja principal del presente icvento
sovre los procedimientos convencionales consiste en que
no es necesario un desorbente exterior, yva que el Iluido
desorbente procede de la alimentacidn. También es signi
ficativo que dicho fluluo desorbente tiene una reyor
concentracidn de componentes desorbente eficacszs que
la que tiene la alimentacidén en el mismo margen de
pesos woleculares.

Corresgponaientemente, el presente invento
crea un procedimiento para la separacidn de componentes
de una corriente de carga mixta, eﬁ que dicha corriente
de carpga es puesta en contactc en una cémara de sorcidn
con un sorbente sb6lido capaz de sorber selectivascnte
al menos un componente de dicua corriente de carga; una
corriente de refinado que comprende componentss no sor-
bidos de dicha corriente de carga es retirado de aicha
cémara de sorcidn ; después de esto una corriente de-
sorbente gque es separable, por destilacidn, de dicro
componente scrbido selectivamente, es puesta en con-
tacto con dicho sorbente para desorber de 2sta manera
el componente selectivamente, sorbido, la corriente
de scrbato correspondiente resultante, que comprence
desorbente v componente selectivamente sorbido, es
retirada de la cémara de sorciin vy es seprarzco por
destilacidn fraccionaca en una primera fraccidn ae
sorbato que comprence ccuponente selectivamente scr-
bidos v que es recurerada como producto, y una segunda
fraccidén de sorbato, caracterizado porque dicha corrien
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te de refinado es separada por destilacidn fraccionada
en una fraccidén de refinado de mayor punto de ebulli-
cién y una fraccidn de refinado wenor punto de ebulli-
cién, v una de dichas fracciones de refinado y al menos
una porcidn de dicna segunoa fraccidén de sorbente son
combinadas y devueltas a la cdmara de sorcidén en forma
de dicha corriente desorbente.

il procedimiento del iuvento nace posible
de esta manera la separacién de componentes ue uni mez-
cla fluida mediante un sorbente sélido selectivo sin
1a utilizacién de un fluido desorbente exterior. Ade-
mis, el procedimiento del invento logra la rroduccidn
de un 1liquido de hidrocarburos normales de gran pureza
con un estrecho margen de ebullicidn (o un estrecho
margen de DesOS moleculares) a partir de una mezcla
de hidrocarburcs con un amplio margen de ebullicidn
(amplic margen de pesos moleculares) que incluye di-
cho estrecho margen de ebulliciédn. Ademds, el procedi-
miento del invento produce, como subproducto, una niezcla
una mezcla de hidrocarburos no normales ce mayor pureza
con un margen mas estrecho ce pesos moleculares que di-
cha mewcla fluica, y otra mezcla de un mergen de pesos
molecularesmas estrecho que dicha mezcla fluida, pero
que tiene sustancialmente la misma relacién de componen
tes normales a componentes no normales que aparece en
la mezcla de alimentacidn para los componentes corres-
pondientes.

sl invento se describe adicionalmehte con
referencia a los dibujos esquemdticos de las figuras
1 a 3 anejas. Refiriéndose a la figura 1, la damara
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L6 representa cualquier recipiente apropiadc en que la
mezcla de alimentacidn y el sorbente son puestos en con-
tacto. Dicha cimara L6 acomodard preferiblemente la en-
tradatcontinua de una mezcla de slimentacién y un fluico
desorbente, mientras se retira simultdneamente de la mis-
ma un refinado relstivamente menos gorbido y un sorbato.
La cémara 46 ccmprenderd preferiblemente una serie ce
lechos fijos 0, si se desea, un Gnico lecho continuo ae
sorbente que tiene medos de conexion de la circulacidn

de fluido entre la salida de un lecho v la entrada del
lecho adyacente inmediatc, ¥ comprende medics agroplacos,
tgles como una valvula o colector distribuidor, para aes-
plazar los puntos de entrada y de salida para las diver-
sas alimentaciones y corrientes de proaucto implicacas en
el procecimiento. La figura 3 jlustra uno ae los alse:os
rrefericos de la cémara de contacto, que es particularmen
te apropiada a causa ue su disposicidén compacta ae l& se-
rie de lechos fijos en relacidn aayacente entre ellos. La
serie de lechos rijos puede ser un ciertc ndmero (al menos
L) de lechos separzaos, horizontalmente espaciacos CONEC—
tados entre si por una tuberia entre el fonuo ae un lecho
y la parte superior de su lecho aayacente aguas arriba, 0
los lechos pueden estar apilados unos encima de otrocs den
tro de una columna vertical apropiada (tal como se ilus-
tra en la figura 3] que contiene medios de separacidn o
divisién apropiadamente configurados que dividen la co-
lumna vertical en una serie de lecios Ge contacto adya-
centes tales como los lechos 71t a 821, estando civivico
cada lecho (excepto el superior y el inferior) de sus le-
chos de contacto adyacentes por un medio de separzcidn o
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givisién configurado en forma de embudo tal como el ta-
bique 102 situado entre los lechos 71' y 72', que tiene
un tubo ascendente 103 de limitada &rea de la seccidn
transversal que se abre desde el lecho 72' al lecho 71!
subyacente aguas abajo.

Cuando se lleva a cabo el procedimiento con
circulacidn en contracorriente simulada de solido ¥y liqui
do, se crea un dispositivo programador apropiado tal co-
mo la valvulae 101 para camoiar los puntos ae entraca y
salida dentro de la cdmara de contacto y a partir de la
misma, y para hacer avanzar cada uno ce estos puntos en
una direccién aguas abajo durante el funcionamiento de
esta parte del procedimiento. Se puede crear cualquier
forma apropiada de centro de distribucidn de fluicos ta-
les como una disposicién miltiple de vélvulas y de conduc
ciones de entrada y Ge salida con interruptores acclona-
dos eléctricamente y temporizados (regulados cronométri-
camente) para abrir y cerrar las vélvulas apropiadas.

La vdlvula 10l contiene un cierto nimero
de orificios o lumbreras de entrada y de salida de fluido,
nGmeros 71 a 82, que estdn conectados a los lechos de
contacto en la cdmara L6 mediante conductos de circula-
cién tales como 104, 105, 107, 108 y 111. Tal como se
muestra en la figura 3, el material de alimentacibn es
introducico a través de la conduccidn 122, a través de la
valvula 101 que estd colocada para enviar el material de
alimentacién a través del orificio 74 y la conduccidén 107
y dentro de la conduccidn ascendente 106 y finalmente
dentro del lecho 73'. La velocidad de introduccidn del
material de alimentacidn estéd controlada por instrumen-
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tos apropiados de control de flujo o circulacidn, tales
como la vélvula 1R3. Bl sorbato es retirado de la conaut-
cién ascendente 109, a través de la conduccidn 108, dentro
del orificio 77y fuera del conducto de circulacidén 124
pajo la influencia de la vélvula de control 125. xl desor-
vente es introducido a través de la conduccién 126 y a tra
vés de la valvula 101 que estd en posicién para enviar el
desorbente a través del orifio 80 y de la conducecidn 111

a la conduccidn ascendente 110 y finaliente centro del le-
cho 79' bajo la influencia de la vélvula de control 129.
©1 pefinado es retirado de la conduccidn 104 a través

del orificio 71, a través de la v&lyula 101 y hacia fuera
por la conduccién 117. La valocidaa de retirsaa ae refi-
nado a través de la conduccidn 117 estéd controlada por un
dispositivo apropiado de control de presidn tal como un
instrumento que percibe la presién en la cémara LO y ac-
ciona la vélvula de control 118 para mantener una presién
previamente seleccionada constante. Una corriente con-
t{nua de fluido es hecha circular procedente de la céma-
ra a través de la conduceidn 115, a través de la bomba L1l
y de retorno a la cimara a través de la conduccidn 113,
mantenienco de esta manera 1a circulacidén de fluido a tra
vés de todos los lechos de la columna.

Se logra una circulacién en contracorrien-
te simulaca haciendo avanzar peribaicamente, €N una ai-
reccidn aguas abajc, el punto de introduccién del mate-
rial de alimentacién y del desorbente, mientras se hace
avanzar simultaneamente y en isual medida en la misma
direccidn al runto de retirada ae refinauo y soruato.
sete concepto puedae Ser ;lustrado haciendo referencia a
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]a figura 3. Después de un periodo de tiempo previamente
seleccionado la vdlvula girard de manera tal que el ma-
terial de alimentacidn penetra en la cémara L6 entre los
lechos 72' y 73', ya que la conduccidn 122 estd conectada
ahora al orificia 73; se retira sorbente entre los lechos
751" y 76" ya que la conduccidn 124 eété conectada ahora
con el orificio 763 se introduce desorbente entre los le-
chos 78! y 79' va que la conduccién 128 estad ccnectada
ahora con el orificio 793 ¥ se retira refinado entre los
lechos 81! y 82' ya que la conduccidn 117 estd conectada
con el orificio 82. Esto se puede observar imaginando que
1a valvula ha girado en el sentido de las agujas del re-
loj de manera tal que las entradas v salidas se han des-
plazado un lecho aguas abajo. El desplazamiento continuo
Ge la valvula rotatoria realizard entonces la circulaciodn
en contracorriente simulada deseada.

La camara de contacto de sorbente puede ser
también representada de manera que comprenda una serie de
I, zonas conectadas entre si de un tnico lecho fijo de sor-
bente sblido que no tiene lineas reales de demarcacion
entre cada una de las zonas, aparte de los limites de
zonas definidos por los puntos de introduccidn y de re-
tirada de las diversas correintes de fluido. En cualquier
caso todas las zonas se definen a partir de los puntos
de introduccidén y de retirada. La zona de sorcidn I de
la figura 3 es definida como la zona entre la entrada de
material de alimentacién y la salida de refinado; la zo-
na II de rectificacién primaria ce la figura 3 es defini
da como la zona entre la salida de refinado y la entrada
de desorbente; la zona III de desorcién de la figura 3
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es definida como la zona entre la entrada de desorbente
y la salida de sorbato; ¥ 1a zona IV de rectificacién
secundaria de la figura 3 es definida como la zona entre
1a salida de sorbato y la entrada de material de alinen-
tacidn .

La cémara de contacto con sorbente funciona
en condiciones de temperatura y presidén, y bajo otras col
diciones del procedimiento, que dependen del material de
alimentacidén particular implicado, del sorbente rarticu-
lar utilizado y de la pureza de producto requerica. sun
gque esta cémara puede funcionar en la fase liquica o en
1la fase vapor, en muchos casos €S preferible trabajar en
la fase liquida. En general, en funcionamiento con fase
1{quida la presidén es menor yue cuando se emplean con-
diciones de fase gaseosa, dependiendo generalmente la
Gltima del peso molecular de los componentes del material
ce alimentacién. Un trabajo tipico de fase liwida se
verifica por ejemplo a temperaturas entre 12 y 3lo®C. ¥y
méds particularmente entre 150 y 260%C., y a presicnes
desde ligeramente superiores a la atmosférica hasta 30
atmésferas o mayores, dependiendo principalmente ael
material de alimentacién. Generalmente se emplesaran ma-
yores presiones para materiales de alimentacidén de menor
peso molecular con el ©in de mantener fase 1iquida en
1la camara Ge contacto. bn muchos €asos serd deseable
trabajar en condiciones que mantengan a los fluidos de
entrada y de salida en la fase 1{quida, pero gue man-
tengan una viscosidad relativamente menor para evitar
un exceso de caida de presidén a través de los lechos re
1lenos de sorbente asi como para permitir un ritmo mas
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rapido de sorcién y desorcibén. fntra dentro del alcance
del invento utilizar diferentes temperaturas en diferen-
tes zonas de los lechos fijos para aprovechar la venhaja
de la velocidad de sorcién y desorcidén debida a las ai-
ferencias de las propiedades ael material de alimehﬂaéién
y del desorbente. Esto se puede lograr, por ejemplo,
calentando una de las corrientes de entrada o calentando
ambas pero a diferentes temperaturas antes Ge penetrar

en la cdmara de contacto.

Materiales de alimentacién apropiados in-
cluyen cualquier mezcla de fluidos gue contiene al menos
un componente que es susceptible de ser sorbido preferen-
temente por un sorbente selectivo. Un material de alimen-
tacidn particularmente apropiado es un 1iguido orgénico
que contiene componentes que son sorbidos'selectivamente
por un sorbente. Una mezcla de fluidos hidrocarbonados
que contiene al menos un componente normal es un material
de alimentacidn especialmente apropiado. Mezclas de flui-
dos hidrocarbonados apropiados incluyen por ejemplo una
nafta que destila en el margen de 71 a 2042C., un quero-
seno, un combustible destilado que tiene wun punto de
ebullicidn mdximo hasta de aproximadamente 3702C., y un
aceite lubricante que destila en el margen desde aproxi-
madamente 343 hasta 482.92C.

Este procedimiento se puede emplear para
aumentar el indice de octado de una nafta separando se-
lectivamente los compuestos normales de bajo indice de
octano desde la mezcla fluida, produciendo de esta ma-
nera un combustible con indice de octano acrecentado.
Este procedimiento puede producir un concentrado de com-
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puestos normales, con un margen de pesos moleculares es-
trecho o amplio, que es util como intermedio para produeir
finalmente productos deseables tales como detergentes bio-
degradables. Los compuestos normales también constituyen
combustibles para motor de chorro eficaces. En el margen de
ebullicidén de aceites lubricantes, un concentrado de com-
puestos ncrmales es Gtil como componente de un aceite iu-
bricante de viscosidad miltiple.

La velocidad mixima de carga de material de
alimentacidn a través del lecho fijo de sorbente s6lido estd
limitada por la caida de presidén tolerable a través de dicho
lecho fijo. La velocidad de carga minima de material ae ali
mentacién a través de dicho lecho fijo estd limitada a una
velocidad suficiente para evitar el mezclado de retorno (es
decir para mantener sustancialmente una icorriente inter-
mitente™" a través de dichos lechos). Estas velocidades de-
penderdn del tipo de material de carga utilizado y de las
condiciones de presidn y temperatura empleadas en el fun-
cionamiento de la cdmara de contacto con sorbente. Es
conveniente utilizar el concepto de velocidad espacial para
definir la relacidén de la velocidad de carga de material de
alimentacién con la cantidaa de sorbente. Se utilizard aqui
el término de velocidad espacial horaria de liguido, v es
definido como la velocidad de carga de material de alimen-
tacidén en voldmenes por hora por un volumen de sorbente

sélido. Se empleardn velocidades espaciales horarias de
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1iquido desde aproximaaamente 0,01 hasta aproxima-
damente 1,0, dependiendo de las condiciones de tra-
bajo de presién y temperatura, del material de alimen
tacién y de las limitaciones del eguipo.

Sorbentes apropiados incluirdn cualguier sus
tancia que pueda ser producida en forma de particulas indi-
viduales con un margen de tamafios que pasen por tamices
desde aproximadamente 1,7 a 0,07 mm. de abertura de mallas-
y que tengan un grado de selectividad apreciable para al
menos uno de los componentes de la mezcla fluida a sepa-
rar. En el caso de separar compuestos normales desde una
mezcla de compuestos normales y no normales, los aluminosi
licatos metdlicos deshidratados constituyen o comprenden
un sorbente apropiadoc. Lstos aluminosilicatos metélicos
han sido denominados comunmente tamices moleculares. Este
material incluye zeolitas de procedencia sintética y na-
tural y estd constituido por estfucturas cristalinas que
tienen muchas pequeiias cavidades conectadas por poros
todavia menores de tamafic uniforme. Bl tamaiio de estos
poros puede variar desde 3 unidades Angstrom hasta 12 6
15 o incluso méserin embargo, un material de tamiz mo-
lecular particular tendra deseablemente tamafios de poros
uniformes. Las zeolitas varian algo en su composicidn
aunque generalmente contienen aluminio, silice, oxigeno
y un metal alcalino y/o. alcalino térreo (por ejemplo
sodio y/b calcio). Para éeparar compuestos normales,
el tamailo de poros no deberd ser mayof de 5 unidades
Angstrom. Sin embargo, se pueden emplear tamices mo-
leculares que tienen poros de otros tamafios en diferentes
tipos de separaciones. Otros. sorbentes que pueden ser-uti
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les para este procedimiento pueden estar seleccionados a
partir de materiales tales como carbén activado, aldmina
activada, gel de silice, algoddén absorbente, lana de vi-
drio, diversas arcillas, tierra de batén, carbdbén de hae-

sos, &xidos metdlicos, etc., dependiendo de la separacidn

deseada.

Ejemplo I.-

El procedimiento de este invento estd
ilustrado tipicamente en el sigulente experimentc en el
cual se produce un concentrado de parafinas normales que
contiene al menos 80% de una mezcla de heptano normal-
octano normal (citada en lo que sigue como nC7-nGS) a
partir de un méterial de alimentacidn que comprende una
nafta de primera destilacidn , tratada con hidrdégeno que
tiene en una destilacidén normalizada de 100 ml. un punto
de ebullicién inicial de aproximadamente 829C., un punto
de ebullicidn del 50% de aproximadamente 1302C. y un
punto de ebullicidn final de aproximacamente 1762C. &l
material de alimentacidn puede estar caracterizado adewds
por tener una densidad relativa (15,69C./15,6%C.) de
aproximadamente C,7469, una concentracidén de paraiinas
de 63 volumenes %, y una concentracién de naftenos de
27 volfmenes % y una concentracidén de aromdticos de 10
volémenes %. La siguiente tabla muestra el desdoblamien

to aproximado de dicho material de alimentacidn.
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TABLA T

Vollmen %

Parafinas Hidrocarburos no

normales normales Total
6 &tomos de carbo-
no por molécula 1,68 L,32 6
7 atomos de carbo-
no por molécula 5,60 14,40 20
g 4tomos de carbo-
no por molécula 6,4k 16,56 23
9 4dtomos de carbo-
no por molécula 5,88 15,12 21
10 4tomos de carbo-
no por molécula 5,60 1440 20
11 &tomos de carbo-
no por molécula 2,80 7,20 10
28,00 72,00 100

Se observa que existen 12,04 voltmenes %
de nC7-n08 en dicho material de alimentacién. El proce-
dimientode este invento se emplea para producir un pro-
ducto equivalente a 12 vollmenes % del material de ali-
mentacién y que tiene al menos una concentracidn de 80
volimenes % de nCy-nCg .

Refiriéndose a la figura 1, la alimentacidn
de nafta de primera destilacidén es introducida a través
de la conduccidn 2 en la que se mezcla con gas de reci-
clado gue contiene hidrégeno y uno o mis de losgases me-
tano, etano, sulfuro de hidrégeno y amoniaco. La mezcla
penetra entonces en el reactor de tratamiento con hidré-
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geno y amoniaco. La mezcla penetra entonces en el reactor
de tratamiento con hidrdégeno 5 en el cual contaminantes ta-
les como azufre, nitrégeno y olefinas son hechos reaccionar
con hidrégeno y los metales traza son eliminados de manera
que el efluente del reactor ecté sustancialmente exento de
contaminantes orginicos no hidrocarbonados. Un reactor de
tratamiento con hidrdégeno preferible comprende un lecho
fijo de catalizador 6 que tiene una apreciable actividad de
hidrogenacidén y de craquizacién. Son posibles amplics mér-
genes de condiciones de funcionamiento del reactor de tra-
tamiento con hidrdégeno, aunque mérgenes preferibles com-
prenaen presiones desde 27 a 102 atmésferas manométricas,
velocidades especiales horarias de liquido de 1 a 10, tem-
peraturas desde 260 a L4829C. y proporciones molares de gas
a aceite desde 0,5 a 20. La seleccidn ae estas conailciones
de funcionamiento depende del tipo de material ae carga,

de las limitaciones de equipo y de la economia global de

funcionamiento.

El efluente del reactor es retirade ael reac-
tor 5 y penetra en el separador 8 de alta presién, a tra-
vés de la conduccidén 7. Productos normalmente gaseoso son
retirados a través de la conduccidén 9 y pueden ser Sacados
o eliminados del sistema o pueden ser reciclaaos de retor-
no al reactor de tratamiento con hidrdgeno por medio del
compresor de reciclado 10 y de la conduccidn 11. Ya que
las reacciones en el reactor de tratamiento con hidrégeno
consumen hidréseno, se introduce hidrdgeno adicional a
través de la conduccién 12. Productos normalmente liqui-
dos v pases disueltos son retirados a través de la con-
duccidn 13 o introducidos en el fraccionador previo lk.
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Ya que se desea obtener un producto de nC7-nC8, el frac-
cionador previo funciona para separar dos fracciones, com-
prendiendo la fraccidn de cabezas compuestos que tienen
menos de 7 dtomos de carbono por molécula y comprendiendo
1a fraccidn de colas compuestos que tienen mds de 6 dtomos
de carbono por molécula. Dicha fraccibn de cabezas es re-
tirada a través de la conduccidn 18, a través del refrige-
rador 19 y dentro del separador 20. lLa porcidén normalmente
gaseosa es retirada a través de la conduccidén 48 y compren
de uno o més de los elementos del grupo que consisve en
hidrdgeno, sulfuro de hidrdgeno, metanc, etano, propano,
butano y amoniaco. La porcidn normalmente liquida de di~-
cha fraccién de cabezas es fetirada parcilalmente a tra-
vés de la conduccidn 22 yrefluye parcialmente al fraciona-
dor previo 1k a través de la conduccién 2L. La fraccidn
de colas es retirada del fraccionador previo 1L a través
de la conduccidén 15, circulando una porcidén a través de
la conduccién 16, calentador de intercambio de calor L7
y de retorno al fraccionador previo 1lk. La porcidn de co-
las restante circula a través de la conduccién 17 y es
alimentada a la cdmara L6 de contacto con sorbente.

Una corriente de componentes relativamen-
te menos sorbidos (refinado) es retirada de dicha cédmara

L6 a través del conducto de circulacidén 23 y penetra

en el fraccionador de refinado 2L. Ya que se desea obte-
ner un producto de n€7-nCg, el fraccionador de re-

finado funciona para separar dos fracciones, a saber
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una fraccidén de cabezas que comprende compuestos que
contienen mds de 6 &tomos de carbono por molécula y me-
nos de § &tomos de carbono por molécula y una fracc:én

de colas que comprende compuestos que contienen mas ae

¢ Atomos de carbono por molécula. Debido a la accidn ab-
sorbente-desorbente de la cémara L6, la fraccidén de ca-
bezas de refinado estard concentrada o enriguecica en
compuestos no normales. La fraccidn de cabezas es
retirada de dicho fraccionador de refinado 24 de la con-
duccidén 28, a través del refrigerador 29 y es introcucido
en el separador 30, siendo reciclada una porcidn del
mismo al fraccionador 2k a través de la conduccién 31

en forma de reflujo, y siendo retirada la porcidn restante

de dicha fraccidn de cabezas de refinado a través de la

conduccidn 32.

La fraccidn de colas del refinado es re-
tirada del fraccionador 24 a través de la conduccidn
25, siendo reciclada una porcidén de dicha fraccién de
colas a través de la conduccidn 26 y del calentador de
intercambio de calor 49 al fraccionador Zh. La porcidn
restante de dicha fraccidén de colas de refinaco circula
a través de las conducciones 27 y 45 de retorno a 1z
cAmara 46 como fluido desorbente. ba fraccibn de colas
comprende compuestos que contienen més ae & &tomos de
carbono por molécula ¥ estd enriquecida en compuestos
normales. Asi, la columna de refinado produce una frac-
cidén de cabezas enriquecida en compuestos no normales y
una fraccidn de colas enriquecida en compuestos normales.
Ya que la fraccibn de colas de refinado estd enriquecida
en compuestos normales, dicha fraccidén de colas ae refinaco

- 19 -



10

15

20

25

30

serd un fluido desorbente mis eficaz, ya que los compuestos
normales son un fluido desorbente preferible.

1 fluido desorbente desplaza al sorbatc se-
lectivamente sorbido desde el sorbente sdélido en la zona
IIT de la cédmara L6. Dicho sorbato es retirado a través
del conducto de circulacién 33 y penetra en el fracciona-
Gor de sorbato 34. EL fraccionador de sorbato funciona
para separar dos fracciones, una fraccidn de cabezas (ue
comprende compuestos que contienen més de 6 dtomos de
carbono por molécula y menocs de 9 dtomos de carbono por
molécula y una fraccién de colas que comprende compusstos
que contienen mds de & Atomos de carbono por molécula.
Debido a la accidn absorbente-desorbente en la cdmara
L6, la fraccidn de cabezas del sorbato estard enriquecida
con compuestos normales, dando como resultado de esta ma-
nera el producto deseado. La fraccidén de cabezas es re-
tirada o separada de dicho fraccionador de sorbato 3k a
travéds de la conduccidn 38, refrigerador 39 y es introdu-
cida en el separador L0, siendo reciclada una porcidn
de la misma al fraccionador 34 a través de la conduccidn
L1 como reflujo y siendo retirada la porcidn restante de
dicha fraccién de cabezas de sorbato a través de la con-
ducecidén L2 como el producto nC7-n08 deseado.

La fraccidén de colas del sorbato es reti-
rada del fraccionador 34 a través de la conauccidn 35,
pasando una porcién a través de la conduccidn 36 y del
calentador de intercambio de calor 50 y de retorno al
fraccionador 3k, siendo dividida la porcién restante en
dos fracciones, una de las cuales es devuelta a la cama-
ra 46 a través de las conducciones 37 , L4h ¥y 45 como
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fluido desorbente adicional y la otra de las cuales es
retirada del sistema a través de las conducciones 37 ¥
L3. La fraccidn de colas de sorbato comprende compuestos
que contienen mis de & &tomos de carbono por molécula y
tiene sustancialmente la misma concentracidn de compues-
tos normasles y no normales que existe en la alimentacidn
original a la cémara 46 en la conduccién.l7. Seglin aumen-
ta la velocidad de la fraccién de colas de sorbato rcci-
clada a la conduccidn kk, aumenta la circulacibén teusl de
fluidodesorbente normal perc a um ritmo més lento que el
ritmo de aumento de fluido desorbente no normal. Esto sig-
nifica que la concentracidén de compuestos normales en la
concduccidn 45 disminuye cuando aumenta la velocicad de
reciclaco de la fraccidn de colas de sorbato en la con-
duccidn Lk, pero aumenta la cantidad total de compuestos
normales que vuelven como fluido desorbente.

Utilizando la anterior disposicién de

equipo, se obtienen los flujos mostrados en la tabla II.

TABLA 1T
Litros/hora
Alimentacidn 33.050
Fraccién de cabezas neta del
fraccionador previoc
n-hexano 556
Cg mo normales 1.429

Fraccidn de colas del fraccionador

previo

- 21 -
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TABLA II (cont.)

vl ik Ve

nLIL
& IR

litros/hora

C7 y Gg no normales
n09 y normales mis pesados

Cg vy més pesados no normales

Carga en el fraccionador de refinado
nC7 y nGy
C7 y C8 no normales
nCy y normales nas pesados

Cy ¥ més pesados no normales

Fraccién de cabezas del fraccionador
refinado
nC7 y nCg

C7 v 08 no normales

Fraccidén de colas del fraccionador de
refinado (devuelta a la cémara 46,
como desorbente)

nC9 y normales més pesados

Cg v més pesados no normales
Sorbato al fraccionador

nC7 v nC8
C7 v CS no normales

nC9 y normales mis pesados

Cg v méds pesados no normales

- 22 -
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9.430
8,110
12.920
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9.430
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TABLA II (cont.)
litros/hora
Fraccidn de cabezas del fraccionador de
sorbato (producto)(*)
nC7 y nCg 3,182

C7 y 08 no normales 793

Fraccion de colas total del fracciona-
dor de sorbato
n09 y normales més pesados 17.510

09 y mds pesados no normales 45.050

Porcién retiraca
nCy y normales mis pesados L7720

Cy ¥ mis vesados no normales 12.130

Porcidn devuelta a la cédmara 46
como desorbente adicional
nCq y normales més pesados 12.800

Cg y més pesados no normales 32.950

Desorbente total
nCy y normales més pesados 20.950

Cg y mds pesados no normales L5.900

(%) El producto deseado de n-heptano y n-octano de

80% de pureza.

tjemplo IT

El procedimiento del invento es ilustrado
mAs atn en otro experimentc para la separacién de una
fraccién hidrocarbonada que contiene al menos 80 de pa-
rafinas normales a partir de una mezcla de alimentacién
que consiste en hidrocarburos normales y al mencs uno
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del grupo que consiste en isoparafinas, mftenos y aro-
miticos, por contacto con un sorbente selectivo para hidro
carburos normales, y en el cual se produce un desorbente
a partir de dicha mezcla de alimentacidén. Se utiliza el
mismo material de carga que se describe en el Ejemplo I
pero el equipo estéd dispuesto tal como se muestra en la
figura 2. Cuando un detalle del equipo de la figura 2
corresponde a un detalle de la figura; 1, se utitiza el
mismo némero de referencia que en la figura 1, pero se
utiliza con un simbolo "prima" ( ' ). =l funciomamiento
es idéntico hasta que el efluente del reactor abandona
al separador de tratamiento con hidrégeno a través de la
conducecidn 13!'. E1 fluido penetra en un fraccionador que
funciona como separador para eliminar gases ligeros, con-
taminantes e hidrocarburos que tienen menos de 6 &tomos
de carbono por molécula. Bl separador 51 funciona para
proporcionar suficiente cantidad de producto de cabezas
normalmente liquido para suministrar suficiente cantidad
de reflujo en la conduccidn 56, perc no para producir nin-
gin  1liquido de cabezas neto. lLa cémara de contacto con
sorbente L6' es la misma que se describe en el Ejemplo I.
También aqui hay un fraccionador de refinado 24" y un
fraccionador de sorbato 34'. Sin embargo , las conduccio-
nes de reciclado estén dispuestas de forma aiferente a la
que se indica en el Ejemplo I, ya que ahora los fluidos
de cabezas suministran el desorbente en lugar de los
tluidos de colas.

El fluido neto de cabezas de refinado es
retirado del separador 30' a través de la conduccidn
62 y de la conduccién 6k y vuelve a la cdmara L6' como
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fluido desorbente. Ll fluido de cabezas de sorbato neto
es retirado del separador 40' a través de la conduccidn 63,
siendo reciclada una porcién del mismo a la cémara L&' pa
sando por las conducciones 67 y 6L, siendo retirada del
sistema la porcién restante a través del conoucto de
circulacidbn 66.

En este ejemplo se desea producir una
concentracidn de hidrocarburcs normales que tienen més
de 6 &tomos de carbono por molécula.

El mismo material de alimentacidr indicado
en el Ejemplo I es introducido por la conduccién 2' a una
velocidad o caudal de 33,050 litros/hora, circulando a
través del reactor de tratamiento con hidrdgeno 5' bajo
condiciones de hidrogenacidén y de craquizacidn, tal como
se describe en el Ejemplo I. El efluente es retirado del
reactor 5', a través de la conduccién 7', y entra en el
separador 8!, en el cual los gases no condensables son
separados del 1liquido, pasando este Gltimo a través de
la conduccidn 131!, al separador 51. El separador funcio-
na en condiciones apropiadas para eliminar gases conta-
minantes disudtos, tales como sulfuro ae hidrdgeno y
también gases hidrocarbonados ligeros tales como metano,
etano, propano, etc., desde el material de alimentacidn
normalmente liquido. Los flujos resultantes estdn mos-

trados en la Tabla III.

TABLA IIT
Litros/hora
Alimentacidén a la cémara 46' {(con-
duccién 60)
nC¢ 556
- 25 =
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TABLA III{cont. )

06 no normales
nCy y normales més pesados
Cr y més pesados no normales

Total

Carga al fraccionador de refinado
(conduccidn 23%)
n06
Cg no normales
nCy y normales més pesados

Cy v més pesados no normales

Fraccidn de cabezas del fraccionador de

litros/hora

1.430
8.710
22.420
33.116

6.620
L.800
1.721
21.000

refinado (conduccién 62) (devuelta a la

cdmara 46' como desorbente)
n06

06 no normales

Fraccidn de colas del fraccionador ae

refinado (conduccidn 61)
nCr y normales més pesados

Cy y ms pesados no normales

Carga al fraccionador de sorbato
(conduceién 33')
nCq
Cg no normales
nCy y normales més pesados
Cr y més pesados no normales

- 26 -
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TABLA ITI (cont.)

litros/hora

Fraceién de colas del fraccionador de
sorbato (conduccidn 65 ) (Producto) (%)
nGy y normales méis pesados 6.590)

Cr ¥ més pesados no normales 1.390

Fraccidn de cabezas del fraccionador de

sorbato, total (conduccidn 63)

nCq 22400

Cg no normales : 65.200

Porcién retirada (conduccidén 66)
nC() 556
06 no normales 1.430

Porcidn devuelta a la Gdmara 4O' como
desorbente adicional
n96 24..790
Cg no normales 63.700

Desorbente total (conduccidn 64)
n06 31.400

Cg no normales 67,850

(%) E1 concentrado deseado de parafinas normales mas
pesadas que Cge.

Se deberad observar que en el Ejemplo I el
fluido desorbente contiene 20.980 litros/hora de molé-
culas normales por 66.890 1itros/hora de fluido desor-
bente total que tiene mis de & &tonos de carbomo por mo-
lécula, lo cual dd una pureza de productos normales de

%. El material de alimentacién contenia

- R7 -

31,k volumenes



10

15

20

25

30

L.740 litros/hora de moléculas normales por 16.890 li-
tors./hora de alimentacién total que tiene mds de 8 &to-
mos de carbono por molécula, lo cual da una pureza de
gompuestos normales de 28,0 volumenes %.De esta manera,
el fluido desorbente tiene un contenido acrecentadc de
parafinas normales en el mismo margen de pesos molécula—
res que el material de alimentacidn, y este fluido.de-
sorbente es producido a partir de dicho materialrde
alimentacidn. Similarmente, en el Ejemplo II, el material
Ge alimentacién contenia 556 litros/hora de hexano normal
por 1.987 litros/nora de moléculas de 6 &tomos de carbo-
no, teniendo por lo tanto un contenido de parafinas nor-
males de 28 volUmenes % mientras que el fluido desorbente
contiene 31.400 litros/hora de hexano normal por 99.250
litros/hora de fluido desorbente total, teniendo por lo
tanto un contenido de parafinas normales de 31,4 vola-

menes %e

-NOTA-

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

l.- Un procedimiento para la separacién de
componentes de una corriente de carga mixta, en el que
dicha corriente de carga es puesta en contacto en una
cémara de sorcién con un sorbente sbdlido capaz de sorber
selectivamente al menos un componente de dicha corriente
de carga, una corriente de refinado que comprende com-
ponentes no sorbidos de dicha corriente de carga es retira
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da de dicha cdmara de sorcidén, después de esto una co-
rriente desorbente, que es suscepbtible de ser separada
por destilacidn desde dicho componente selectivamente
sorbido, es puesta en contacto con dicho sorbente para
desorber de esta manera el componente selectivamente
sorbido, la corriente de sorbato resultante que qomprende
desorber y componente selectivamente sorbido, es retirada
de la cdmara de sorcién y es sparada por destilacion
fraccionada en una primera fraccidén de sorbato que com-
prende componentes selectivamente sorbido que es recupera
do como producto, y una segunda fraccidn de sorbétc, ca-
racterizado porque dicha corriente de refinado es separada
por destilacién fraccionada en una fraccidn de refinado
de mayor punto de ebullicién y una fraccidén de refinado
de menor punto de ebullicidn, y una de dichas fracciones
de refinado y al menos una porcién de dicha segunda frac
cién de sorbente son combinadas y devueltas a la ¢amara
de sorcidn como dicha corriente desorbente.

2.- Un procedimiento segin la reivindicacidn
1, caracterizado ademds porque la segunda fraccidn de
sorbato es de menor punto de ebullicidn Gue la prime-
ra fraccién de sorbato y al menos una porcidn de la se-
gunda fraccidén de sorbato es combinada con la fraccién
de refinado de menor punto de ebullicidén y es devuelta
a la cdmara de sorcién como desorbente.

3.- Un procedimiento seglin la reivindicacidn
1, caracterizado ademis porque la segunda fraccidn de
sorbato es de mayor punto de ebullicidén que la primera
fraccidn de sorbato y al menos una porcidén de la segunda
fraccién de sorbato es combinada con la fraccidn de re-
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finado de mayor punto de ebullicidén y es devuelta a la
damara de sorcién como desorbente.

L.~ Un procedimiento segin una cualquiera de
las reivindicaciones 1 a 3, caracterizado ademds porque
la corriente de carga es un liguido orgénico.

5.- Un procedimiento segin una cualquiera de
las reivindicaciones 1 a 3, caracterizado ademds porque
la corriente de carga es un liquido hidrocarbonado.

6.~ Un procedimiento segin la reivindicacién 5,
caracterizado ademds porque el liquido hidrocarbonado
comprende un hidrocarburo alifédtico normal con el compo-
nente selectivamente sorbido y al menos un hidrocarburo
seleccionado del grupo que consiste en hidrocarburos ali-
faticos de cadena ramificada e hidrocarburos cicli-
cos como el componente relativamente menos sorbido.

7.~ Un procedimiento segin la reivindicacidén
6, caracterizado adewds porque dicho hidrocarburo alifd-
tico normal es una parafina.

8.~ Un procedimiento segin una cualquiera de
las revindicaciones 1 a 7, caracterizado ademds porgque
el sorbente es un hidrato de aluminosilicato metélico
deshidratado. 7

9.~ Un procedimiento segin una cualquiera de
las reivindicaciones 1 a 8, caracterizado ademés porgue
un lecho fijo del sorbente sélido estd contenido en la
cdmara de sorcidn en al menos 4 zonas conectadas entre
si en serie que tienen medios de conexién para circu-
lacidén de fluidos entre zonas adyacentes y entre la sa-
lida de una zona terminal y la entrada de la otra zona
terminal de la serie, con lo cual se mantiene una cir-
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culacidn ciclica continua de fluido a través de dicna
chmara, la corriente de carga mixta es introducida con-
t{nuamente en una primera zona de las antedichas, la
corriente de refinado es retirada continuamente de una

segunda zona inmediatamente aguas abaja de dicha primera

zona, la corriente desorbente es introducida continuamen-

te en una tercera zona inmediatamente aguas abajo de di-
cha segunda zona, ¥y 1a corriente de sorbato, que compren-
de componente selectivamente sorbido y desorbente, es re-
tirada continuamente de una cuarta zona inmediatamente
aguas abajo de dicha . tercera zona, y periédicamente los
puntos de introduccién de dicha carga mixta y de desor-
pente en dicho lecho fijo son hechos avanzar en una
direccién aguas abajo mientras que los puntos de retirada
de refinado y sorbato son hechos avanzar simulténeamente
v en igual medida en la misma direccidn.

10.~ Un procedimiento seglin la reivindica-
cién 9, caracterizado ademds porque cada una de dichas
zonas comprende al menos un lecho fijo de dicho scrbente
sélido separado de lechos adyacentes al mismo por un
conducto de fluido con geccidn transversal restringida.

11l.- Un procedimiento para la separacidn de
componentes de una corriente de carga mixta.

Tal y como se ha deserito en la Memoria que

antecede, representado en los dibujos Qque se acompafan
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y con los fines que se han especificado

Esta Memoria consta de treinta y dos hojas

escritas a médquina por una sola cara.

Madrid, e
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