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Memoria descriptiva

:paru solicitar ~ PAZ:IITE DE INVENCION por 20 afios

a nombre de SHELL INZERUALIOHALE DESEARCH HALTSCHAPPLS

.V,

entidad / dexAacionalidadx holandesa

'con domicilio en Carel van Bylandtlean 30, La Haya, Holanda

por: "UN TROCEDIKT (0 PATA LA SEPARACION POR DESTILACION
DE LEZ0LAS LICUADAS, (UZ CONTIENEN HETANO" (Clase Inter—

necional C10g). ,
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El invento se refisre a un proeeso para la se—i
paracidn por destilacién de mezclas liduadas, cue coutic—
nen metano, de hidrocarburos inferiaeg cue estdn 2 lo pné
gidn atmosférica o sustancialmente a dicha presién, .

Las mezclas, aue contienen metano, de hiurocar%
buros inferiores se vroducen como z8s nstural o se obtie-
nen como sub-productoc en ¢l refino del petrdleo. ir 10.'5j
lugares en gue estas mezclas estédn disyonibles no pueden%
por rezla general, ser consumidas o0 pueden ser coaswmi~ ;
das solamente en muy peguefic proporeidn, de manera gue,
ordinsrismente, son transportades a zonas donde pueden
encontrar aplicacidn en le industrie o en otras foruas, :
vor ejemplo, para fines de oalentaniento o en uso domés-
tico. Las grandes cantidades del gas producido a trans-
portar o almacenar, por ejemplo, en depdsitos de almace-
namientos subterrdneos, pueden montencrse en estado 1i-
guido, de manera eficaz a la presién atmosférica o sus-
tancialmente a dicha presidn; en este caso se acostum—~
bra a apliecar una teuperatura de ~160¢C, por ejemplo.
Por otra parie, por ragzoncs econfmicas, el iransporte
desde dichos deund:itos de al: acenamiento se efectia a :
través de tuberias a presidn clevada y a teuncratura
azbiente. Asi, en varius redes existentes de distribu~
¢idn de gas a precidn se requiere una presidn de 70 at-
mbésferas absolutas., Para su empleo, el gas licuado debe
ger llevado, por tanto, nriueramcnte a sus condiciones
finales de pregién y de temperatura.

De acuerdo con un método biecn conocido, la pre;

sibn del matericl se eleve wprimcramente hasta el valor
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deseado mediunte bombeo, y despuds oe calienta supercri-

vicamente, por ejeuplo, vor medlo de grandes contvidadegy !

de agua de rio. En este caso, todo el material pasa &l pis-

tema de tramsporte, sin senarccidn intermedia de fases, |
perdidndose completamente ol frio existente en el nmate- :
i rial.

Tanbién se coenoce cdmo separar por degtilacidn
% mezelas de hidrocarburos gue conticnen motano, Para 1a
separacién de mezclas de hidrocarburos inferiores, por

ejemplo, uns mezcla de hidrocarburos 01—04, ge hace uso, |

nocrmalmente, de dos columnos, por lo menos, 1ls primera

de las cuales sirve para la separacidn de una fraceibn

consistente total o principalmente en metano, mieniras
4 b

!el residuo puede ser escindido en la sezunda columna en
“una fraccifbn C, y un producto de cola 03-04.

Se ho enconirado ahora one en la anberiormecnte
mencionada separacién por destilacidn del gasg licuado, el%
" frfo en &L existente puede utilizarse de Hal manera que '

la produccibn de los varios componentes y el posterior :

tratamiento de log mismog puedan tener lugar a bhajo cos-

te de compresién y/o bombeo, de manera que se consigne

unc economfza considerable.
De acuerdo con el invento, la gevaracidén por
destilacidn de una mezcla licueda de hidrocarburos infee-

riores, que contiene netano, se lleva a cabo de tal ma-—

- nera, gue el material inicial se lleve primiero & una
‘presidn mds baja que la presién crftica de la fraccién
| de ebullicién mds baje del misno ¢ue ha de ger separada

: por destilacidn, pero cuya presibn difiere de la presién

i final en no mds de 12 atmduferas, que el material inicial
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| es subsiguientemcnte destilado a la misma, o sustancial-
|
!

mente la misma presidn sub-critica, que la fraccidn de

rietano separada durante la destilacibn se condensa por
i

‘caubio indirecto de calor con lu alimentacidn de desti-

{lacidn a presidén suberitica, y que se aisla parte, vor

‘1o menos, de este condensado. Debido a la seleceidn de las

‘mencionoadas condliciones esy

ecialigimas se requicre poco
icalor de evaporacién, micntras el “"calor" sensible én'

-el meterial lfguido inicial, al ser calentado el ¥liimo
;desde la temperatura de almacenado hasta el punto de ohu~
;1lici6n, es exactamente el suficiente. Para efectwuar la
%condensacidn completa o sustancial del producto de cabeza.,
% La presidn sub-critica 8 wtilizar en el proce- '
‘80 de acuerdo con el invento depende, desde luego, de la
Ecomposioién del material inicisl: asf{, en el caso de, por
;ejemplo, una mezela de hidrocarburos 01-04 que contiene
‘de un 50 & un T5% de metano, es muy adecuada una presién
%de trabajo de 40 atmésferas absolutas. Zn ese caso, la
éfraccidn de metano obtenida en el paso de destilacidn, ;
gcuya fraceibn despuds de calentar la alimentacién es or-
%dinariamente reciclada en parte a la columnz de destila-
icidn, contiene proximadamente 955 de metano si se elizen
épara la columna conuicioncs adecuadas, por e¢jemplo, una

H ,
?temperatura de la parte superior de aproximadamente -802C E
Ey una temperatura del fondo de 25~502C. Se nreficre ais-
glar por destilacidn del producto de cola rescultante una ?
%fraccién 02 y/o 03, cuye fraccidn puede ser utilizada, porf
%ejemplo, en la realizacién preferida del proceso, de acuegi

«

ido con el invento, que se describe mds abajo. Condiciones

adecuadas para la dltima destilacidn son, por ejemplo, una.
H !
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presibn de 30 atmésieras, unz tewperatura en la parte su-
perior de la columna de aproximadamente 020 ¥ una tempe—j
3

ratura del fondo de avroximadamente &+ 608(,
1l metono lfguido aislado, que es extrafdo del ;
ciclo de reflujo de la columna durante 1le destilacidn .
sub=critice puede utilizarse de muchas maneras. Debiaou
al aumento coyntenido de metano es particularmente ade-
crado para los fines vreviancnte mencionados. iLn muchos
cagos es ventajoso llevar cl condensado aislado a uns .
preaién clevada a le que haya sido adaptada la red de Gis-

tribucidn a utilizar para ¢l transporte. Ademds, en una

 realizacién preferida del pwroceso de acuerdo con el inven

to, el metano 1lfguido resultante se utiliza como refri-
gerante en alslamicnio del etileno de las mezclas que

contienen etileno ¥y, especialmente como refriserante en

' la separacibn del metano de ajuellas mezclas.

%n la realigacidén preferida que acabamos de

]
|

- mencionar, el condensado aislado es suministrado a la par:

_y/o hidrézeno se separan por destilacidn de una mezcla

te superior de la columna por nmedio de la cual, metano

* de hidrocarburos obtenida por pirélisis de una alimenta-

'

3 tajoso, en muchos casos utilicar como alimentacidn de

. a presién sub-critica.

c¢idn de hidrocarburo, por ejemplo, nafta o eltano, y sepa-’

racidn de agua y fracciones de hidrocarburc pesado gel

. producto de pirélisis. in estas circunstancias, es ven— !

{
i
;

pirélisis la fraccibn G, y/o la C3 que puede ser separa- '

da del producto de cola de la separacidén por destilacidn 5

i
s
T
3
i

Sin apartarse de la idea del invento, el pro-

ceso para el que se reivindica proteccidn, incluye, por
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carburos y liberando el producto de pirdélisis resultante,

tanto, un proceso para le preparacidn de etileno por pi-

rolizacidn de un hidrocarburoe o de una mezcla de hidro-~

¥

después de compresidn y secado, del metano y el etileno,

sucesivanente, por degtilaciones separadas; siendo alie

- mentade vor lo menos parte del condensade aislado median-

- te el proceso arriba descrito a la perte superior de la

columnae, por medio de la cual se separa el metano, misn-

tras la alimentacidn de pirdlisis utilizada en esta pre- :

paracidn de etileno consiste, wreferiblemente, por 1o me-

nos en parte, en lz fraccidn 03 y/o la 04 arriba mencio=-

. nada y procedente del producto de cola de la separacidn

: por destilacidn a presidn sub-critica.

Bl inveuto se oxplicard ahora con referencia
al dibujo que se acoup.uia, gue muestra en diagromg el

curso del proceso arriba descrito, en las reaiizaciones

" preferidas del mismo,

" tuberia 4, un cambiador de calor 5 y una tuberfia 6. La

Una mezcla licuade de hidrdcarburos C1-Cy @ \
presidén de la atmbsfera o sustancialmente atmosférica,

se pasa desde un depdsito 1, de almacenanicnto, a través

)
]

de una tuberfa 2, y despuds de que la presidn se ha ele-~ :
vado a la presién sub-critica deseada, por medio de una
bomba 3, & una columna 7 de destilacién, a través de una

|
fraccibn metano separada en la columna de destilacidn se
paga a través de una tuberia 8 a través del cambiador ;
de calor 5, y es parcialincnte reciclada a la columna 7 |
a través de una tuberfa 9, cue incluye una vasija 10 a

presidén y una bomba de circulacién 11l; la parte restante i

es separada a través de unz tuberfa 12 y transportada ul—i

2.12.1967 -6 - ;
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"a través de una tubcria 17 a la columna de destilacidén

‘ biador de calor 16'.

virionren, |

teriormente a trevés de una tuberfa 13, o a trevés de

uwna tuberfa 14, una baﬁba 15, una tuberfa 16 y un cem-

£l producto de cola de la colunna T se pasa

18, desde donde se obiienc el regiduo, cunsistente en hi-

drocarburos C3~C4 a travds de unn tuveria 19. ILa fraccidn’

3

separada C, es nccha retroceder a través de una tuberfa
L 2

2§ provista con un condensador 21 y una borba 22, y a

- cibn a través de una tuberfa 24.

- to de cabeza desde la columna 18, suministrado a través

~de la tuberfa 24, se pasa a través de unz tuberfa 25 a

través de uno tuberfa 23 de cuyo ciclo se extrae una POT~-,

Una alimentacidn de pirdlisis consistente por

lo menos en parte de etano y suplementada con un nroduc-—

un horno 26 de »irdlipis, desde donde ¢l producto de pi-

"rélisis pasa a través de una tuberfa 27 a un oompresor/

-~

. separador 28, en ol gue se lleva a una presidn elevada

“de, por cjemplo 15 atmbsfcras o mds y desde el cual el

. liguido de separacién, cs decir, princivalmente agua y

fracciones de hidrocarburos pesados, se extrae a través

de una tuoeria 29, Il pas asi comprimido se pase a tre-

vés de una tuberfa 30 a un secador 31, en el que se seca

cuna vez mds con ayuda de un absorbente que de silice, por:

~ejemplo. El producto seco se pass a una columna de desti~

~lacién 33, a través de una tuberfa 32. El metano condensa%

" do se suministra & truvés de las tuberfas 34 y 35, o la

auberfa 36, y a través de una tuberfe 37, y se infroduce ;

" como refrigzerante cn la arrte superior de la columna 33,

i 2,12,1967 -7 =
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puro, probablemente mezclado con hidrégeno, a través de
wne tuberiae 38, 1 vrowucto de cola se pasa a travds de
une ftuberia 39 a una columnz 40, de destilacibn, desde

la cual el residuo de la misma, que consiste principal—

]

! - . .
Jrente en etano e hidrocarburos 03, se hace cireular &

travéds de una tuperfia 41, siendo separado el c¢tileno re-

Esultante a travds de unz tuberia 42,

Ejemplo. .
' Bn la realizacibn descriie mds abajo, las ci-

\
P
H
]
§
H

fras utilizadas entre paréntesis despuéds de varias de las

gp rtes pertinentes de la instalacidn utilizada, se corres-
gponden con los mimeros de la figsura previamente menciona- ;
laa., '
g Un depbsito de almacenado (1) contenfa una mez— l
‘cla 1lfquide de hidrocarburos Cq4=C, & presidn atwosférica.
EL punto de ebullicidn atmosférico de esta mezcla era
=1620¢, La composicidn de la mezcla expresada en moloesy

.era como sigue:

: Hitrdgeno 1,15
? metano 86,32
; etano 8,02
E Propano 24,37
; butano 1,14

Por medio de una bomba centrifuga (3), se extra—§
§jo uns cantided de 92.500 kz/h desde el depézito de alma-~

]

:cenamianto v se llevd a una vresibn superior a 38 atmdsfe-;
%as. La teuperatura de la mezcla se elevd en aproximada~ .
ﬁente 22C, principalmente a causa de la absorcidn del ca~
lor proveniente de la parte irreversible del trabajo de

°

borbeo. La temperatura se elevd después a -91¢C en un cam-

2.12.1967 -8 -




biador de calor (5), tras de Lo cuzl lo mezcle se pasé |

. a una columna de fraccionamicnto (7) que tenfa 35 hande-
éjas tebricas, por la quinta bundeja a partir de la parte
%superior.
l En la columna la mezcla se separdé por destila-
“elén en dos porciones, La porcién gascosa obtenida como

"producto de cabeza tenin la clguicnte composicidn expie-

' gada en moles $.

Cy C,90 S

La procién 1fquida obtenida como producto de
cola tenfa la composicidn siguiente, isualmente expresa—

. da en moles ¢.

¢, 1,10
Gy 69,28
o 20,00
04 9,62 ;

La columna funciond 2 una nresibn de 38 atm.
L es decir, a una presidén que era 3,5 atm. mas baje que la
fpresidn eritica del producto de cabesza.
; Tl producto de cabeza que tenfa una temperatu- :
' ra de ~852C y del que la cantided alcanzaba a 82,900

‘kg/h, se pasé a contracorriente con la alimentacién de

-destilacidn a sravéds del arriba mencionado cambiador
de calor (5) y de alll a uns vasija colectora (10). En

el cambiador de calor, ol producto de cabeza se conden~ |

T por completo y el calor liberado en el proceso se trang
firié a la alim:ntacidn para la columna de degtilacidn.

i

i re) tenperatura del producto de cabeza ahora liguido fué

' 4.12.1967 -9 -
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i de unos -912¢,
Por medio de unz bowba centrifuge (11) con una

moderada altura hicrostdiica de descarga, se recicld una

. cantidad de 11.300 k¢/h a la columna, como lfzuido de la—t
évado, miontras la caniidad restante de 71.600 kgz/h se 7
illevé a la deseada presidn final de 70 atm. por medio de
iuna bombe centrifuza (15) con una gran altura hidrostd-
tica y se descargd a travéds de una tuberfa 16. Cuando se
.elevé la presién, la tewmpesratura del producto subid a
1 =822C, For medio de un cumbicdor de calor (16') insertn-
‘do en la tuberfa (16), also del frfo remanente se utiiizé
ren el misno proceso, como se explicard mds abajo con nds '
detalle.
_ La temperatura del producto de cola cn la colum-
jna (7) fué de alrededor de +39¢C, La accilén rectificadora -
:requerida en la columna se realizd suminlstrando calor al
§£ondo de la columna, por ejemplo, por intcrmedio de un
, cambiador de calor, por medio de vapor a baje presidn,
i
Beto producia una considerable cantidad de vavor gue era
;seis veces la cantidad neta del producto de cola (20,900 lg;:/h):
. Con el fin de separar etano del nroducto de
‘cola, el dltimo se pu.saba o ung segunda columna (18) que
fse hacfa funcionar o unu presidn de 25 atms. La tewperatura
:en la perte superior de la columna era de 220, ‘
El producto de cuzbeza obtenido de la columna pa:

‘ra la separacidn del etano tenfa la composicidn sizuicnte:

: Cy 1,65 en moles
: Co 96,4% en moles
: Cq 2,0% en moles

P ELl producto ‘de cabeza fué condensado en un con-.

4.12.1967 - 10 -
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densador (21) y reciclado en parte a la columna, como 1f~"

quido de lavado. La composicidn del producto de cola de

‘la columna para la separacién de etano, era la sisuiente. .

i ¢y 10% en moles §
Cq 59,4% en moles ;
Cy 30,65% en moles

; Para condenser el prbiucto de oabeza se hacla
uso de aproximadamente el 25% del frio nresente en el proi
ducto de cabeza de 1la nrimera columps (7). ssie frio fud ‘

:suministrado por medio del cambiador de calor (16') pre-

“viamente descrito. 12.300 kz/h del producto de cabeza ri—;

' 60 en etano 1fquido de la columna (18) preparado con el
producto de cola de una columna de etilenoc (40), que se

- describe mds abajo, pasaron a un horno de pirélisis (26). .

1 producto gaseoso de pirdlisis, -ue contenfa

- entre otros, hidrdgeno y metano, se 1llevd a una presién dé

30 atm. después de ser refrigerado en un comwvrecor (28)

'y fué liberado en la forme convencional del didxido de

carbono residual y de pequeiias cantidades de polimerizado.
i

Bl gas comprimido fué subsizuientemente secado, pre-refri-

gerado en la foria usual y pasado a una columna de metano .

H
1]

(33). Como 1lfguido de lavado se pasé a la columna (7) una ;

cantidad relativamente pequefia de 5.000 kg/h del productog

. de cabeza de aquella colwuna, a saber, mediante ¢l empleo

de lo bomba (15) citada mds arriba y una tuberia (36) o,

alternativamente, puesto que la presidn disponible en el

recipiente colector (10) era mds elevada que la presidn
. de operacién en la columna de mciano (33) directamente a
' $ravéds de las tuberias (34) y (35).

§ Desde la columna (33) se separd una Ffraccidn

i 4.12.1967 -11 -
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ligera de hidrégeno/metano cosmo producto de cabeza; los
hidrocarvuros restantes -—prineipalmente etileno y etano=~

se recobraron como producto de cola. La cantidad de pro-

dncto de cabeza eva de 7.500 kg/h, teniendo en cusnta por .

‘una perte, la cantidad de liguido de lavado suninlstrado,
¥y, por otra, lo produccidn de algunas pérdidas. Ll produc—

to de fondo se pasé subsisvicntemente a una columna dJde
jt X

?etileno (40) para la separacién del ctileno puro de mna
:fraccidn regidual, consistente, principalmente, cen etano, .
La cantidad de etileno obtenido como urodueto
de cabeza de esta coluuna fué 9,300 kg/h.

El frio neccesario para la condensacidn del 17-
gquido de lavado requerido en lo columna (40) y pura la re-
frigeracidn y condensacidn pareial de la alimentacidn a
"la columna (33), fud enterasente suministrado por el pro-
"dueto extraldo a través de la tuberfa (16) por medio del
'cagbisdor de calor (16') arriba mencionado, tolordndose la
1contribuci6n del frfo recuperable de log productos de ca=

beza y de cola de lz columna (40).

; o 7 A

Los puntos de invencidn propie y nueva que se
.bresentan para gue gean objeto de la presente solicitud
. de Patente de Inveicidn en aspaiia, por Vuiiits aflos, son

‘los sizmientes:

4.12,1967 . -12 -
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l,- Un procedimiento para la separacidn por
fdestilacibn de mezelas licuadas, que contienen metano,
' de hidrocarburos inferiores, que estdn 2 la presidn at-

i

'mosférica, o sustanciulmente a la presién ntmogfériea,
' caracterizado porque el meterial inicisl es primerzmente
"llevado a una presidn inerior, pero que no dificre en
imés de 12 atm. de lo pregidbn critica de la fraceidn de

cbullicidn mds bajo gue ha de separarse de la mezcla por
_destilacibn, porque el uaterial inicial es subszisuicnte-
nente destilado a la amigciie o sustancialmentela misme pre—
" ibn sub-critica, porque la fmccidn metano separcda en
.la destilacidn es condensada por cambio indirecto de ca-

lor con la alimeniacidn de destilacidn, y porque se ais-—
'1a, por lo menos parte del condensado.

2.~ Un proceaimiento como el reivindicado en

la reivindicacibn 1, caracterizado vorgue del producto

. de cola obtenido de dicha destilacidn se separa una frac-

- eién 0 y/0 C3, por destilacidn. ;

3.~ Un procedinionto como ¢l reivindicado en :
. las reivindicaciones 1 o 2 caracterizado porgue el conden;
. sado aiglado es llevado & ln presibn mds elevada a 1a que§

ha gido adaptada 1o red de dismtribucidn gue ha de utili- E
. zarse para el transpoite. :

4,= Un procedimicnto como el reivindicado en %

i

. las reivindicaciones 1-3, caracterizado porgue una yarte,?
. por lo menos, del coandensado aislado es suministrada a ;
I la parte superior de una columna para la ceparacién por :
g destilacién de metano, de una mezcla de hidrocarburos b~
i

. tenida por pirdlisis de une alimentacidn de hidrocarbu-

ros y subsiguiente sopuracidn del agua, del producto de

e ————

4.12.1967 -13 -
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pirdlisis,

5.= Un proccdimiento como el reivindicado en

:las reivindigaciones 2 y 4, caracterizado porgue la frac--

gcién 02 y/o G, separada se utiliza como alimentacidn de

3

fpirélisis.
; 6.- Un procedimicnto para lz preparacidn de eti-
ileno por pirdlisis de uno o mds hidrocarburos y despuds '
?de corpresidn y secado, exiraceibn de mctano y etilanc,

- sucesivarente, del producto resultante de pirdlisis, por
;destilaciones geparadas, caracierigado porquc una parie,
jpor 1o nmenos, del condensado obtenido cn el procedimien—

]

fto roivindicado en las relvindicacionss 1-3 es suminiztra~
gdo a la parte suserior de ls colunna de destilacidn por
imedio ée la cual sc lleva a cabo la sepsracibn cel metano.
; T~ Un proecedimicnto como el reivindicado en

i la reivincicacidn 6, caracterizado porque la alimenﬁ&cién;
| de pirélisis consiste, en parte, por lo menos, de la frac-
éccién obtenida wtilizando un proceso como el reivindica- |
;do en la reivindicacidn 2,

: 8.~ Un wrocediaiento para la scparacidn por ;
: degtilacién de mezcles liecucdas, gue conticnen motano, :

Tal y como e ha deserito en la icworia que

e e ma

, anteceds, representado cn los dlbujos cue se acompaian y
' para los fines que ge han especificado,

; La presente iemoria consta de 1% hojus escri-
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