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La presente invencidn ses refiesre a un procedimiento
para separar los componsntes de una mezcla lfquida, tratdndcla
con una solucidn acuosa de un agente formador ge aducte con el -
que uno o més de los componentes de la mezcla puedan formar aduc—
tos sdlidos con reletiva facilidad, y uno o mds componentes -
distintos con relativemente menos facilidad, y separando de los ~
restantes compenentes de la mezela los aductos formados,

En los procedimisntes conocidos des esta clase, los =
aductos sdlidos separados son descompuestas a menudo mediante =
agua calients, lo que hace que sean liberados los componentes de
la mezcla que han formado aducto, y se forme una solucidn acuosa
del agente formador de aducta.

Aunque tal procedimiento es bastante fdcil de rea -
lizar, y por tanto parecerfa atractive, el coste implicado es -
bastante alto, dsbido a que la solucién acuosa del agente forma-
dor ge aducto, formada por la antes mencionada descomposicidn -
del aducto, no puede ser simplemente usada ds nusvo para tratar-

una cantidad nueva de mezcla lfquida. Debido a slla esta solu =

| m A vin . r—iv— e a wen

cidn contiene generalmente mucha agua, lo cual en la zona de -
formacién de aducto, provoca fdcilmente la formacién de aglome-
rados pegajosos de particulas de aducto, los cuales son difici - :
les de separar, Por tanto, normalmente esta solucidn ha de ser - i

concentrada por _vaporacidn, para que la solucidn concentrada =

8
pueda ser usada sin dificultades para tratar nuevas cantidades-
de la mezcla a dividir,

Se ha hallado ahora gus el coste del procedimiento -

pueds sar reducida drdsticamente y, por tanto, su atractivo téc-
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nico puedz sar reforzado sustancialmente, sfectuando juntas la =~
concentracidn ds la solucifn del agente formadar 4e aducto y la -
formacidn del aducto.

Por ,anto, la invencidn se refiers a un procedimiento

5 ‘ para gaparar las componsntes de une mezela lfquidae, tratdndola -
con una solucidn acuosa de un agente formador de aducte con el que
uno o mds de los componentes de la mezcla puedan formar aductos -
s0lidos con relativa facilidad, y uno a mds componentes distin -~
tos con relativamente menos facilided, y separar los aductos for-
10 , mados de los restantes componentes de la mezcla, en el gue sl -~
tratamiento ge efectda en una zona de formacidn de aducto sn -
que la presidn y tempsratura se mantienen en tal valor que dicha
solucidn del agente formador de aducto hierva y sea concentrada
por gvaporacidn durante el tratamiento.
15 ; En contraste con los métodos conocidos, el procedi -~
miento segdn la invencidn no pequiere un dispositivo de svapora-
cidn separado, debido a que tanto la concentracidén por gvapora -
cién como la formacién de aducto se efectdan en la misma zona., -
Por santo, la solucidén de partida del agents formador ge aducto-
20 ; puede tener cualquier concentracidn que se desee, y puede estar~
saturada o sin saturar,.

En el presente procedimiento, la solucidn acuosa, en
principio, puede ser concentrada por gvaporacidn hasta cualquier
concentracién deseada. Sin embargo, preferiblements, la evapora-
25 . cidn de la solucidn de agsnte formador de aducto se continda has-
ta que 8 haya formado una guspensidn de granos que contiensn
aducto, en los componentes de la mezcla. Cada grano contiens -
finas partfculas de aducto mantenidas juntas por la solucidn de~
agente formador de aducto, debido a que esta solucidn puede ser-
20 . vir de agente aglutinante de las particulas de aducto, Estos -
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oranes puedon ¢or tratados muy fdcilmante para convertirlos en -
grdanulos mayores y mds duros, en un granulader, por ejemplo en -
8l descrito en la memoria gescriptiva de la patente briténica -
ndme 1,024,475, Para ello, los gductos formades, junto son 8l
lfquido pestante, son llevados al granulador., Subsiguientemente,
los grdnulos duros formados en este dispositivo pueden ser libe-
rados 4e liquido en un simpla tamiz, por sjemplo un tamiz vibra-
torio o un filtro de banda de temiz, y lavados con un diluyente.
Tras haber side lavados, los grdnulos contendrdn solo une peguefia
cantidad de compuestos que no gstén en forma de aductos,

La svaporacidn de la solucidn de agente formador -
de aducto ge pueds continuar también hastz que la solucidn haya -
pardido prdcticamente toda su agua, 5in embargo, en este caso, =
los aductos ya no forman granos, sinc partfculas finas. Estas -
particulas finas pueden ser aisladas de cualgquisr maznera adscua=-
da, por ejemplo con ayuda de uno o mds hidrociclones o centrifu -
gas. También os posible hacer pasar a un granulador las particu -
las finas, junto con cualguier liquido restants, y tratar estas -
particulas hasta convertirlas en grdnulos, tras adicién de un -
agente aglutinante, por sjemplo upa ciertacantidad de agua o una
solucidn de agénta forpador de aducto.

Dado que la sclucidn de zgente formador ,s aducto

d
puede ser evaporada hasta una concentracidn muy alta, en el pro-
cedimientec de la invencidn es posibls convertir en aductes una -

parte muy grande del agente formador ge aducto introducido en

la zona de formacidn de aducto.

En general, sl vapor formado por la evaporacién

puede contener, ademds de agua, una pequefia cantidad de compo

nentes de la mezcla gvaporados, y/o posiblemente vapor ge un -

diluyente que pusde haber sido usado para la me,cla a dividir,
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1

Como se ha mencionado antes, los aductos formados son

1

aislados de los ruslantes componentes dela mezcla. Los aductos

pueden ser usados para cualquier fIn adscuado. Usualmente, los

1

aductos son descompusstos en sus paries componentes, es decir,
en agente formador de aducto y en componentes de la meecla, pere
los aductos pueden sar aplicados también para otros fines, por -
ejemplo como constituyentes de abonos.,

Los aductos pueden ser descompuestos de cualquier manera
adecuada, por ejemplo calentdndolos o poniéndolos en contacto con
amoniaco lIguido. Entre las diversas po®ibilidades para descompo -
ner aductos, hay una que @s muy ventajosa en el marco del proce -
dimiento gegln la invencidn. Esta realizacidn ventajosa comprende
le recuperacién del agente formador de aducto, como solucidn acuo-
sa, a partir de los zductos separados, Esta recuperacidén se puede
efectuar calentando los aductos con agua, lo que tiene como pesul-
tado la formacidn de una solucién acuosa de agente formador ge -
aducto, y una fase liguida que contiene compusestos que forman -
aductos con relativa facilidad., La solucidén acuosa asi forpada -
pueda ser usada de nuevo, como tal, para tratar con ella una can-
tidad nueva de la mezcla lfquida sin necesidad alquna de que sea-
concentrada antes. Por tante, de hecho preferiblemente, la solu -
cidn recuperada es recirculada a la zona de formacidn de aducto,-
sin previa concentracidn por gvaporacidn.

El coste de esta realizacidén del procedimiento gegin -
la invencidn se puede reduclr adn mds usando sl calor de los va-
pores que se originan de la solucidén hirviente de agente formador
de aducto, para la recuperacidn de una solucidn acuosa de agente
formador de aducto.

Para ello, al menos una parte del vapor del qus sa ha -

de retirar el calor pueds ser pasada a une 0 més zonas en que se
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efectda esta rgpupgracidn, y 8n las que el calor en cuestidn es
réﬁiiadO"SélVQaﬁo:‘ﬁediante intercambio indirecto ge calor (si -
seraquiere con ayuda de mds de un cambisdor de calor, consctados,
por ejemplo, en seris, en paralslo, o en una combinacidn de ambas
formas), Sin embargo, preferiblemente, esta eliminacidén de calor-
se sfectla comprimiendo los vapords que se originan de la solucidn
higvisnte de agente formador ¢ge aducto, y retirando el calor, al -~
menos en parte, mediante intercambio indirecto de calor usando «~
los vapores comprimidos. Esto hace posible condensar al menos par-
te del vapor con agua, y usar el agua calentada de ssta manera, =
por ejemplo para la pscuperacidn de agente formador ge aducto en
forma de solucidn acuosa. 5in embargo, peeferiblemente, se pone -
en contacto director con los aductos separados una cierta canti -
dad de vapor comprimido del que ss ha de reatirar el calor. Esta -
realizacidn preferida del presente procedimianto implica un con «
siderable ahorro de gastos de calor, debido a que al menos una =
parte sustancial del calar de condsnsacidn del vapor contribuird-
directaments al calor requerido para la descompogicidn del aducto.
5i la mezcla a separar en sus componentes tiene una vis—
cosidad relativamente baja, a menudo puede ser llevada a la zona -
de formacidh de aducto sin haber side dilufda. Sin epbargo, como-
la mayaria de las mezclas a dividir tiensn una viscosidad relati-
vamente grande, tambidn se introduce preferiblemente un diluyen-
te en la zona de formacidn de aducto. En principio se puede =
aplicar cualquier diluyente adecuado, Dada que sl caler gespren-
dido en la formacidn del aducto es sliminado, al menos en parte,
por la svaporacién de agua, no es necesaric aplicar diluyentes -
voldtiles, tal como diclorometano; por tanto, en el procedimiento
saglin la invenclidn se aplica preferiblemente un dilyyente que, -
a la temperatura mantenida en la zona de formacidn de aducto, -
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tangs una ogssién ‘de- vapor menor que la presidn mantenida en -~

gsta zona. El diluyente puede ser tal que disuelva a toda la -

mezcla a dividir (bajo las condiciones del procedimients); pero

también es posible qus disuelva solo a aquellos componentes que

forman eductos con relativa facilidad, o a los otros componentes
de la mezcla.

El diluyente puede ser introducido en la zona de
formacidn de aducto de cualquier menera adecuada, por ejemplo -
por saparada, o con la mezcla liguida a dividir ya disuelta en-
61, Tembién es posible pasar el diluyente a la zona de formacidn
de aductos junto con tanto la mezcla a dividir como la solucidn -
an agua del agente formador de aducto.

La cantidad de material sélido por unidad de volu-
men de liquido presente en la zona de formacidn de aducto ge -
puede controlar por la cantidad de diluyente, si lo hay, que sg-
introduce en la zopa de formacidn de aducto., Esta cantidad de -
material sélido puede ser controlada también recirculando a le -
zona de formacidn de aducto perte de los componentes de la mez -
cla que guedan tras la separacidn de los aductos formados, Estos
componentes de la mezcla que son recirculados pueden estar di -
sueltos en un diluyente. Tal recirculacidn es perticularmente -
importante si la mezecla lfquida e separar tisne un contenido re-
lativamente grands (por ejemplo 40% en peso) de compuestos con -
los que es raelativamente fdcil formar aductos. El lfquido que -
no es recirculado a la zona de formacidn de aducto puede ser =~
tratado d® cualquier manera adecuada; por ejemplo,,puede ser di-
vidido sn compuestos que no han faormado aducta, y cualquisr di -
luyente presente, mediante destilacidn. El diluyents asi recupe-

rado puede ser usado de nuevo an el procedimiento, si ge Jesea.

Desde luego, un buen contactg entre le solyeidn -
:5 j’ Aé 'Y 27
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dé.égeutg £qrmgdo; de aducto introducida en la zona de formacidén
de aducto, y la mezcla & sapararn, es benz=ficioso para la veloci-
dad a que je forman los gductos, A continuacidn se describen dos
tipos de medidas que promusven sste contacto,

El primer tipo consists en introducir la solucidn
de agents formador de aducte, en la zone da formacidn de aducto,
dn mezcla con la mezcla a dividir, por sjemplo por inyeccidn,
Los aductos ge forman a velocidad aln mayor si esta introduccidn
se efectla por atomizacidn. Aunqus se obtienen ya rasultados ra-
zonablemente buenos cuando la solucidn de agente formador ge -
aducto gs atomizada por geparado, de hecho es preferible atomi -
zar junto con la mezecla a ssparar. La atomizacidn se puede ofsc-
tuar aplicando una diferencia de presidn comprendida, por ejeme
plo, entre 5 y 50 ko/cm2.

El segundo tipo de medide consiste en mantener
en movimiento los aductos y lfquido presentes en la zopa de for-
macidn de aducto. Esto refuerza la rdpida evaporacidn del disol-
vente del agente formador de aducto presente en la zona de fore-
macidén de aducto, con el resultado de gue ahora forpardn aducto
los compuestos que forman aducto con relativa facilidad que no ~
hayan Formado aUn aducto, £l mantensr el movimiento se puede =
afectuar de cualquier mensra adecuada, por ejemplo con ayuda -
ds un agitador accionado mecédnicemente.

Dira ventaja dal procedimiente segin la invencidn

@8 que da gran rendimiento de aducte en un periodo de tiempo =

i

ralativamente corto, por ejemplc ya en menos de 30 min. Si se -~ :

aplican los dos tipos ds medidas antes mencionadas, se puede =~

obtener gran rendimiento de aducto en menos de 10 min, por sjem—

plo entre 1 y 5 min. En relacidn con &sto, se ha de entender =

el término "rendimisnto de aducto" como tanto por ciento, de la

374573
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cantidad de compuustos que forman aducto con rslativa facilided
presentes en la mezcla a sseparar, (us se rscupera en los aductos
sdlidos separadgs.

En principioc, el procedimiento sepln la invencidn
permite la aplicacidn de cualquler material soluble en agua que -
sea capaz de formar aductos sdlidos con cisrtas sustancias, Las -
materiales conocidos como talas son ciertos cloruros metdlicos, -
tal como gricloruro de antimonio, y también la urea y sus produc-
tos de sustitucién y derivados. La urea y tiourea (puras o no) -
son compuestos que son particularmente adecuados para ser apli -
cados en sl procedimientc gegin la invencidn. Preferiblemente, -
se aplica como pgente formador ge aducto la urea, particularmente
debido a que la urea es muy scluble en agua. Sobre todo, la urea
se aplica mezclada con biuret, que se pueds haber Formado durante
8l procedimiento.

Ademds , la aplicacidn de urea como agente formador
de aducto, en el procedimiento segdn la invencidén, permite man -
tenar una temperatura relativamente alta en la zona de formacidn
de aducto, lo que hace posible condensar los vapores que ss ori-
ginan de la soluclén de urea hirviendo, mediante intercambio de - -
calor con un agente de enfriemisnto que tiense une temperatura al
manos sustancialmente igual a la temperatura ambiente, a una pre-
sidn que es al menos sustancialmente igual a la presidn mantenida
en la zona de formacidn de aducto, El intercambio de calor puede
ser directo o indirecto. El agente de enfriamiento gs, por ejem-
plo, aire o jgua fria. Preferiblemente, @) condensado -relati -
vamente frio- formado de los vapores, es usado de nuevo en el -
procedimiento, particularmente para la pscuperacidn de urea como

solucidn acuosa, a partir de los aductos gtparados, Esto propor-

ciona otra manera de hacer uso eficaz de los yapores en cuestidn
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o~

ademds de la antes cescrita, en que para tal recuperacidn se usa
8l calor presente en los yapores. Desde luege, las dos pueden -
aplicarse al mismo tiempo. Para la aplicacidén de urea como agente
formador de aducto, la temperatura mantenida en la zona de forma;
cidn de aducto estd comprendida preferiblemente entre 30 y 704C,
y en particular entre 45 y 602C, A estas temperaturas relativa-
mente altas, los rendimientos de aductos de urea son adn rela -
tivamente grandes. Una ventaja adicional de aplicar estas tempe-
raturas relativamsnte altas gs que'la formacidn de aductos es
mids selectiva, respecto a los compusstos que forman fdecilmente -
aducto, Desde luego, el procedimisnto se pueds efectuar también-
con ayuda de urea a tempsratura relativamente baja, por ejemplo
de 15 a 309C; en este caso serscomisnda comprimir el agua gsvapo-
rada, comc ge ha descrito entes, i

l.a presidn sn la zona de formacidn de aducto ha de
ser tal que le solucidn de agente formador de aducto presente sn -
esta zona hierva a la tempsratura reinante. Por gjemplo, la pre-—
sién pueds ser como méximo 85,5 mm Hg si se introduce una solu -
cidn de urea en una zona de formacidén de aducto en la qus ge man=
tenga una temperatura de 60,32C, o 36,5 mm Hg si esta temperatu-
ra es de 40,08C. ?

£l calor requeride para concentrar por gvaporacidn
la solucidn acuosa hasta el grado raquerido puede ser suminis -
trado, ademds de por el calor gesprendido durante la formacidén -
de aducto, también slevando la temperatura del diluyente y/o de
la mezcla a separar y/o del liqﬁido recirculado 8 la zona de =~
formacidn de aducto. Una ventaja adicional del procedimiento segdé
la invencidénn es que la cantidad de ggua gvaporada, y por tanto

el grado de concentracidn, se pueden ajustar tambidn de otra -

manara muy sencilla, concrstaments ajusgn?lz presl? 3 la =
53

u-lOu



10

15

20

25

30

13.11.69,

i

T
Spal &
ﬁ II0 11y

o]
2o

zona de Formacidn de aducto. Por ejemplo, si se reduce la presidn,

‘la solucidn de agente formador 4e aducto serd concentrada por -

‘ svaporacidén en mayor grado, lo qua hard que se reduzca la tempe-

- ratura en la zona de formacidn de aducto,

El agente formador de aducto se puede aplicar en -

cantidad mayor que, igual a o menor quse la cantidad estequioms-

' tricamente requerida para formar aducto con todos los compuestos

que forman fécilmente aducto presentses en la mezcla de partida.
Por lo gencral, se aplica una cantidad mayor que la cantidad -
estequiométrica,

Como ya se ha indicado antes, los aductos formados =
pueden ser separados del lIquido restante, por ejsmplo, con ayuda
de uno o mds filtros, tamices, centrifugas, hidrociclonss, o com-
binaciones de ellos, conectedes despuds de la zona de formecidén -
de aducto. Muy a menudo basta con un tamiz. Cualquier cantidad =~
de agente formador ge aducto sélido adn presente serd usuvalmente-
separada junto con el aducto; cualquier lfquido de lavado usado -
para los aductos (para lo cual se puede tomar diluyente) quedard
en el lf{quido restants, al menos la mayor parte, y ésto es tam -
bién vélido pare cualquisr exceso de mezcla a dividir,

El presente procedimiento se puede aplicar a toda -

 clase de mezclas que conbengan componentes gque formen aductos, ade=

mis de componentes que formen aduictos en menor grado, si ss que -
los forman, bajo las condiciones de trebajo aplicadas, Estas mez - .
clas pueden contener, por ejemplo, hidrocarburos (estén o no sus-
tituidos 4e alguna manera), pero también compuestos que no gean -
hidrocarburos, tal coma élcoholes, dcidos carboxflicos y simila -
res, Son mezclas adecuadas para tratamiento con urea o tiourea, -

por sjemplo, agusllas que contienen compuestos de cadena rectili-

nea edemds de otros compuestos; si se fl?ca urea, los primeros
- 11 .
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compugstos son aquellos que forman aductes con rslativa facilidad,
y los Gltimes aquellos qgue forman aductos con relativamente menor
facilidad, y si so usa tioprea suceds lo contrario. El procedie
miento segln la invencién es particularmspte adecuado para tra-
tar con urea o tiourea mezclas quse contisnen hidrocarburos de =~
cadena rectilfnea, en particular parafinices, ademds de otros =
hidrocarburos., En este caso se pusden usar, como diluyentes que a
la temperatura mantenida en la zona de formacidén de aducto tienen
una presidn de yapor menor que la presidn mantenida en asa zona,
querosenos y gas oils ligeros, por ejemplo un aceite de hidrocar-
buro que hiarva entre 150 y 2502C. Se ocbtienen rendimiantos muy -
grandes de aducto si el diluyente aplicado ss una fraccidn de -~
hidrocarburo que contenga parafinas de cadena rectilinea y aro-
midticos, mezclados o no con hidrocarburos cicloalifdticos. Las -
ventajas importantes gue acompafian al usao ge hidrocarburos como-

diluyentes son qus, & diferencie del diclorometann, no son corro-

sivos, y que tienen un calor de svaporacidn relativamente bajo, !
La dltima ventaja se pone claramente en svidencia por 8} hecho - :
de qua se jequiere relativamente poco caler para gsparar de los -
restantes componantes de la mezcla los dltimos hidrocarburos -
mencionadaos,

Son mezclas de hidrocarburos adecuadas, por sjemplo,
aquellas obtenidas mediante procedimientos de craquec, llevados

a cabo o no en presencia de hidrégeno, en particular un aceite -

(pesado) de ciclo. Dtro ejemplo es un refinado obtenido ponisndo |
en contacto tal aceite con un disolvente selectivo de los aroc -
mdticos, tal como furfuraly otros ejemplos son fracciones de - |
petrdleo directas obtenidas por gestilacidn en una sola stapa -
0 en etapas miltiples, en particular gas oils y destilados cé -

reos de alto punto de gbullicidn quse se obtienen mediante yesti-
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i lacién bajo vacfo, tales como los que se pueden obtensr, por =~

i ejemplo, de petrdleos crudes (se ha de entender qus el término -

- "fracciones directas" se refiere tambidn a fracciones ques con -

tienen cera, de las gue se haya eliminado de alguna manera parte

" de la cera o parte de lo gqua no ge cera, tales como gl aceibe —

parciaimante desparafinado, o un aceite que contenga cera tal -
camo cera con petrdlea. )

El procedimiento segdn la invencidn es particular -
mente adecuado pare preparar gas cils y aceites lubricantes de -
bajo punto ge vertido,

A contipuacidn se aclaerard el procedimientec segdn -
la invencidn, con referencia al dibujo, en el que en gensral ss -
ha praescindido de bombas, vdlvulas, depdsitos de almacenamiento,
instrumentos y otros elemsntos auxiliares,

La fig, 1 de este dibujo musstra diagramédticaments
el tratamiento de un aceite de hidrocarburo paraffnico, empleando
una realizacidn del procedimiento gegdn la invencién, en sl qus -
se aplica la condensacidn del vapor raetirado de la zona de forma-
cidn de aducto, en un condensador.

El aceite se hace pasar por la tuberfa 1l al reactor
2 ( on el caso gue se muestra un recipiente con agitacidn) pero,
si se desea, otro dispositivo para puesta en contacto, o un sis-
tema consistente en més de un reactor) en el que sl aceite, Jjunto
can una solucidn acuosa ge urea suministrada por la tuberfa 3, -
es atomlzado per una boquilla de presién, por ejemplo, bajo la -
influencia de una diferencia de presidn comprendida entre 5y «
50 kg/cm2. En el caso que se muestra, el diluyente es introduci-

do separadamente on el reactor 2 por la tuberfa 4, En el reactor

2 (zona de formacidén de aducto) se forman aductos entre la urea
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y los compoﬁentes*dql aceite parafinico de catena rectilinea.
Por la tuberia 5, conectada al reactor 2, se mantiene en el -
reactor una presidn suficientemente baja para que la solucién

de urea en el rsactor hierva y sea concentrada por jvaporacidn,
Los vapores formados durante esta concentracidn por gvaporacidn
son conducidos por el condensador 6, en sl que son enfriados me-
diante intercambio indirecto de calor con agua de refrigeracidn
a temperatura ambiente, suministrada por la tuberfa 7, y en el -
que son condensadcs en su mayor parte. Los vapores no condensa-
dos son retirados por la tuberia 8, y el condensado formado es
descargado por la tuberia 9, El condensado puede contenher una -
pequsfia cantidad de diluysnte que, sin embargo, pueds ssr se-
parado fdcilmente del agua en un sedimentador. El reactor 2 estd
provisto de un agitador 10, que mantisne en povimisnto @ la sus-
pensidn gus contiene aducto, presente en el reactor (cuyo nivel
gstd indicado por una linea de trazus).Pu: encima de sste nivel
gstd presente una fase gaseosa, en la que se atomizan la mezcla
de partida y la solucidn de urea. Desds luege, la mezcla ds par- ;
tida y la solucidn de urea pueden ser atomizadas también por de- ;
bajo de este nivel. La temperatura en el reactor 2 pueds ser - .
ajustada, por ejemplo, controlando la temperatura del liquide -
suministrado por las tuberfas 1, 3 y/o 4, y/o la presién mante-
nida por las tuberias S y 8.

l.a suspensidn que contiene aductoc obtenida en el -
reactor 2 es conducida por la tuberia 12, con ayuda de una bomba
13, y por la tubsria 14, hasta un separador 15 de aducto (en es- %
ts caso un filtro de banda de tamiz, pero, si se dessa, puede -~
ser otro tipo ge filtro, otro tipo ge separador, tal como una o
més centrifugas o hidrociclones, o un grupc ge al menos dos dis- ;

374573
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positivos de separacidn). Durante la geparacidn los aductos son
lavados con un diluyente suministrado por la tuberia 16, para =
eliminar cualquier aceite adherido. (Desde luego, los aductos -
pueden ser lavados también después de haber sido separados).

Los aductos lavados son conducidos por la tuberfa -
17 a una zona de descomposicidn de aducto, que en este caso com-
prende un depdsito de descomposicidn 19, provisto ge un agitador
18, En al depdsito 19 los aductos son puestos en contacto con -
agua suministrada por la tuberfia 20 (si se requiere, total o -
parcialmente recirculada de la tuberia 9). La presién en el de-
pésito 19 puede ser la atmosférica, por ejemplo. El calor reque-
rido para la descomposicidn puede ser suministrado de cualquicr -
manera adecuada, por ejemplo mediante alta temperatura gel agua
suministrada por la tuberfa 20 y/o por suministro mediante un -
dispositivo 21 de calentamiento, que puede trabajar, por sjemplo,
con vapor de agua o ggua., En vez de agua se puede introducir en
el depésito 19 por la tuberfa 20 vapor ge agua, o una mezcla de -
vapor ds agua y agua. Por la tuberfa 22 se descarga del depdsito
19 una mezcla liquida, la cual mezcla ss dividida en sl separa-
dor 23 en una solucidn acuosa de urea, gue es gescargada por -
la tuberfa 3, y una fase aceitosa que es descargada por la tu -
beria 24, Si se requiere se puede suministrar solucién de urea-
nueva adicional, y/o urea sélida. Andlogamente, se puede retirar
solucidn de urea en algln otro sitio g8l glstema,

El filtrado formado en sl separador 15 de aducto -~
contiene los compusstos qus no han formado aducto en el reactor-
2, disueltos en diluyente, y es descargade por la tuberia 25. -
Este filtrado puede ger fraccionado en un separador (que no se -

muestra), en una fraccidn de cabeza consistente, al menos prin -

cipalmente, en diluyente, y una fraccidn de cola que estd al me-

e TTLR73



nos sustancialmente exenta de diluyente, y consiste al menos gn
su mayor parte en parafinas, La fracclién de cabeza se puede usar
de nuevo, si se desea, por pecirculacidén por la tuberia 4.
La figs 2 muestra diagramdticamente el tratamiento
5 - de un ageits de hidrocarburo qus contiene cera, emplsando otra -
realizacidn del proeediniento segin la invencidn, en la que el -
vapor de agua retirado del reactor, tras haber sido comprimido,
es usado para gescomponer al aducto., Los artfcules 1 a 25 (en la
medida en que estdn presentes) sirven para fines similares a ~
10 los discutides en relacidn con la fig. 1. La presente realizacidn
difiere ds la que se muestra en la fig. 1 en qua les vapores re-
tirados por la tuberfa S son comprimidos con ayuda de un compre-
sor 26, y los vapores comprimidos son conducidos por la tuberia
27 al depdsito 19 de descomposicidn, en el cual, seqln la inven-
15 cidn, se ponen en contacto directo con los aductos. La tempera -
tura en el depdsito 19 es, por ejemplo, de €0 a 908C, Dado gue -
asta compresidn puede producir méds calor qus sl nocesario para =
mantener la temperatura requerida en el depdsito 19, si se requie-
ra se pusde eliminar calor de este depdsito. Para ello, el depd -
20 sito 19 puede estar provisto ge, por ejemplo, un serpentin de -
enfriamiento (que no se musstra). Los vapares comprimidos sumi -
nistrados por la tuberfa 27 pueden ser enfriados gambién algo, =~
y ser parcialmente condensados de antemano. Otra posibilided es -
condensar los vapores producidos en el depdsitoc 19, y recircular
25 i el condensado formado al depdsito, si se requiere.
Dado que en sl casc que se musstra la presidn rei-
nante en el depdsito 19 g8 menor que la atmosférica, se retiran

vaporss del depdsito por ja tuberfa 28, Desde luega, los vapores

retirados pueden ser condensados parcialments, y el condensado

" 374573
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formado pusde ser usado ge nusvo en algdn otro sitio del proce-
dimiento.

£l procedimiento segdn la invencidn serd aclarado

también con ayuda de los siguientes ejemplas,

5 , Elenplo I

El material de partida fué un destilado de hidro -
carburo que tenfa un intervalo de ebullicidn de 350 a 4B02C, y -
que contenia 43% en peso de compuestos quepodfan formar aducto =
con relativa facilidad, Este destilado fué disuslto en 30 partes

w0 en volumen de querosenc de intervalo ge ebullicidn de 160 a =~

2208C, El queroseno contenfa 23% en pesc de n-alcangs, 56% en -
peso je iscalcanos mds cicloalcenos, y 21% en pesc ge hidrocar-
buros arométicos. El material de pertida disuslto fu'e mezclado

: con 2,20 partes en volumen (calculado tomande como base el ma-

' terial de partida) de una solucién acuosa de urea que estaba -

saturada 2 602C, y la mezcla (que tenia una tempsratura de 702C)

fué atomizade a upa presidn de 43 kg/cm2 manom. a travds de es-
trechas aberturas, a la parte superior de un depdsito de forma-

20 cién de aducto, sn el que se mantenfa una presidn de 3 cm Hg con

ayuda de un sistema de extraccidn, E1l depdsito tenf{a una capaci-

' dad de 40 litros, tenfa forma cilfndrica con un didmetro 4e 30 cm,

y la parte del fondo, de forme cénica, estaba provista de una -~

dalida, La temperatura en el resciplente era 56,52C.

o5 % La soluecidn de urea se concentrd tanto por guapo =
racidn gue la suspensidn de aducto presente en el depdsito con-
tenia aductos granulares. Los aductos fueron filtrados, lavados
con alcoholos ligeros, suspendides de nueva en une cantlidad nue-
va de alecohol ligero, filtrados y lavados. Después de haber sido

30
lavados y secadas los aductos, la pesada reveld que habfa farma-

-v- 3748573
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do aductos 8l 74,5% de los compuestos que podian formar aducto

presentes en el destilado originsal.

Ejemplo 2

S5e repitid el experimento descrito en el ejemplo -
1, con la diferencia de que la prssidn en la zona de formacidn-
de aducto fué 2 cm Hg, la temperatura en sl depdsito fu 51eC,
y el material de partida disuslto fué mezclado con 2,39 partes -
en volumen (calculado tomando como pase el material de partida)-
de una solucidn acuosa de urea que estaba saturada a 502C, En es-
te caso sl rendimiento de aductec fué 74%.

Ejemplo 3

En el experimento descrito en este ejemple se usa-
ron gl mismo material de partida y el mismo diluyente menciona-
dos en el ejemplo 1. E1 material de partida (que tenfa upa tem-
peratura de 802C) fué mezclado con 2,59 partes en volumen de -
una solucifin acuosa de ureas que estaba saturada a 708C, y la -
mezcla fud inysctada, a una presidn de 1 Ko/cm2. maom., en la =
parte superior de un dspdsito de formacién de aductos, sn el qus
se mantenia una presidn de 4 mm Hg con ayuda de un sistema de -
aspiracidn. &n este caso el diluyente fud introducide indepen -
dientemente en el depdsito, sn cantidad de 20 partes en volumen
por parte en volumen de material de partida. El depfsito enfa -
una capacidad de 1,5 litros, y estaba provisto ds un agitador -
con aceionamiento mecénico. La temperatura en sl depdsito fud -~

50¢eC,

£1 material da partida fué introducidoc en el depdsi- -

to al cabo de corto tiempo, tras lo cual se le dejd permanscer -
allf durante itros 69 min., Los aductos presentes en sl dspdsito-

eran grenulaeres y, después de haber sido aislados de la forma -

descrita en el ejemplo 1, se halld que sl rendimiento gra 88,5%
374573
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Ejemplo 4

En una instalacidn tal como la mostrada en la fig.
1, s8 mezclé 1 kg/hora del destilado mencionado en el ejemplo =
1, que tenfa una temperatura de 809C, con 1 kg/hora de una so =
lucidn acuosa de urea. La solucidén acuosa tenfa una temperatu=-
ra de 858C, y contenfa 71,5 g de urea por 100 g de solucidén. -
La presidn en el reactor fué mantenida a 6 cy Hg, y la tempera-
tura de la suspensidn en el reactor fué 50%C, La centidad de -~
aducto descargado del reactor en la suspensidn que contenia -~
aducto fué 0,542 kg/hora. La cantidad de vapor AE agua extraf-
da del reactor fud 0,137 kg/hora.

Tras haber sido geparados los aductos y lavados -
con gqusroseno, fueron descompuestos con agua a B58C, lo gus pro-
dujo la formacién de una fase aceitosa qus contenfa 0,128 Kkg.
de compuestos que podfan formar aducto. Por tanto, el rendi =
misnto de aducto fué 29,8%, calculado tomande como pase los -~
compuestos que podfan formar aducto con relativa facilidad ori-
ginalmente presentes,

Efemplo 5

En una instalacidn como la mostradea en la fig, 2 -
se introdujeron sn el depdsito ds formacidn de aductos dgescrito
en el ejemplo 1 una mezcla de 5 kg/hora del destilado mencionado
en el ejemplo 1, que tenfa una temperatura de 77RC, y 18,2 kg/hora
de una solucidn acuosa de urea {sisndo ursa 13 kg/hora de la mis-
ma) gue tenfa una temperatura de 802C, El diluyente (queroseno =

que tenfa una composicidén similar a la menclonada en el ojemplo-

1) fué introducido en el depdsito ge formacidn de aducto en -

cantidad de 25 kg/hora, La presidn en el depdsito de formacidn-

374573
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de adutto fus 7 cm Ho, y la temperatura fud 558C, El tiempo de =
residencia en el depdsito fué 30 min,

La suspensidn de aducto descargada del depdsito de -
formacidn de adudto fud tratada en un granulador, hasta formar -

5 ! una suspensidn que contenia granos relativamente duros, tras lo -

e Rt L s e

cual sstos granos fusron separados en un tamiz y lavedos con que-
roseno. Subsiguientemente los granos aislados fusron dascompuss -
tos en un depdsito de descomposicidn, poniéndolos en contacto -
a 858C y 23 cm Hg con vapor 4e agua gue habia sido extraido del-
10 depdsito de formacidn de aducto,y comprimido a 23 em Hge La mez-
cla liguida formada por psta descomposicidn fué dividida sn 2,0
ko/hora de compuestos que podfan formar aducto, y 18,2 kg/hora =
de solucidn acuosa de urea, Por tanto, el rendimiento de compues-
tos que podfan formar educto fud 93%, calculado tomando coma -
15 » base los compuestos que pusden formar aducto con relativa faci-

lidad presentes sn la mezcla de partida, Sin habsr sido concen-

trada por evaporacién, la solucidn acuosa de urea fué mezclada -~ :
con una cantidad nusva del destilado a separar, y la mezcla re=
‘ sultante fué llevada al depdsitc de Formacién de aducto, para -
20 i tratamisnto. :

Esta Solicitud, que corresponde a la presentada - ;
en Holanda el 16 de Digiembre de 1.968, bajo el ndmero 818024, g
se acoge g 108 peneficios del articulo S1 del vigents Estatuto ;

sobre Propiedad Industrial,

25

- 20 =
30
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Los puntos de invencién propia y nueva que se pre-
sentan para que sean objeto de esta Solicitud de Patente de In-
vencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los siguientas:

1). Procedimiento pare la separacidn de los compo-
nentes de una mezcla lIquida, traténdola con una solucidn acuo-

sa de un agente formador de aductp que con uno o més de los =

componentes de la mezcla puede formar aductos edlidos con rela-

tiva facilidad, y con uno o mds ¢e los otros componentes con =
relativaments menos facilidad, y separando de los restantes com-
ponentes de la mezcla los aductos formados, caracterizado por -
que el tratamiento se efactda en una zona de formacidn de aducto
en la que ge mantienen una presién y temperatura tales que dicha
solucidn del egente formador de aducto hierve y es concentrada -
por gvaporacidn durante el tratamienta.

2). Brocedimiento segin la reivindicacidn 1, carac-
terizade perque la solucidn de agente formador de aducto gs -
concentrada por jvaporacidn, en tal grado que se forma una sus-
pensidn de granos que contienen aducto en los compinentes de la

mezZtla.

3). Procedimiento segdn las reivindicaciones 1 o 2,
caracterizado porque el agente formador de aducte ss recuperado
de eductos separadeos, en forma de solucldn acuosa,

4). Procedimiento segdn la reivindicacién 3, carac-
terizado porque la solucidn recuperada ss recirculada a la zona

de formacidn de aducte, sin previa concentracidn por evaporacidn.

374573
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5). Procedimiento segln las reivindicaciones 3 & 4,
caracterizado porque el calor praesente en los vapores gque se -
originan de la solucidn hirviente de agente formador de aducto-
es usado para la recuperacidn de la solucidn acucsa de agente -
formador de aducto.

6). Procedimiento gegln la reivindicacidn 5, carac—
terizado porque los vepores son comprimidos, y el calor es eli-
minado de los vapores comprimidos, al menos en parte, por inter-
cambio directo des calor.

7). Procedimiento gegln la reivindicacidn 6, carac-

terizado porque una cisrta cantidad de vapor comprimide, del que =

ss ha de eliminar el calor, es puesto en intercambio directo de
de calor con aductos separados.

8). Procedimiento segin cualquiera de las reivindi-
caciones precedentes, caracterizado porque también se introduce-
un diluyents en la zona de formacidn de aducto.

9). Procedimisnto segdn la reivindicacidp 8, carac~
terizado porque el diluyente, a la temperatura mantenida en la =
zana de formacidn de aducto, tieneuna presidn de vapor menor que
la presidn mantenida en esta zona,

10), Procedimiento seglin cualquiera de las reivindi-
caciones precedentes, caracterizado perqus parte de los compo -
nentes de la mezcla que pecmanscen tras la separacidn de los -
aductos formados es recirculada @ la zona de formacidn de aducto.

11l). Procedimiento seglin cualquiera de las reivin -
dicaciones precedentss, ceracterizado porque la solucidn de =
agente formador de aducte @s introducida en la zona de forma -
cidn de aducto en mezcla con la mezcla a dividir.

12). Procedimiento segfn cualdquiera de las reivin -

dicaciones precedentes, caracterizado porque la solucidn de -

.. 374573
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aéente Farmaddr de aducto s atomizada a 12 zona de formacidn de
aducto,

13). Procedimiento segdn cualquiera de las reivine-
dicaciones precedentes, caracterizado porque los aductos y el -
1fquido presentes sn la zona de formacidn de aducto son mante =
nidos en movimiento,

14). Procedimiento segin cualquiera de las reivindi-
cacionss precedentes, caracterizado porque comos agente formader -
de aducto se aplica urea.

15), Procedimiento gegdn la reivindicacién 14, carac-
terizado porque en la zona de formacidn de aducto se mantiene una
temperatura de 30 a 704C,

16), Procedimiento ssgln le reivindicacidn 15, ca~
racterizado porque en la zona de formacidn de aducto se mantiens
una temperatura de 45 a 60¢C,

17). Procedimiento segtn cualquieré de las reivin -
dicaciones 14 a 16, cgracterizado porqus los vapores originados -

a partir de l® solucidn de urea hrviendo son condensados mediante

5 intercambio directo de calor con un agante de enfriamiento qus =~

tisne una temperatura al menos sustancialmente igual a la tempe -
ratura ambiente, a upa presidn al menos sustancialments igual a -
la presidn mantenida en la zona de formacidn de aducto,

18). Procedimiento eegdn la reivindicacidén 17, carac-

. terizado porque el condensado formado a partir de los vaporss -

; ag usa de nuevo en el procedimisnto.

19), Procedimiento segin la reivindicacién 18, ca -
racterizado porque el condensado formado a partir de los vapores-~

as usado para la recuperacidn de urea de los aductos separadeos, -

_ an forma de solucidn acuosa,

20), Procadimiento segdn cualquisra do las reivindi-

-x- 3JAHRTT



caciones precedsntes, caracterizado porgue la mezcla a separar =

contiens hidrocarburos,

21). Procedimiento segin la reivindicacidn 20, ca=
racterizado porqus la mezcla a dividir contiene parafinas de ca-
dena rectilinea, ademds de otros hidrocarburos,

22), Procedimiento segin las reivindicaciones 20 -
d 21, caracterizado porqus la mezcla a dividir ha sido obteni =
 da mediante un procedimiento da craqueo, efectuads o no en pre-
sencia de hidredgeno.

10

23). Procedimiento segdn la reivindicacién 22, ca=-

racterizado porqus la mezcla a dividir es un aceite (pesado) -

de diclo, o un refinado obtenidoc tratando tal aceite de ciclo =~

con un diselvsnte selectivo para los aromiticos, tal como furfu-

ral.

15 24), Procedimisnto gegdn las reivindicaciones 20 .
v 21, caracterizado porgue la mszcla a dividir es una fraccidn -
: de petrdleo directa.

25). Procedimiento segln la reivindicacién 24, ca -
racterizado porqus la mezcla a dividir es un destilado de alto -
20 punto ge sbullicidn que tiene alto contsnido de cera, y que ha -
sido obtenido mediante destilacién bajo vacio.

26). Procedimiento seglin cualquisra ge las reivin -
dicaciones precedentes, caracteriZade porque se aplica como di -
luyente una fraccidn de hidrocarburo qus contiene parafinas de -
25 cadena rectilinea y aromdticos, mezclados o no con hidrocarburos
cicloaliféticos.

27). Procedimiento para dividir una mezcla lfquida,

i en partfcular que contiens hidrocarburos, sustancialmente segtn
88 ha descrito en lo que anteceds, con especisl referencia a los

374573
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28). Prrocadimiento para la ssparacién de los compo -
nentes ds una mazela liquida.
Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante -
cede, reprasentado en dibujos que se acompafian, y con los fines-
5 que ge han especificado,.
Esta Memoria consta‘de veinticinco hojas escritas

a méquina por una sola de sus caras,

madrid, 5 DIC. 1959

| PeAJAlbertoMlekiizauurs
E Por Pad U\/&
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