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CERTIFICADO DE ADICION
a favor de

PARBWERKE HOECHST AKTIENGESELLSCHAFT vormale Meister Lucius
& Brining, de nacionalidad alemana, residente en Frankfurt/
Main (Republica Federal Alemana), MEJORAS INTRODUCIDAS EN
EL OBJETO DE LA PATENTE PRINCIPAL N2 363.027 por:
“PROCEDIMIENTO PARA EL AISLAMIENTO DE ACETIIENO Y DE ANHI-
DRIDO CARBONICO EN UN GAS DE ESOISION"
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Memoria descriptiva

El objeto de la Patente principal ng 363.027 estd
eonstituido por un procedimiento para el aislamiento de ace
tileno y de anhidrido carbénico en un gas de esocisién com-
primido y sometido a secado y purificacién preliminares, que
contiene esencialmente hidrégeno, monéxido de carbono, meta
no, anhidrido carbénico, etileno, acetileno y pequefias ocan-
tidades de etano, hidrocarburcs pesados y agua, con empleo

de acetona y de dimetilformgmida como disolventes en lavados
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en varios grados, caracterizado por:

a)

b)

¢)

. Q)

someterse el gas de escisién a un lavado con acotona,
a presiones de 10 a 20 atmésferas absolutas y a tem-
peraturas del colector de =102 a -502 C.
descomprimirse la solucién de acetonz en el primer
grado sucesivo de fraccionamiento, de absorcién y de
desabsorcién, a una temperatura del colector de -20¢
hasta +20¢ C., hasta una presién de 2 a 6 atmésferas
absolutas, separéndose acetileno, anh{drido cardéni-
eo y etileno, separindose ﬁediantc lavado con aceto-
re, en los gases desabsorbdidos, el anhfdrido carbéni
co hasta una cantidad residual de 10 a 20% molar, ¥y
separandose el etileno hasta una cantidad residual
néxima del 0,2% molar, referida a la cantidad conte-
nida en el gas de escisién inicial,

dencomprinirse en el segundo grado de desabsorcién,
con alimentacién de calor, hasta una presién de 1l a
5,5 atmésferas abaolutai. liderédndose con acetona del
agua en un lavade, y

someterse el zcetilero pricticamonte'anhidro, el anh{
drido carbénico y el etileno, juntos, al lavado con
dimetilformamida, extrayéndose en forma gaseosa el an
hidrido carbémico con un wéximum de 0,2% wolar de eti
leno come producto de oaﬁosa, y extraerse y aislarse

de manera conocida, en un grado ulterior de desabsor-
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oién, el acetileno absorbido por la dimetilformemi-
da, .

En un ulterior perfeccionamientoc de sate procedi-
miento, se ha hallado una forma de sjecucidn particularmen
te favorabls que permite limitar los productos de descompo~
sioién que se forman eventualmente en la desabacroiln del
acetlleno de la dimetilformamida, manteniéndolos separados
del producto acetileno.

El objeto de la invencidén estd constitufdo por un
procedimientc segin la Patente anteriormente mencionada, ca
racterizado por el hecho de que se somete a una desgasifica
cién preliminar, a presiones comprendidas entre 1,05 y 1,3
atnésferas absolutas, & 958 hasta 1108, la corriente de di-
metilfornamida esencialmente cargada de acetileno, que se
produce en el lavado con dimetilformanida después de la se
paracién del annfdrido carbdnico, y se devuelve luego la
corriente de dimetilformamida, todavia parcialmente carga-
da, en un 60 hasta 70% de su cantidad, a la columna de la-
vado segin d) y.se desgasifica por completo el resto de la
dimetilformamida a presiones de 0,25 & 0,55 atméaferas ab-
solutas, a temperaturas de 1108 hasta 1308 C.

En ls deegeeificacidén preliminar segin la inven~
cidén, me obtiene un scetileno de pureza particularmente
grande. En la desgasificacidn ulterior sncesiva de la di-
metilformanida, pasan por la cabesa de la columna de des-
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gasificacién ulterior vaciada el resto del acetileno, peque
fias e inevitables cantidades de productos de descomposicidnm,
aire de fuga eveniualmente presente y otros gases diffeil-
mente golubles. Esta mezcla gaseosa es también devinelta a

la primera columna del lavado con dimetilformamida, y some=

" tida nuevamente al lavado.

Gracias a las medidas segin la invencién, se ob-
tiene, en comparacién con el procedimiento de la Patente
Principal, un acetileno mds puro a costa de una impurifica
¢ién ligeramente mayor del anhfdrido carbénico. De estas
impurezas, la provocada por dimetilamina puede ser elimina
da fécilmente mediante un lavado con agua, en si conocido.

Ia figura muestra el curso del procedimiento per-
feccionado segin la invencidén; las bombas, loe intercambia-
dores térmicos y otros dispositivos auxiliares estédn repre-
sentados 8610 en parte con fines de simplificacién. La par-
te superior de la figura, ocon las columnas 2, 4 y 6, corres
ponde al lavado con acetona segin la Patente Prineipal. la
parte inferior, con las columnas 1ll, 12,13 y el desgasifi-
cador preliminar 13a esquematizado, corresponde al lavado
con dimetilformamida modificado segin la invencidn. El ejem
plo siguiente sirve para explicar el procedimiento de la in
vencién,

Ejemplo
En el lavado con acetona, se descomponen 3314 kmo?ﬁ '
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de un gas de escisidén liberado de acetilenos supericres,
hidrocarburos de 03/b4 ¢ hidrocarburos superiores, y seca-
do preliminarmente, en etileno en bruto y en una mezcla de
dnh{drido oarbénico, acetilenc e impurezes.

Bsta mezola, que contiene 460 kmol/h de anhfdrido
earbénico, 300 kmol/h de acetileno, aprox. 0,2% de impure-
sas y gas de retorno, pasa en la columna 1l contra dimetil-
formamida, completamente desgasificada y respectivamente
regenerada en un 30-40% ¥y qus, en un 60 hasta 708, contiene
todavia gases residuales, eomo acetileno, dimetilamina, aire
de fuga y a veces foido fdrmioco.

Por ls cabeza de la columna 1l sale anhidrido car
bénico débilmente impurificado. El coleotor de la columna 1l
¢s primero descomprimido en la columnae 12 hasta 1,1 - 1,4
atnésferas sbsolutas; en el sucesivo oalentamiento en el des
gasificador preliminar 13a, se saca a 1,1 atmésferas absoln
tas y 2 1002 C. la cantided prevalente del acetileno disuel
t0, libre y en forms de producto.

Desde el colector del desgasificador preliminar
13a, la dimetilformamida, todavia no completamente desgasi-
ficada, es devuelta en un 60 -70% a la coluﬁna 11 y en un
30 - 40%, deapués de su total desgasificacién en la columns
13, a 0,4 atmésferas absolutas y a 1203 C., es impelida tam
bi‘g en.la columne 11 en forma de disolvenie regenerado.

El compresor 15 vence la diferencia de presién exis
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tente entre 1z mezcla gaseosa que llega y la cabegza de la
columna 12, & impele el gas de retorno en la columna 1ll.
Ia bombg de 1{quido 14 sirve para vaciar la columna 13 y
para impeler los gapes residuales en el empalme entre la

cabeza de lz columra 12 y el lado de aspiracién del compre

f sor 15,

Bste Certificado de Adiaién se corresponde al de-
positado en Alemsnia (Republica Federal Alemana) con el n?
P 19 01 963.7 y tiene la prioridad de fecha 16 Enero 1969

- por acogerse a los beneficios del artfculo 21 del vigente

Estatuto aobre la Propiedad Industrial y del artfculo 4%
del Convenio de la Unidén de Paris.

REIVINEDICACIOXNES

AR ETRRNIE ISR IMICI I S IR R I IR

1).~ Mejoras introducidas en el objeto de la Paten
te principal ng 363.027 por: "Procedimiento para el aisla-
niento de acetileno y de anhfdrido carbénico en un gas de es
cisién", cuyo gae, comprimido, preliminarmente purifiocado y

- secado, contiene esencialmente hidrégeno, monéxido de carbo-

ro, metano, anhfdrido carbdénico, etileno, acetileno y peque-
flas cantidades de etano, hidrocarburos pesados y agus, oon

empleo de acetona y de dimetilformamida como disolventes en

.1éwados en varios grados, en el cual.

i) se somete el gas de escisidén, a presiones de 10 a
20 atméaferas absolutas y a temperaturas del colec-

tor de -10 & =502 C., a un lavado con acetona,
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b) en el primer gradc sucesive de absorcién y desabeor

135 e¢idén de fraccionesmiento, se descomprime la selucidn
de acetona a una temperatura de colector de -208 hag
ta +202 C., hasta una presidn de 2 a & &tméstferas ab
solutas, se separan el acetilenc, el anhfdrido oarbf
nico y el etileno, se lava con asetona el anhidrido

140 earbénico en los gases desabsorbidos haxta una canti~
dad residual del 10 al 204 molar, y se separa el eti
lenoc hestn una cantidad residusl mdxima de 0,2% mo-
lar, referida a la cantidad contenida en el gas de
escigidén inicial, _

45, . ¢) en el megundo grado de desabsorcién, se descomprime
eor alimentacién de calor hasta una presién de 1 hag
ta 5,5 atméaferas absolutas, ¥ in un lavado se libe-
ra eon acetona del agna, y

‘ . 4) se sometsn juntos al lavado con dimetilformamida el

150 acetileno pricticamente anhidro, el anhfdrido car-
bénico y el etileno, exfréyéndose en forma de gas
¥ como producto de cabeza el anhidrido carbénico
con un maximun de 0,2% molar de etileno, separdndo-
se y aislandose de manera conocida el acetileno ab

155 sorbide por la dimetilformamida en otro grado de de
aabnorcién, 7

oarqgterizadss por el hecho de desgasificarse preliminarmente
a pr.sibnca_conprenﬂidas entre 1,05 y 1,3 atméaferas abso-
lutas, a 95% hasta 1102 C., la corriente de dimetilformamids
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,:que ge produce en ¢l lavade con dimetilformamida después

de 1a asparacién del enhfdride oarbénico, y esencislmente
cargads de acetileno, y devolverse luego la corriente de
dimetilformamida todavia parcialmente cargada, en um 60

hasta 70% de su cantidad, a la columna de lavado segin 4)

' y desgasiticacarse por completo el resto de la dimetilfor-

manida, a presiones de 0,25 hasts 0,55 atmésferas absolu-
tas, y a temperaturas de 1102 hasta 130 C.

2) HEJORAS IRTRODUCI?MS EN EL OBJETO DE Ii& PATEN-
TX PRINCIFAL N2 363.027 por: "PROCEDIMIENTO PARA EL AISLA-
MIENT0 DE ACBTILERO Y DE ARHIDRIDO CARBORICO ER UN GAS DE
BicIsIOR" '

xuta mamoria conata de 8 hojas foliadas y nmeocano-

grafiadas por un solo lado da sus caras,

Madrid, 14 de znorbcame'm
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