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Esta invención se refiere a la separación de los 
componentes de una disolución que comprende componentes 
que hierven a temperatura inferior que el disolvente presen­
te en la disolución, siendo uno o más de estos componentes 
más fácilmente soluble en el disolvente, y uno o más de los 
demás oomponentes menos fácilmente soluble en el disolven­
te, por destilación extractiva en la que se obtiene una di­
solución secundaria que comprende componentes más fácilmen­
te solubles, seguida de la destilación de la disolución 
secundaria, con posibilidad de hacerlo con ayuda de un agen­
te de arrastre p rectificación, destilación en la que se 
recuperan componentes más fácilmente solubles a partir de 
la disolución secundaria.

En varios procedimientos industriales se obtienen 
con frecuencia disoluciones que comprenden componentes que 
hierven a temperatura inferior al disolvente. Se obtienen 
disoluciones de este tipo, por ejemplo, en una reacción 
que es efectuada en un disolvente de los reaccionantes, y 
en la separación de una mezcla de componentes por medio 
de un disolvente selectivo para uno o más de los componen­
tes, tal como en la extracción líquido-liquido o en la 
destilación extractivq. Son ejemplos las disoluciones que 
contienen hidrocarburos aromáticos y no aromáticos, diso­
luciones de alquenos y alcanos, y disoluciones de alcoho­
les y ásteres.

Para la separación de los componentes disueltos 
en disoluciones de este tipo se conocen varios procedimien­
tos. Una destilación simple es adecuada para la separación 
de los componentes del disolvente que hierve a temperatura 
superior que estos componentes, pero por regla general ásto
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no basta si se desean recuperar simultáneamente los dis­
tintos tipos de componentes (es decir, los más y menos fá­
cilmente solubles, respectivamente) con un grado razona­
ble de pureza. Por el contrario, un mátodo adecuado para 
esta separación es la destilación extractiva. En este ca­
so los componentes, al menos parcialmente en la fase de 
vapor, son puestos en contacto con disolvente líquido, y 
como resultado los componentes más fácilmente solubles se 
separan, al menos en parte, de los menos fácilmente solu­
bles, siendo extraídos los componentes menos fácilmente so­
lubles en forma de vapor, y obteniándose además una diso­
lución de los componentes más fácilmente solubles en el 
disolvente (disolución que se denominará "disolución se­
cundaria^. El disolvente pobre es suministrado en fase lí 
quida, bien conjuntamente con la disolución que ha de di­
vidirse en sus componentes, o separadamente. La disolución 
secundaria es despuás separada en sus componentes por des­
tilación y/o rectificación en componente más solubles, po­
siblemente en conjunción con cualquier agente de arrastre 
o rectificación empleado, y disolvente, que puede utili­
zarse de nuevo, al menos en parte, para la destilación 
extractiva.

Se ha comprobado ahora que este procedimiento 
en el que la separación de la disolución en sus componen­
tes es efectuada por medio de una destilación extractiva 
y subsiguientes destilación o rectificación de la disolu­
ción secundaria puede ser perfeccionado tanto tácnioa co­
mo económicamente.

Por tanto, la invención se refiere a un proce­
dimiento para la separación de una disolución en sus com-
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ponentes, que comprende componentes que hierven por debajo 
del disolvente presente en la disolución, siendo uno o más 
de estos componentes más fácilmente solubles, y uno o más 
de los demás componentes menos fácilmente solubles en el 
disolvente, por destilación extractiva en la que se obtie­
ne una disolución secundaria que comprende componentes más 
fácilmente solubles, seguida de destilación de la disolu­
ción secundaria, posiblemente con ayuda de un agente de se­
paración o rectificación, destilación en la que se recupe­
ran componentes más fácilmente solubles de la disolución 
secundaria, y en el que en la destlación de la disolución 
secundaria se recupera una corriente que contiene disolven­
te y parte de los componentes más fácilmente solubles que 
han de recuperarse de la disolución secundaria, corriente 
que al menos en parte es reciclada a la destilación extrac­
tiva.

Como al obtener la corriente que contiene disol­
vente que ha de reciclarse a la destilación extractiva han 
sido ya extraídos parte de los componentes presentes origi­
nalmente en la disolución, la concentración de componentes 
disueltos en esta corriente es sustancialmente inferior que 
la de la disolución original que ha de ser separada en sus 
componentes. Por ello, el reciclar esta corriente a la des­
tilación extractiva tiene el efecto de disminuir la concen­
tración de componentes disueltos en la disolución que ha 
de ser sometida a separación, lo que se ha comprobado que 
mejora la selectividad de la separación entre los componen­
tes más y menos fácilmente solubles que puede conseguirse 
en la destilación extractiva. Por ello, la cantidad de es­
ta corriente que se recicla, con respecto a la cantidad de
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disolución que ha de separarse, está determinada por la 
dilución deseada para obtener una selectividad satisfac­
toria, y por tanto es distinta en cada caso particular.
En general, una cantidad de 25% en peso, calculada con 
respecto a la cantidad de disolución que ha de separarse 
en sus componentes, puede ser ya suficiente para obtener 
la selectividad deseada en la destilación extractiva.

Para conseguir un funcionamiento adecuado en la 
operación de la destilación extractiva, es deseable que 
la proporción entre la concentración de los componentes 
más fácilmente solubles en la corriente reciclada a la des­
tilación extractiva y la concentración de los componentes 
más fácilmente solubles en la disolución secundaria descar­
gada de la parte inferior de la columna de destilación ex­
tractiva no exceda de 0,5, ya que el reciclar una corrien­
te con una concentración adn más alta de estos componentes 
podría aumentar la concentración global de la misma en la 
destilación extractiva hasta un grado inaceptable. Por otro 
lado, esta concentración ho ha de ser demasiado baja, ya 
que en ese caso las ventajas de la invención podrían con­
seguirse sólo en grado más bien pequeño. Asi pues, la pro­
porción citada tiene un valor de 0,05 a 0,15.

Naturalmente, esta dilución de la disolución que 
ha de ser dividida en sus componentes también podría haber­
se obtenido mezclándola con disolvente pobre (bien fresco, 
o reciclado de la destilación en la que los componentes 
disueltos son extraídos del mismo). Sin embargo, además 
de que naturalmente es menos caro, una dilución por una 
corriente constituida p&r disolvente que no está completa­
mente purificado tiene una ventaja más, ya que esta corrien-



5

10

15

20

25

30

18-5-70

te, al ser descargada de la destilación del disolvente, 
reduce la cantidad de componentes más fácilmente solubles 
que ha de extraerse por medio de esta destilación. Por ello, 
el procedimiento segdn la invención lleva consigo una dis­
minución en la cantidad de calor que ha de suministrarse 
a la operación de destilación, sin que haya peligro de con­
taminación del disolvente pobre obtenido, por ejemplo con 
componentes de punto de ebullición relativamente alto.

Cualquier columna de destilación a emplear en 
el procedimiento segdn la invención está provista, en el 
oaso más preferible de platos distribuidores o de válvula, 
tal como los descritos en la Memoria descriptiva de la Pa­
tente Británica NS $10.798, o con platos o bandejas que 
tienen una o más zonas con descarga preferente, tales co­
mo las conocidas por la Memoria descriptiva de la Patente 
Británica NS 764.650.

El procedimiento segdn la invención es eminente­
mente adecuado para tratar una disolución de hidrocarburos 
aromáticos y no aromáticos en un disolvente que hierve a 
mayor temperatura que estos hidrocarburos, por ejemplo cual­
quiera de los conocidos disolventes de alto punto de ebu­
llición, tales como los disolventes glioólicos, los del ti­
po de la piperidona o pirrolidona, y los del tipo sulfola- 
no (tipo de disolvente que se describe en la Memoria des­
criptiva de la Patente Británica Na 625.505), que con fre­
cuencia contiene benceno, tolueno y xilenos. Se obtienen 
disoluciones de este tipo, por ejemplo, por extracción de 
un reformado catalítico con N-metil pirrolidona o sulfola- 
no, preferiblemente con ayuda de un contactor de disco gi­
ratorio tal como se describe en la Memoria descriptiva de
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la Patente Británica N3 659.241. El procedimiento es par­
ticularmente adecuado para tratar disoluciones que tienen 
un alto contenido de compuestos aromáticos, que pueden ob­
tenerse por extracción de las denominadas "gasolinas de 
pirólisis" parcial o completamente hidrogenadas.

Es muy ventajoso separar disoluciones de hidro­
carburos aromáticos en sulfolano en compuestos aromáticos 
y disolvente por medio del procedimiento segdn la inven­
ción. El procedimiento de la invención es particularmente 
ventajoso para separar en sus componentes disoluciones que 
contienen compuestos aromáticos de punto de ebullición re­
lativamente alto, y por consiguiente se dispone de un mé- 
todo por el que los extractos en sulfolano de un reforma­
do catalítico o de fracciones hidrogenadas de gasolina de 
pirólisis, que contienen hidrocarburos aromáticos de pun­
to de ebullición relativamente alto (como los homólogos 
del benceno con punto de ebullición superior a los xile- 
nos) pueden ser divididas, de manera sencilla, en compues­
tos aromáticos y disolvente. El procedimiento es adecuado 
tambián para la extracción de queroseno con un punto final 
de ebullición de hasta aproximadamente 2603C por medio de 
sulfolano u otros disolventes de alto punto de ebullición.

La invención será ilustrada a continuación ha­
ciendo referencia al dibujo. Segtin la Figura 1 del mismo, 
la disolución a separar en sus componentes es suministra­
da, a travás de una conducción 1, a una columna 2 de des­
tilación extractiva. Los componentes a menos fácilmente 
solubles, y posiblemente también algo de los más solubles, 
son extraídos de la parte superior de la columna a través 
de una conducción 3; si se desea, una parte de estos com-
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ponentes puede ser reciclada como reflujo a la parte supe­
rior de la columna 2 después de su condensación (que no se 
muestra). De la parte inferior de la columna 2 se descarga 
una disolución secundaria, a través de una conducción 4, 
disolución que al menos sustancialmente consta de disol­
vente y componentes más fácilmente solubles; esta mezcla 
es introducida en la parte media de una columna 5 de desr 
tilación. A esta columna se suministra calor por medio de 
un rehervidor 8 (que produce calor en el fondo). Parte de 
los componentes más fácilmente solubles que han de recu­
perarse son extraídos de la parte superior de la columa 5 
a través de una conducción 6, extrayéndose disolvente po­
bre a través de una conducción 7. Una corriente lateral o 
secundaria, que contiene disolvente y otra parte de estos 
componentes más fácilmente solubles es introducida, a tra­
vés de una donducción 9, a la oolumna 2 de destilación ex­
tractiva. Segón el dibujo, ésto se efectda en un punto si­
tuado por encima de la entrada de la disolución que ha de 
dividirse en sus componentes, pero, si se desea, la corrien­
te secundaria reciclada puede combinarse con la disolución 
que ha de separarse en sus componentes; en este caso la 
conducción 9 descarga en la conducción 1 (no se muestra).

En lugar de llevarse a cabo en dos columnas in­
dependientes, la destilación extractiva y la destilación 
pueden efectuarse también, de manera conocida, en una co­
lumna combinada provista de una parte superior de destila­
ción extractiva y una parte inferior de destilación, es­
tando separadas estas partes por un plato de extracción 
permeable al vapor pero sustancialmente impermeable al lí­
quido, plato o bandeja de la que se extraen los componentes
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más fácilmente solubles recuperados.
Segdn la figura 1, el disolvente, asi como los 

componentes más fácilmente solubles y la corriente que es 
reciclada a la columna para la destilación extractiva, se 
obtienen destilando la disolución secundaria en una sóla 
columna. No obstante, tambián puede ser ventajoso desti­
lar la disolución secundaria en dos operaciones, recuperan­
do en la primera operación una mezcla de sidolvente y com­
ponentes más fácilmente solubles, mezcla de la que una par­
te constituye la corriente que es reciclada al menos en 
parte a la operación de destilación extractiva, y de la 
que otra parte es dividida en disolvente y componentes más 
fácilmente solubles en la segunda operación de destilación. 
Alternativamente, la mezcla de disolvente y componentes 
más fácilmente solubles, obtenida en la primera operación 
de destilación, puede suministrarse como un todo a la se­
gunda operación de destilación, y en esta segunda opera­
ción puede recuperarse una corriente, que consta de disol­
vente y componentes más fácilmente solubles, que es reci­
clada a la destilación extractiva. El procedimiento de des­
tilación en dos operaciones citado en primer lugar, que se 
prefiere, será ilustrado a continuación por medio del dia­
grama de la figura 2.

La disolución que ha de separarse en sus compo­
nentes es introducida, a travás de una donducción 10, en 
una columna 11 de destilación extractiva. De la parte su­
perior de la columna 11 se extraen componentes menos fá­
cilmente solubles, a través de una conducción 12, y, si 
se desea, son reciclados en parte como reflujo a la parte 
superior de la columna 11 después de su condensación (que
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no se maestra). De la parte inferior de la columna 11, y 
a través de una conducción 13, se lleva una disolución se­
cundaria que consta"al menos sustancialmente de disolven­
te y componentes más fácilmente solubles a la columna 14 
de destilación. A esta columna se suministra calor por 
medio de un dispositivo 21 que proporciona calor en el 
fondo. Se extraen componentes más fácilmente solubles de 
la parte superior de la columna 14, a través de una óon- 
ducción 15. El producto de colas de esta columna, que cons­
ta de disolvente y componentes más fácilmente solubles, 
es reciclado en parte a la columna 1 1 a  través de las con­
ducciones 16 y 10. Otra parte se introduce, a través de 
la conducción 17 en una columna 18 de destilación, en la 
que se divide en componentes más fácilmente solubles, que 
se descargan a través de una conducción 19, y disolvente, 
que es descargado a través de una conducción 20. Se su­
ministra calor por medio del dispositivo 22 que propor­
ciona calor en el fondo.

En el procedimiento ilustrado por la figura 2, 
puede emplearse una presión relativamente alta en la pri­
mera operación de destilación (columna 14), con un ahorro 
consiguiente de equipo (por ejemplo, el condensador puede 
elegirse de menor tamaño). La invención permite utilizar 
esta presión relativamente alta, porque en el procedimien­
to segán la misma la parte inferior de esta columna de 
destilación -nc contiene disolvente relativamente puro, 
sino una disolución que comprende una cantidad relativa­
mente grande de componentes más fácilmente solubles.

La invención es ilustrada además por medio del 
Ejemplo siguiente.

I8-5-70 10
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Una disolución de hidrocarburos aromáticos en 
sulfolano, obtenida por extracción de liquido-líquido de 
una mezcla inicial, con un intervalo de ebullición ASTM 
de 503C a 150SC, de la que aproximadamente la mitad era 
un reformado catalítico, siendo la otra mitad una gasoli­
na de pirólisis hidrogenada, empleando sulfolano como di­
solvente selectivo, fuá dividida en hidrocarburos aromá­
ticos y sulfolano por el procedimiento ilustrado en la 
Figura 3, que muestra una realización de la invención si­
milar a la de la Figura 1.

La disolución de extracto en sulfolano, que con­
tenía 30% de hidrocarburos aromáticos, 10% de hidrocarbu­
ros no aromáticos, y 60% de sulfolano, fuá introducida a 
través de una conducción 23 en el plato superior de una 
columna 24 de destilación extractiva (similar a la colum­
na 2 de la figura 1), en cantidad de 375 Tm/h y a una 
temperatura de 113^0. La columna 24 tenia 12 platos teó­
ricos y se hizo trabajar a una presión absoluta de 2'0 
atm. También se introdujo en el plato superior de la co­
lumna 24, a través de una conducción 25, una cantidad de 
350 Tm/h. de una mezcla que contenía 99% en peso de sul­
folano y 1% en peso de hidrocarburos aromáticos, y con 
una temperatura de 145^0.

Los vapores de cabezas de la columna 24, es de­
cir 62 Tm/h. de una mezcla que constaba de 40% en peso de 
hidrocarburos aromáticos y 60% en peso de hidrocarburos 
no aromáticos, fueron extraídos a través de una conducción 
26 (después de su condensación esta corriente podía in­
troducirse, por ejemplo, en la operación de extracción
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líquido-liquido en la que la mezcla inicial fuá sometida 
a extracción con sulfolano). Por medio de un dispositivo 
33 que suministra calor en el fondo, se suministró calor 
al primer plato tóorico de la columna 24.

taba de 86% en peso de sulfolano y 14% en peso de hidro­
carburos aromáticos, fuá suministrado, en cantidad de 663 
Tm/h y a una temperatura de 169^0, y a travás de una con­
ducción 27, al plato teórico 12S de una columna 28 de des­
tilación (similar a la columna 5 de la figura 1), que com­
prendía un total de 15 platos teóricos, columna que se hi­
zo trabajar a una presión absoluta de 0,46 atm. Se sumi­
nistró calor al plato teórico 113 por medio de un interca­
lentador 34, con el resultado de que la temperatura de es­
te plato subió de 1453C a 169^0, y se evaporó una canti­
dad de 2,7% en peso. La corriente antes citada de 350 Tm/h, 
que tenía una temperatura de 1703C, fuá extraída en la fa­
se liquida del 5̂  plato teórico, a travás de la conducción 
25. Esta corriente cedió calor a un evaporador 35, para 
la evaporación de 6Tm/h de agua a vapor, que se utilizó 
como agente de separación o arrastre en la columna 28, y 
que fuá suministrado a la misma a travás de una conducción 
29. De la columna 28 fuá extraída, a travás de una conduc­
ción 30, una cantidad de 225 Tm/h. de producto de cola, 
que contenía 99,97% en peso de sulfolano y 0,03% en peso 
de hidrocarburos aromáticos (esta corriente podía emplear­
se como agente de extracción en la operación de extracción 
de liquido-líquido en la que la mezcla inicial fuá someti­
da a extracción con sulfolano). Los vapores de cabeza, que 
constaban de 4,5% en peso de vapor de agua y 95,5% en peso

El producto de cola de la columna 24, que cons-
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de hidrocarburos aromáticos, se desprendieron de la colum­
na a traváa de la conducción 31, en cantidad de 132 Tm/h.; 
se recicló el 30% de estos hidrocarburos como reflujo, des­
pués de la condensación y separación de agua, al plato teó­
rico 153 de la columna 28, a través de una conducción 32.

Esta solicitud que corresponde a la presentada 
en Holanda el 7 de Mayo de 1.969, bajo el número 6906949 
se acoge a los beneficios del artículo 51 del vigente Es­
tatuto sobre Propiedad Industrial.

- REIVINDICACIONES -

15

Los puntos de invención propia y nueva que se 
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten­
te de Invención en España, por VEINTE años, son los siguien- 

20 tes:

: 30
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1 Un procedimiento para la separación de los 
componentes de una disolución que comprende componentes que 
hierven a menos temperatura que el disolvente presente en 
la disolución, siendo uno o más de estos componentes más 
fácilmente solubles y siendo uno o más de los demás com- 
onentes menos fácilmente solubles en el disolvente, por 
destilación extractiva en la que se obtiene una disolución 
secundaria que comprende componentes más fácilmente solu­
bles, seguida de una destilación de la disolución secunda­
ria, posiblemente con ayuda de un agente de separación o

- 13 -
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arraste, destilación en la que se recuperan componentes 
más fácilmente solubles de la disolución secundaria, carac­
terizado porque
en la destilación de la disolución secundaria se recupera 

5 una oorriente que contiene disolvente y parte de los com-
PQ&entes más fácilmente solubles que han de recuperarse 
de la disolución secundaria, corriente que al menos en 
parte es reciclada a la destilación extractiva.

2.- Un procedimiento segdn se reivindica en la 
10 reivindicación 1, caracterizado porque dicha corriente, o

parte de la misma, es reciclada a la destilación extracti­
va en una proporción de al menos 25% en peso, calculada 
con respecto a la cantidad de disoltx&ón sometida a la des­
tilación extractiva.

15 3.- Un procedimiento segdn se reivindica en las
reivindicaciones 1 ó 2, caracterizado porque la proporción 
entre la concentración de componentes más fácilmente solu­
bles en la corriente que es reciclada a la destilación ex­
tractiva, y la concentración de los componentes más fácil- 

20 mente solubles en la disolución secundaria, no sobrepasa
el valor de 0'5.

4.- Un procedimiento segdn se reivindica en las 
reivindicaciones 1, 2 ó 3, caracterizado porque esta pro­
porción de concentraciones tiene un valor de 0'05 a 0'15.

25 5.- Un procedimiento segdn se reivindica en cual-
i^ra de las reivindicaciones 1-4, caracterizado porque 
disolución secundaria es destilada en dos operaciones, 

cuperándose en la primera una mezola de disolvente y 
/ componentes más fácilmente solubles, siendo reciclada una
parte de dicha mezcla como la corriente citada a la desti-

14 9 3 0 6



lación extractiva de la disolución original, y otra parte!
i

de dicha mezcla es dividida en disolvente y componentes ¡ 
más fácilmente solubles en la segunda operación. ¡

zado porque la disolución que ha de separarse en sus com-j 

ponentes ha sido obtenida por extracción de una mezcla ¡ 
¡ que contiene hidrocarburos aromáticos con un disolvente ¡ 
que hierve a temperatura más alta que la mezcla de hidro­

carburos.

drocarburos citada comprende una fracción obtenida en el 

reformado catalítico de un material hidrocarbonado.

las reivindicaciones 6 ó 7) caracterizado porque dicha 
mezcla de hidrocarburos comprende una fracción obtenida 
por hidrogenación de una gasolina de pirólisis.

9.- Un procedimiento según se reivindica en 

las reivindicaciones 6, 7 u S, caracterizado porque el di­

solvente es del tipo del sulfolano..

6.- Un procedimiento según se reivindica enj 

cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracteri-i

7.- Un procedimiento según se reivindica en! 
la reivindicación 6, caracterizado porque la mezcla de hií-

8.- Un procedimiento según se reivindica en

- 15 -
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Tal y como se ha descrito en la memoria que 
antecede, representado en el dibujo que se acompaña y con 
los fines que se han especificado. '

Esta memoria consta de dieciseis hojas es- , 
critas a máquina por una sola cara. i

Madrid, M d M L  1370 ;
P.Á. f ^



3H3LL DÍT2RMT10NAL5. mAbüCl^PlJ Ñ.V. (  44  42  &

- ^ 1
i

Fte.i

F!G.2


	Bibliographic data
	Description
	Claims
	Drawings



