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Procedimiento para la extraccibn de hnidrocarburos
aromdticos.
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El presente invento se rafiere a un pro-
cedimiento para la extraccidn de hidrocarburos aro-
m&ticos de una mezcla de Lidrocarbarod.

De una forma mbs particular el procedi-
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5e miento sezln el presente invento



procediniento perfeccionado’ para la extraceibén de hi~
drocarburos aromiticos empleando una clase bien defi-
nide de disolvente elegido entre ceto y aldo-morfoli
nas.

54 Actuajumente ya se conocen diversog proce-
dimientos para la extraccibn de hidrocarburos aroma-
ticos del petrdlec y mezmclas petroquimicase.

Dichos procedimientos emplean disolventes
que disuelven de una forma selectiva hidrocarburos

10. . arombiicos.

En general los procedimientos'de extraceibn
por disolvente de hidrocarburos aromiticos comprenden
cuatro etapas principales (véase la figura 1).

1) Ia primera etapa consiste en poner en contacto la
15, mezela de alimentacidn con el disolvente, generalmente en
un sistema de conbtzcto en contracorriente. Los dos cho-

. rros obtenidos son un refinado con un contenido muy ba-
jo de hidrocarburos aromiticos y un extracto gue con=
tiene précticemente todos los hidrocarburos arométicos

20, presentes en la mezcla de alimentacibn.

2) La segunda etapa, de nuevo una extraceidn
1liguido~liguido, consiste en poner en contacto en una
relacidén de contracorriente el extracto de la primera
etapa con los productos gue salen por la cabeza de la

25, tercera etapa.

gte contacto se realiza con la finalidad
de separar Jos hidrocarburos no aromiticos mls pesados
presentes en el extracto de la primera etapa proceden~
tes de la mezcla de alimentacibn.

30, Los dos chorros que salen de la segunds eta-
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pa son un chorro lizero, enviado & la primera sua§a, &
un producto de cola enviado 2 la tercers etzpa.

Particulercente este producio de Iondo esti
constituido por disolvente, hidrocarburos aroudiicos e
hidrocarburos saturados también.

Dichos hidrocarburos satursios ne son los
mismos presentes en el extracto de la primera etapa
tanto en composicibn como generalmente en cantidad.

Por esta razbn, generslmente se elize un
disolvente que presente una buena selectividad entre
hidrocarburos aromiticos y no erombticos y, al nisme
tiempo una buena selectividad para hidrocarburos homd-
logos Ge temperaturas inferiores de etullicidn que texn~
gan wn nipmero diferente de Atomos de carbono.

3) La tercera étapa consiste en una destilacidn por ex~
traceibn pere el extracto procedente de la sesunda ete-~
Da.

Diche destilacibn éa un producto de czbeza
consistente en hidrocarburos saturaéos, presentss en
el extrzcto de la segunde etapa, y parte de ios hidro-
carburos aromiticos mis ligeros.

Bste chorro de cabeze se refluye a la segkn~
da etapa, mientras que el producto de cola de la desti-
lacibn por extraccidn consiste en disolvente y cn arowné~
ticos estos (ltimos con la pureza deseada.

4) Le cuarta etapa consiste en una destilacidn del pro-
ducto de cola procedente de la tercera etapa. «n esta
etapa se obfienen aromiticos como producto de cabdeza ¥
disolvente como producto de cola.

Lg rivera y segunda etapa se pueden llever &
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cabo en un solo aparato.

La tercera y cuarta etapa se realizan por el
contrario preferibleumente en aparatos diferentes.

Asfimissio, cuando log hidrocarburos aromé-
ticos en el producto que sale por la cabeza de la ter-
cera etapa tienen ya la pureza conveniente, el uso de
dos aparatos diferentes para la dercera y cuarta etapa
perniten alcanzar mis fécilmente la pureza deseada y
emplear calor a un nivel térmico menor.

En la conexidn de estas cuatro etapas, arri-
ba citadas, se pueden efectuar diversas variaclones gue
permiten, segln las condiciones diferentes, con la mis-
na recuperacién de aromiticos, ahorros importantes de
enerzia y mejores en la pureza de los aroniticos extrai-
dos. '

Se sabe, por ejemplo, que se introduce en

el reflujo a la segunda etapa hidrocarburos saturados

ligeros con el resultado de separar los hidrocarburos
saturados pesados del extracto enviado a la gegunda eta-
pa. Como estos hidrocarburos saturados liseros tienen
puntos de ebullicibn diferentes a los de los aromidticos
que se han de recuperar, su separacidn resulta nés fi-
¢il en las etapas ulteriores.

Pambién se sabe que se introduce agua en el
reflujo a la segunda etapa. Esta agua se disuelve en el
disolvente y aumenta la selectividad del disolvente
mejorando la separacidn del extracto de los hidrocar—
buros que tienen polaridad inferior, v.g. aumeantando
la pureza de los aromiticos conienidos en dicho extrec-

to. wgte invento tiene por objeto proporeionar un ciclo
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me jorado de extraceibn que ‘permite la obiencibn de
hidrocarburo aromético con un .rado elsvado te recu-
perecidn y pureza, con un consumo térmico reducido.

Segin el presente invento el producio de
cebeza de la tercera etapa, que se ha de enviar a la
segunda etapa, se rectifica en ausencia de disolvente
(véase la figura 2).

De este modo se obtienen de la cola de 1z
etapa rectificadora los productos més peszaios que con-
tienen hidrocarbures saturados con temperaturas de ebu-
1licidn e hidrocarburos no arométicos cue tienen una
polaridad'muy elevada como algunos de loé higrocarourss
en la clase de los naftenos, naftenos bi-y policiclicos,
olefinas, ecicloolefinas, y compuestos derivauos. Cowo
producto de cabeza ée obtienen hidrocarburos saturados
y aromiticos ligeros que se envian a la segunda etapa,
nientras que se puede desaguar la cola 0 enviarse a
puntos apropiados del ciclo de extraceidn, para eviter
st acumulacidn en el misuwo. Dicho chorro, v.g. la cola,
se puede introducir en la primera etapa entre la entre-
da de élimentacién vy la entrada de disolvente. Dicha
seperecibn es tembién posible en los casos nds faci-
les, por condensacidn en dos niveles térmicos uifereu-
tes, con reflujo a la segunda etapa del condensado pro-
cedente del nivel térmico inferior.

El producto de cabeza de las etapas tercera
¥y cuarta contiene una gran caniided-de agua. ol agua
contenide en el producto de cabeza de la Ttercera eta:ia
se envia, tal cual a la segunda etapa, sezfn técnicas

conocidas.
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Es peculiar del brocedimiento segin el pre-
gente invento hacer uso del agﬁa separada dél producto
de cabeza de la cuarta etapa. lste agna no contiene
digolvente alguno. '

Segln el procedimiento del presente inven-
to, dicha sgua se divide en ocuatro chorros variables
dependiendo de las condiciones de trabajo y se utiliza
como sigue (véase la figura 3), un chorro se refluye
a la parte superior o cabezg del separador, v.g. cuarta
etapa, con la ventaja de lavar los vapores ascendentes
y evitar la presencia de disolvente en el producto de
cabeza. Un segundo chorro se recicla a lg segunda etapa,
mientras un tercer chorro se utiliza para lavar el re-~
finado y entonces se mezcla con el chorro precedente.

El agua restante se evapora por intercambio

térmico indirecto con el disolvente empobrecido proce-

. dente de la cola de la cuarta etapa y se introduce en

el fondo del separador, w.g. la cuarta etapa.

Dicha operacidn, llevada a cabo en presen—
cia de agua que no contiene disolvente alguno, permite
reducir el nivel térmico y por lo tanto mejorar el ren—
dimiento de recuperacidn de calor. Segln el procedimien-
to deserito, los derivados aldehidicos y cetdnicos de
morfolina y, en partioular, la H-formilmorfolina con
un contenido en agua que alcanza hasta un 30% en peso,
son particnlarmente eficacés aln cuando con el proce=
dimiento descrito se puede emplear cualguier otro daisol-
vente gue presente una buena selectividad y capacidad
de transporte para los aromiticos. g temperaturs en

las operaciones de extraccidn de la primera y segunda
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etapas oscila entre 09C y 90¢C., mientras que en las
operaciones de destilacibn de la tercera y cuzria eta-
pas oscila entre 502C, y 2002c,

£l comportamiento de la H~Fformilmorfolina
rmezclada con agua a la temperaturs mencionada, con res-
pecto a su estabilidad térmica y carencia de corrosibn
del acero al carbono, ha sido sorprendentemente busno
cuando se han adoptado medidas particulares de precau-
cibn.

Dichas medidas precautorias consisten prin-

cipalmente en una eliminacibn precisa del oxigeno y en

el empleo de inhibiGores apropizdos.

Cuando la carga de alimentacidn tiene un con-
tenido nuy elevado de aromftico es preferible obtener
en le cabeza de la tercera etapa, segin el procediuien-
to del invento, arométicos con el valor deseado de pu~
reza y reciclarlos como reflujo a la segunda etapa.

También en este caso es peculiar del invento
efectuar la tercera y cuarta etapas en dos aparatos dife-
rentes. &n 1os otros casos la consecucidn de dichas con=
diciones seria demasiado honerosa y, por lo tanto el re~
flujo consiste en hidrocarburos aromdticos y saturados.

En dichas condiciones existe la posivilidad
de acumulacidn de los no aromdticos que presenta una po~
laridad andnala, ya mencionada siendo necesaria la ope-
racidn arribas mencionada de rectificacidn cuando se pre-
senta este condicibn.

Conviene observar que dicha operacibén ha de-
mostrado ser coaveniente también cuando no se produce

una acumulacidn de productos no deseados; la sepasracidn
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citada permite en cualquier.caso la obtencidn desde
la tercera etapa de un extracto que contiene aroumiti-
cos de mayor pureza.

Segln elciclo fundamental de la extraccién
por disolvente, cuando una fraccidn saturada ligera se
afiade al producto de cabeza de la tercera etapa para
reciclarse a la segunda etapa, explotando de este modo
la selectividad del disolvente entre hidrocarburos sa-
turados ligeros y pesados, hemos hallado muy satisfac-
toriamente el modo de operacidn que sigues

Cuando la fraccidn saturada lisera tiene la
tendencia a pasar gl refinado de la segunda etapa a la
primera etapa, es necesario efectuar una recuperacibn
para mantener en el ciclo una cantidad constante de
dichos hidrocarburos saturados 1igeros-sin gran compen—

sacidn. Ia préctica de compensacibn se puede efectuar

" en el refingdo de la primera etapé o en el refinado de

la segunda etapa.

Hemos observado gue efectuindola en el re-
fingdo de la segunda etapa, en lugar de hacerlo en el
refinado de la primera etapa, se obitienen varias venta-
jas de operacibn como es una reduccibn de la cantidad
de disolvente necesarias para la primers operacidn vy,
por lo tanto una reduccidén de la dimensibn de la coluuna
y del consuno de energia térmica del ciclo completo.

Como ejemplo ilustrativo pero sin que supon—
ga limiteceibén alguna, a continuacibén se describe el pro-
cedimiento del presente invento tomando como referencia
la figura 4.

A través de la columna 1 la mezcla de ali-
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2 donde se efectlia un contacto en etapas miltiples y

en una relacibén en contracorriente y el disolvente
ge introduce en la parte superior del extractor a
través de la linea 3.

El refinado sale del extractor desde la
parte superior a través de la linea 4 y se alimenta
al fondo de la columna de lavado 5 donde, se alimenta
agua & la parte superior a través de la linea 6.

Desde la parte superior o cabeza al refi-
nado sale de la columna 5 a través de la linea 7 mien-
tras que desde la cola, a través de la linea 8, el agua
de lavado que contiene trazas de disolvente antes pri-
sentes en el refinado sale de la misma columna.

De la cola de la columna 2, a través de le
linea 9, el disolvente enriquecido con aromiticos pasa
a la cabeza de las columnas 10, donde se introduce el
agente de purificacidn en la cola de dicha columna a
través de 1l.

Dicho chorro,en el caso presente consiste en

agua, hidrocarvuros aliféticos ligeros y los aromiticos

nmés ligeros.

Desde la cabeza del extractor 10, a través
de la linea 12, ¢l refinado sale de dicho extractor de
purificacidn 10. Dicho chorro se alimenta a la colum-
na de rectificacidn 13, a través de la linea 12, donde
los hidrocarburos aliffticos ligeros se separan y se
extraen como producto de cabeza a través de la linea
14, nientras que la fracecibn méds pesada se obtiene con

producto de cola y se recicla a través de la linea 15
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cos ligeros, a excepcidn hecha de la cantidad enviada

a la columna de destilacidn extractiva, efectuédn su
Funcién en un eircuito cerrado enmtre las columnas 10 ¥
13, mientras que la cantidad enviadg a la destilacidn
extractiva trabaja en un circuito cerrado més amplio.

Desde el extractor 10, como producto de co-
la, se obtiene un extracto con una gran pureza y se all-
menta a través de la linea 16 a la columna de destila-
cibn extractiva 17 '

Bn dicha columna, segin las técnicas arriba
mencionadas, se efectfia la destilacidn extractiva del
extracto obtenido.

To funcidn selectiva del disolvente permite
obtener como producto de cabeza, a través de la linea

18 todos los compuestos hidrocarburos no aromiticos

" juntos con una parte de los arométicos presentes més

ligeros.

Dicho chorro se condensa y se envia a la co-
lumna 19 donde se efectlla una rectificacidn y se separa
un producto de cabeza, sacédndolo a través de la linea
20 y volviéndolo a utilizar en circuito cerrado. Desde
la cola de la columna 19, a través de la linea 21, se
saca una fraccidn de elevada tempsratura de ebulliciédn
que contiene tembién los hidroecarburos no aromiticos
que presentan polaridad anbmala; dicha fraccibn sé re—
clele al extractor 2 en un punto situado por encima
de la entrada de alimentacibn. De este modo se evita

una acumulacibdn de los hidrocarburos de polaridad and-
mala.

or v el

e e A rad M sh4 e
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51 no se encuehtran presentes dichos
conpueston, el citado chorro se puede ailadir g la mez-

cla de alimentacidn. Desde la cola de la columna 17 se

-obtiene el disolvente que contiene aromédticos coan la

pureza necesgaria.

Dicho chorro se alimenta, a través de la
linea 22, a la columna 23 donde se lleva a cabo la se~
paracibén de hidrocarburos del disolvente.

Bl disolvente empobrecido se saca de la
cola a través de la llnea 24, se envia al cambiador 25
donde se recupera la mayor parte de su contsnido en
calor sensible y entonces el disolvente se vuelve a
utilizar en la extraccidn . 4 la cgbeza de la columna
23 se refluye a través de la linea 26 para obtener un
producto de cabeza sin disolvente.

4 través de la linea 27 se obtiene un
producto de cabeza, que se condensa y decanta en el
decantador 28 donde la capa superior esti constituida
por arométicos de pureza especifica, que se sazcan por
la 1linea 29.

La capa inferior consistente en agua se
saca por la linea 30.

Parte de esta agua se refluye a la co=-
lumna 23, a través de la linea 26, mientras gque otra
parte se envia como agente de lavado a la colwmma 5 a
través de la linea 6.

El agua restante se divide y ge alimenta
una parte, a través de la linea 31, al cambiador de
calor 25 y se envia evaporada al fondo de la columna

23. El resto se mezcla a través de la linea 32 con los
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te de purificacidn, en el extractor 10 a través de la

1linez 11.

Con el fin de ilustrar mejor el procedi-
miento del invento se expone a continuacidn un ejemplo
gque no supone linitacibdn a su alcance.

BJELPTO -

Con relacidn al esquema simplificado de la

figura 5, se utilizd coxmo ﬁezcla de glimentacibn una

gasolina que tenia la composicidn siguiente:
AY

Benceno 15% en peso
Tolueno 25/ en peso
Xileno 257 en peso

Hidrocarburos saturados 35 en peso

Dicha carga de alimentacibdn se envid el
vigésinocuarto plato de la columna de exiraceidn liguido-
~1liquido 1, provista de 60 platos perforados, a una velo-:
cidad de flujo de 5 kg. por hora. A la cabeza de la co-
lumna 1, como disolvente, se alimentd formilmorfolina
con un 55 en peso de agua a una velocidad de flujo de
15 kg, bor hora; a la cola de la columna 1 se alimentd
la fraccidn nds ligera de cabeza de la columna 2, a
una velocidad de flujo de 1,8 kz. por hora con 0,7 kg.
de aguaj la fraccidn mls pesada de la cabeza de la co-
lumna 2, condensada a una temperatura superior a 12090.,
y a una velocidad de flujo de 0,2 ky. por hora, se mez-
cld con la carsa de alimzentzcidn.

La columna funciond a una temperatura com~
prendida entre 40 y 452C.

El extracto que fluia del extractor 1 se
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calenté a 802C. y se alimensd al plato de cabezz e lz
coluwna 2, provista de 27 platos, que funcionaba sin
reflujoj la temperatura de cola de lus columha 2 se
mantuvo & 120¢C. y el producto e cabeza se condensd
a dos tenmperaturas diferentes en los condensadorcs 3 y
4; en el condengsador 3 se condensaron 0,2 kg. de hidre-
carburo y en el condensador 4 se condensaron 1,8 kg.

El chorro condeasedo en el condensador 3,
que funcionaba a temperatura mis elevada, se mezcld con
la carga de alimentacidn, el chorro condensado en 4 &8
envid a la cole del extractor l. E1 disolvents enrigue-
cido que flufa de la cola de la columna 2 se envid a
la columna de destilacidn siguiente 5 provista de 22
platos, donde en la parte superior o cabeza se obfuvie-
ron aromiticos puros con 2,2 kg. por hora de azua ¥
en la cola el disolvente gue contenia un 5i en peso de
azua; en la cola de la columa 5, gue funcionabe &
1522C. se alimentd vapor de azua a una velocidad de
1,5 kg. por hora.

El disolvente que fluia de la cola de la
columna 5, gque contenia solamente trazas de ercnéticos,

se enfrié y se refluyb a la parte superior o cabeza de

‘le columna de extracceidn 1.

En dichas condiciones se obtuvieron Ge
la destilacidn sizuiente de la mezcla de arowiticos, xi-
lenos con 300 ppm. de no arométicos.

Operando en las nmisuas conugicionss, pero
3

sin efectuer separacidn por medio del condensubor 3, el

contenido de hidrocarburcs no aromibicos ers de LU ppz.
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Degerita suficientemente la naturaleza
del invento, asi como la manera ds realizarlo en la
préctica, debe hacerse constar.que las disposiciones
anteriormente indicadas son susceptibles de modifica-
ciones de detalle en cuanbto no alteren su principio
fundamental. También se hace constar gque el invento
correéponde a una Solicitud de Patente presentada en
ltaiia n® 19812 4/69 de 18 de julio de 1.969 acogién-
dose, por lo tanto, a los beneficios que conceden los
Convenios internacionales en vigor, siendo lo que cons-
tituye la esencia del referido invento y por lo gue se
solicita Patente de lnveneidn por 20 afios en kspafias
PROCHDL HIO PAfA Li KXTKACCLON DE HIDROCARBUKOS ARQ
HAT1C0S; caracterizindose por lo siguiente:

18 - Procedimiento para la extraccibén de

hidrocarburos aromdticos, que comprende una primera

etapa de contactc de la mezcla de alimentacién con el
disolvenﬁe en un sistena de etapas mllitiples, con los
chorros en contracorriente; una segunda etapa de puri-
ficacibn del extracto de la primera etapa éue se pone
en contacto, con los flujos en contracorriente, con una
fraccién de hidrocarburo procedente, al menos en parte,
de la tercera etapa de destilacidn extractiva; una ter-
cera parte de destilacidn extractive del extracto, pro-
cedente de la segunda etapa, que da un producto de ca-
beza que se utilizg en la segunda etapa como agehte dg
purificacidn; y finalmente una cuarta etapa de recti-
ficacibn del producto de cola de la tercera etapa, pa-

ra separar 1os aromdticos del disolvente que recicla a
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la primere etapa, caracterizado porque la rectifice~
cibn final se lleva a cabo con reflujo de a.ue; la
fraceibn de baja temperatura de ebullicién del produc-
to de cabeza de la tercera etapa de destilacidn extrac-
tiva se ubiliza como reflujo a la segunda etapa de pu-
rificacibn; la fraccibn de elevada temperatura de ebu-
1llicifn del producto de cabeza de la tercera etapa de
destilacidn extractiva se desagiia § recicla a la pri-
merea etapa, en un punto intermeéio; una parte del agua,
libre de disolvente, obienids como producto de cabeuss
de la cuarta etapa de rectificacibn final se evapora

y recicla a la colz de la niswma etapa ds rectificacidén
para recuperar el calor sensible del disolvente empo-
brecido.

28 - Procedimiento segin la reivindica-
cibn 18, caracterizado porque el disolvente se elize
entre los derivados cetdnicos y aldehidicos de morfoli-
na y puede ser anhidro o con agua.

38 - Procedimiento seglin la reivindica-
cibn 12, caracterizado porque el disolvente es formil-
morfolina anhidra o acuosa.

8 = Procedamiento segln la reivindica-
cibn 18, caracterizado porgue la separacidn de la
fraccidén de baja temperatura de ebullicidn del producto
de cabeza de la tercera etapa de destilacidén extracti-
va se lleva a cabo por rectificacidn en ausencia de
disolvente.

52 = Procedimiento gegln la reivindica~
cibn 18, caracterizado porque la separacibn de la fruc-

cidn de baja temperatura de ebullicidn del producto



cidn extractive, me lleva a cabo por condensacidn en

dos o mas etapas.
62 - Procedimiento segin cnalguiera de
5. las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque
se afiade una fraccidn alifitica de baja temperatura de
ebullicibn & la fraccidn de-reflujo de la segunda eta~
pa de purificacidn del extracto.
78 ~ Procedimiento sesgin la reivindica-
10, cidn 48, ceracterizado porgue la fraccidn alifdtica de
baja temperatura de ebullicidn se recupera por desti-
lacidn del refinsdo obtenido -de la segunaa etapa de
purificacidn del extracto.
. 88 — Procedimisnto sezlin una o mis de las
5. reivindicacionés anteriores, caracterizado porgue se
gizde un chorro acuoso a la fraceidn de reflujo de la
segunda etapa de purificacidn.

98 -~ Procedimientd se fin una o més de las
reivindicaciones anteriores, caracterizado porgue la
20. fraccidn de reflujo de la segunda etapa de pﬁrificaci&n
del extiracto esta constituida por hidrocarburos aromb~

ticos, que se eacuentran ya con la pureza final necesa-

rig y se produce en un separadbr diferente al que da el
producto final.
25. d,ﬁ/ 108 - Procedimiento para la extraccidén
f;iy/ de hidrocarburos arométicos, tal y como queda susban-
ff;// cialuente Gescrito en la presente liemoria e ilustra-

ar
//‘ éo en los diobujos adjuntos.




Egta empria consta de diecisiete hojas
escritas a méquina por una sola cara.

Ladrid, 17 JuL, 1979

S.ped.,

{OGE T
GOMEZ ACEBO Y MODEY

w.m Flimado: F, Harndndaz Rule



SNAM FROGETTL SePehs 3 hojas hojea 1%,

17 1
. ™
¢ ARIABLE
’ ¢
| | '
1= 1=
W
"
"QD s ¢ .
) 9
1z 1z
zae 1 101070 |
W G

LTS R ENIE )

sob 92ad\ £05R%:Q



—— e —

3 hojas ho'a 28.

38104
&
4
peiliing
3 4 '1
. ERnl
- - o Ty
T 3T Vh':"’t?"\i-)
N R f
. —tl
Fi6.3
3}
L] E" )
1
tl, b
4 “r‘g' 1
ol n .
s 1% Ito o e3¢
I *
F)Y 419 H [ 4
” Sl
T t lo
3T
46| 1t
/ ™
% 1
4
?]
Y
Jilt,

e
A0

i 5=

r BOMEZ ATESO Y il

0.9293 [Case F02

w e Blemado: F. Hevngodes F;u‘.v‘ |



SNAM ?ROGETT'E, Zopade

3 hojas hoja 38,

Fi6. 5

3 GOMEZ ACESD \ 1.0[";1

wom Flomado: F. MHeonds Ses

0.9243/ Gse 302




	Bibliographic data
	Description
	Claims
	Drawings



