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Ia presente invencidn se refiere a la des~
tilacidn extractiva y recuperacidn de hidrocarburos aro-
ndticos de una mezcla de hidrocarburos aromditicos y uo
aromdticos. Mds especificamente la presente inveuncidn se
refisre a un método para controlar la cantidad de compueg
tog aromdticos perdida en el producto refinado no aromd-
tico separado de una columna de destilacidn extractiva,
en particular cuando se utiliza sulfolano.

Los procedimientos convencionales para la
recuperacién de hidrocarburos aromdticos de elevada puere
za tales como benceno, tolueno y xilenos (BTX) partiendo
de diversos materiales de alimentacidn hidrocarbonados que
incluyen reformados cataliticos, gasolinag de pirdlisis
hidrogenadas y diversas fracciones selectivas de esitas
fuentes de compuestos aromgticos, emplean un disolvente
para separar hidrocarburos aromdticos de hidrocarburos no
aromgticos. Tipicameunte una alimentacidu de hidrocarburo
e pone en contacto primeramente, en una zona de extraccidn
con disolventes, con un disolvente que puede contener agua
para me jorar su selectividad, el cual disuelve los compo-
nentes aromgticos de la alimentacidn, formando con ello
une fase de refinado (que comprende uno o mds hidrocarbu-
ros no aromgticos y una pequefia cantidad de hidrocarburos
aromdticos) y una fase de extracto (que comprende disolven-

te que contiene, disuelto en 41, un hidrocarburo aromdtico).
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Tos compuestos aromdticos exigtentes en el ex-
tracto puede recuperarse por destilacidn produ-
ciendo un destilado de cabezas de la columna de
deatilacidn, que contiene los compuestos aromd=-
ticos, y una fraccidn de colas de disolvente que
puede volver a utilizarse en la zona de extrac-
cién con disolventes. Con frecuencia, la fase
de extractos se somete a destilacidu extractiva
(es decir arrastre con vapor extractivo) para
geparar. del extracto cantidades contaminantes de
hidrocarburos no aromgticos.

Cuando se trata una mezela de hi-
drocarburog aromdticos y no aromdticos de inter-
valo de . ebullicidn estrecho o pequefio intervalo
de mimero de dtomos de earbono, los hidrocarburos
aromdticos pueden recuperarse haclendo pasar di-
rectamente la alimentacidn aromdtica a uba zona
de destilacidn extractiva. De esta menera ss ell
mina la etapa preliminar de extraccidn con disol
vente de la fase liquida. En esta modalidad de
operacidn, se ponen en contacto una alimentacidn
hidrocarbonada y un digolvente formando una co~
rriente de extracto rica en compuestos aromdticos
y unas cabezag de refinado., Para hacer mdxims

la recuperacidn de compuestos aromdticos, es nece
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sario reducir al minimo la pdrdida de hidrocarburos
aromdticos del refinado recuperado de las cabezas
de la columna. Cuando seutiliza un disolvente se-
lectivo de compuestos aromdticos que contiene agua,
frecuentemente se separa el disolvente selectivo de
compuestos aromdticos en las cabezag en mezela con
el refinado. Estas pérdidas de disolvente se con-
trolan lavando con agua el refinado para recuperar
disolvente en forma de solucidn scuosa. E1 disol-
vente se recupera mds tarde en una zona de arrastre
con vapor de agua, mediante arrastre com vapor del
agua del disolvente., E1 disolvente contenido en el
extracto se recupera haciendo pasar la mezcla de
compuesto aromgiico-disolvente a una columna de
fraccionamiento para recuperar disolvente, en la que
8l disolvente agotado se recupera y devuelve a la
zona de destilacidn extractiva,.

Puede recuperarse el disolvente sg
parado de las csbezas en la corriente de refinado
no aromgtico producida en la zona de destilacidn
extractiva, Sin embargo, ya que los hidrocarburosg
aromgticos y no aromdticos son miscibles y no pueden
gepararse por lavado con agua, se pierden aquellos
hidrocarburos aromdticos separados de las cabezas

con el refinado, Esta pdrdide de compuestos aromd-
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ticos hace disminuir la eficacia global de un proce-
dimiento dado de destilacidn extractiva.

Un objeto de esta invenéidn es propor
cionar un método para controlar las cantidades de hi
drocarburos aromdticos separados en el refinado no
aromdtico recuperado de una zona de destilacidn ex-
tractiva, en particular cuando ge utiliza como disol
vente, disolvente de sulfolano,

Por consiguiente, la presente inven-
cidn proporciona en un procedimiento de destilacidn
extractiva para la separacidn de hidrocarburos aro-
mdticog de una mezcla de hidrocarburos aromgticos y
no ardmaticos en el que se pone en contacto disolven
te caliente con dicha mezcla en una zona de destila
cidn extractiva produciendo una corriente de extracto
rica en compuestos aromdticos y unas cabezas de re-
finado no aromdtico, y se proporciona una zona de
arrastre con vapor de agua mentenida a una presidn
determinada previamente en la que se separa agua de
una corriente acuosa diluida que contiene disolven-
te, que comprende la mejora de controlar la cantidad
de hidrocarburos aromdticos separados en lags cabezas
de refinado no aromdiicos (i) haciendo pasar una par-
te al menos de dicho disolvente calisute a un reher-—

vidor gituado en dicha zona de arrastre c¢on.vapor de
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agua para vaporizay una parte al menos de dicha
corriente acuosa diluida que contiene disolvente
¥ enfriar dicho disolvente caliente; y (ii) ha-
ciendo pasar una parte al menos del disolvente en
friado producide en la etapa (i) a la poreidn su-
perior de dicha zona de degtilacidn extractiva,

En wna realizacidn mds limitada, el
refinado no aromdtico gus comprende hidrocarburos,
disolvente y agua ss separa en una fase vapor y
g8 condensa; ¥y uve parte al menos del agua conden
gsada gse hace pasar como reflujoala porcidn supe-
rior de la zona de destilécidn extractiva, Pre~
feriblemente, este reflujo de agua se utiliza sd
lo cuando la cantidad de hidrocarburocs aromdticos
separada en el refinado excede de un nivel deter-
minado previamenteQ

Otros objetos y realizaciones se
encontrardn en la descripeidn mds detallada de 1la
presente invencién que figura seguidamente.

Los materiales de aiimentacidn ade~
cvados para el empleo en la prdetica de ssta inveyn
cidn incluyen mezelag ligquidas de hidrocarburos
que tienen al menos 15% y de preferencia al menog
25% en peso de hidrocarburos aromgticos y tanto co-

mo 95% eu peso. Un intervalo de udmero de atdmos
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de carbono adecuado para el material de alimentacidn

es el comprendido entre 6 dtomos de carbono por mold
cula y unos 20 dtomog de carbono por mélecula, y de
preferencia aproximadamente, entrs 6 y 10 dtomos de
carbono por moldcula. Una fuente de material de alimeyp
tacidn preferida es un reformado catalitico, Otro ma
terial de alimentacidn satisfactorio es el subproduc-
t0 1ligquido procedente de una unidad de gasolina de
pirdlisis que ha sido tratada con hidrdgeno para sa-
turar las olefinas y diolefinass Un reformado cata—
1{tico tipico contiene hidrocarburos aromgticos monociclicos
que incluyen benceno, tolueno y xilenos en mezela

con las parafinas y nafitenos de zona de ebullicidn
correspondiente, Los hidrocarburosg aromdticos mong
cfelicos han de recuperarse del reformado.

Log disolvente incluideos deuntro de la
extensidn de la presente invencidn son aquellos disol
ventes que muestran tendencia a disolver selectivamen
te hidrocarburos aromdticos cuando los hidroecarburos
ardmaticos estdn contenidos en una mezcla no aromgti-
ca., El disolvents preferido es un disolvente del i~
po de sulfolano. Este disolvente es un artfculo cong
cido del comercio y poses tipilcamente un anillo pentg
gonal que contiene 1 dtomo de azufre y 4 dtomos de

carbono, con 2 dtomos de oxfgeno unidos al dtomo de
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La)

azufre del anillo,

Otros disolventes gque tienen una
elevada selectividad para separar hidrocarburos
aromdticos de hidrocarburos no aromdticos, inclui
dos en la prdetica de esta invencidn con los sul
folenos tales como 2-sulfoleno y 3=-gulfoleno,
2-metil-sulfolano, 2,4-dimetil-sulfolanc, metil-
~2-sulfoniléter, n=-aril-3~-sulfonilamina, 2-sulfo
nilacetato, dletilenglicol, diversos polietilen
glicoles, dipropilenglicol, diversos polipropil
englicoles, dimetilsulfdxido, N-metilpirrolidona,
glicol-aminas, N-metil-2«pirrolidona, una mezcla
de Nemetil-2-pirrolidona-etilenglicol, y diversas
mezclas de los compuestos aunteriores. Como se ha
indicado, el disolvente especificaments preferido
para emplear en la prdetica de la presenfe inven-
cidn es el sulfolano. Tambidn se prefiere una meg
cla de N-metil=-2-pirrolidona,

Ya que la selectividad aromdtica
de un disolvente puede mejorarse mediante la adl
cidn de agua al disolvente, el disolvente prefe-
rido utilizado en la prdectica de esta invencidn
contlene pequefias cantidades de agua para awmentar
gu seleetividad para log hidrocarburog aromdticos

gin disminuir sustancialmente su capacidad para




compuestos aromdticos. Ia presencia de agua en la
composicidn de disolveunte proporciona tambidn un ma-
terial relativamente voldtil que se destila del disol
vente en la zona de destilacidn extractiva para ayu-
5 dar a arrastrar logs Ultimos indicios de hidrocarburos
ardmaticos del disolvente. Ia composicidn de la pre-
gente invencidn contiene preferiblemeunte de 0,5 a 20%
en peso aproximadaments de agua, preferiblements de
2 a 10% en peso aproximadamente de agua, segin sea
10 el disolvente particular utilizado y las condiciones
operatorias para la destilacidn extractiva.

Ia destilacidn extractiva es bisn co-
nocida;; Para abreviar, la discusidn se limitard, en
general, a un disolvente del tipo del sulfolano, en

15 particular el sulfolano, y no se hace con ello inten-
$0 alguno de limitar indebidamente la extensidn de esta
invencidn a estas especies de disolventes.

Hablando en tdrminos generales, las
condiciones de la destilacidn extractiva para sepa-

20 rar hidrocarburos aromgticos de hidrocarburos rie arg
mdticos incluyen presiones bajas y temperaturas al—
tag para vaporizar los hidrocarburog no aromdticos,
proporcionando con ello una fraccidn principalmente

no aromdtica gque contiene compuestos no aromdticos,

N
(84}

una cantidad menor de hidrocarburos aromdticos, di-
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solvente y agua. Es el intento especifico de eg-

ta invencidn limitar la cantidad de hidrocarburos
aromdticos separada en la fraccidn no aromdtica re.
cuperada en la columna de destilacidn extractiva.
Tambidn se proporciona una fraccidu procedente de
colas relativamente exenta de compuestos aromdti-
¢0s que contlene hidrocarburos aromfticos y disolven
te. Tipicamente, esta fraccidn de colag contiene
menos de 1,000 ppm y preferiblemente menos de 500
ppm. eu peso de hidrocarburos no aromdticos.

Ias condiciones operatorias tipiecas
en la columna de destilacidn extractiva cuando se
utiliza un disolvente de gulfolano, incluyen una
presidn comprendida entre unos 90mm. de Hg. absolu~
tos y 3,7 atm, man., una temperatura de cabezmas de
wnos 54 a 1669C y una temperatura de colasg de unos
77 a 180°C. TIas proporciones de disolvente de gul-
folano a alimentacidn pueden variar entre 1:1 N
2031 aproximadamente, segun sea la presidn, ‘tempera
tura y composicidn de la alimentacidn. Ia propor-
cidn, al trater una alimentacidn de intervalo de
C a C_, estd comprendida entre 2:1 ¥ 6:1 aproximg
dgmentg; Una deseripeidn mds detallada de un pro=-
cedimiento de destilacidn extractiva wtilizando unm

disolvente de sulfolano puede encontrarse en

- 10 -
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Petroleum Refiner, Septiembre de 1.959, Vol., 38, N¢ 9,

pdginas 185 a 192, Ia destilacidn extractiva pro-
porciona una corriente liguida de extracto "riea" o
que countlene compuestos aromdticos, relativamente
exenta de hidrocarburos no aromdticos que comprende
sulfolano e hidrocarburos aromgticos disueltos. Tam
bidn se produce una corriente de refinado al estado
de vapor que comprende hidrocarburos no aromdticos,
agua (vapor) y una pequefia cantidad de sulfolano.
Se encuentrs presente el agua debido al agua coun=-
tenida en el disolvente de sulfolanos las cabezas
al estado de vapor contienen tambidn una pequefls
cantidad de hidrocarburos aromdiicos, lo que repre
genta una pérdida de hidrocarburos aromdticos del
procedimiento, Ia esencia de este invencidn resi-
de en controlar la cantidad de hidrocarburos aromd
ticos, perdida en esta corriente de cabezas. Ia
pérdide permitida viene dictada por el aspecto eco-
ndmico de cada unidad y cada alimentacidn. En ge-
neral, se desea recuperar mds del 95% de log com-
puestos aromdticos existentes en la alimentacidn.
Reduciendo, las perdidas de compuestos aromdticos
se reducird agimismo la cantidad de sulfolano gepa
rada con el refinado. E1 refinado en estado de va-

por se enfris y condensa. Al efectuarse la conden-

- 11 ~
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sacidn se forman dos fases 1¥quidas, una fase de
hidrocarburos que contiene pequefiag cantidades de
sulfolano y una primera fase acuosa que contiene
también una pequefia cantidad de sulfolano, E1 sul
folano en la fase de hidrocarburo se separa lavando
con agua el refinado por medios counvencionales ta
les como una columna de relleno o un contactor de
platillo giratorio. Preferiblemente el agua de la
vado es agua exenta de sulfolano recogida de una
columna de recuperacidn de disolvente descrita mds
adelante, El lavado con agua proporciona una pPro~
ducto refinado exento de sulfolano (es decir, menogs
de 10 ppm de disolvente) y una segunda corriente
acucsa gue comprende agva y sulfolano. El sulfola
no contenido en las primera y segunda corrientes
acuosas cltadag se recupera en una zona de arrastre
con vapor de agua descrita mds tarde.

Los hidrocarburos aromdticos conte-
nidos en el extracto procedeunte de la columna de”
destilacidn extractiva se recuperan en wuna colum-
na de recuperacidn de disolvente, Esta columna usa
arrastre con vapor para ayudar s la separacidn de
hidrocarburos aromdticos del disolvente. Ia presidn
¥y temperatura se fijan para destilar las caﬁezas de

hidrocarburos aromdticos, Se utilizan presiones de

-12 -



15

20

23.6.72

cabezas de unog 100 a 400 mm de Hgf absolutos y tem
peraturas de colag de unog 121 a 2602C, cuando el
disolvente es sulfolano. Se produce una fraccidu de
cabezas de agua y compuestos aromdticos, exenta de
disolvente, gue por condensacidn proporcions un pro-
Queto de extracto final, EL agua se recupera y se
use. tipicamente en la columna de lavado de refinado.

Ia pérdida descrita de compuestos aro
mdtices de una columna de destilacidn extractiva es
un problema raconccide continuamente por la tdeniea,
Ia cantidad exacta de esta pérdida viene determina-
da por elltamaﬁo de la columna de destilacidn extrac
tiva, lasg condiciones de tratamiento utilizadas y el
rendimiento y pureza del producto deseados.

El problema de la pérdida de compuestos
aromdtlcos en las cabezag en unidades de tipo de sul-
folano, es particularmente molesto de resolver cuan-
do ge tratan materiales de alimentacidn hidrocarbona-
dog gue contlenen cantidades grandes de compuestos
aromdticos, por e¢jemplo 80% en peso o mds, Ias pdr-
didag de compuestos aromdticos provienen de intentar
alcanzar la migeibilidad completa del disolvente en
todos los platos de la zona de destilacidn extractiva
En procedimientos de destilacidn convencionales, las

pérdidas de componenteé de punto de ebullicidn mds al-

-13 =
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to como vapor de cabezag se controlan fdcilmente cg

lentando a reflujo una parte de las cabezag después
de enfriamiento y condensacidn. Sin embargo, eu la
degtilacidn extractiva tal como la del tipo de sul~
g folano, el calentamiento a reflujo del refinado de
hidrocarburoc tiene tendencia a ocasionar la forma-
cidn de fases (dos fases liquidas) denitro de la co-
lumna de destilacidn extractiva, trastornando con
ello el balance tdrmico y el funcionamiento de la
10 columna, Este ea un problema particular cuando se
tratan materiales de alimentacidn muy aromdticos.
Se ha descubierto shora un modo de
resolver el problema de la pérdida de compuestos
ardmgdticos, Ia solucidn es el control muy preciso
15 de la temperatura del disolventie agotado hecho pasar
a la seccidn superior de la columna de destilacidu
extractiva, Eligiendo una femperatura adecuada,
el disolvente agotado gque entra actda como un po-
z0 de calor ocasionado el reflujo interno, Sin
20 embargo, debe controlarse la temperatura del di=-
golvente dentro de un intervalo relativamente ea-
trecho parg evitar la contaminacidn del extracto
con compusstos no aromdticos o la formacidn de fa-
ges liquidas diferentes dentro de la colwmnz de

25 destilacidn extractiva.
@356.72

- 14 -
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En la prdetica real, el disolvente ago
tado se recoge desde la base de una columna de recu—
peracidn de disolvenie a temperatura: elevada, tipi-
camente unos 121 a 2042C, El disolvente caliente de
be enfriarse antes de que entre en la columna de ded
tilacidn extractiva, E1 intercambio de calor del di
solvente con aire o agua de refrigeracidn, puede oca
sionar, debido a variaciones en las condiciones at=-
mogféricas, una fluctuacidn grande en la temperaturs
del disolvente que entra en la columna. Por tanto
no habria un control eficaz de las pdrdidas de com-
puestos aromdticos desde la columna.

En la presente invencidn, la tempera
tura del disolvents agotado hecho pasar a la columna
de destilacidn extractiva se controla utilizando di-
golvente caliente como medio de calentamiento para
calentar la columna que recupera sulfolano de una co~
rriente acuosa diluida.’ En particular, una parte al menos
del disolvente agoétado caliente procedente de la colum
na de recuperacidn de disclvente tramfiere calor a una
columna de arrasire con vapor de agua en la que una,
parte al mencs del agua procedente de la columna de
lavado del refinado y una parte al menos del agua pro
cedente de la corriente de refinado de cabezas de la

columna de destilacidn extractiva condensada, se vapo

- 15 =
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riza para recuperar sulfolano, Mds particularmente,
el agua se counvierte en vapor y se usa como medio de
arrastre con vapor de agua dentro de la columna de
recuperacidn de disolvente,

Iag condiciones en la columna de arrag
tre con vapor de agua son convencionalegs e incluyen
una temperaturs j ung ~ Presidn guficientes para va-
porizar al mencs parte del agua;' Preforiblemente, se
mantienen en la seccidn de la base de la columna de
arrastre con vapor de agua una presidén inferior a la
atmosfdrica, unos 300 a 760 mm™ de Hg. absolutos, ¥y
una temperatura de unos 82 a 121¢C,

Para controlar adicionalmente la pFérdi
da de compuestos aeromdticos en las cabezas de refing
do, una parte del agua recuperada de dichas cabezas
de la columna de destilacidn extractiva puede hacer—
se refluir de nueve a esta columnay Adn cuando 1l
cantidad exacta de agua puede variar segin el mate-
rial de alimentacidn y la recuperacidn pretendida, se
prefiere hacer refluir de 25% aproximadamente a 75%
aproximadamente del agua condensada. En particular
ge prefiere que este reflujo sea iniciado solo cuan—
do las pérdidas de compuestos aromdticos excede de un
nivel previamente determinado.

Una solucidn acuosa diluida de sulfolano

- 16 -



10

15

25

23.6.72

403888

proporciona una mezcls de punto de ebullicidn rela-
tivamente constante, cuando el calor intercambiado
con disolvente agotads, caliente, proporciona un con
trol uniforme de temperatura sobre el disolvente ago
tado hecho pasar degde la columna de recuperacidn de
disolvente a la columna de destilacidn extractiva.

Se proporciona una tdenica de comtrol de temperatu—
ra independiente de las fluctuaciones de la temperatu
rg ambisnte ya que la temperaturs en el interior de
la columna de arrastre con vapor de agua se mantiene
fdeilmente dentro de un intervalo muy estrecho, sim-
plemente controlando la presidn en la colwmna., Ade-
mds, las soluciones diluidas de disolvente no son muy
sensibles a los cambios de composicidn. Por consi-
guiente, la femperatura de la corriente de disolven-
te agotado a la columna de destilacidn extractiva se
controla enfriando una parte al menos del disolvente
caliente en el rehervidor del separador por arrastre
con vapor de agua. ZEl grado exacto de enfriamiento
se mantiens con facilidad o bien gobre-enfriardo di-
golvente caliente, proporcionandose el control exac-
to mezclando disolvente callente adicional con disol
vente enfriado, o variando la presidn en la columna
de desorcidn de agua, o0 combinando ambasg cosas siem-—

pre y cuando lag pérdidas de compuestos aromdticos

-1 -
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en las cabezas de refinado exceden de un nivel de-~
terminado previamente.

Ia presente invencidn puede ilustrar
ge y describirse con la mayor claridad haciendo reo—
ferencia al diagrama esguemdtico que seacompafia, que
ilugtra la recuperacidn de hidrocarburos aromdticos
a partir de un reformado eatalitico.

Se mezela una corriente de alimenta-
cidn de hidrocarburos de ¢ que procede de un refor
mado catalitico, que eontigne aproximadamente 10% de
compuestos no aromdticos (parafinas y naftenos) y
aproximadamente 90% de hidrocarburos arométicbs, de
1os»que mds de 90% son de Cgsy que entra por la tube

ria 1, con disolvente humedo o de relleno que entra

por la tuberia 2 y se hace pasar por la tuberia 3 a

la columna de destilacidn extractiva 4., Ia columna
de destilacidn extractiva 4 es comvencional, Sulfo-
lano, a una temperatura especificada, entra en la ‘
parte superior de la columna de destilacidn extrage
tiva 4 a travds de la tuberia 5 y se pone en contaé-
to con la alimentacidn de hidrocarburo gue entra a
través de la tuberfa 3? lag cabezas separadas de la
columne de destilacidn extractiva 4 por la tuberia 6
es una corriente de refinado al estado de vapor que

contiene casl la totalidad de log hidrocarburos no

- 18,-
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aromgticos que entraron en la columna 4 y cantidades

menores de hidrocarburog aromdticos y sulfolano, Ios
compuestos aromdticos separados de las cabezasg en la
columna 4 hacen disminuir la recuperacidn de hidro~
carburos aromdticos., Ia presente invencidn contro-
la la cantidad de pérdidas de compuestos aromdticos
regulando cuidadosamente la temperatura del disolven-
te agotado en la tuberfa 5, en respuesta a la canti-
dad de compuestos aromdticos separados de las cabezas.
7 El refinado separado de las cabezas
por la tuberfa 6 se condense en medids de intercambio
de calor 7 ¥ se hace pasar al geparador 8 donde se
gepara una corriente de hidrocarburo que contiene
gulfolano y se retira por la tuberia 9 y se retira
una corriente de agua, gue también contiene sulfolano,
por la tuberfa 1l. Se ilustra una corriente de re-—
flujo 10 que la tdenica ha utilizado para controlar
las pérdidas de compuestos aromdticos dentro de la
columnz de destilacidn extractiva 4. Segdn el pro-
cedimiento de esta invencidn, los hidroearburos no
aromdticos retirados del separador 8 rara vez se ha-
con refluir en la columna 4, ya que su paso a dste
puede conducir a fases liquidas separadas que se for=-
man en el interior de la columna. Sin embargo, pue-

de retirarse una parte de la corriente acuosa 1l por
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la tuberfa 12 y hacerse pasar por la tuberia 10 a
la parte superior de la columna de destilacidn ex—
tractiva 4 para ayudar a controlar las pérdidas de
compuestos aromdticos separados de las cabezag,
Preferiblemente, este reflujo se hace pasar a la colum
na 4 sélamente cuando la pérdida de compuestos
arématicos excede de un nivel determinado previa-
mente.

El refinado de hidrocarburocs no
aromgticos se hace pasar a Hravds de la tuberia 9
a la parte inferior de la columna de lavado con
agua 24 en la que el hidrocarburo se lava con sgua
que sutra por la tuberfa 23, cuya fuenie ha de deg
cribirse mds adelante. Dentro de la columna de lg
vado con agua 24, el agua que entra y el hidrocar-
buro se ponen en countacto a contracorriente uno con
otro y el sulfolano existents en el hidrocarburo se
gepara en forma de un medio acuoso diluido (es de~
cir, aproximadamente 1 mol por cieuto de sulfolano)
por la tuberfa 26 Se separa por la tuberfa 25 un
refinado esencialmente exento de sulfolano. E1
sulfolano contenido en el interior de las tuberias
2 y 11, en forma de solucidn acuosa diluida, se
mezela y se hace pasar a travds de la tuberia 27

8 la zoua de arrastre con vapor de agua 28 para re
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cuperar el sulfolano,

Se gepara de la base de la columna
4 a travds de la tuberfa 13, disolvente relativa—
mente oxento de hidrocarburos no aromdticos. E1
extracto se hace pasar a2 la columna de recupera-
cidn 14 para separar los hidrocarburos aromdgticos
del sulfolano., Ia columna de recuperacidn 14 se
gomete a calentamiento por medios de calentamien-
t0 de aceite calients 15 contenidos dentro del
platillo colector de lfquido 16, con vapor de agua
de arrasire procedents de una fuente que se deg~
cribe mds tarde, que entra por la tuberia 37.
Ias cabezas separadas de la columna de recupera-
cidn 14 por la tuberia 17 constituyen una corrien
te aromdtica relativamente exenta de sulfolano.
Esta corriente se mezecla con agua de compensacidﬁ
que entra por la tuberfa 18, y se condensa en
medios de intercambio de calor 19, E1 1iquido
resultante ge hace pasar al separador 20 en ell
que se recupera una corriente acuoga exenta de
sulfolanoc y se separa por la tuberia 23, hacidndo-
la pasar a la columna de lavado de refinado 24,
como el medio de lavado con agua descrito. Se
separa hidrocarburo por la fuberfa 21 y ge hace pasar

una parfe por la tuberis 22 como reflujo a la
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parte superior de la columna de recuperacidn 14,
Log hidrocarburcs separados del procedimiento por
la tuberfa 21 representan al menos 98,5% de los hi-
drocarburos aromgticos C_ hechos pasar primitivamen
Yo a la columna de destigacidn extractiva 4 a tra-
vds de la tuberfa 1.

En una operacidn tipica de una colum
na de recuperacidn, la presidn de las cabezas es de
100 mm de Hge. absolutos y la presidn de las colas
es de unos 440 mm, de Hg, absolutos. Se utiliza un
rehervidor de aceitfe caliente para que la temperatu
ra de pelicula del sulfolano no exceda en uingdn ca
g0 de 2329C., para evitar la descomposicidn de sul-
folano en el interior de la columna de recuperacidn,
Se gepara disolvente de sulfolano agotado de la co-
lumna de recuperacidn 14 a travds de la tuberia 29
retirdndose una pequefia porcidn del mismo por la
tuberia 30, se hace pasar a travds de la vdlvula 31
¥ se mezcla con sulfolano enfriado ean la tuberia 5
por razones que se han de describir mds tarde, Ia
mayoria del disolvente, tipicamente el 90%, separa-
do de la columna de recuperacidn 14, se hace pasar
a travds de la tuberia 29 al rehervidor 32. Ia co-

rrieute acuosa diluida en la tuberfa 27 se hace pa-

sar al separador por arrastre con vapor de agua 28
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para recuperar el sulfolano separado de las cabezas
en la columna 4, E1 geparador por arrastre con-va-
por de agua 28 ge mantiene tipicamente a una tempe-
ratura de cabezas de unos 962C, una presidn de cabe
zag de 670 mn de Hg; absolutos, una temperatura de
colag de unog 10092C y una presidn de colas aproxima
damente igual a la atmogferica. Se separa sulfola-
no diluido, que contiene agua, de la parte inferior
de la columna 28 a través de la tuberia 34 y se llg
ve al rehervidor 32 para el intercambio indirecto
de calor con el disolvents caliente. AsY pues el
circuito de transmisidn de calor es desde el reci-
piente 28 a travds de las tuberfas 34 y 35 al reher
vidor 32, y desde el rehervidor 32 de unuevo al re-
cipiente 28 a travds de la tuberia 34. Otra por—
cidn del agua procedente de la columna 28 se hace
pasar a travéds de las tuberifas 34 y 35 al vapori-
zador 33; La columna de arrastire con vapor de agua
29 y el vaporizador 33 se mantienen a una temperatu
ra relativamente constante debido a las soluciones
acuogas diluidag que contiensn, ZEsto proporciona
un disipador constante de temperatura para enfriar
digsolvente caliente procedente de la columna de re=-
cuperacidn 14, En este caso, el 90% del disolvente

retirado por la tuberfa 29 a una temperatura de unos
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1772C, se enfria en el rehervidor 32 hasta unos
1599C antes de pasar al vaporizador 33. En el
vapbrizador 33 el disolvente se enfria adiciongl-
mente hasta unos 1212C vaporizdndose con ello la
5 mayor parte del agua y el sulfolano procedente del

separador por arrastre con vapor de agua 28, E1
disolvente enfriado se hace pagar despuds a traves
de la tuberia 29 y se mezcla con el 10% restante
de disolvente caliente proporcionando una tempera-

10 ture final de la corriente de sulfolano de 127°C.
cuando se trata un material de alimentacidn aromd-
tico de la composicidn descrita, manteniendo la tem
peratura del disolvente agotado en 1279C, la recu=
peracidn del 98,5% de compuestos aromgticos es eco

15 ndmicamente factible. Bl agua y el sulfolano ca~
lentados y/o vaporizados en el geparador por arrag-
tre con vapor de agua 28, se retiran a travds de la
tuberia 36 y se mezclan con el afluente del vapbri-
zador 33 procedente de la tuberia 35 proporcionan-

20 do vapor de agua de arrastre cou vapor en la tuberia
37 para el funcionamiento eficaz de la columna de recupe
racidn 14, Ias cabezas del separador por arrastre con
vapor de agua 28 por la tuberia 38 contituyen una
fraccidn ds vapor de agua que se mezelsz con el refi-

25 nado al estado de vapor en la tuberia 6.

23.6.72
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Ia cantidad de hidroéarburo aromsg-
tico separado de las cabezas de la columna de desti
lacidn extractiva 4 puede medirse instalando medios
de andlisig, no mostradog, en las ﬁuberfaSVS, 9 o 25,
Cuando lag pérdidas de compuestos aromdticos exceden
de uan nivel previamente determinado necesario para
recuperar el 98,5% de compuestos aromdticos, una par
te de la corriente acuogs recuperada del refinado
condensado de las cabezag puede hacerse refluir a la
parte superior de la columna de destilacidn extracti
va 4. Ademds, la corriente de disolvente agotado
puede enfriarse adicionalmenie a una temperatura in-
ferior a los 1272C, indicados. Esgte enfriamiento
adicional, cuandbllas pérdidas de compuestos aromd-
ticos exceden del valor previamente determinado, pue-
de llevarse a cabo o bien enfriando mds disolvente
caliente, 0 haciendo digminuir la presidn en el de~-
gorbedor de agua 28 y/o la presidn en el vaporizador”
33, induciendo con ello la vaporizacidén de una mayor
parte de agua, lo que provoca el enfriamiento adicig
nal del disolvente de sulfolano agotado. Ya que la
nezcla diluida de sulfolano tratada en el degorbedor
de agua 28 y el vaporizador 33 es una mezcla de punto
de ebullicidn relativamente constante, este mdtodo

de controlar la temperatura de la corriente de disol
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vente agotado hecha pasar a la columna de destila~-
cidn extractiva es mucho mds seguro que el empleo
de enfriamiento con aire o agua de refrigeracidn,
que estdn sometidos a fluctuaciones de temperatu~—

rag al cambiar lag condiciones ambientales.

REIVINDICACIONES

Los puntos de iunvencidn, propia y
nueva, que se preseuntan para que sgeaun objeto de eg
ta solicitud de Patente de Invencidn en Espafia
por VEINTE afios, son los siguientes:

l.,~ TUn procedimiento me jorado de
destilacidn extractiva pars la separacidn de hi-
drocarburos aromdticos de una mezcla de hidrocarbu
rog aromdticos y no aromdiicos en el que se pone en
contacto disolvente caliente con dicha mezcla en
una zona de destilacidn extractiva para producir
una corriente de extracto rica en compuestos aro-
mdticos y unas cabezas de refinado uno aromdtico, y

se proporcions una zouna de arrastre con vapor de
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agua mantenida a una presidn previamente determing
da en la que se separa agua de una corriente acuo-
ga diluida que contiene disolvente, caracterizado
porque la mejora comprende controlar le cantidad de
hidrocarburos aromdticos separada en las cabezas de
refinado no aromdtico: (i) haciendo pasar una parte
al menos de dicho disolvente caliente a un rehervi-
dor en dicha zona de arrasire con vapor de agua pa-
ra vaporizar al menos una parte de dicha corriente
acuoga diluida que contiene disolvente y enfriar
dicho disolvente caliente; y (ii) haciendo paser
una parte al menos del disolvente enfrizdo produ-
cido en la etapa (1) a una porcidn superior de di-
cha zona de destilacidn extractiva.

2.~ Un procedimiento mejorado se-
gin la reivindicacidn 1, en el que la presidn man
tenida en la zona de arrastre con vapor de agua
ge disminuye cuando la cantidad de hidrocarburos
arondticos separada de las cabezas en la zona de
destilacidn extractiva excede de un nivel previa~
mente determinado, enfriando con ello adicional-
mente el disolvente caliente y reduciendo la can-
tidad de hidrocarburos aromdticos separada de lag

cabezag en la degtilacidn extractiva,
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3¢~ Un procedimiento mejorado se~
gin las reivindicaciones 1 6 2, en el que al menos
una parte del disolvente caliente gue no se hace ra
sar al rehervidor de la etapa (i) se mezela con el
disolvente enfriado de la etapa (i) y la mezela de
disolvente caliente y frio se hace pasar a la porcidn
guperior de la zona de destilacidn extractiva.

4.~ TUn procedimiento mejorado sesin
cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3 en el que
las cabezas de refinado no aromdtico comprende hidro
carburos, disolvente y agua en fage vapor y en el
que esta corriente de cabezas se condensa, se recu-
pera una fase acuosa y una parte al menos de dicha
fase acuose se hace pasar, como reflujo,; a la porcidn
superior de la zona de destilacidn extractiva.

5.~ TUn procedimiento mejorado segudn
1z reivindicacidn 4, en el que el reflujo se emplea
gdlamente cuando la cantidad de hidrocarburos aromd-
ticos separada de las cabezas ds refinado no aromdti
o excede de un nivel previamenie determinado.

6¢~ Un procedimiento mejorado segin
cualguiera de las reivindicaciones 1 a 59 en el que
el disolvente comprende un digolvente del tipo del

sulfolano,

7o~ TUn procedimiento me jorado segun
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la reivindicacidn 6, en el que el disolvente com-
prende sulfolano,

8.~ Un procedimiento mejorado segdn
cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5 en el que
el disolvente comprende N-metil-2-pirrolidona,

9.~ Un procedimiento me jorado se—
gdn cualquiera de las reivindicaciones 1 g 8, en
el que la temperatura del disolvente caliente estd
comprendida entre 121 y 204°2C, aproximadamente.

10.~ Un procedimiento mejorado de
destilacidn extractiva.

Tal y como se ha descrito en la lMe-
moria que antecede, representado en los dibujos que
ge acompaflan y para los fines que se han especifi~
0ado. | A

Ia presente Memoria consta de venti-

nueve hojas eseritas a mdquina por uwana sola cara.

Madria, =3 JUi. %72,
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