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Fl invento se refiere al secado parcial
y a la separacidén simultdnea de hidrocarburos por
destilacidn fraccionada en una sola columna,

Ya es conocido separar agua de hidrocarbu-
ros por fracclonamiento, Este invento es especifico
para emplear con un material hidrocarbonado que tenga
un punto de rocfo superior al del agva, o una sustan-
cia similar, por ejemplo, alcohol o éter, en las con-
diciones de fraccionamiento y el agua se separe por
la parte superior del fraccionador, Puesto que el
agua y los hidrocarburos son inmiscibles, el método
normal de separar agva es condensar la totalidad de
la corriente de vapor de cabeza rica en agua para
producir dos fases liguidas distintas en un recipien-
te receptor, desde el cual el agua se separa por de-
cantacién. ILa fase hidrocarbonada se emplea luego
como reflujo para la columna dec destilacién., Este
reflujo se devuelve normalmente al plato de la par—
te superior de la colﬁmna, y el ligquido de reflujo
se encuentra usualmente prdximo a la temperatura de
ebullioidn de la mezcla de cabeza. Desgraciadamente,
mucha del agua disuelta en el hidrocarburoe es devuel-
$a a la columna con el reflujo, perjudicando seria-
mente la eficacia de la deshidratacién de los hidro-

carburos.
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Bste problema de la deshidratacidn ha sido
un problema para los refinadores de petrdleo, y se ha
gastado mucho tiempo y dinero tratando de descubrir
un método satisfactorio de separar agua de estos hidro-
carburos. Recientemente se ha descubierto un modo en
el que se puede recuperar y retirar una fase de agua
separada de un fraccionador,

Egs un objeto de este invento crear un pro-
cedimiento para la realizacién simultdnea de la sepa-
racidn y el secado parcial de dos componentes en una
columna de destilacidn que tiene menos platos tedri-
cos que los requeridos por la técnica anterior para
conseguir el mismo grado de secado,

Por consiguiente, el presente invento crea
un procedimiento para la separacidn de una sustancia
de bajo punto de rocfo de un fraccionador que trata
una corriente de alimentacidn constitufda por mote-
riales de alto punto de rocfo en la cual la sustancia
de bajo punto de roclo es inmiscible a concentracio-
nes elevadas, procedimiento que comprende las opera-
ciones de :

(a) hacer pasar los materiales de alto pun-
to de rocfo y la sustancia de bajo punto de rocfo a un

fraccionadors

(b) retirar del fraceionador fracciones 1{-
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quidas de materiales de elevado punto de rocfo;

(c) retirar del fraccionador una primera
fase de vapor que comprende los mds ligeros de los
materiales de alto punto de rocfo y una sustancia de
bajo punto de rocio;

(d) enfriar la primera fase de vapor en un
priner condensador para formar una fase l{quida de
material de elevado punto de rocio y una segunda
fase de vapor rica en una sustancia de bajo punto de
rocios

(e) separar en un primer separador la segun-
da fase de vapor del lfquido de alto punto de rocio
formado en la operacidn (a);

(£) devolver el liquido de alto punto de
rocfo separado en la operacidn (e) al fraccionador
corro reflujo;

(g) enfriar la segunda fase de vapor en un
condensador para condensar esencialmente todo el mate~
rial de elevado punto de rocfo y una sustancia de bajo
punto de rocfo; y,

(h) recogzer el condensado formado en la ope-
racidn (g) en un segundo separador y formar en éL una
fase 1lfquida de una sustancia de bajo punto de rocio,
vy vna fase liquida de material de alto punto de rocio,

El invento puede ger visualizado mds fdeil-
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mente por examen del dibujo de una realizacidn parti-
cular que comprende el secado ¥y la separacidn simul-~
ténea de una mezcla himeda de xileno y cumeno, Ia
nezcla himeda entra en el fraccionador 2 por la tube-
ria 1. Del fondo del fraccionzdor 2 a travéds de la
tuberfa 3 se separa una fraccidn de cumeno seco y la
fraccidn de xileno seco ge separa por la tuberfa 7.

Bl cumeno producido se separa por la tuberia 5, Una
parte del cumeno de la tuberia 3 se hace pasar por la
tuberia 4 a travds de un rehervidor 6 en donde es va-
porizado antes de volver a entrar en la colummna por
debajo del plato de fondo, A .través de la tuberia 8

se retira una corriente de vapor de cabeza constitulda
por agua y xileno y se enfria en un condensador 9 su~
ficientemente para condensar la mayor parte del xileno
como fase liguida para la recogida en el separador 10.
T enfriamiento no es suficiente para formar una fase
de agua separada. El xileno liguido, en eguilibrio con
agua con respecto al vapor no condensado, se retira
por la tuberia 11 y se mezcla con una pequefla cantidad
de xileno relativemente himedo de la tuberia 19 y se
hace pasar a través de la tuberfa 12 y la bomba 13 al
fraccionador 2 como reflujo. Una corriente de vapor
rica en agva abandona el separador 10 por la tuberia

14 y se enfria en el condensador 15 para condensar préc-
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ticamente la totalidad del agua y el xileno presente.
La pequefia cantidad de xileno relativamente himedo
que resulta se separa en el scparador 16 por la, tube-
ria 19 para empleo como reflujo adicional mientras
que el agua se decanta por la tuberfa 18, Los gases
ligeros no condensables son separados por la tuberia
17, |

Bste dibujo y descripeidn no se intenta que
sean limitativos;

El presente invento se refiere a aquellos
procedinmientos en donde, debido a una relacibn de va-
porizacidn en equilibrio elevada para el agua del sis-
tema, el agva se recoge como corriente de cabeza de
columna,

El agua frecuentemente se disuelve en una
extensidn limitada en los hidrocarburos. A concentra-
ciones superiores al limite de solubilidad, se formen
dos fases separadas, ILa inmiscibilidad de los hidro-
carburos y el agua se emplea en la técmica enterior
cono medio conveniente para separar agua en forma de
una fraccidén lfquida separada mientras que la fase 1f-
quida hidrocarbonada formada por la condensacidn del
vapor rico en agua que abandona la parte superior de
la columna se decanta y devuelve al fraccionador,

El reflujo se devuelve preferiblemente a la
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columna a una temperatura aproximada a su punto

de ebullicidn para reducir al minimo el tamafio

del condensador y los costes de los servicios.

Sin embargo, en ciertos casos se desea enfriar el
1fquido condensado hasta solubilidades mds bajas

y promover la formacién de una fase de agua separa-
da, También es posible promover la formacidn de dos
fases liquidas por elevacidn de la presidn en lugar
de por disminucidn de la temperatura. In el ejemplo
dado en el dibujo, la temperatura de operacién pre-
ferida del depdsito receptor de la fracecidn de ca-
beza es aproximadamente 1279C o unos 122C por debajo
del punto de ebullicidén del para-xileno. A esta tem
poratura, v a la presidn de operacidn preferida de
1,34 atndsferas absolutas, la totalidad del agua se
encuentra presente en forma de vapor, Para causar la
formacidén de agua liquida la presién debe elevarse
hagta aproximadamente 3,12 atmésferas, pero esto nece=
sita una temperatura superior en el fraccionador.

Es empliamente conocido que una mezcla de
tres componentes puede separarse solamente hasta un
grado limitado de pureza en una columna de destila-
cidn, Esto es debido a que dos de los componentes
deben moverse hacia un extremo de la columna de modo

que es imposible producir tres corrientes separadas
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completamente puras en una sola columna,

El presente invento reside en la separacifén
de agua desde un primer recipiente de recepcidén como
vapor caliente en lugar de como liquido frio Gando como
resultado la formacidén de una corriente de reflujo ca-
liente que se encuentra relativamente seca, El méto-
do de la técniea anterior de enfriar los vapores de
cabeza para formar dos fases liguidag y permitir una
separacién estd en contraste directo con el método del
presente invento.

El reflunjo de hidrocarburos calientes del
presente invento se encuenira en equilibrio con el
agua con respecto al vapor; pero incluso asf, este
material de reflujo estd todavia suficientemente se~
co para permitir que sea retirada de cerca de la parte
superior del fraccionador una corriente lateral rela-
tivamente seca, Puesto que la solubilidad del ague en
los hidrocarburos aumenta con la temperatura, pudiera
parecer que el reflujo caliente del presente invento
contuviera mds agua que el reflujo frio de la técnica
anterior. Sin embargo, el presente invento impide la
formacidn de una fase de agua en el recipiente de re-
cepeidn primario, de modo que el reflujo de este re~
cipiente contiene menos agna. Esto es asf porque el

reflujo del presente invento se encuentra en equili-~
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brio con agua gaseosa en lugar de con agua ligui-
da.

Una caracteristica esencial del presente
invento es la condensacidn de solamente un hidro-
carburo u otro compuesio que se purifique en el
primer condensador, Si se condensa el agua en la co-
rriente de vapor de cabeza, entonces resulta ol mé-
todo de la técnica anterior.

Los puntos de rocio para cualquier mate-
rial son dependientes de la presidn total del sis-
tema, Cuando se encuentra presente una mezcla de
dos compuestos, el punto de rocfo de la mezcla esta-
rd entre los limites establecidos por los compuestos
puros, y dependerd de la composiclén de la meszcla,

A cualquier temperatura y presidn, las cantidades y
composiciones de las fracciones liguidas y vapor es~
tdn determinadas por las pregiones de vapor, los coe~
ficientes de actividad, y las cantidades de los dos
compuestos, Estos hechos deben considerarse en el di-
sefio del primer condensador utilizado en el procedi-
miento. E1 vapor de cabeza debe ser enfriado hasta
une temperatura ligeramente menor que la del punto

de rocfo del hidrocarburo puro de modo que condense

la mayor parte del hidrocarburo sin condensar agua.

El reflujo del presente invento estd por consizuiente
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ligeramente mds caliente gue el normalmente utili-
zado en la técnica anterior,

El punto de rocio de la sustancia es por
definicién la temperatura a la cual empiezan a con-
densar las primeras gotas del liguido a partir de
vapor a una presién especificada., El punto de ebu~
1licidn es la temperatura a la cual empiezan a for-
marse burbujas de vapor en la fase liquida, El pun~
to de rocfo de una mezcla es siempre una temperatura
nds elevada que el punto de roefo. Un método fécil
de determinar si un hidrocarburo puede ser secado
nés fdcilmente por el método de este procedimiento
es comparar el punto de ebullicidén del hidrocarburo
con el del agna a la presidén propuesta. Para una ope
racidn sﬁtisfactoria, el punto de ebullicidén del hi-
drocarburo debe ser mayor que el del agva u otra sus-
tancia que haya de separarse, ¥y esto restringe las
garantias porque en la negcla de los dos componentes
los puntos de rocfo estardn en una relacién apropia-
da,

Immiscibilidad se entiende que significa
que parte de la concentracidn de agua obienible on
el segundo recipiente recepior en las condiciones
de operacién de este recipiente formard una fase de

agua separada,
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Una limitacién adicional en la operacidn
del presente invento es que gi los compuestos que
han de separarse forman un azedtropo de punto de
ebullicidn mfinimo, entonces la concentraciédn del
compuesto de punto de ebullicidn inferior debe ger
nmenor gue la que se encuentra presente on el azedtrg
po. Si la concentracidn es mayor, el lfguido formado
por enfriamiento serd rico en el compuesto de punto
de ebullicidn bajo,

Como ejemplo del método del invento, serd
descrito en detalle el secado y fraccionamiento de
una corriente de 2773 moles por hora de meta-xileno
¥ cumeno que contenfa 360 partes por milldn en moles
de agna. Tl fraccionador trabaja a una presidn de
aproximadamente 1,34 atmbsferas. El material de car-
ga entra cerca del centro del fracecionador a apro-
ximademente 1772C. ZEl vapor de cabeza, compuestio
por xileno y agua, se enfrfa suficientemente para
producir xileno 1ligquido que se rccoge en un recipien~
te receptor mantenido a aproximadamente 1272C, 1la
temperatura del reflujo, ¥ a 1 atm, A esta tempera-
tura, la solubilidad del agua en xileno eg aproxima-
damente 3,6 % en moles y el reflujo contendria este
agua si estuviera en contacto con la Ffase de agua
condensada., Ista solubilidad aumenta a 5,8 moles

por ciento a aproximadamente 1520C, la temperatura

- 11 -
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del vapor de la fraccidn de cabeza,

Mediante el procedimiento del presente in-
vento, parte del agua se deja en forma de vapor y se
separa del primer recipiente receptor en una pequefia

5 corriente gaseosa de purga de aproximadamente 4 mo-
les por hora. Esta corriente gaseosa tiene aproxima-
damente 25% en moles de agua, y el liguido de reflu~
jo en equilibrio con ella, en el primer recipiente
de recogida, contiene solamente 0,575% en moles de

10 agua. El xileno separado con la corriente de vapor
de purga se recupera por condensacidn adicional en un
segundo recipiente receptor que funciona similarmente
a la tdenica anterior. Se forma una corriente de xi~
leno 1fquido de 3 moles por hora relativamente hime-
15 da y se devuelve como parte del reflujo y el agua y
cualesquiera gases no condensables se desechan.

Ia concentracidn de agua en la fraccién de
corte lateral serd aproximadamente 10 ppm (molal) o
menos del 3% de la concentracidn en el material calentg

20 do, si se dejan dos platos tedricos entre el reflujo
y la fracecién de corte lateral, La fraccidén de cumeno
més pesada de la mezcla cargada no contiene esencial-
mente agua y se separa desde el fondo de la columna,
Una suma de los caudales de hidrocarburos y agua de

25 este ejemplo se da en la Tebla I.

11.12.73 - 12 - .
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TABLA I

CAUDALES DE HIDROCARBUROS Y CONTERIDOS
DE AGUA

5
Corriente, Tuberia n¢ Moles de Moles de a PPM
hidrocar agua por A%EOLAL)
buro por Hora
Hora
10
Mezcla alimentada, 1 2773 1,0 360
Producto de fondos
(Cumeno), 5 1850 nada nada
Productos de fraccidn
de Corte lateral
(Xileno), 7 923 0,0082 10
15 Vapor de Cabeza, 8 1945 12,1 6220
Reflujo (Total), 12 1945 11,1 5750
Gas de Purga del pri-
mer recipiente recep~
tor, 14 3 1,0 250000
20
La esencia del descubrimiento es que el geca-
do adecnado para muchos fines puede realizarse empleando
un nmero mds pequefio de platos gque en la téenica ante~
rior si se separa agua del primer recipiente receptor
25 en forma de vapor, en lugar de condensar la totalidad

11.12.73 - 13 -
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del agua para fomar una fase liquida en este reci-
piente y separarla por decantacidén. En la técnica an~
terior, el reflujo se encuentra en equilibrio con el
ggua liquida a una temperatura de 1212C y contiene

3,6 % en moles de agua. Este es aproximadamente sels
veces tan himedo como el reflujo del presente invento.
Ia cantidad reducida de agua en el reflujo da como re-
sultado una menor concentracidn de agua en el plato
superior y en cada plato por debajo de él.

ELl caso limitante para la sequedad de una
fraceidn de corte lateral cstd determinado por la
concentracidn de agua de los vapores ascendentes que
pasan a través del liquido en el plato de la fraccidn
de corte lateral, Puesto que estos vapores pasan so-
bre la etapa mds elevada siguiente, el liguido en di-
cha etapa también contendrd agua y la llevard hasta
el plato de la fraccidn del corte lateral. Si se en-
cuentran suficientes platos entre la fraccidn de corte
lateral y la parte superior del fraccionador, el 1f-
quido descendente contendrd la misma cantidad de agua
que el 1liquido del plato de la fraccién de corte late-
ral, y la concentracidn de agua del plato de la frac-
¢idn de corte lateral se establece solamente para los
vapores ascendentes., Ia inferior concentracidn de

agna en el plato superior producida mediante el pre-
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sente invento reduce el nimero de platos requeri=~
dos en una columna para aproximarse a este caso li~
mitante.

Il procedimiento de este invento puede
aplicarse tambidn ventajosamente a un procedimiento
de secado simple en el cunal no se realice el frac—
cionamiento de hidrocarburosgs. ITn este caso el pro=-
ducto se separa por debajo del punto de alimenta-
cibén y puede aproximarse a cualquier grado de se-
quedad deseado mediante el empleo de un nimero su~
ficiente de platos. Tl empleo del presente invento
tambidn aumenta el porcentaje de agua cargada que
puede separarse mediante un fraccionador con cual-
quier mimero de platos.

Una caracteristica significativa del pre-
gsente invento es que su incorporacidn a los fraccio-
nadores que trabajan actualmente, requiere solamen-
te muy pequeflas modificaciones en los z2paratos y sig
temas de control existentes.,

El invento puede modificarse segin se nece-
site ﬁara realizar separaciones similares de tres
componentes, y no estd limitado al secado de mezclas
de meta~xileno y cumeno. Por ejemplo, puede secarse
un disolvente comercial en el mismo recipiente en el

cual se estd separando de &1 un extracto aromitico.
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Otros ejemplos son el secado y separacidn del para—
vy nmeta-xilenos, o de n-octano y n-nonano, El compues
t0 separado como impureza no estd limitado a ser
agna, y puede ser cualquier compuesto, tal como un
alcohol o un éter que se separa durante el fraccio-
naniento de las parafinas normales.

Bsta solicitud, que corresponde a la pre-
sentada en Estados Unidos de América el 30 de No~
viembre de 1972, bajo el mimero 310.730, se acoge &
los beneficios del Articulo 51 del vigente Estatuto

sobre Propiedad Industrial,

REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidn propia y nueva que
se presentan para que sean objeto de esta solicitud
de Patente de Invencién en Espafia, por VEINTE afios,
son los que se recogen en las reivindicaciones si-
guientes:

12 ,- Un procedimiento para la separacidén de

. g
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una sustancia de bajo punto de rocfo de un fraccio-
nador que trata una corriente de alimentacién cons-
titufda por materiales de alto punto de rocfo, en
los cuales la sustancia de bajo punto de rocio es
inmiscible a concentraciones elevadas, procedimien-
to que comprende las operaciones de : (a) hacer pa-
sar los materiales de alto punto de rocfo y la sus-
tancia de bajo punto de rocfo a un fraccionador;

(b) retirar del fraccionador fracciones lfquidas de
materiales de elevado punto de rocfo; (¢) retirar
del fraccionador una primera fase de vapor que com-
prende los més ligeros de los materiales de alto
punto de rocfo y una sustancia de bajo punto de ro-
cefo; (d) enfriar la primera fase de vapor en un pri-
mer condensador para formar una fase liguida de mate
rial de elevado punto de pocio ¥y una segunda fase

de vapor rica en una sustancia de bajo punto de ro-
cfo; (e) separar en un primer separador la segunda
fage de vapor del ligquido de alto punto de rocio for
mado en la operacidn (d); (f) devolver el liguido
de alto punto de roefo separado en la operacién (e)
al fraccionador como reflujo; (g) enfriar la segunda
fase de vapor en un condensador para condensar esen-~
cialmente todo el material de elevado punto de rocio

y una sustancia de bajo punto de roefo; y (h) reco-
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ger el condensado formado en la operacidn (g) en un
segundo separador y formar en €1 una fase liguida de
una sustancia de bajo punto de rocfo, y una fase 1i-
quida de material de alto punto de roclo.

28 .~ Procedimiento sesin la reivindicacién
12, en donde la sustancia de bajo punto de rocfo es
agua.

38,~ Procedimiento segin las reivindicacio-
nes 18 o 28, en donde los materiales de alto punto de
rocfo son compuestos orgdnicos que tienen puntos de
ebullicidn superiores a 1002C a presidn atmosférica,

48 .~ Procedimiento segin cualguiera de las
relvindicaciones 12 a 32, en donde solamente es sepa—~
rada del fraccionador una fraccidén de material de ele-
vado punto de rocfo.

58,~ Procedimiento segin cualquiera de las
reivindicaciones 18 a 38, en donde al menos dos frac-
ciones de materiales de alto punto de rocfo son sepa-
radas del fraccionador, y al menos una fraccidn se se~
para entre el punto de alimentacidn del fraccionador y
la parte superior del fracoionador,

68,~ Procedimiento segin cualguiera de las
reivindicaciones 12 a 52, en donde la fase liguida de
material de elevado punto de roefo de la operacidn (h)

es devuelta al fraccionador como reflujo.
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T2.- Un procedimiento para la separacién de
una sustancia de bajo punto de rocfo de un fracciona-
doxr.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que
antecede, representado en los dibujos que se acompaflan
v para los fines que se‘han especificado,

Esta Memoria consta de diecinueve hojas es~

critas a mdquina por una sola cara,

waria, |0 ENE. 1976

P.A.

Alberio de Elzuiwory

/A:,':" - 19 5
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