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La presente invencidn se refiere a un procedimiento
para la separacidn de diolefinas de mezclas que las con-
tenéan.

M&s particularmente, el procedimiento segfin la pre-

5 sente invencidn puede utilizarse:

a) para la separacién de isopreho de mezclas_que 
csntengan, ademds de isopreno, otros hidrocarburos
Cs.saturados e insaturados, y barticu;armente~-
ciclopentadieno. '

10 . b) para la separacibén de butadieno dé mezclas de
hidrocarburos C, que lo contengan.'> ' .

El pfocedimiento segfin la pfesente invencidn puede
utilizarse indiferentemente tanto para la separacién de
un grupo de diolefinas de una mezcla de tales diolefinas

15 con hid;ocarburos saturados y-olefinicos, como tambié&n
para la separacidn de diolefinas individuales entre sf.

En la técnica se conocen muchos procedimieﬁtos aptos
para las separaciones arriba mencionadas, pero en general'
adolecen de los inconvenientes que se describen a conti-

20 nuacién.

En la separacidn de ﬁna diolefina de 'una meicla que
contenga hidrocarburos saturados y olefinicos, asi como
otras diolefinas, existen muchos disolventes apropiados
para permitir la sepa;écién de las diolefinas de los hidro-

25 carburos saturados y oleffinicos, pero que no son apropiados
para permitir una separacién saﬁisfactoria de las diolefinas

entre si.

Entre tales disolventes puede'citarse por ejemplo la
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N-metil pirrolidona. Por.el contrario, otros disolventes
(por ejemplo anilina) permiten efectuar de modo satisfac-
torio finicamente la sgparacién de dioiefinas entre si'
(véase la Paténte francesa NQ 2.01?L017).

Ademds, algunos disolventes presentan un poder disol-

-vente muy elevado pefo una baja selectividad; otros, por

‘el contrario, tales como la sulfolana, presentan una

selectividad elevada pero un bajo poder disolvente.

Ahora sé ha descubiérto, y ello cbnstituye'el objgto
de la presente invencién, que utilizando compuestos hete-
rociclicos con 5 &tomos, $aturados o insaturados, con
2 &tomos N en el anillo‘(enrposicibnes no adyacentes
entre sf), con o sin uno o varios étpmos de oxigeno
enlazados a los carbonos del anillo, mono o dialquilados
con al menos un grupo algquilo enlazado aldétomo N (el
grupo alquilo puede sef iﬁdiferenteﬁente un grupo metilo
o etilo);, que han resultado ser éxceleﬁtes disolventes,
ya sea solos o en mezcla, es posible eliminar los incon-
venientes hasta ahora existentes en la té&cnica.

Ademas, estos diéolventes presentan a la vez un poder
disolvente y una selectividad muy elevados. |

Se hace constar, ademéis, que tales disolventes no
hidrolizan como la dimetilformamida, y ello constituye
una ventaja no despreciable, ya qﬁe las propiedades del
disolvente permanecen constantes y no es necesario volverlo
a introducir en la instalacién.

El grupo de disolventes arriba definidos, suscepti-

bles de ser utilizados en el procedimiento segfin la inven-



cién, comprende particularmente: N-metil imidazol,

N-N' dimetil imidazolidin 2 ona, 1.2 dimetil imidazol.

N
(N - metil imidazol)
N
cH,
N - CH,
o (N-N' dimetil imidazolidin 2 ona) -
N
‘o
CH,
CH, :
- (1.2 dimetil imidazol)
N-CH,

.Segﬁn el ‘'procedimiento de la presente inQenciGn, los
disolventes pueden utilizarse como tales o en:me2c1a entre
sf, y ventajosamente en mezcla con hasta un 20 % en peso
de agua; en ningfin caso dan lugar a fenbmenos de corrosidn,
tanto que estén en estado anhidro o en mezcla con agua.

Los disolventes empleados en el procedimiento segiin
la invencidn pueden utilizarse como tales o en mezcla para
la separacidn de los compuestos o clases de compuestbs
arriba mencionados, ya sea en procesos mediante destilacién
extfactiva 6 en'procesos mediante extracciones liquido-

liquido, o finalmente en procesos que'utilicen tanto desti-

‘laciones extractivas como extracciones liquido-liquido.

A continuacidén se indican algunos ejemplos destinados



a2 ilustrar mejor el procedimiepto de la invencién, sin
limitar &sta sin embargo en modo alguno, hacié&ndose
referencia en dichos ejemplos a la Fié. 1.
Ejemplo 1 ; |

A una columna de destilacidn extractiva 9 se alimentd

‘una corriente (conducto‘l)'constituida por:

Isopreno = 282,000 moles/h
1.4 pentadieno .= 1,346 o
2 butino | = 0.0
Isopentano » o= "13,241 "
1 penteno' : = 39,664 "
2 metil 1 buteno _ o= 67.257 "
Isopropenilacetileno = 0.055
Pentano normal = - 120,090 "
2 penteno trans = 29,354 "
2 penteno cis , = 18,055 "
2 metil 2 buteno = - 11,258 "
1.3 ciclopentadieno = 1.682 v
1.3 pentadieno trans = 1,471 "

Las condiclones de trabajo eran las siguientes:

Presién de cabeza = 1,2 atm
L/D = 1
Platos = 70

A la misma columna se alimentaron, a través del con-
ducto 2, 673 kg/h de disolvente cqnstituido por una mezcla
de N-metil imidazol-agua (relacidn 94/6 en pesof.

Como producto de cabeza se extrajo por el conducto 3

una corriente constituida por:

-5 -
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Isopreno ‘ = 2.700 moles/h

1.4 pentadieno o= 1.346 "
Isopentano = 13.241 “
1 penéeno = 39.664 "
2 metil 1 buteno = 67.257 "
pentano normal = 120.090 v
2 penteno trans = 29,354 "
2 penteno cis = 18,055 "
2 metil 2 buteno = 10,979 - ¢

La corriente procedente del fondo de la columna 9
(conducto 4) se envid a una segunda columna de destiiécién
extractiva 10, conjuntamente con una corriénte (conducto 5)
de aproximadamente 69 kg/h_de'diéolvente.éonstituido por
una mezcla de N-metil imidazol y agua en la relacién de
94/6 en peso. |

La separacién en 10 se efectu$ bajo las siguientes

condiciones:

Presidn de cabeza = 1,2 atm
L/D = 1
Platos =" 80

Como producto de cabeza se extrajo, a través del con-
ducto 6, una corriente de isopreno de elevada pureza, cons-

tituida particularmente por:

Isopreno = 274.000 moles/h
2 metil 2 butend = 0.279  * »
1.3 pentadieno trans = 0.940 "

A través de un tubo de descarga (7) se extrajeron

en fase vapor los hidrocarburos de acetileno y los hidro-
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~carburos dienos de alta polaridad (butino 2,

isopropenilacetiléno, 1.3 ciclopentadieno), mientras
gque el disolvente, libre de hidroca;buros; apfoPiado para
ser utilizado en las columnas de déstilacién extfactiva 9
y 10, antes mencionadas, se extrajo del fondo (conducto 8).
Ejemplo 2

A la columna de destilacién'extractiva § se alimentd

una corriente de 1 kg/h constituida por (conducto 1):

"Hidrocarburos C4 saturados 29 % en peso
Hidrocarburos C4 olefinicos ' 45 3% n
1.3 butadieno . 35 %, "
compuestos acetilénicos 1000 ppm

Las condiciones de trabajo eran las sigulentes:

Presidn de cabeza = 4 atm
L/D = 1
Platos ' = 70

A la-misma columna se alimentarén, a través dei
conducto 2, aproximadamente 11 kg/h de disolvente cons-
tituido por una mezcla de N-N' dimetil imidazolidin 2
ona y agua en la relacidn de 93/7 én peso,

. De la porcibén de cabeza se extrajo, a través del
conducto 3, una corriente de 0,65 kg/h, conteniendo esen-
cialmente hidrocarburos saturados y olefinicos. La corriente
procedente del fondo de la columna 9 (conducto 4) se alimen~-
t6 a la segunda-columna de destilacién extractiva 10, con-
juntamente con una corriente de aproxipadamente 2,5 kg/h
(conducto 5) de disolvente constituido por una mezcla de

N-N' dimetil imidazolidin 2 ona y agua (relacidén 93/7
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en peso).
La separacidén en la columna 10 se efectud en las

siguientes condiciones:

Presidn de cabeza = 4 atm
L/D = 1

Platos = 80

.’- De la pgrcién de cabeza ée la columna se extrajo
(conducto 6) una corriente’ de aproximadamente 0,345 kg/h
dgA1.3 buéadieno'de elevada pureza, cohténiendo parti-
cularmente compuestos acetilénicos en una cantidad inferiox
o igual a 20 ppm,

A través de un tubo de déscarga se extrajeron en fase
vapor (conducto 7) los hidrocarburos aéetilénicos,'¢onjun-
tamente'con una cantidad despreciable de butadienc
(0,005.kg/h) mientras que del fondo de la columna se
extraﬁo el disolvente  (conducto. 8), libre de hidrocarburos,
apropiado para volver a sér utilizado en las columnas
de destilacién extractiva 9 y 10, arriba mencionadas.,
Ejemplo 3

-En relacidn con el esquema ilustrado en la Fig. 2,

a la columna de destilacidn extractiva 9 se alimentd, por
el conducto 1, una corriente igual a la indicada en el
ejemplo 1.

Las condiciones de trabajo eran las siguientes:

Presidn de cabeza = 1,1 atm
L/D . = -1,3
"Platos = 70

A la misma columna se alimentaron, a través del
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conducto 2, aproximadamente 730 kg/h de 1.2 dimetil
imidazol anhidro.

De la porcidén de cabeza se extrajo (conducto 3$
una corriente igual a la indicada.p;ra el mismo punto én
el ejemplo 1.

La corriente procedente del fondo de la columna 9
(conducto 4) se alimentd a la segunda columna de deétila—
cién extract;va 10, conjuntamente con una corriente de |
aproximadamente 80 kg/h (conducgo 5) de 1(2 aimeti;
imidazol anhidro.

La séparacidn en lé columna 10 se echtub en las

siguientes condiciones:

Presidn de cabeza = 1.1 atm
L/D = 1.1
Platos = 70

De la porcién de cabeza se extrajd'(condﬁcto~6) una
corriente de isopreno de elevada pureza, constituida

particularmente pors:

Isopreno = 268,000 moles/h
2 metil 2 buteno = 0.279 "
1.3 pentadieno trans = 0.840 "

Del fondo se extrajo una corriente (conducto 7)

conteniendo, ademfs del disolvente, todos los hidrocar-

buros acetilénicos y dienos (butino 2, isopropenilacetileno,

1,3 ciclopentadieno).
Esta corriente se alimenté a la columna de destila-

cién 14, que trabajaba en las siguientes condiciones:
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_Presién de cabeza = 0.8 atm
L/D = 0
Platos = 20

De la porcibén de cabeza se extrajeron (conducto 8)
los hidrocarburos polares arriba mencionados, mientras
que del fondo se extrajo el disolvente apropiado para volver

a ser utilizado en las columnas de destilacidn extractiva

9 y 10, arriba mencionadas.

N"O T A
Descrita suficientemente la naturaleza del invento,

asi como la manera de ponerlo en préctica, se hace constar

" que todo cuanto no altere, cambie o modifique su principio

fundamentél, puede gquedar sometido a variaciones de detalle.
También se ﬁace constar que esta invencidn corresponde a la
descrita en la éolicitud de Patente No 26816 A/73, deposi-
tada ep_ztélia en 20 de Julio de 1973, cuya prioridad se
reivindica dé acuerdo con los Convenios Internacionales
en vigor, siendo lo esencial y por lo que se solicita
Patente de Invencién, por veinte afios, lo que gqueda resumi-
do en las siguientes reivindicaciones:

12.~ Procedimiento para la separacibn de diolefinas
de mezclas que las contengan, caracterizado porque se
efectfia una extraccién liquido-liquido y/o una destilacibn
extractiva mediante la utilizacién de un disolvente cons-

tituido por uno o varios compuestos heterociclicos con

5 ftomos, saturados o insaturados, con 2 &tomos N en el

"anillo en posiciones no adyacentes entre si, con o sin uno

o varios &tomos de oxigeno enlazados a los carbonos del

- 10 ~
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anillo, mono o dialquilados con al menos un grupo aiquilo
enlazado al &tomo N, siendo el gfupo alquilo indiferente-
mente un grupo metilo o etilo. ' '

28, - procedimiento seglin la reivindicacién 12,
caracterizado porque como compuesto heterociclico se elige
N-metil imidézolf. A

32,~ Procedimiento ségln la reivindicaciénllé,
caracterizado porque como compuesto heterpciclico se elige
N-N' dimetil imidazolidin 2 ona.

42 .- Procedimiento seglin la reivindicaci®n 18,
caracterizado porqué ﬁomo compueétoheterociclico se elige
1.2 dimetil imidazol,

52.- pProcedimiento seglin las reivindicaciones prece-
dentes, caracterizado porque el disolvente se utiliza
en mezcla con agua en un porcentaje de hasta 20 % en peso.

62.- PROCEDIMIENTOQ PARA LA'SEPARACION DE,DIOLEFINAS
DE MEZCLAS QUE LAS:CONTEﬁGAN,
tal y como queda descrito y reivindicado en la presente
memoria que consta de once hojas mecanografiadas por una
sola cara y de dos laminas de dibujos, |

BARCELONA, 19 de Julio de 1974.

SNAM PROGETTI S.p.A.
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