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ANTECEDENTES DE LA INVENCION
Campo de la Invencidn

El campo de la téenica al que pertenece esta invencidén
es la separacidn de hidrocarburos. Especificamente, esta
invencidn se refiere a un proceso gque utiliza un 2luminosi-
liceto cristalino paras separsr parafinas normales de isope-~
rafinas. Més especificamente, esta invencidn se refiere =z
un procedimiento mejorado de separacidén de parafinas norme-
les en el gue se utilizz wna etapa de desorcidn en dos eta-
pas propiamente dichas nara obtener una corriente de produc

to de parafinas normales de mayor pureza.
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Descripeidén de la Técnica Anterior

La solicitante reconoce la abundancia de técnica ante
rior en el campo de la separacidn, especialmente de la tég
nica referente a las operaciones del tipo de lecho fijo en
contracorriente a las gue se hace referencia corrientemen~
te como operaciones del tipo de lecho fijo de flujo simula
do en contracorriente como se ilustra particularmente en
la Patente de los EE.UU. N2 2.985.589, del mismo inventor.

Patentes especificas de la técnica anterior que se con
sidersn estrechamente relacionadss con la presente inven~
cidn son la Patente de los EE.UU. N¢ 2.985.589, de Gerhold
la Patente de los EE.UU. N¢ 3,274.099, de Broughton; la Pa
tente de los EE.UU. N2 3.732.325, de Pharis & otros; la Pa
tente de los EE.UU. N? 3.696.107, de Neuzil; la Patente de
los EE.UU. N9 3.723.302, de Pharis y otros; la Patente de
los EE.UU. N? 3.733.261, de Adems ¥y otros} y la Patente de
los EE.UU. N2 3.715.409, de Broughton. Todas estas paten~
tes se‘fefieren a pyocedimientOS de separacidn s&lido-flqi
do en contracorriente simulads en los gque un componente de
extracto de una corriente de alimentacidn se separa por ad
sorcidn selectiva sobre un adsorbente particular y subsi-
guientemente se recupera en una mayor concentracidn que la
existente en la corriente de alimentmcidn como corriente de
producto. En cada procedimiento existen diversas zonas que

representan cantidades de materizl adsorbente en las que es
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t4n teniendo lugar las operaciones individuales. En ceda

cidn: wa zona de adsorcidn, wna zona de purificaeidn y ung
zona de desorcidén. En la zona de adsorcidn, el material
de extrascto adsorbido selectivamente y quizds algunos mate
riales contaminantes son adsorbidos mientras que los mate-
rigles del refinsdo retenidos menos selectivamente quedan
generalmente en los espacios vacios intersticiales que ro-
dean el adsorbente. La operacidn bédsica que tiene lugar
en la zona de purificecidn es la purificacidn de los mate-
riales de extracto adsorbidos presentes en el adsorbente;
el adsorbente, al "pasar® a través de la zona de purifica-
cidn, gueda mis concentredo en el material de extracto ¥y
menos concentrado en los materiales del refinado. En la
zona de desorcidn, un material desorbente separa el mate-
rial de extracto adsorbido del adsorbente.

La primera patente describe el concepto bésico de un
procedimiento de contacto sdlido~fluido en contracorriente
simulada que emplea un lecho fijo de adsorbente sdélido que
tiene corrientes de entrade y de salida en movimiento que
permiten una segregacidn de zonas en las cuzles estdn te-
niendo 1pgar funciones separzdas con el fin de separar una
corriente de alimentacidén en un componente producto de refil
nado y un componente producto de extracto.

La segundz patente, N¢ 3.274.099, incluye las mismas
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etapas de procedimiento bdsicas que la primers éatente, pe
rv incluye ademds una corriente de entrada adicional en la
zona de purificacidn, la cual estd localizada entre la zo-
na de adsorcidén y la zona de desorcidn. ILa corriente de en
trada es un agente de berrido, un compuesto de tipo refina
To (es decir, un material que relativamente no es adsorbi-

do por el adsorbente) que tiene un punto de ebullieidn tal|

gue permite la senaracidn por destilscidén del componente 4
refinado de la alimentacidn, el cusl se introduce en el pr
ceso para empujar el material de refinado que estd atrapad
en los espacios vacios intersticiales entre las particulas
del adsorbente en la zona de purificacidn hagiéndolo volve
a una zona de adsorcidén a fin de impedir que materizl de re
finado de la alimentzcidn pase desde la zona de adsorcién
a través de la zona de purificacidén y ent;e en una zona de
desorcidn contaminzndo de este modo un producto de extrac-
to con material de refinado de la alimentacién. En una reg
lizacidn, se utiliza el proceso de la Patente de los EE.UU.
Ne 3.274.099 para separar parafinas normales de isoparafi-
nas, '

La Patente de los EE.UU. N? 3.732.325 describe un pro-
cedimiento que emplez las mismas etapas de proceso bésicas
de la primera patente y un asdsorbente particular para sepa
rar hidrocarburos aromdéticos, particularmente los aromdti-
cog en 08. En el proceso descrito en dicha patente, se in
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troduce en la zona de purificacién una corriente de purifi
cacidén que comprende material de extracto. El material de
extracto puede tomarse bien sea de uma salida de corriente
de extracto del proceso 0 de material de extracto que se
ha separado del material desorbente en un fraccionador de
corriente:de extracto. Ia corriente de purificacidn que
contiene el material de extracto desplaza de los espacios
vacios intersticiales existentes entre las particulas de
adsorhente cualesquiera materiales de refinado srrastrados
a la zona de vurificacidn, separa los contamincntes de la
alimentacidn.adsorbidos’por el adsorbente y reduce la can-
tidad de desorbente que rodéa nofmalmente las particulas
de adsorbente en la zona cusndo no se utiliza corriente al
guna de purificacidn.

La Patente de los BE.UU. N? 3.696.107 describe un pro
cedimiento para separasr pargrxileno a partir de una corrien
te de alimenfacidn que contiene unz mezcla de aromiticos
08 que emplea las etapas de proceso bésicas descritas en
la primera patente, wnm adsorbente de aluminosilicato cris-
talino particular y una operacidn de desorcidn en dos eta~
pas en la gque una primers corriente de desorbente se pone
en contacto con el adsorbente en la zona de desorcidén para
efectuar la desorcidn del para-xileno del adsorbente y.una
segunda corriente de desorbente se pone en contacto con el

adsorbente en lu zona de desorcidn psra efectuar la expul-
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sidn de los para-xilenos desorbidos de 1los espacios vacfos
intersticiales entre las particulas del adsorbente. Se re
tira del proceso una sola corriente de extracto.

En la Patente de los EE.UU. N° 3.723.302, que describe
un procedimiento para seperar elefinas de parafinas que em
plea las etapas de proceso bisicas descritas en la primera
patente y un adsorbente particular, se utiliza también wna
operacidn de desorcidn en dos pasos. El procedimiento usa
dos materizles desorbentes,. entrando ambos en la zona de
desorcidn., El primer material desorbente se pone en con-
tacto con el adsorbenfe en la zona de desoreidn y hace que
1os confaminantes se desorban del adsorbente, mientras que
el segundo material desorbente se utiliza para desorber
las olefinas del producto del adsorbente contenido en lé
misma zona de desorcidn. Se retiran del vroceso dos co-
rrientes de extracto, una corriente de salida de contami~
nentes del extracto y una corriente de galida de olefinas
del extracto. _

La Patente de los EE.UU. N2 3.733.261 describe un pro
cedimiento para separar olefinas de parafinas que emplea
las etapas de proceso bdsicas de lz primers patehte mencio
nada. Ep dicho procedimiento se introduce wa solo material
desorbente en dos puntos de lz zona de desorcidn y se reti-~
ran del proceso dos corriente de extrazcto, una corriente de

contominantas de extracto gue contiene contaminantes aromi-
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ticos y material desorbente y una corrieﬁte de olefinas del
extracto que contiene olefinas y material desorbenté.

Lz Patente de los Eb,Uu. e 3.715.409 describe w pro
cedimiento para la separacidn de hidrocarburos aromiticos
que emplea cuatro zonas e incluye las etapas de: introduciy ]
una‘corriente de entrada de materizl de extracto en la zo-
na de purificacidn para efectuer la desorcidn:y el despla-
zomiento del malterial de refinedo; introducir al menos uua
porcidn de la corriente de éali&a de refinado que sale de
la zona de adsorcidn en ls zona de regulacidn para efectual]
1la desorcidn y el desplazaniento del material desorbente; .
¥ hacer pasar una corriente de entrada de refinado al inte
rior de una zona de adsorcidn pard efectuar el desplaza-
miento de desorbente del adsorbente en dicha zona.

Bl prbcedimiento’de esta invencidn se refiere a un pro
cedimiento mejorado para separsr parafinas normales g par-
tir de una corriente de alimentacidn gque contiene parafinaﬂ
normales, isoparafinas e hidroczrburos sromdticos. En una
realizacidn, el proéeaimiento emplea un esquema de trata-
miento en contracorriente de lecho mévil simulado en el
cual gl menos tres zonas se desplazen a través de la masa
de adsorbente para permitir que diversas porciones de laz
masa de adsorbente se comporten como zonas de adsorcidn, pul
rificacidn y desoreidn. ILa mejora comprende la utilizacién

de una operscifn de desorcidn en dos etapas en la que (1)
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un primer material desorbente se pone en contacto con ad-'
sorbente que contiene parafinas normales y aromiticos ad-
sorbidos en la zona de purificacidn y desorbe los aromdti
cos; ¥, (2) un segundo material desorbente se pone en con
tacto con el adsorbente que contiene las parafinas norma-~
les adsorbidas. en lg zona de desorcién y desorbe las para
finas normales. Ia mejorza permite la obtencidn de un'prg
ducto de parafinas normales que contiene cantidades redu-
cidas de contaminantes de hidrocarburos aromdiicos.

Con anterioridad a la presente invencidn, se han uti
lizado diversos métodos de_pretrataﬁiento de la corriente
de alimentacidn o post-tratemiento del producto de parafi
nas normales, o ambos, para separar la totalidad 0 una por
cidn de los conteminmmtes aromdticos. Tazles métodos han
incluido procesos de lavado con Zeido, y de hidrogenacidn.
Por el procedimiento de la présente invencidn, la concen-
tracién de contaminantes arométicos en el producto de parz
finas normales puede reducirse en el, proceso de separacidn
de pafafinas»normaléé propiamente dicho, eliminando asi po
siblemente la necesidad de tal pretratamiento de la corrien
te de alimentacidn y post-tratamiento del producto o al me-|
nos reduciendo la severidad de tales tratamientos.

La presente invencidn tiene.utilidad particuler en los
casos en gue las paraflinas normales han de utilizarse como

materias primas para la produccidn VBioquimica de proteinas
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destinadas al consumo animal o humano, y donde, por esta
razdn, los contaminantes aromdticos son particularmente vey
judiciales,

RESUVEN DE LA INVENCION

De acuerdo con lo anterior, es un objetivo amplio de

la presente invencién proporcionar un procedimiento mejors
do de separacién de parafinas normeles en el que la concen
tracidn de aromdticos de la alimentacidn contaminantes en
la corriente de producto de parafinas normeles se puede re
ducir empleando un primer material desorhente para separar
sélo los aromdticos contaminantes adsorbidos en la superfi
cie del adsorbente antes de poner en contacto el adsorben-
te con un segundo materiel desorbente para desorber las pz
rafinas nofmales adsorbidas. Tl producto de perufinas nor
males se recupera después de ello con alta pureza y con sy
concentracién baja de contaminantes de hidrocarburos aromd
ticos.

Resumiendo brevemenfe, la presente invencién es, en su
realizacidn mds amplia, un précedimiento mejorado para la
separacidn de parafinas normales a partir de una corriente
de alimentacidn que contiene una mezcla de parafinas norma
les e isoprafines junto con hidrocarburos aromdticos, pro-
cedimiento que emplea un adsorbente que comprende unz zeoli

ta y comprende lzs etapas de: (a) poner en contacto dicho
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adsorbente con dicha alimentacién en condiciones de adsor-
cidn para efectuar la adsorcidn selectiva de parafinas nor
males y wna porcidn de los hidrocarburos aromdticos por el
adsorbente; (b) retirar una corriente de refinado que com-
prende isoparafinas adsorbpidas menos selectivamente de di-
cho . adsorbente; (e) poner en contacto dicho adsorbente con
un material desorbente en condiciones de desorcién para efge
tuar la desorcidn de las parafinas normales de dicho adsor-
bente; (d) retirar de dicho adsorbente una corriente de exd
tracto que comprende parafinas normgles; ¥, (e) hacer pasar
al menos ung porcidn de dicha corriente de extracto a unos
medios de separacidn y separar en ellos en condiciones de

separacidn parafinas normales del material desorbente, en

el que la mejora comprende utilizer una operacidn de desor
cidn en dos etapas que comprende las etapas de (i) pomer

en contacto en primeras condiciones. de desoreidén dicho ad-

sorbente con un primer material desorbente para efectuar lg.
desorcidn de dichos hidrocarburos aroméficos de la alimen-
taci6ﬁ; (ii) retirar uwna primera corriente de extracto ﬁue
comprende dichos hidrocarburos aromdticos de la alimenta-~

cidn y dicho primer material desorbente de dicho adsorben
te; (iii) poner en contacto en segundas condiciones de de-
sorcidn dicho adsorbente con un segundo materizl desorbente
para efectuar la desorcidn de las parafinas normales; (iv)

retisrar une segunda corriente de extracto que comprende pa
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rafinas normales y un segundo material desorbente de'dicho
adsorbente; y (v) hacer pasar =zl menos una porcidn de dicha
segunda corriente de extracto a unos medios de separacidn
y separar en ellos en condiciones de separacidn las ééraii
nas normales de dicho segundo materizl desorbente.

En otra realizacidn, la presente invencidn es un pro-
cedimiento mejorado para la separacién de parafinas norma-
les a2 pertir de unz corriente de zlimentacidn que compren-
de wna mezcla de parafinas normsles, isoparafinas e hidro-
cerburos aromdticos, procedimiento que emplea un adsorben-
te que comprende une zeolita selectiva respecto a la forma
y comprende las etapas de: (e) mentener un flujo de fluido
neto a través de une colume de vh adsorbente en una sola,
direccidn, columma que contiene =1 menos ires zonas que
tienen funciones operativas sepuradas que Lienen luger en
ellas y que estén interconectadss en serie con las zonas
Yerminales de dicha columna conectada pars proporcionar un
widn continua de diches zonas; (b) mantener una zona de
adsorcidn'en dicha columna, estendo definida dicha zona por
el sdsorbente locelizado entre wna corriente de entrada de
alimentacidn en wn 1limite situado aguas erribe de dicha z0
na y una corriente de sslida de refinado en wn limite situg
do aguas'abajo de diche zona; (¢) mantener una zona de puri
ficaeidn inmediatamente agvss grribas de dicha zona de adsor

cidn, estsndo definide dicha zonas de purificacidn por el ad




10

15

20

25

Hoja n\'lm.lz 08096

sorbente localizado entre uns corriente de salida de extrag
t0 en wn 1imite situado aguas arriba de dicha zona de puri-
ficacién y dicha corriente de entrada de zlimentacidén en un
limite situado aguas abajo de dicha zona de purificacidn,
teniendo dicha zona de purificacidn una corriente de entra-
da de agente de barrido loczlizada aguas arriba de dicha c9
rriente de entrada de alimentacidni (d) mantener una zona

de desorcidn inmediatamente 2guas arriba de dicha zona de

purificacidn, estando definidas dicha zona de desorcidén por
el adsorbente locelizado entre una corriente de entrada de
desorbente en un limite situedo agués arriba de dicha zona
y dicha corriente de salida de extracto en um limite situa
do aguas sbajo de dicha zona; (e) hacer pasar dicha corrien

te de elimentacidn =l interior de dicha zona de adsorcidn |
en condiciones de adsorcidn pere efectusr la adsoreidn se-
lectiva de las parufinas normales y los sromdticos por el

adsorbente en dicha zona y retirar una corriente de refina-
do que comprende isoparafinse de dicha zonaj (f) hacer pa-
ser una corriente de entrade de desorbente en dicha zona de
desorcidn en condiciones de désorcidn para efectuar el des-~
plazamiento de las parafinas normeles del adsorbente en di-
cha zonz y retirar wna corriente de salids de extracto que |
comprendé parafinns normales y materisl desorbente de dicha
zona; (g) hacer paser &l menos une porcidn de dicha corrien

te de salide de extracto a wnos medios de separacidn y sepa




10

15.

20

25

"de entrads de alimentacidn, la corriente de salida de refi

Hojr n\'xm.13 08096

rar en €stos, en condiciones de separacidn, las parafinas
normales de dicho materisl desorbentey (h) introducir wn
agente de barrido en dicha zona de purificacidn; (i) hacer
avanzar periédicamente a través de dichz columna de adgor-
bente en una direccidn de aguas abajo con respecto al flu-

jo de les fluidos en dicha zona de adsorcidn la corriente

nado, la corriente de entrada de desorbente, y la corrien-
te de salida de extracto para efectuar el desplazamiento -
de zonas a través de dicho adsorbente y la produccidn de cg
rrientes de salida de extracto y de refinado, en el que la
me jora éomprende utilizar una operacidn de desorcidn: en dog
etapas que comprende las etapas de: (i) introducir en di-

cha zona de purificacidn en mezclza con dicho agente de ba-
rrido un primer materiazl desorbente y desorbsr en ella en

primeras condiciones de desorcidén los aromiticos del adsor
bente; (ii) retirar de dicha zona de adsorcidn una corrien -
te de refinzdo que comprende las isoparafinas y los hidro-
carburos aromdticos de la alimentacién; (iii) introducir

en dicha zona.de desorcidn un segundormaterial desorbente,
y desorber en ella, en segundas condiciones de desorcidn,

las parafinas normales del adsorbente; (iv) retirar uwma cg
rriente de extracto que comprende parafinas normales y di-
cho segundo material desorbente de dicha zona de desoreidn;

¥, (v) hacer pzsar 2l menos una porcidn de dicha corriente
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de extracto a unos medios de separacidn y separar en éstos
en condiciones de separacidén las parafinas normales de di-
cho segundo material desorbente.

Otros ohjetos y realizaciones de la presente invencidy
incluyen detalles acerca de mezclas de alimentacidn, adsor
bentes, materiales desorbentes y condiciones de operacidn,
todo 1o cual se describe mds adelante en esta memoria en
la exposicidn que sigue de cadz una de las facetas de la

presente invencidn.

DESCRIECION DE LA INVENCION
Con objeto de lograr une mejor comprensidn del proce-

so de esta invencidn, se dan las siguientes definiciones &
términos que se utilizen a lo largo de la presente memoria
descriptiva.

El término "corriente de alimentscidn" indica una co-
rriente en él procedimiento por la cuzl pasa el material
de alimentacidn al adsorbente. Un materisl de alimentacidn
comprende uno o mis componentes de extracio y wio o mds com
ponentes de refinado. Un "componente de extracto® es wn '
compuesto o tipo de compuestos que es adsorbido mds selec-
tivamente por el adsorbente, mientrzs cgue un "componente
de refinado" es un compiesto o tipo de compuestos que es
adsorbido menos selectivamente. IEn este procedimiento, las

parafinas normales de la corriente de alimentacidén son com~
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ponentes de extracto, mientras que las isoparafinas de la
corriente de alimentacidn y la mayor parte de los aromdti-
cos son componentes de refinado. Una pequefia poreidn de 14
aromiticos de. la alimentacidn se adsorben en las superfi-
cies de las particulas del adsorbente, sin embargo, y por
ello pueden gonsiderarse como uwn componente de extracto en
el sentido estricto del término. USualﬁente, el término
"oomponente de extracto™ como se utiliza en esta memoria
hace referencia a un compuesto o tipo de compuesto adsor-
bido mds selectivemente gue constituird el producto deseadd
tal como las parafinas normales en este proceso. E1 térmi-
no "mzterial desorbente" significari generalmente un mate-
rial capaz de desorber un componente de extracto. Especifi
camente, el término "orimer materizl desorbente" significs
rd un moterial capaz de desorber los aromdticos de la ali-
mentacidn adsorbidos en la superficie pero incapaz de desoZ]

ber las parefinas normales adsorbidas del adsorbente, mien-

ferencia a un material desorbente seleccionado para desor-
ber las parafinas normales adsorbides. EL $érmino "agente
de barrido” significard un compuesto de tipo refinado admi
tido en el proceso con la finalidad principal de arrastrar
por lavado los componentes de refinado del volumen vacio

no selectivo (definido més adelante en esta memoriajidel ad

sorbente. Bl término "corriente de desorbente” o "corrien
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te de entrada de desorbente" indica la corriente por la
cuzl pasa el material desorbente al adsorbente. E1 térmi-
no "corriente de refinado” o "corriente de salida de refi-
nado" significa una corriente por la cual se separan del
adsorbente la mayoria de los componentes del refinado. ILa
composicidn de la corriente de refinado puede variar desde _
précticamente 100% de material desorbente hasta prictica-
mente 100% de componentes de refinado. El término "corrien
te de extracto" o "corriente de salida de extracto” signifi
card una corriente mediante la cual se retira del adsorben-
te un material de exirzcto que ha sido desorbido por un ma-
terial desorbente.
Aun cuéndo es posible por el procedimiento de esta in-
vencidn producir parsfinas normales de alta pureza (99% y
superior) con elevadas recuperaciones (90% o mayor), se
apreciard que un componente de extracto no es adsorbido
nunes cqmpletamente por el adsorbente, y que un componente
de refinado tampoco es no adsorbido nunca completamente por
el adsorbente. Por consiguiente, pequefias cantidades de un
componente de refinado pueden aparecer en la corriente de
extracto y, andlogamente, pequeiias cantidades de un compo-
nente de extracio pueden aparecer en la corriente de refi-~
nado. Ias corrientes de extracto y de refinado se distin-
guen por tanto adicionalmente una de otra y de la mezcla de

alimentacidén por la proporcidn de las concentraciones de wn
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componentes de extracto y un componente de refinado que apa
recen en la corriente de gue se trate. lMis especificamen-—
te, la proporeidn de la concentracidn de parafinas norma-
les adsorbidas mds selectivamente a2 la de las isoparafinas
adsorbidas menos selectivamente serid minima en la corrien-
te de refinado, serd a continuacién mayor en la mezcla de
aliméntacidn, ¥ serd méxima en la corriente de extracto.
Milogemente, la proporcién de la concentracidén de las iso
parafinas adsorbidas menos selectivamente a la de las varg
finas normeles adsorbidas mds sdlectivamente gerd mixima en
1o dorfiente de refinzdo, 2 continuacidn serd mayor en la
mezoiavdé a}imentacién, y serd minima en la corriente de
extracto. En una reaslizacidn del presente proceso, existi
rén dos corrientes de extracto, una de las cuales contendrg'
los sromiticos de la alimentacidén desorbidos, el primer mzg
terial desorbente y précticamente nede de parafinas ndrma-
les, y la otra de las cueles contendrd las parafinas normz |
les, el seguﬁdo material desorbente y una concentracidén re-
ducida de los aromdticos de la alimentacidn. En otra rea-
lizacidn del presente proceso, existird una solﬁ corriente

de extracto que contendrd las parafinas normales, el segun-

aromdticos de la alimentacidn. Casi la totalidad de 1os
aromdticos de la alimentzcidn, junto con las isoparafinas

de la zlimentacidn y el primer material desorbente, apare-
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cerdn en la corriente de refinado en esta ¥ltima realiza-

cularmente en esta Ultima realizacidn, puede variar desde
précticamente 100% de material desorbente hasta prictica~
mente 100% de componentes del extracto.

ELl %érmino "volumen de poros selectivo" del adsorben-
te se define como el volumen de adsorbente que adsorbe se-
lectivamente coOmponentes del extracto del matefial de ali-
mentacién. E1 término "volumen vacio no selectivo" del ad
sorbente es el volumen del adsorbente que no retieme seleg
tivamente componentes del extracto'del mgbterial de alimen-
tacidn. DBste volumen incluye las cavidsdes del adsorbente
que no contieﬁen en absoluto puntos adsorbentes y los espa
cios vacios intersticiales existentes entre las particulas
del adsorbente. EL volumen de poros selectivo y el volu-
men vacio no selectivo se expresan gemerslmente en canti-
dades volumétricas y tienen importancia para la determina
cidn de los caudales adecuados de fluido requeridos que de
ben introducirse en una zona de operacidn vara que tengen
lugar operaciones eficientes para una cantidad dada de ad-
sorbente, - |

Cuando el adsorbente "entra” en una zona de operacidn
(que se define y describe més dlelante en esta memoria) su
volumen vacio no selectivo junto con su volumen de poros se

lectivo transportan fluido al interior de dicha zona. EL
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volumen vacio no selectivo se utiliza para determinar la

cantidad de fluido que debe entrar en la misma zona en di-
reccidn de contracorriente cbn respecto al adsorbente para
desplazar el fluido presente en el volumen vacio no selec-
tivo. Si el caudal de fluido que entra en wa zona es me-
nor gue la proporcidn de volumen vacio no selectivo del ma
terial adsorbente que entra en dicha zoﬁa, se producird wm
arrastre neto de liquido al interior de la zona por el ad-
sorbente. Puesto que este arrastre neto es un fluido pre-
sente en el volumen vacio no selectivo del adsorbente, en

la mayoria de los casos dicho..arrastre comprende componen-
tes de la alimentacidn retenidos menos selectivamente.

_El volumenh de poros selectivo de un adsorbente puede
en ciertos casos azdsorber porciones de meterial refinado
del fluido que rodea el adsorvente, dado que en ciertas
vcasiones existe competencia enire el material de exirzcto
vy el material de refinado por los puntos adsorbentes exis-
tentes en el interior del volumen de poros selectivo. Si
unz gran cantidad de materiel refinado rodea al adsorbente
con respecto a2l meterial de extracto, el materizl de refi-
nado puede ser suficientemente competitivo para ser adsor-
bido por el adsorbente.

Los materiales de slimentacidn gue Pueden utiligarse
en el procedimiento de esta invencidn serdn fracciones hi-

drocarburadas que tienen wn intervale de nidmero de dtomos
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de carbono comprendido entre aproximadamente 6 4dtomos de
carbono por moldécula y aproximadesmente 30 dtomos de ecarbo-
no por molécula. Tipicemente, el intervalo de nimero de
dtomos de carbono de las fraceiones hidrocarburadas serd
bastante estrecho, t2l como desde sproximadamente tres a
aproximadamente seis Atomos de carbono por molécula. Una
fraceidn de keroseno Cio2 015 es ung corriente de alimen
tacidn tipica. ITas corrientes de alimentacidn contendrin
parafinas normales, isoparafines y aromdticos en concentra
ciones variables, pero voco o nada de olefinas. Dependien
do del tipo de crudo del que se derive la fraccidn hidrocar
burada y del intervalo de nimero de carbonos de la fraccidn)
la concentracidn de psrafinas normzles variard tipicamente
desde eproximademente 20 hasta aproximzdamente 60% en volu
men de ls alimentacidn, y la concentrscidn de aromdticos
desde aproximadamente 10 hasta aproximazdanente 30% en volu~
men de la alimentacidén. Pueden existir mds corrientes de
alimentacidn anormales que tienen concentraciones de aromd
ticos de sdlo sproximadamente 2 a aproximadsmente 4% en vo
lumen de la corriente de alimentacidn. Dado gue los aromd
ticos de la alimentacidén, como las isoparalinas, no pueden
entrar en los poros del adsorbente utilizado en este proce
so debido & que el didmetro de su seccidn transversal es
demasiado grande, casi la totalidad de los aromiticos apa-

recer en la corriente de refinado. Una pequefia porcidn,
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sin embargo, se adsorbe con bastante tenaci@ad'sobre las
superficies de las particulas del adsorbente Y aparece fi-
nalmente como un contaminante en el producto de extracto
(parafinas normales). Ios aromdticos de la alimentacidn
pueden incluir aromfticos monociclicos tzles como benceno
0 alcohilbencenos; indanos o alcohil-indanos; y aromdticos
biciclicos gue incluyen naftalenoé, bif;nilos, o los ace-
naftenos. Los contaminantes aromfticos arriba mencionados
pueden caracterizarse generalmente por tener la férmula &e
neral Cyloy, ;o donde J, tal como se utiliza en la tédenica
de la espectrometris de masas, indica un ndmero especifico
que cuando aparece en la fdrmula empirica arriba menciona-
da puede permitir la caracterizacién distintiva de tipos
aromiticos complicados. EL autor de la invencidén ha encon
trado que ciertos hidroearburos aromdticos J6 y'ilz son
los que quedan retenidos con mayor fuerza sobre e adsorben
te. Otros tipos de hidrocarburos aromditicos tales como los
hidrocarburos Ja é JlO o inecluso hidrocarburos de tipo‘Jls,
podrian asdsorberse también fuertemente.

El agente de barrido, definido previamente, tendrs
preferiblemente un punto de ebullicidn que difiere suficien
temente del punto de ebullicidn del componente de refinado
de la corriente de alimentacidn para separarse ficilmente
de la corriente de refinado por destilacién accesoria sub-

siguiente. Asf, en este proceso, el zgente de barrido se
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puede seleccionar entre los homdlogos que hierven & tempe-
rature superior o inferior de los componentes de cadena ra
mificada 0 cielicos del material de alimentacidén. Como un
e jemplo especifico, un agente de barrido adecuado que pue~
de utilizarse en la separacidn de perafinas normales de un
nmaterial de alimentacidn C.

1
es adsorbido por el adsorbente y que puede separarse de log

0 015 es el isooctano, que no

1071
El agente de barrido se suminisira a un ritmo suficiey

componentes de refinado C,.-C 5 POT destilacidn.

te para igualar sustancialmente el volumen de especio vacio
entre las particulas de adsorbente que passn por un punto
dado en el ciclo de proceso pera una velocidad de circula-
6i6n dada, separando de este modo sustancizlmente y de ma-~
nera continua el material arrastrazdo, principalmente compo
nentes de refinsdo, de entre lzs particulas de adsorbente
a medida que éste Ultimo circula a lo largo del circuito
del proceso. Los componentes del refinzdo desplazados se
wen 2 la corriente de fluido que fluye en una direccidn
de flujo de aguas abajo y se retirén eventualnente de la
fase flﬁida ¢irculante por sepéracidn como lz corriente de
salida de refinado, la cual puede hecerse pasar después &
unos medios de separacidn de la corriente de refinado én_
los gue se pueden recuperar los componentes del refinado.
La velocidad preferida de carga ﬁel agente dé barrido en
la zona de purificacidn es unz velocidad de flujo igual o
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mayor gue la velocidad de flujo de 1os-espacios vacios en-
tre las particulas de adsorbente, velocidad ésta que depen
de en cualquier caso particular del tamafio de particula del
adsorbente, tanto si se utiliza un proceso de lecho mdvil
como de lecho fijo, y de otros factores.

Los materisles desorbentes utilizados en el procedi-

miento de esta invencidn deben ser materieles gue se sepa-

rriente de refinado como la corriente de exitracio (o co-
rrientes, en zquellas realizaciones en las gue hay mis de
una corriente de extracto) se senaran del adsorbente en
mezela con materiales del desorbente. Sin un método de se
paracidn de eétos mzterizles del desofbente, la pureza de
los componentes del extracto y los componentes del refina-
do si se desea su recugeracidn no seria muy alta ni los ma
teriales desorbidos guedsrian disponibles para su reutili-
zacidn en el proceso. Por esta razdn, se considera que log
nateriales del desorbente tendrén un intervaelo de ebulli-
cidn diferente del de la mezcla de slimentacidn alimentada
al adsorbente, lo que permitiris le utilizacién de fraccip
namiento para separar los componentes del refinado y del
extracto y hapia posible la recuperacidn de los materiales
del desotrbente para su posible reutilizacidn en el procedi-~

miento,

Los primercs moteriazles desortentes a utilizar en este|
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procedimiento comprenderdn hidrocarburos aromdticos que
tienen un punto de ebullicidn diferente del de la mezcla
de azlimentacidén. En la realizacidn del presente procedi-
miento en la que se emplea un agente de barrido, el primer
material desorbente tendrsd también preferiblemente un pun~
to de ebullicidn diferente del del agente de barrido para
permitir 1= separacidn de aquél por dés%ilacidn. Tos pri
meros materiales desorbentes que pueden utilizarse en es-
te procedimiento pueden comprender aromdticos tales como
benceno, tolueno, 1los xilenos isdmeros, y etilbenceno. En
el ejemplo prevismente dado en que habian de separarse las
parafinas normales de una corriente de alimentacidén 610—015
¥y se utilizaba isooctano como agente de barrido, para-xile
no o etilbenceno podrisn ser e¢jemplos de primeros materia-
les desorbentes adecuados. Cuando la primera mezcla desor
bente se utiliza mezclada con el agente de barrido, la con
centracién del primer material desorbente en la mezcla pue
de estar comprendida entre aproximadamente 5 y aproximada-
mente 100% en volumen de la mezcla total. Més preferible-
mente, la concentracidn estard comprendide en el intervalo
de aproximadamente 15 a aproximadamente 40% en volumen. Co
mo la funeidn del primer material desorbente es desorber
solamente los aromdticos de la alimentacidn adsorbidos en
la superficie, es también importénte gue el primer materizl

desorbente contenga poco o nada del segundo material desor
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bente a fin de evitar lz desorcidén de las parafinas norma-
lcs. Preferiblemente, la concentracidn del segundo mate-
rigl desorbente en el primer material desorbente seré me- |
nor que aproximadamente 1,0% en volumen. )

El segundo matérial desorbente puede comprender cual-
quier parafins normsl que tenge wn punto de ebullicidn di-
ferente del de la mezcls de alimentacidn. Se utiliza fre-
cuentemente un segundo desortente que comprende pentano noy
mal, dado que éste se puede separar fdecilmente de los mate
riales de glimentacidn utilizados generalmente en este pro|
ceso. El segundo meteriel desorbente puede ser 100% de pa
rafinas normales o puede estar copstifuido Por menores con
centrzciones de parafines normsles en mezcla con un diluyen
te isoparafinico. Cuendo se utiliza en mezcla con un dilu
yente, la concentracidn de parzfinas normsles estard com-

prendida tipicamente entre sproximadomente 40 y eproximadz

segundo material desprbente contenga poco 0 nada del primeX
material desorbente, dado que la yresencia de aromdticos
impide la desorcidn de lecs parafinas normales por el segun
do materiul desorbente. Preferiblemente, la concentracidn
del primer mzterial desorbente en el segundo material de—
sorbente serd menor gue sproximademente 0,1% en voliwnen.
Los adsorbentes sdlidos considerados para uso én esta

memoria comnrenderdn zeolitas selectivas resyecto a la for
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ma, 2 las que se hace referencia corrientemente como tami-
ces moleculares. El término "selectiva respecto a 1la for-
ma" hace referenciz a la capacidad de la zeolita parz se-
parar moléculas de acuerdo con la forma o el tamafio, debi
do a los poros de didmetro fijo en seccidn trensversal de
la zeolita. TLas zeolitas pertenecen a2 un grupo de crista
les de silicato de aluminio gue tienen una estructura re-
ticular en la que cada tetraedro de 5104 é AlO4 comparte

todos sus vértices con otros tetraedros, agrupdndose asi

todos los dtomos de silicio, sluminio y oxfgeno en la es-
tructura. Estos cristales tienen uns férmula gquimica en

la que la proporcidn (Si+Al):(0) es de 1 a 2. De los di-
versog tipos de-zeolitas conocidos, sélo aquéllos que tie
nen reticvlos rigidos son tamices moleculares adecuados.

Cuendo se forman por primera vez, los cristales de zeolita|.
contienen agua en los intersticios definidos por el reticg
lo. Por un calentamiento moderado, este agua puede expul-
sarse y los intersticios azbiertos tienen entonces un tama-
fio wniforme y puedeﬁ a2dmitir compuestos cuyos difmetros mo
leculares criticos mdximos no son sustancialmente mayores
gue los didmetros minimos de los intersticios. ILos tami-
ces moleculares de zeolita puros, en particular los sinté
ticos, ge producen generalmente en la forma de masas pulve

rulentas blandas de cristales de pequeiio tamaiio. Para uso
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mezclarse con materiales aglutinantes tales como -arcillas,
¢ldmina u otros materiales, para formar particulas més ro
bustas y mds resistentes al frotemiento.

Los adsorbentes considerados para uso en este proce~
dimiento comprenderdn zeolitas que tiénen difmetros de po
ro uniformes de 5 Angstroms tales como la chébasitg o par
ticularmente tales como el tamiz molecular tipo 54 de Lin
de, comercislmente ssequible. Tal como se obtiene comer-
cialmente, este Ultimo material se encuentra ususlmente en
forma de un producto extruido o un mddulo o en forma grany
lar, ¥ contiene zeolita 54 purs y un material aglutinante
tel como ercilla. EL adsorbente utilizado en este proce-
g0 tendré genéralmente forma de particulas que tienen wn
intervalo de tamafios de pariticula comprendido entre spro-
ximademente 841 y sproximadsmente 420 micras,

El adsorbente se puede emplear en la forma de wn Lo-
cho fijo compacto denso que se pone alterngtivamente en
contacto con la mezgla de alimentacidén y con materiales
desorbentes. In la realizocidn mds simple. de la invencidn
el adsorbente se empiea en la formz de un lecho estédtico
simple,'en cuyo caso el proceso es sdélo semi-continuo, En
otra realizascidn, puede emplearse wn grupo de dos o mis
lechos estdticos en contacto de lecho fijo con juegos de
vélvulas apropiados de tal modo que la mezcla de alimenta

cidén se hace pasar a través de uno o mds leches de adsorben

J
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pasar a través de uno o mds de los rest:ntes lechos del r
po. El flujo de la mezcla de aliment:cidn y de log mpteriﬂ
les adsorbentes puede ser ascendente o descendente a través
del desorbente. Puede utilizarse cuwvlquizr:s de loc apara-
tos convencionales emplendos e¢n el contacto fluido—sé]ido
en lecho estético.

Los sistemas de flujo em contracorriente Ae lecho md-
vil o0 en contracorriente de lecho mévil sinul=do tienen,
gin embzrgo, una eficiencia de reseracidn mucho mayor que
los sistemss de adsorbente en lecho fijo, y son -referidos
por dicha razén. In los procesog de lecho mdévil o lechko
mévil simulodo, las operaciones de adsorcidn y deroicidn
tienen luger continusmente, lo que permite la produccidn
continuz de una corriente de extracto y una corriente de
refinsCo y el uso continuo de corrientes de alimentrcidn y
desorbente. Una realizacidn preferida de este procedimicen
to utiliza lo que se condce en la téonican como el siztema

de flujo en contracorriente de lecho mévil simulado. Ios

.Uy,

=

tema de flujo se describen en la Patente de los I
2.985.589, del mismo inventor. En un tel sistemn, ec el
movimiento progresivo descendente de los puntos de :ccero
de miltiples 1{quidos a lo largo de una cdmara de s dzorben

te 1lo que simula el movimiento ascendente del zdsorbente

B POOR
L. . QUALITY
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contenido en la cémara. Sdlo cueiro de las tuberias de ae
czg0 son actives en cualquier momento: las ituberias de asc-
ceso de la corriente de entrada de la alimentacidn, la co-
rriente de entrada de desorbente, la corriente de selida
de refinado, y la corriente de salida de exiracto. Coin-
cidente con este movimiento ascendente .simulado del adsor
bente sdlido existe el movimiento del liquido que ocupa el
volumen vacio del lecho ocupado por el adsorbente. Para
gue se mantenga un contacto en contracorriente, puede pro-
porcionerse por medio de una bomba un flujo de lfquido des
cendente & 1o largo de la cdmara del adsorbente. A medida
que un punto de acceso de un liquido activo se desplaza a
lo largo de un ciclo, esto es, desde el extremo superior de
la cdmara hasta el fondo, la bomba de circulacidn de la cd
mara se desplaza a 1lo largo de las diferentes =zonas que re
quieren caudales distintos. DPuede proveerse un controla-
dor de flujo programa=do para estagblecer y regular estos
caudales. ' .

Los puntos de acceso de los liguidos activos dividen
efectivamente lz cdmara de adsorbente en zonas seperadas,
cada una de las cuales tiene una funcidn distinta. In es-
ta realizacidn de la presente invencidn, es generalmente
necesario que estén presentes tres zonas de operacidn se-
paradas a fin de que el proceso pueda tener lugsr, aunque

en slgunos cascs se puede utilizar una cuarta zona opcio-
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nal. . :
Ia zona de adsorcidn, zonz 1, se define como el adsor

bente localizado entre la corriente de entrada de la ali-
mentacidn y la corriente de salida del refinado. En esta
zona, el materizl de alimentazcidén se pone en contacto con
el adsorbente, es adsorbido: un componente del extracto, y
se retira una corriente de refinazdo. Puesto que el flujo
general a través de la zona 1 va desde la corriente de ali
mentacidn que entra en la zona hasta la corriente de refi-
nado que sale de la zona, se considers que el flujo en es-
42 zona tiene direccidn de aguas abajo cuendo transcurre
desde la corriente de enfrada de la alimentzcidn hasta la
corriente de szlida del refinado. _
Inmediatamente aguas arriba con respecto al flujo del|
fluido en la zona 1 se encuentra la zonz de purificacidn, .
zona 2. La zona de purificacidn se define como el adsor—
bente situado entre le corriente de salida del éxtracto ¥y
la corriente de entrad de la alimentacidn. Ias opéracio-
nes bésicas gue tienen lugsr en la zona 2 son el desplaza-
miento del volumen vacfo no selectivo del adsorbente de
cualguier material refinado arrastrado a la zona 2 por el
desplazamiento del adsorbente & ests zona y la desorcidn
de cuslquier materiel refinado adsorbido en el volumen de
poros selectivo del adsorbente o adsorbido en las superfi~

cizs de las perticulas delladéorbente. La purificacidn se
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efectia mediante el uso de un agente de barride y un pri-
mer uaterial desorbente junto con, en algunos casog, Una
poreidn de material de la corriente de extracto que puede
comprender tanto material del extracto como el segundo ma
$erigl desorbente que sale de la zona 3 y'enfra en la zona|
2 por el limite de aguas arriba de la zona 2, de la corriqgr
te de salida del extracto. El flﬁjo del material en la .20
na 2 tiene lugar en direccidn de aguas abajo desde la co-
rriente de selida del extracto hasta la corriente de entrz
da de la alimentacidn.

. Inmediatamente aguas arriba de la zona 2 con respecto
2l fluido que fluye en la zona 2 se halla la zona de desor
cidn o zona 3. Ia zone de desorcién se define como el ad
sorbente existente entre la corriente de entrada del desoxr
bente y la. corriente de salida del extracto. .lLa funcidn
de la zona de desorcibén es permitir que un segundo material
desorbente que entra en esta zona desplace las parafinas
normales que se adsorbieron sobre el adsorbente durante un
contacto previo con la alimentacidnm en la zona 1 en w ci-
clo anterior de la operscidén. EL flujo del fluido en la

zona 3 tiene lugar esencizlmente en la mismag direccidn que

En algunos casos puede utilizerse una zona de regula-
cidén opcional, zona 4. Esta zona, definida como el adsor-

bente situado entre la corriente de salida del refinado y
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la corriente de entrada del desorbente, si se utiliza, es-
t4 localizads inmediatemente aguas  arriba con respecto al
flujo del fluido a la zona 3. La zona 4 se utilizaria pa
ra conservar la cantidad de desorbente utilizada en la ety
pa de desorcidn, dado que una porcidn de la corriente de
refinado que se retira de la zona 1 puede hacerse pasar a
la zona 4 para desplazar el material desorbente presente
en dicha zona fuera de la misma envidndolo a la zona de de
sorcién. ILa zona 4 contendrd suficiente adsorbente para
que pueda evitarse que el material refinado presente en la
corriente de refinado que saleVde lé zona 1 y entra en la
zong 4 llegue a entrar en la zona 3 contaminando de este
modo la corriente de exiracto retirada de la zona 3. En
los casos en que no se utiliza la cuarba zona de operaei&n,'
la corriente de refinado que pasa de la zona 1 a la zonz 4
tiene que ser controladza cuidzdosamente a fin de que el
flujo due va directamente desde la zona 1 a la zona 3 pue-
da detenerse cuando existe una cantidad apreciable de'maxg.
rial refinzdo presente en 1z corriente de refinado que pa-
sa de la zona 1 a la zona 3, con objeto de que no se conta
mine la corriente de salida del extracto. Para una descrip .
cidn adicional de la operacidén en las zonas, véase la sec-
cidn Desbripci6n del Dibujo de esta memoria descriptiva.
En el proceso de esta invencidén pueden utilizarse tan

to operaciones en fase liquida como en fase de vapor; no
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obstante, se prefieren las operaciones en fase liguida a
causa de los menores reguerimientos de temperatura y las
selectividades ligersmente mejoradas asociadss a las tem-
peraturas mds bajas empleadas en las operaciones en fase
liguida. Las condiciones de adsorcidn incluirdn um inter
valo de itemperatura que va desde 402C hasta aproximadamen
te 2502C, y wn intervalo de presidn que va desde aproxima
damente la atmosférica hasta aproximedamente 35,2 Kg/cm?
manom. ILas condiciones primeras y segundas de desorcidn
incluirdn el mismo intervalo de temperaturas y presiones

utilizado para lzs condiciones de adsorcidn.

DESCRIPCION DEL DIBUJO

Fl dibujo adjunto ilustra uns realizacién del procedi

miento de esta invencidn. En resumen, el dibujo muestrs

custro zonas de operacidn separadas, la zons de adsorcidn
1, la zona de purificzcidn 2, la zona de desorcidn 3 y la
zona de regulacidén opeional 4; los conductos de conexidn

10, 11, 12, 13 y 14; les corrientes de entrada 6,,7 YO ¥
las corrientes de salida 5 y 8. Las cuatro zénas, tal co-
mo se muestran en el dibujo, son lechos estacionarios de

particulas eélidas de sdsorbente, pero en otros casos pue-
den estmf constituidas por un conjunto de una o mds cdmaras
individuales conectadas en serie. Cada una de las zonas in

dividuales puede ser una sola cdmara o una serie de lechos
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epilados unos sobre otros en una columna constituyendo una
zona. Asi, en slgunos casos cads una de las zonas arriba
indicadas podria contener la misma cantidad general de ad-
sorbente y tener las mismas dimensioﬁes f{sicas generzles,
pero en otros casos algunas zonas pueden requerir mis ad-
sorbente que otras. 7 .

Como se muestra en el dibujo, el flujo de liquido net
global tiene lugar en direccidn ascendente, pero en algunosg
ca2s0s una zona puede funcionar de tal manera due permita
que el flujo del fluido tenga luger durante wn cierto pe-
rfodo de tiempo en una direccidn opuesta al flujo neto glo
bal del fluido. Se puede considerar gue el flujo de las
parﬁiculas del adsorbente tiene lugsr en wna direccidn deg
cendente para ayudar a comprender las etapas del procedi-
miento gque se verificesn en las diversas zonas. Durante
las operaciones normzles de lecho fijo en comtracorriente,
el material adsorbente permenece estacionario y las zonas
individuales de adsorcidn, purificacidn, desorcidn y regu-
lacidn, tal como se han definido, se desplazan a través del
adéorbente por desplazemiento de las diversas corrientes d%
entrada y salida de un modoe unidireccional a fin de permi-
tir que el fluido fluya en una direccidén en contracorrien-
te con réspecto 2l adsorbente sdlido y producir continua-
mente corrientes de extracto y de refinado. In la mayorie

de los casos, el desplazamiento de lus corrientes de entra
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da y salida a lo largo del lecho fijo del adsorbente se
realiza simulténeemente y en distancias iguales a lo largo
del lecho del adsorbente. IEn otros casos se desea que dos
o mds funciones de zona tengan lugar en el adsorbente en-
tre dos corrientes de entrada y salida emtes de desplazar-
se las corrientes de entrada y salida. .

De zcuerdo con la definicidn de las zonas previamente
dada, la zona de adsorcidn 1l es el material adsorbente lo-
calizado eatre la corriente de entrada de la alimentacidn ¢
¥y la corriente de salida 5 de la corriente de refinado que
eété conectada a la zona 1 por la tuberia 1l.. Le =zona de
purificacidn 2 estéd locclizada inmedisztamente aguas arriba

de la zona de adsorcidn 1 y comparte la corriente de entra

adgorcidn 1. La zona de purificaocidn 2 es el adsorbente.
localizado entre la corriente de szlida 8 del extracto y
la corriente de entrada de la slimentacidn 6. Inmediata-
mente aguas arriba de la zona de purificecidn 2 estd la zg
na de desorcidn 3 que comparte la corriente de salida del
extracto 8 como limite comin com la zona de purificacidn 2.
La zono de desorcidn 3 es el adsorbente situedo entre la co
rriente de salida del exiracto 8 y la corriente de mntrada
del desorbente 9. Inmediztanente zguas arriba de la zona
de desorcidn 3 se halla la zona opcionzl de reguiacidn 4

que comparte la corriente de entrads del desorbente ¢ como
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1limite comin con la zZona de desorcidn 3 y comparie la co-
rrierte de salida de refinado 5 como limite comin con la
zona de adsorcién 1. ILa zona opcional 4 es el adsorbente
localizado entre la corriente de entrada de desorbente 9

¥ la corriente de salida del refinado 5. En algunos casos
se utiliza una cuerta zona opcional para evitar la contami
nacién del meterial de extracto con material de refinado
de la zong 1.

Las zonas terminales 1 y 4 estdn conectadas por con-
ductos de conexidn ;0 y 11, ILos conductos de conexidén per
miten que una porcidn del fluido qué gale de lz zona 1 por
la tuberia 11 fluya eventualmente por la tuberia 10 para eg
trar en la zona 4 ¢ en la zona 3 dependiendo de gue se ubi-
lice o no la zona opcional, hociendo posible de este modo
una cireulacidn del fluido én ¢ireuito cerrado. Las tube-~
rias 12, 13 y 14 son otros conductos de conexidn que comu~
nican, respectivamente, las zonas 1 y 2, los zonas 2 y 3 ¥
las zonag 3 y 4 para permitir un paso continuo del fluido
desde una zona a otra y a través de todas sllas. Especifi
camente, el material que sale de la zona de adsorcidén 1 por
la tuberia 11 puede pasar a la tuberia 5 o una porcidn de
é1l puede desviarse por la tuberia 10 para pasar eventual-
mente a la zona de regulacibn 4. . El material de czlimenta—
cidn gue entra en el proceso por la tuberia 6 pasa por el

coniucto de conexidn 12 y entra en la zona de adsorcidn 1.
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En algunos casos, una porcidn del material fluido que sale
de lz zona de purificacidn 2 por la tuberia 12 ptiede mez-
clarse con el materiél de slimentazcidn, entrando en el pro
ceso por la tuberia 6, paséndo de nuevo 2 lg zona de adsor
cidn. 1. Ia tuberfa 13 es un conducto de conexién que per—
mite, en alguﬁos casos, que una porcidn del material flui;
do ‘retiradc de la zona de desorcidén 3 psr dicha tuberia 13
salve en derivacidn la tuberia 8 y pase por dicha tuberia
13 entrando en la zona de purificacién 2. De un modo simi
lar, la tuberia 14 conecta la zona de regulacidn 4 y ;a‘;g
na de desorcién 3, &-una porcibén del materizl fluido que
sale de la zona de regulacidn 4 puede retirarse de dicha
zona, poniéndose en contacto con el material que entra en
el proceso por la tuberia de entrada de la corriente de de.
sorbente 9 y entrar en mezcla con el desorbente por la tubg
ria 14 en la zona de desorcidén 3. Esto hace posible unz
reduccidn en los requerimientos de desorbente del proceso
procedentes de fuentes externas --es decir, de la tuberia
de entrada de la corriente de desorbente 9. Ia tuberia 10
puede contener una bombs u otros medios de desplazamiento
de fluidos a fin de inducir el flujo en el proceso en una
direccidn que pase desde la tuberiz 11 hacia la tuberia 10
para entrar en la gzona 4.

No se representan otras bombas y vélvulas localizadas

en las tuberias de entrada y salida, asi como las tuberias
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que conectan las diversas zonas gue controlan el flujo de
entreda, de salida y de paso a lo largo del proceso. Se
supone que aguéllas podrian localizarse donde fuera necesa
rio por un experto en la téenica para i;ducir y controlar
un flujo apropizdo de los fluidos en el proceso. Las co-
rrientes de entrada que pasan & las diversas zonas pueden
conectarse a fuentes de alta presidn o medios de ‘bombeo
con objeto de inducir el flujo en el proceso, y las corrien
tes que salen del proceso pueden regularse por medio de-
vdlvulaes de contrapresién pere mentener caidzs de presidn
regulsdas 2 través de las zones nara inducir el flujo-de
logr fluidos. En algunos casos se pueden localizar disposi
tivos unidireccionszles de direccidn del flujo tales como
dlvulas de retencidn en los conductos entre las diversas
zonas i no se utilize un eircuito de homheo con retorno.

Las operaciones cgue tienen luger en ias diversas zonas
que se miestran en el dibujo son como sigue:

Las operacioneg esenciales que tienen lugar en la z0
na 1 son el contacto de un meterizl adsorbente con wna co-
rriente de slimentacidn y la adsorcidn selecctiva de un com
ponente de extracto en el volumen de poros gelectivo del
adsorbente y la adsorcidn de uma pequeila caentided de un
componeﬁte de refinzdo en las porticulas del adsorbente.
En este proceso de separaci6n,.el corponente fde extracto

estd comstitulido por parafinas normeles, ¥ el componente
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de refinado que se une a la superficie¢ del adsorbente estd
constituido por hidrocerburos aromdticos. En los procesos
de 1la técnica anterior, estos aromdticos adsorbidos en la

superficie aparecen finalmente como contaminsntes en la co
rriente de extracto. Una corriente de slimentacidn entra

en el proceso por la tuberfs 6, y puesto Que la direcci6n '
general glcbal del flujo de los fluiaosaen dicha zona tie-
ne sentido ascendente, aquélla pasa por la tuberia 12 jun-
t0 con cualquier material que pueda salir de la zona 2 por
la tuberia 12 para entrar en la zona l.

- A medida que 1a alimentacién entra en la zona 1 es
desplazado de dicha zona 1 um volumen iguél de materizl de
1a corriente de refinado, abandonando dichg zona pér la tul’
beria 11. Una porcidn o la tota=lidad de la corriente de
refinado que pasa por la tuberia 11l se puede retirar del
proceso por la tuberia 5, y cuzlguier porcién no retirada -
pasa por la.tuberfa 10 para entrar en la zona 3 ¢ en la zg
na 4 dependiendo de que se utilice o no la zona opcional 4
en el proceso. La tuberia 5 de la corriente de salida del
refinad6 puede dirigirse a unos medios de sepéracidn (no
representados) para la separacidn de los componentes del
refinado de los materiales desorbentes. .

El adsorbente de la zona 1 puede imaginarse gue se
mueve en una direccidn en contracorriente con el flujo del

fluido en la zona. Un flujo simulado de sélidos entrz y
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sale en de la zona de adsorcidn cuando las zonas se des-
plazen dursnte una porcidn del ciclo global de las opera-
ciones. El zdsorbente gue entra en la zona 1 procede de

la gona 3 0 de la zona 4 dependiendo de que se utilice o

no la zona opeional en el proceso. Si no se emplea la z0
na opcional 4, entonces el adsorbente que sale de la zona
3 y entra en la zona 1 contendrd generélmente material de
sorbente presente tanto en’los volimenes vacfos no selec-
tivos como en los volumenes vacfos selectivos. En los ca
s0s en que se emplea la zona 4, entonces una porci6n de la
corriente de refinado puede hacerse'pasar por.la tuberia
10 a la zona 4 para desplazar el material desorbente de

los volUmenes vac{os no selectivos presentes en las parti
culas de adsorbente en la zone 4 haciéndolo entrar en la
zona 3 por la tuberia 14. El adsorbente que pasa entonces
desde la zona de regulacidn 4 a la zona de adsorcidn 1 con
tiene en su mayor parte material desorbente loczlizado en
el interior del volumen de poros selectivo de las particu~
las del adsorbente que se requiere desorba el material de
extracto en la zona 1. Aungue no se muestra en el dibujo,
es posible tener material desorhente separado esencialmen~
te de los volvimenes de poros selectivos poniendo adiéiona;
mente en contacto el adsorbente con matsrial refinsdo de

pureza relativemente alta antes del contacto del adsorben

te con la corriente de entrada de la alimentacidn en la poz
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cién de aguas arriba de la zona de adsorcién. Esta carac-|
teristica, gue constituye una parte de un proceso descrito
en la Patente de los EE.UU. N2 3.715.409, es deseable en
muchos sistemas debido a que se ha encontrado que la ausen
cia de desorbente en la zona de adsorcién mejora la capaci
dad 46 adsorbente para adsorber y retengr selectivamente
el componente de extracto con relacidén al componente de re
finado. - ' ,
El adsorbente, al pasar a trazvés de la zona de adsor-
cidn 1 desde su limite de aguas abajo hacia su limite de
aguas arriba con respecto al flujo del fluido en dicha zo
na, adsorbe el material extrecto de la corriente de entra-
da de la 2limentacidn. Cuando el zdsorbente sale de la
zona de adsorcidn, contiene material de extracto y ulgo de
material de refinado localizado en el seno del volumen de
poros selectivo del adsorbente, junto con algo de material
refinado adsorbido en las superficies. de las particulas
del adsorbente. EL material presente en el voiumen vacio
no selectivo del adsorbente es generalmente material de re
finado con pequefias porciones de material de exiracto pro-
cedente del material de elimentacidn que no han sido adsor
bidas por el adsorbente. Este adsorbente pasa luego =z la
zona de purificacidn 2 entrsndo en dicha zona por su limi-
te de aguas abajo de la tuberia 6 de la corriente de entrza
da de la alimentacién.
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Cuando el adsorbente entra en la zona de purificacidn
2 procedente de la zona de adsorcidn 1, aquél contiene ge-
neralmente algo de meterial refinado presente en el volu~-
men de poros selectivo del adsorbente, en el volumen vacio
no selectivo, y adsorbido en las superficies de las parti-
culas del adsorbente. ILa funcidn de la. zona de purifica-

cidn 2 es entonces eliminar el material refinado tanto del

vacio no selectivo del adsorbegte y de las superficies de
lag particulas del adsorbente a fin de que el adsorbente
que sale de la zona de purificacidn por su limite de aguas
arriba (tuberia 8) contenga una proporeidn de material re-
finado ten peguefia como sea posible, dado que éste podria
contaminar la corriente del producto extracto. Bstas fun-
ciones se consiguven en la zona 2 de maneras diferentes. In
primer lugar, una porcidn de ls corriente de extracto, uma
mezela de desorbente y material de extracto, entra en la
zona de purifidaciéq 2 desde la zona 3 por la tuberia 13 y
desplaze cualquier material de refinado del volumen de po-
ros selectivo del adsorbente, barriendo el materisl de re-
fifiado desplazado y el material refinsdo procedente del vo
lumen de poros no selectivo del adsorbente en dirececidn ha
cia arriba en la corriente de fluido ascendente hacia la

tuberfa 5 de la corriente de sglida del refinado. Como se

muestra en el dibujo, la zona de purificacidn da entrada
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también a la tuberfa 7, a través de la cual fluye una mez
cla gue comprende un agente de.barrido del tipo del refi-
nado y wm primer materizl desorbente. E1l zgente de babri
do suplements por s{ mismo la accidn de lavado de la por-
cidn de la corriente de extracto que entra-en la zona 2
procedente de la zona 3 por la tuberia 13. . El agente'de
barrido puede permitir también la retirada del material
refinado de la alimentacién.del adsorbente al mismo tiém~
po que reduce la cantidad de corriente de extracto que en

traz en la zona 2. Una reduccidn en el material desorben—

te contenido como parte de la corriente de extracto que en| -

tra en la zona 2, mejora la capacidad del adsorbente para‘
adsorber las dltimas trazas del material de extracto del
fluido que rodea el adsorbente en la zona de purificacidn.
Adicionalmente, el agente de barrido, &l ser un material
de tipo de refinado relativamente no adsorbido, no inere-
menta la cargs sobred adsorbenfe en la zona 1 del ciclo

de procedimiento y por tanto no reduce la capacidad del

adsorbente psra el material de extracto de nueva aporta-
cidn que entra'en lg zona 1 por la tuberia 6 como sucede cf
el flujo de corriente de extracto desde la zoﬁa 3 a la zo-
na 2 por la tuberia 13. Caudales razonables del egente de
barrido © de la corriente de extrseto, sin embzrgo, 1o se-
paren aprecisblemente la cantidad relativemente pequeila de

material de refinado que esti adsorbida con bastante tena~

T
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cidad en la superficie de las particulas del adsorbente.
Si bien la mayor parte de los hidrocarburos aromdticos que
entran en el procedimiento con la corriente de alimentacidn
salen del procedimiento como una parte de la corriente de
salida del refinado por la tuberia'5, una pequeﬁa porcidn
de estos aromdticos se adsorben sobre las particulas del
adsorbente en lag zona 1, pasan con el adsorbente a lo lar-
g0 de la zona 2 y son desorbidos por el material desorben-
te en la zona 3 apasreciendo como contaminentes en la co-
rriente de extracto que sale del proceso por la tuberia 8.
Por estz razdn, en la realizacidn de la presente invencidn
que se ilustrz en el dibujo, un primer meterial desorbente
en mezcla con el agente de barrido entra en la zona 2 por
la tuberfiz 7. Al ponerse en contacto el adsorbente en la
gona 2 con el primer materizl desorbente, los contaminante!
eromfticos adsorbidos en la suﬁerficie se desorben de las
particulas del adsorbente y pasan, con ayuda del agente de
barrido y de la poreidn de la corriente de extraclo que en
tra en la zona 2 por la tuberfa 13, agues abajo a través
de la zona 2 hacia la tuberfa 5 de la corriente de salida
de refinado. El primer materisl desorbente se elige de
tal modo que sea especifico para la desorcidn de los aromg
ticos coﬁﬁaminantes solzmente y no pura le desorcidn del
material de extracto constituido por las parafings norma-
les. Asf, el adsorbente gue sale de la zona 2 y entra en
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la zona 3 contiene parafinas normales en el volumen de po-
ros selectivo y uma concentracidn muy reducida de aromgti-
cos conteminantes en las superficies de las particulas del
adsorbente. Awn cuando la tuberia T puede situarse en
cualquier lugar a lo largo del material adsorbente locali-
zado en la zona 2 desde su localizacidn situada en el ex-
tremo de aguaé arriba en la tuberiz 8 de la corriente de
salida del extracto hasta su localizacidn situada en el ex
tremo de éguas gbajo en la tuberia 6 de la corriente de en
trada de la alimentacidn, se prefiere que la tuberia T es-
té locelizada mds estrechamente préxima a la tuberia 8 de
la corriente de szlida del extracto a fin de gue el agente
de barrido y el primer materisl desorbente pueden fluir a
través de lz mayor parte de la longitud ﬁe ia zona y reall
zar sus funciones respectivas. Es posible regular el flu-
jo del fluido a lo lergo de la zona 2 corntrolando la canti
dad de material que entra en esta zona por la tuberia 7,
el material que entra en ests zona procedente de la zona
3 por le tuberia 13, y la contided de material que sale de
1la porcidén del extremo superior de la zona 2 por la tuberid
12.

El zdsorbvente que sale de lé zona de vurificacidn 2
pasa a la zona de desorcidn 3 por el .extremo situado aguas
avajo de dicha zona, la tuberia 8 de la corriente de sali-

da del extracto. La operacidn gue tiene luger en la zona
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de desorcidn es esencialmente la separacidn de las parafi-
nas normales del adsorbente. ILa separacidn se efectda po-
niendo en contacto el adsorbente, que esté ahora sustancial
mente exento de axométicos contaminantes adsorbidos en la
superficie, éon un segunde material desorbente capaz de deg ,
plazar las parafinas normales del volumen de poqu selecti
vo del adsorbente. ILa corriente de entrada del desorbente,
gue comprende el segundo material desorbente, entra en el
limite situado aguas arriba de la zona de desorcidn 3 por
las tuberias 9 y 14. Al menos wma gorcidn de lag parafinag
normalés desorbidas sale de la zona de desorcidén 3 en nez-—|
cla con vn segundo material desorbente por la tuberia 8 de
la corriente de salida del extracio. ILa corriente de la
tuberia & de salida del exiracto pasard luego a un medio
de separacidén (no representado) en el que lss parafinas
normales se separardn del material desorbente. EI»adsor-
bente que abandona la zona de desorcidn 3 contiene materiel
desorbente localizade tanto en el volumen de poros selecti~
vo del azdsorbente como en el volumen vacio no selectivo. EL
adsorbente entra luego en la zona opcional de reguiacién 4,
entrando en la zona 4 por su limite de aguas abajo, la tu-
beria 9 de la corriente de entrada del materizl desorbente.
En este procedinmiento, la zona opcionzl 4 puede utili-
zerse tento para congervar la cantidad de desorbente emplea

da en el procedimiento como para evitsr la conteminacidn
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del material de extracto por componentes del material re-
finago. Cuando se uwtiliza la zona de operacidn 4, es po-
sible que una porcién de la corriente de refinado que no
gsale por la tuberia 5 pueda hacerse entrar en la zona 4 .
5 por las tuberfas 10 y 11 a fin de desplazar el material de
sorbente del volumen vacfo no selectivo, de las ﬁartfculas
del adsorbente en la zona 4 al propio’ tiempo que simulté-
neanente empuja el material desorbente fuera de.la zona op
cional 4 por la tuberia 14, haciéndolo entrar en la zona 3} -
10 Como el material desorbente entra en el procedimiento por
la tuberia 9 se une 2l conducto 14 que conecta la zonz op-
cional 4 con laz zona de desorcidn 3, el material desorben-—
te que es desplazado del.adsorbente en lg zona opcional 4
tiende a reducir los reguerimientos del material desorben-
15 te que tiene que entrar por la tuberia 9 en el procedimien
to. El adsorbente sélido que sale de la zona 4 por su ex-—
tremo de aguas arriba, es decir por la tuberia 5 de la co-
rriente de salida del refinado, contiene esencialmente ma-
terial desorbente en su volumen de poros selectivo con ma-~
20 terial de refinado presente en el volumen vacfo no selecti
vo del adsorbente.
En aguellos casos en que no se ubtiliza la zona opcio-
nal 4, es posible dejar pasar algo de 12 corriente de refi
nado de la zona 1 directamente a la zona 3. FEn tales ca-

25. 508, se requiere que la composicidn del material que sale
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de la zona 1 por la tuberia 11 y que salva en derivacidn
la tuberia 5 no contenga précticamente nada de material de
refinado. Bl material de refinado inicial retirado de la,
zona 1 contiene una concentracidén muy alta de material de
sorbente y puede dejarse pasar desde las tuberfas 10 y 11
a la zona 3. El flujo de corriente de salida de refinado
que sale del proceso por la tuberfiza 5 puede interrumpirse
durante este tiempo. Cuando la corriente que entra por -
las tuberias 10 y 11 en la zona 3 contiene una cantidad
apreciable de materisa refinado, se interrumpe el flujo de
entrada en la zona 3 vor la tuberia 10 y se retira enton-
ces la corriente de salida del refinado por la tuberia 5.
Mientras que los materiales de refinado se estdn retirando
por la tuveria 5, puede dejarse entrar una fuente externa
de material desorbente en la zona 3 bor las tuberias 9 6
10, o ,

Las tuberfas de entrada y de salida 5, 6, 7, 8 y 9 du
rante las 0p§raci0nes normales transportsn las corrientes
respectivas que se han descrito prevismente. Con objeto
de hacer posible unz operacidén éontinua,'es neceszrio que
todas y cada una de las corrientes individuzles de'entréda
¥y de salidz se desplacen en le misma direccidn y ep la ma-
yoria de los cesos al mismc tiempo. Iiediante el desplaza-
niento de las corrvientes de entrada y salide a través del

lecho del zdsorbente, junto con el requerimiento de gue las
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zonas_tefminales (la zona de adsorcidn 1 y la zona de Tregu
lacién 4) tengan un conducto de conexidn, es posidle llevar
a cebo continuvamente las operaciones individuales que tie-
nen lugar en las diversas zonas. Cuando las. zonas arriba
descritas se desplazan por camtidades incrementadas a tra-
vés del material adsorbente estacionario, el adéorbente se
pone en contacto por el orden siguiente con la zona de ad-
soreidn, la zonz de purificacidn, la zona de desoreidn y
la zona de regulacidn respectivamente. Puede hacerse refe
rencia a D.B. Broughton, Patente de los EE.UU. No 2.985.58¢
y a un documento titulado "Conbinuous Adsorptive Processing
~~ A New Separation Technique", por D.B. Broughion, presens
tado en Ja 342 Asamblea Anuzsl de la Society of Chemical En
gineers en Tokio, Japdn, el 2 de abril de 1969, pera una e%
plicacidn zdicionzl. del esquems de flujos del proceso en
lecho mévil simulado en : contracorriente.

Un avence ciclico de las corrientes de entrada y sali-

utilizando un sistema de distribuidor en el que las vAlvu-
las del distribuidor se operan e una menera secuencial pa
ra efectuar el desplazamiento de las corrientes de entrada
y selida en la misma direccidn que el flujo del fluido glo
bal a través del lecho del adsorbente, para hacer posible
un flujo del fluido con respecto 2l adsorbente sdélido de

uns maners en contracorriente. Otro modo de operscidn que
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pﬁede efectuar el flujo en contracorriente del adsorbente

la de disco rotativo en el que las corrientes de entrada

¥ salida estén conectadas a la vélvula y las tuberfas a
través de las cuales pasan las corrientes de alimentacidn,

extracto, desorbente, purificacidn y refinado se hacen avan

zar en la misma direccidn a través del lecho del adsorben-
te. - Tanto la disposicidn del distribuidor como la vélvula
de disco se conocen en la téenica. Especificamente, las
vdlvulas de disco rotativo que se puéden utilizar en esta
operacidn pueden eﬁcOptfarse en las'Patentes de los EE.UU.
}.040.777 vy 3.422.848. TLas dos patentes arriba menciona-

la que el avance adecuado de las diversas corrientes de en
treda y salida a partir de fuentes fijas pﬁede conseguirse
sin dificultad.

En muchos casos, una zona de operacidn contendri una
cantidad mucho meyor de adsorbente que zlguna otra zona de
operacidn. Ror ejemplo, en 2lgunas operaciones la zona de
regulacidn puede contener una cantidad menor de adsorbente
en comparacién con el adsorbente requerido para las zonas
de adsorcidn y purificeeidn. Puede verse también que en
equellos casos en que se utiliza un desorbente que puede.
degorber fdcilmente el meterial de extracto del adsorbente,

se necesitard una cantidzd relativamente pequeiia de adsor-

v
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bente en una zona de desorcidn en comparacidn.con'él aﬁéog
bente necessrio en la zona de regulacidn, en la zona de ad
sorcién o en la zona de purificacidn, o en todas ellas. Dz
do que no se requiere que el éﬂsorbenté~esté localizado en
una sola columnz, el empleo de cdmaras miltiples o de .una
serie de c¢olumnas estd dentro del =lcance de la invencidn.

No es necesario que la totalidad de las corrientes de
entreda o salids se utilicen éimulténeamente, y de hecho e
muchos casos algunzs de las corrientes pueden esbar cerra-
das mientras que otras da=n lugar & une entreda o salida de
material. El apsrato gque puede utilizarse para llevar &
cebo el procedimiento de esta invencidn puede contener tam+
bién un gran nidmero de lechos individuzles que estén conec
tados on serie por conductos de comunicaeidn y que tengan
dispuestas en dichos conductos de comunicacidn tomas de en
treda o de galida a las cuales puedan estar unidas lss di-
versss corrientes de entrada o d§ salidz deseritas en esta
memoria y puedan desplazarse alternativa y periddicamente
a lo lzrgo del pfocedimiento para efectuar una operacidn
continua. En algunos casos, los conductos de conexidn pue
den conectarse a tomas de trensferencia gue durente las op%
raciones normales no funcionan como conducto a través del
cual entre o salga material del procedimiento,

Se considera que la corriente de salida del extracto -

¥ la corriente de salida del refinado puelden pasar a dife-
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rentes medios deé separacidén a fin de que los componentes
del extracto y los componentes del refinado se puedan sepa
rar de los materiales del desorbente presentes en ias CO~
rrientes de salida arriba indicadas. Los medios de sepa-
racidn que pueden utiligarse paré éeparar la corriente de
salida del extracto y la corriente de salida del refinado
gerén preferiblemente colummnas de fraccionamiento, pero
pueden incluir también medios de extraccidén con disolven-
teg o medios de separacidn por adsorcidn.

Fl temafio de las wnidades que pueden utilizar & proce
g0 de estz invencidn puede variar témando cualqguier valor
comprendido entre la escela de wnz instalacidn piloto (véa
se por ejemplo la Patente de los EE.UU. N2 3.706.812 de la
golicitente) y el de las instalaciones de disefio industrial
y los caudale; pueden variar desde velores ian bajos como

unos pocos cm~ por hora hasta muchos miles de litros por

hora.

EJEMPLO |

El ejemplo que sigue se presenta para ilustrar el pro
cedimiento de la presente invencidn, y no tiene por objeto |
limitar innecesariamente el alcance ni el espiritu de las
reivindicaciones adjuntas a la presente memoria. Especifi
camente, el ejemplo ilustra la concentracidn reducida de.cq&

taminantes aromiticos en el producto de extracto: de rarafi
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S0 o saliera del mismo de acuerdo con un ciclo de opersciol
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nas normales hecha posible por el proceso de la presente
invencidn y no trata de determinar valores Sptimos para
las condiciones de operazcidn tales como temperatura, pre-
sidn o tipos-de materiales desorbentes utilizados.

En este ejemplo se llevd g cabo un procedimiento en
contrecorriente en lecho mévil simulado para separar pera
finas normales con y sin el uso de un primer material de-
sorbente en diversas concentrazciones en mezcla con el agen -

te de barrido para determinar el efecto sobre la concentrsz

nas. normales.

El zparato utilizado en estos experimentos estaba
constituido por una columa que contenia 24 lechos indivi-
duales de adsorbente, los cunles estzben conectsdos en se-
rie por conductos de flujo. ILos lechos contenian tomas de
transferencia a las cuales estaban unidas tuberias de tranp

ferencia que permitian que el material entrase en el proce

nes predeterminado. , _

El zparato utilizado contenia cuatro zonas de opera-
cidn se?aradas, avnque el procesgso puede realizarse utili-
zando itres zonas de operacidn distintas. No se desed uti-
lizer un sistems de tres zonas, porgue ello‘habria requeri
do modificacidén del aparato disponible.

Haciendo referencia al dibujo adjunto para facilidad
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de la explicacidn, una descripcién del aparato empleado en
este ejemplo es como sigue: Procediendo en direccidn de
aguas zbajo desde la corriente de salida del refinado, tu-
beria 5, hasta la zona 4, en dicha zona 4 existian cuatro
lechos, La corriente’de salida del refinado y la corrien—
te de euntrada del desorbente, que es el limite de aguas
ebajo de la gzona 4, ersn las Unicas corrientes de entrada
vy salida de dicha zpﬁa. Procediendo desde esta corriente
en direccidn de aguas abajo hacia la zona 3, existian seis
lechos de asdsorbente en la zona 3 sin ninguna otra corrien
te de entrada o salida en la zona excepto la corriente de
entrada del desorbente ¥ la corrienve de salida del extrac
t0, que definia el limite de aguas abajo de la zona'3. Pro
cediendo en direccidn de =guas abajo desde la tuberia 8,
existia un total de 8 lechos de zdsorbente en la zona de
purificacidn 2. TUn lecho de adsorbente aguas abajo de la
corriente de extracto, tuberia 8, se encontraba la tuberia
7 a través de la cual entraba en el proceso el agente de
barrido en mezcla con el primer materizl desorbente. Aguag
abajo de la tuberia 7 existian seis lechos de adsorbente
con una entrada de corriente de lavedo en linea (no repre-
sentada en la figura) que entraba en lg zons 2 en el limi-
te de aéuas abajo del sexto lecho. X1 lecho restante de
la zona 2 estaba localizado aguas zbzjo de la corriente de

entrada de lavado en linez e inmediastemente sguas arriba
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del limite de aguas abajo de la zona 2 que es la corriente
de entrada de la alimentacidn, tuberfa 6; EL fin de la co
rriente de lavado en lineaz era separsr los componentes de
la slimentacién de la tuberfa a través de la. cual habia pa
sado la alimentacidn después que la corriente de alimenta-
e¢idn se hubiese desplazado a su nueva localizacién en wma

direccidn de aguas abajo. Esto evitaba que la corriente

de extiracto se contaminase con el refinado durante las ope|.

raciones de purificacidn subsiguientes cuando esta tuberia
transportase material de purificacidn.’ Continuando en di-
recbidn de =2guss abajo desde la tuberia 6, existian seis
lechos de adsorbente en la zona de adsorciém l. Ia tuberiz
de la corriente de entrade de la alimentacidn fresca 6 ¥
la tuberiz de la corriente de szlida del refinado 5 erem
las Unicas corrientes de entrada y salide de escta zona.

Las zonas 1 y 4 se encontraban en los extremos opues-
tos del aparato de 24 lechos de adsorbente y estaban conec
tadas por wn conducto 10 que conteniz una bomba para indu-
cir el flujo del material a lo largo de esta tuberia en la
misma direccidén que el flujo de la alimentacién en la zona
1. El conducto 10 y la bomba comprenden un circuito de

bombeo con retorno que en estos experimentos era necesario

a fin de inducir el flujo global de los fluidos en el procﬁu

dimiento. No se requiere la utilizacidn de un circuito de

bomezo con retorno para inducir el flujo global de los flui
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dos en el proceso. Dosificendo unz caida de presidn ade-
ctuada a lo largo de las diversas corrientes de entrazda y
de salida conectadas ‘2 los lechos de adsorbente y estable
ciendo dispositivos de direccidn del flujo tales como v&l
vules de retencidn en los conductos gue conectan los le-
chos individusles del adsorbente, podria inducirse el mis-
mo tipo de flujo de los fluidos,

Para que tenga lugar una operacidn continua en lecho
névil simulado, es necesario que después de un periodo de
flujo en el proceso, todas las corrientes de entrada y sa
lida se transfiersn al menos un lecho de adsorbente a lo
lergo de una direccibn de aguas abajo aproximadamente al -
mismo ftiempo. E1 desplazaﬁiento de las corrientes de en-
trade y salida uno o més lechos en una direccidn de aguas
sbajo comprende un periodo simple del ciclo completo de
operaciones. El ciclo completo de operaciones tiene lugar
cusndo han trsnscurrido suficientes peripdos individuales
de operacidnApara locelizar las corrientes de entrada y sz
lida eﬁ idénticas posiciones & las gue ocupzban cuando se
iniecid el ciclo de opersciones. En todos los experimentos
realizados en este ejemnlo, el ciclo total de operaciones
a 1o largo de los 24 lechos del adsorbente para volver a
la posicidn originzl de lus corrientes de enirada y szlida
era sproximademente 1,1 horss, lo que equivalia a oproxima
demente 2,75 minutos de fluje para cada periodo individual
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de operaciones de los 24 periodos totales de operaciones
que constitufan el ciclo completo de operaciones. -

El asparato completo contenia aproximadamente 42,8 1li-
trog de tamices moleculares Linde 52, que constituian el
adsorbente. Los tamices contenian eproximadamente 4,28 1i
tros de volumen de poros selectivo y aproximadamente 25,5
litros de volumen vacio no selectivo, y tenfen una distri-
bucidén.de tamafios de particula de aproximadamente 1190 =
420 micras.

El material de alimentacidn era una fraccién hidrocar

burada Gio a 016' La composicidn se muestra en la Tabla 1.
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Composicidn del Haterial de Alimentacidn

% en peso
n_clo 2,8
n-Cqq 9,2
1-Cy 10,3
n—C13 : 10,7

.n_cl4 ' 6,3 .

n--Gl5 2,8
n—cls 0,6
n~Cy. £0,1
Total de n-parafinas: 42,7

% en volumen
Aromiticos 748
Olefinas . 0,0
Parafinas + naftenos 92,2

100, 0
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El primer material desorbente erz una mezcla de xilenos, y

el agente de barrido ers isooctano. EL primer material de

verios niveles de concentracidn) con el agente de barrido.
El segundo material desorbente era pentano normal que se
cargd en la zona 3 en mezcla con isococtano. Se utilizé
una mezela 50/50% en volumen de pentamo normal e isooctano.
Iodos los experimentos se llevaron a cabo z zproximadamentq
17790‘y a wnea presidn de sproximadamente 21,1 kg/cm? menom,
En el control de las condiciones de funcionamiento ho:!
ra los diversos experimentos, un factor importante gue se

considerd fue la proporcidn de reflujo existente en las dai

versas zonas de operacidn. ILa proporcidén de reflujo en ung

zona dada se define como el flujo liguido neto gue entrs
en la zona en cuestidn menos el volumen vacio no selectivo
del adsorbente que enltra en dicha zona, dividido todo ello
por el volumen de poros selectivo del adsorbente que entra
en la zona. ILa proporcidn de reflujo se presenta en la
ecvacidn 2 a continuacidn:

’ Ecuzcidn 2:

Plujo de Liquido‘ Volumen vacio ho

que entra en la - selectivo del |pd

. Zona sorbenie gue ep-
Proporcién de Reflujo = brg en ls Zona
Volumen de Poros Selectivo del Adspr-

bente que entra en lg Zona
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Por esta rzzén, puede verse que en aquellos casos en que

tra en una zona es exactzmente igual al volumen vacio no.
selectivo del ‘adsorbente que entra en dicha zona. En los
casos en que la proporcidn de reflujo es un ndmero positi-
vo, el flujo liquido neto que entra en la zona en cuestidn
excede del volumen de los espacios vacios no selectivos
del adsorbente que entra en dicha zona, lo que permite que
el flujo de liguido que entra en la zona purgue cualguier
liguido arrastrado por el volumen vacio no selectivo del
adsorbente gque entrz en diche zona. En los casos en gue
la proporcidn de reflujo global es un nimero negativo, el
volumen de liquido presente en el volumen vacio no selecti
vo del adsorbente que entra en la zona en cuestidén excede
del caudal de liguido que entra en dicha zonz. Esto signi
fice que el liquido retenido por el adsorbente en los espa
cios vacios no selectivos no es totalmente separado del ad
sorbente antes de entrar éste en la zona.

Ia proporcidn de reflujo de las zonas en los experimen
tos era siemnre positiva, de tal modo que hzblz suficiente
liguido entrando en cada zona procedente de una corriente
de entrada o de material gue salvase en derivacidn uvna co-
rriente de salida procedente de uha zona situada inmediata
mente aguas srriba de la zona en cuestidn, para purgar efi

cazmente el adsorbente.
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Se realizaron cuatro experimentos para demostrar la

| concentracidn reducida de aromiticos contaminantes en el

producto de extracto hecha posible por lz presente inven-
c¢idn. Ios resultados de los cuatro experimentos junto con
las condiciones de operacidn bdsicas necesarias para repro

ducirlos, se muestran en la Tablz N 2 z continuacidn:

Tabla N2 2
Resultados de los Experimentos

Experimento 1 2 3 4
Caudales, Litros/hora a 15,69C:
Corriente de slimentacidm 6,32 -6,13 6,28 6,59

Primer desorbente + Agente

de barrido que entra en la

zona 2 575 5,75 5,83 5,83
Segundo desorbente 4+ isooc

tano que entra en la zona

3 : 30,89 31,38 30,66 31,15
Proporciones de reflujo:

Zona 2 112,5 115,2 114,8 114,7

Zona 4 49,1 50,0 49,8 49,8

% de Xileno en la mezcls de
Primner desorbente + agente

de barrido o 8 26 44
% en peso de n-parafinas em
el producto de extracto 994 9941 994 99+

Aromdticos netos en el pro-
ducto de extracto, partes ,
Por milldn en peso 1400 1200 Llo0 <100

. . . o X
Eficiencia de la extraceidn™,

> 96,0 94,5 93,5 91,5
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E
Definida como la proporcidn de material de extracto en la
corriente de extractoe dividido por la cantided de material
de extracto en la sumz de las corrientes de refinado y de
extracto.

Para el experimento 1l no se utilizdé el primer material
desorbente (mezcla de xilenos); solamen%e entraba en la zZ0
na 2 el agente de barrido (isooctano). Ia concentracidn
de aromdticos en el producto de extracto fue de 1400 partes
por milldn en peso pars dicho eiperimento l. Para los ex-
perimentos 2, 3 y 4, lz mezcla de primer material desorben
te mds agente de barrido contenia respectivamente 8, 26 y
44% en volumen de mezcla de xilenos y produjo concentracio
nes de aromfticos en el producto de extracto de 1200, 100,
y 4£100 partes por milldn en peso respectivemente, demos-
trando asi la ventaja del presente procedimiento. ILas con
centraciones de sromfticos menores de aproximademente 100
partes por milldn en peso no pudieron cuantificarse con ma
yor precisidn debido a la falta de técnicas analiticasrexgg
tas en el intervalo de pocas partes por milldn. Ia eficien
cia de la extraccidn se vefz afectada por el uso de un ma~
terial de primer desorbente en la zona 2, como se muesira
por la disminucidn desde 96,0% de eficiencia sin primer
desorbente para el experimento 1 hasta 91,5% obtenido cuan

do se empled 44% de xilenos para el experimento 4. FEsto es
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debido evidentemente a la selectividad del édsorbente, el
tamiz molecular 5A, para los xilenos. ILos xilenos se ad-
sorben en le superficie, dejando la red interior del tamiz
parcialmente bloqueada para la adsorcidn de las parafinas
normales, 1o que da como resultado una, disminucién en 1a .

recuperacidn del producto.
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REIVINDIC ACIONES

18.- Un procedimiento mejorado para la separacién de
parafinas normeles a pariir de unz corriente de alimenta-~

rafinas junto con hidrocarburos sromfticos, procedimiento
que emplea wn adsorbente qﬁe comprende una zeolita selec-
tiva con respecto a la forma y que éomprende las etapas
de: (a) poner en contacto dicho adsorbente con dicha ali-
mentacidn en condiciones de adsorcidn para efectuar la ad
sorcidn selectiva de las parafinas normales y de una por-
cién de los hidrocarburos aromiticos por & adsorbente; (b)
retirar una corriente de refinado que comprendg las isopa-~
rafinas adsorvidas menos selectivamente de dicho adsorben-
te; (c) voner en comtscto dicho adsorbente con un meterial
desorbente en condiciones de desorcidn para efectuar la de
sorcidn de las parofinas normales de dicho adsorvente; (d4)
separar de dicho adsorbente una corriente de extracto que
comprende parafinas normeles; y, (e) hacer pasar al menos

unz porcidn de diche corriente de extracto a un medio de se

wew ms ae o amess e s ety g * N wmea WA aeiwe G b M 8 Ve e
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paracidn y separar en éste, en condiciones de separacidn,
las parafines normeles del material desorbente, duya me jo
ra comprende uviilizar una operacidn de desorcidn en dos
etapas, que comprendé_las etapas de: (i) poner en contacto
en primeras condiéiones de desorcidn dicho adsorbente con |
un primer materisl desorbente para efectuar la desorcidn
de dichos hidrocarburos aromfticos de la alimentacidn;
(ii) retirar una primera corriente de extracto que compren
de dichos hidrocarburos aromdticos de la alimentacidn y 4i
cho primer material desorbente de dicho édsorbenté; (iii)
poner en contacto en segundaé'condiciones de desorcidn ai
cho adsorbente con un segundo material desorbente para efed
tuar la desorcidn de las parafinas normalesy (iv) retirar

una segunda corriente de extracto que comprende parsfinas

normeles y segsundo material desorbente de dicho adsorbente;

y (v) hacer pasar al menos una porcidn de dicha segunda co
rriente de extracto a un medio de separacidn y separar en
éste, en condiciones de separacidn, las parafines normales
de dicho segundo materizl desorbente.

22,~ Bl procedimiento de la reivindicacidn 12 caracte
rizado adicionslmenie por el hecho de que dicha corriente
de zlimentacidn tiene un intervalo de nimero de ftomos de
carbono comprendido entre aproximedanente 6 y aproximada-
mente 30 4tomos de czrbono por meldécula.

2,~- Bl procedimiento de la reivindicacidn 12 caracte

e i e v 48
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1 | rizado adicionalmente por el hecho de que dicho adsorbente
es zeolita 54,

4a,- Bl procedimiento de la reivindicacidn 12 caracte-
rizado adi§iohalmente por el hecho de que dicho primer ma-
5 terial desgrbente conprende hidrocarburos arom&ticos que

tienen un punto de chullicibén diferente del de los hidro-
[}

'earburos aromiticos contenidos en ila corriente dc alimenta-

|
cibn. ‘

58,- El procedimicnto de la reivindicacibén la2 caracte-
10 rizado'adicionalmente por el hecho de que dicho segﬁndo ma-
terial desorbente comprende parafinas normales que tienen
un punto de ebullicibrn difercnte del de las paralinas nor-
males contenidas en la corriente de alimentacibn.

62.- El procedimiento de la reivindicacidn 12 caracte-
15 rizado adicionalmente por el hecho de que diéhas condicio~
nes de adsorcibén, primeras condiciones de desorcibn y segund
das condiciones de desorcidn, incluyen una temperatura com-
prendida dentro del inﬁervalo que va desde aproximadamente
.. 400C hasta aproximadamente 25090'y una presibn. comprendida

20 entre aproximadamente la atmosférica y aproximadamente

35,2 kg/cm2 manom. v

na,~ El procedimiento dc la reivindicacién 42 carac-
terizado adicionalmente por ¢l hecho de que dichos hidrocard
buros arométicbs se seleccionan del grupo constitvido por

25 benceno, tolueno, etilbenceno y los isdmeros de xileno.,

e ————— 4 S
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» g2,~ El procedinmiento de la reivindicacibn 52 carsc-

terizado adicionalmente por el hecho de que dicho segunde
material desorbente comprende pentano normal.

- '9#.— Un procedimiento mejorado para la separacidn
de parafinas normales a partir de una corriente de alimen-
tacidn,

Tal y como se ha descrito en la Memoria que anbecede

representado en los dibujos que se acompaian y para los fi-

nes que se han especificado.

Esta-lMemoria consta de sesenta y siete hojas escri-

tas a méquina por una sola cara.

" Madrid, 2k SEL1977

P.A.

p
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