" CMGUSTERIO DE INDUSTRIE . : L e _ o g1
 AFRISTHD DE LA FROPIEDAD INDUSTRIAL | : ES 456, 068 4
— ' ' @ FECHA DI PRESENTAGION

. 18-2-1977
A B o P~ 65,234
a PATENTE IF IMVENGION  case 1736
ESPANA A : se 175
(9 rriominanEs: . - -
- @Nummo @me . . pms
659.393 19-2-76 E.U.A.
@cmm\ DE PUBLICIDAD @cmsn-‘xcﬁch INYERNACIONAL @nmcﬂ'rc'ms LA QUE B8 DIVISIOHUARIA

ColC

54 TITUILG BE LA INVENCION

"UN PROCEDINIENTO CCMBINADO DE SEFPARACION DE XILENOS Y TRANSLL
COHILACION DE ROLUBLO"

(D) sottsiranmy ()

uor INC.

DOMICILIO DEL SOLICITANTR
Ten UOF Plaza, Algonquin & Mt Prospect Roads, les Plaines,
- . A . o " . ot .
Illinois 60Cle, Lstados Unidos de América

(3 tvenvon tem

Michel Jacques lHenry

@3 mruLan es)

@ HEFRESENTANTE

DON OG5CAR DE ELZARURU FERMARDEZ

GNE A-d4 140D, 3106 UTILICESE GOMO PRIMERA PAGINA DE LA MEMORIA

TGG.

?



100

20

25

Ebencenos de 09 para formar benceno y alcohilbencenos de Coe
iEspecificamente se refierc al fraccionamiento del efluente

|se han preparado generalmente y separado junto con tolueno
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El presente invento se refiere a un procedimiento
en el que se transalcohila une mezcla de tolueno y alcohil-

de la zona de reaccién de un procedimiento en el que se
transaleohila una mezcla de tolueno y alcohilbencenos de 09
a benceno y alcohiilbencenos de 08‘

B benceno, ebtilbenceno y los isdmeros del xileno

del petréleo por una seric de unidades de tratamiento como
sigue: (1) En una unidad de crudo, el petrdleo crudo se
fraccions en cortes de diversos intervalos de ebullicida,
uno de los cuales es vn corbte de nafta que hierve en un in-
tervalo de aproximadamenﬁe 38 a 17782C. (2) Despuéds de des-
pentanizer o desisohexanizar le nefta, se hace pasar a una
unidad de desulfuracién y reformacidn, en la que se Separs
el azufre hastz gue quede menos de ung parte por milldén y
los precursores arométicos de la nafta son transformados en
sus arométicos respectivos. (3) %l efluvenie de la wnidad de
reformacidn, que contiene normalmente aprqximadamehte 3 a
60% de aromdticos se hace pasar a una unidad de extraccidn
de aromdticos, en la que se utiliza normelmenie bien uwn gli-
col o sulfolanc como disolvente para extraer los componentes
eromdticos de log no aromdticos, El extracto que contiene
aproxinzdamente 99,9% de arondticos se trata con arcilla
para reducir el contehido de olefinas ¥y se separa en una
zena de fraccionsmiento para preparar los diversos componen—
tes sromdticos en corrientes purificadas segln se desee., Vew.
rias variabvles importantes afecten la cantidad de prodﬁctos
aromdticos individuales ébtenidos por el esquema de trata~
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i varian significativamente en calidad con relacidn al conteni

1973 fue de 5492, 3538 y 3092 millones de litros por segun-

|méticos a partir de los aceites ligeros de horno de coque,
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niento snterior, siendo la mds importante de ellas la cali-
dad del crudo y el mercado para 1os productos, Log crudos

do de aromfticos y precursores de aromdticos, ¥y respecto

a la relacibén de aromdticos y precursorcs de aromdticos por
el nimero de carbonos., Aunque hay uns variacibn significa-
tiva, el benceno (B) tolueno (T) y xileno (X%, incluyendo
etilbenceno) se producen tipicamente en la relacidn siguien-
fte: :

benceno = 1
tolueno = 2, 5 a 3,0
xileno y eftilbenceno = 2,0 a 2,5
Aungue parece que los Indices de produccidén del
tolueno y xileno pueden ser mayores que los del benceno,
benceno real, tolueno y xileno, la produccidn de EE,UU. en

do respectivamente., El consumo es mucho mayor de benceno

gue de tolueno o xileno, y por consiguiente, la produccidn
de tolueno y xileno se ha restringido, normalmente por uno
de dog medios. Primeramente, puede tratarse un corte de nai-
ta con un punto final de aproximademente 11C-~149¢C, con lo
que se reduvce sustancialmente los precursores de tolueno y
xileno en la alimentacidn de la unidad de reformacidn; ¥y

en segundo lugar puede utilizarse una unidad de desalcohila~
cién pare convertir el tolueno en benceno., Una explicatidn
adicional de que la produccidén de benceno sea mayor que la dg
tolueno o xileno estéd relacionada con la produccidén de aro-

alquitrdn de hulla, y procedimientos de pirdlisis, gue es
similar a la de estas fuentes en la distribucidn de bence~
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no, tolueno y xileno prodicidos. Aunqﬁe puede haber una va-=
riacién sustancial de vn productor a otro, el henceno, to~
tJueno y xileno comprenden aproximadamente 80, 15 ¥y 5% reg-
pectivamente de los aromdticos BYX producidos en estos pro-
cedinmientos. A

Tanto los procedimientes de de desalcohilacidn de
tolueno, térmicos como éataliticos, estdn disponible para
produeir benceno. Tanlto la desslcohilacidén catalitica como
la térmica se practican en presencia de hidrdgeno a tempe-
raturas de reaccién elevadas a aproximadamente 648~70k90 pa-
ra alcanzar mds del 95% de desalcohilacidn a benceno.

- Un desarrollo del procedimiento relativamente nue-
vo es ua procedimiento de tramsalecohilacidn catalitica en el
gque -se transaleohila tolueno @ benceno y xileno en presencia
de hidrdgeno., El procedimiento es ventajoso cuando se com-
para con los procedimientos de desalcohilacidn en el sentido
de gue el consumo de hidrdégeno se reduce sustancialmente y
las temperszturas de reaccidn son menos severas, In. un proce-
dimiento de tremsalcohilacidn en el gue el tolueno es un
material de alimentacidn, la principal reaccidn que .tiene
lugar es como sigue: ‘

T
En el procedimiento se alcanzan esenclelmente reu-

dimientos molares de benceno y xilemo, y aunque el rendimiepn
to en volumen tedrico de bencenc 2 partir de tolueno es éprg

ximgdemente 84% por desalcohilacidn, el rendimiento en volu~

men tedrico combinado de benceno y zileno es aproximadaments
100% por transalcohilacidn de tolueno. Del producto aromdtice
de 08’ solamente 1 a 2% es ebilbenceno, compreadiende los
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1156mefos de xileno el resto en las proporciones s1gulenbes‘
para 23-25%, meta 50-55% y orto 23-25%.

Ademds del benceno y los productos aromdbicos de
508, aproximadasxente 2 al 4% del reaccionante se convier%e
en hidrocarburos ligeros, tales como metano y ebano, y aro-
méticos pesados que contienen 10 o mds dbtomos de carbono.

Se produce en la reaccidn un producto elcohilaromdtico que
contiene 9 dhomos de carbono, perc despuds de la separacidn
del efluente de la zona de reaccidn, puede recircularse has-
ta extincidn en la zona de reaccidén. Aungue el vrincipal
reaccionanve inbtroducido en el procedimiento es tolueno,
puedentambién emplearse aromdticos de 09 ¥ transformarse
principalmente en xileno y un aromdtico de ClO' Por ejem~
plo el trimetilbenceno se convierte priveipalmentc en xile-
no y ‘tebrametilbenceno. '

Ll procedimiento del presente invento es aplicable
a un procedimiento de transacohilacidn eu ¢l gue se bransal-
cohila una mezcle de btolueno y alcochilbencero de 09 en vna
zona de reaccién en la que no se alcanza la conversidn com~
pleta de los reaccionantes, requieriendo por tanto la sepa~
recidn-y recireulacién o la zone de reaccidn de los reaccio-
nentes sin reaccionar.

Un objeto del presente invento es proporeicnar un
procedimiento mejorado en el que se transalcohilsm bolueno
v alcohilbencenos de 09 para proporcionar un producto de
bencenc y xileno.

Un objeto especifico del invenmbo es reducir el
consumo de energia en un procedimiento de transalcohilacidn
para convertir tolueno y alcohilbencenos de 09 en benceno y
xileno,
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Por consiguiente, el presente invento proporciona
un procedimiento combinado de separacién de xileno y tran-
isalcohilacidén de tolueno, para producir benceno y orboxile-
!no, que comprende las etapas de: (a) btransalcohilar vna mez-
cla de tolueno y alcohilbenceno de'Gg en una, zona de ftrans-
alcohilecidn en condiciones de transalcohilacidn para pro-
dueir un efluente de la zona de transalcohilacidn que com-
prenda benceno, tolueno, aleohilbencenos de,Cs, alcohilben—
cenos de 09 ¥ alcohilbencenos QG Clo; (b) fracecionar al me-
nos de una parte de dicho efluente de la zona de transalco-
hilacidén en une columa de destilacidn en la que el benceno
¥ el tolueno se recuperan como fraccidn de cabeza y los ma-
teriales mds pesados que el tolueno se recuperan COmo UNA
fraceidn de fondo; (¢) fraccionar dicha fraccidén de benceno
¥ toluenc en una columna de fraccionamiento para producir
un producto -de benceno y recuperar una corriente rica en to-
lueno que comprende al menos una varte de la carga a ls zouna
de Yransalcohilacidn; (@) hacer pasar al menos una parte de
dicha fraccidn de fondo; que comprende el material mds pesa-
do que el tolueno, a un fraccionador de xileno, y recupera:r
por cebezs una corriente que comprende ortoxileno y recupe-
rar cono fraccién de fondo una corriente gue comprende alco-
hilbencenos de Cq y Cyn; (e) hacer pasar la fraccidn de fon
do de alcohilbenceno de 09 ¥ Cip @ wna zona de {raccionamien
to para recuperar por cabeza ung corriente que comprende
alcohilbencenos de 09, cargando al menos una parte de dicha
corriente de alcohilbencenos de 09 en la zona de transalco-
hilacién; (f) rehervir la columna que proporcionz el produce
to de benceno por intercambio de calor indirecto con vaporeé

procedentes de la columna que produce alcohilbencenos de Co
Py
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tcomo fraccién de cabeza; y, (g) rehervir la columna que pro-
duce benceno y toiueno como fraccidn de cabeza por intercam-
tbio de calor indirecto con una corriente gque comprende vapo-
'res de ortoxileno obtenidos como fraccila de vapor de cabezs
del fraccionador de xileno, ' ‘ ’ )

In un procedimiento tipico de la téenica anterior,
el efluente de una zona de reaccidn de btransalcohilacidn de
tolueno que contiene benceno, tolueno,xilenc, aromdbicos de
09 y arométicqs mis pesados gue los de'Cg ge separs en una
zona de fraccionamiento en producto y corrientes de recir-
culacidn cada una de los cuzles conbiene un tnico componen-
te aromético de nimero de carbono de elevada pureza. El ben-
ceno, xileno y log aromdticos mds pesados que los de 09 se
retiran como corrientes de producto, mientras que el tolue-
no y los aromdticos de 09 se recirculan como dés_corrientes
purificadas separadss a la zona de transaicohilacidn. En la
zona de fraccionamiento, el efluente de la zona de reaccidn
se separe tipicamente para formar benceno como la fraccidn dg
cabeza de un primer fraccionador, tolueno como la fracecidn
de cabeza de un segundo fraccionador, aromdticos de 08 como
la fraceidn de cabeza de un tércer fraccionador, aromiticos
de Cq como la fraccidn de cabeza y aromdticos de C;, como
la fraceidn de fondo de wn cuarto fraccilonador. La fraccién
de fondo de cada colwmna se hace pasar como alimentscidn a
la siguiente columng de la serie. Cada fraccionador estd
provisto de un sistena de condensacidn de la fraccidn de ca~
beza y reflujo 'y un sigtema rehervidor indirecic de ;a frac.-
cidn de fondo comocido por los expertos en la téenica.

Se consiguid una méjora significative de este pro-
cedinmiento de la téenica anterior cuendo se descubrid que
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podia ellmlnafse une, columna, ¥y el equipo de in ercamblo
de’ calor muy carc se elimina por una moalilca01on en el es-
quema de flujo., Asf, en lugsr de "desprender" solamente el
comperients més ligero de una mezcla multicomponente se in-
tentd un fraccionamiento mds radlcal‘ Asf, el primer frac-
cionador separd el -efluecnte de la zona de reaccién dando
BI como fraccidn de cabeza y alcohil-aromiticos de 68 a C
como Traccidn de fondo. La fraccidn de fondo de Cg a Oyt
envia a wn se@wnao fra001onador Alli se retira un alcohil-
benceno de Cg, ortoxileno, como una corriente de producto de
cabeza mientras que los alcohilaromdticos de 09/010% se re-
tiren como una fraccidn de fondo. Log otros isémeros aromd-
ticos de C8 se enviaron a una unidad de isomerizacibn. la
fraceidn de BT y la fraccién de Co/ClO+ se hacen pasar a un
ﬁercer fraccionador, en lugares sexarsdos de la columna, ¥

10"

se separan en una corriente de producto de cabeza que con-

|tiene benceno, una corriente de recirculacidén de corte la-

teral que contiene aromdticos de Cq ¥ C9 nezclados, y una
corriente de producto de Ffondo que ccntiene arométicos de
Clo+° Cada fraccionador estabe provisto de un sistema re-
hervidor de la fraccibén de fondo indirecto y condenszcidn de
la fraoolén de cabeza indirecto conocido por los experbos
en la técnica., EL producto ortoxileno, recuperado como frac-
cién de cabeza, se empled para rehervir el fracciongdor
aguas abajo de la unidad de transalcohilacidn. Los benefi-
cios de este esquema de bratamlcnto incluyen: (1) la eli-~
mingcidn de un cuvarto fraccionador que incluye un sistems
de condensacién de la fraccidn de cabeza v un sistema de
rehervidor de la fraccidn de fondo, y (2) reduccidn de las
necesidades de instalacidn, nuesto que los vapores de Cg pro
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porcionan calor.para vaporizar el benceno para la separacidn
de benceno-tolueno, Este esquema de flujo se llamard esquenma
'I, y no es una parte del presente invento.

: De modo sinmilar, el esgueme de flujo gue empleando
el "desprendimiento" de un componente puro Umico a partir

de una mezcla mulbicomponente se llamaré esquema II, El eg~
queme. IT tampoco es uma parte del preseute invento.

El presente invento se llamard esquema III, Bs una
me jora de embos esquemas de la téenica anterior en el que
se permite ahorros sustanciales en log costes de inmgtalacidn
cuando se comparaz banto con el esquema I como con el esquenma
II.

La realizacién especifica del invento represembade
en el dibujo muestra una zona de transalcohilacién y una.
zone de isomerizazcibn. Estas unidades ¥y sus diversosg '
nadores estén;interconectados de modo que resulte un zhorro
significativo de coste de instalacién. A su vez se discubi-

raccio

ré cada circulto separado. ,

In el circuitc de transslcohilacidn, se carga una
alimentacién de arométicos a una columme de benceno por las
tuberias L0 y 1l. La columna de benceno 1 proporciona un
producto de benceno puro como corriente de cabeza en la tu-
berfa 12, La entrada de calor requerida en la columna 1 se
suninistra por el rehervidor 1R. Los arondticos mds pesados
gque el benceno se recuperan como fraccidn de fondo por la
tuberia 13 y se cargan por la tuberia 14 en la zona de bran-
salcohilacidn 2. Fl efluente de la zona 2 en la tuberfa 15
consiste en BIX y aromdticos mds pesados. Estos materiales
se separan en el fraccionador 3, o la columma BT, en una
fraccidn de cabeza que consiste en benceno y tolueno. Esta

Hajn n(:t;;. 9 ‘ o - '. 2302'7....-:._._'_
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ifraceién de cabeza se devuelve por la tuberia 16 a la colum-
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ng de benceno 1. Los xilenos y aromdticos mds pesados se re-
cuperan de la columna BT como fraccidén de fondo por la tu-
beria 17. Ia- entrada de calor a la columna BT 3 se suminis-
tra por el rehervidor 3R. >

El circuito de isomerizacién recibe como corriente
de alimentacidn tanmbo alimentacidn rica en xileno de una
fuente exterior por la tuberia 18 ceomo xileno y materiales
més pesados en la tuberfa 17 derivada de la colwmna BT en
el circuito de transalcohilacidn. Estos xilenos ¥y aromdticos
mis pesades se cargén por la tuberia 19 en el separador de
xileno 4, El meta y parae-xileno (m-X y p~X), se recupersn cn
cabeza ¥ se cargan a la zona de isomerizacidén 5. La zona 5
también incluye una instalacidn para la separacién por ab-
sorcidn de para-xileno de los xilenos mixtos. Aungue se pre-
fiere la scparacién por absorcién, oueden también emslearse
otros esqusnes de recuperacidn de para-xileno, por ejemplo
esquenas de cristelizacidn. El efluente de la zona de sepa~
racidn de para-xileno se isomeriza hasta una compesicidn sue-]
tarcialmente en equilibrio. El efluente de la zona 5; que '
contiene xilenos mixtos se carga al separador de xileno 4
por las tuberias 22 y 19, El para-xileno se rebiras de la 7.0~
na 5 por la tuberfia 27. El orfo-xileno (o-X) y los aromdbi-
cos de 09+ se recuperan como fraccidn de fondo del separador
de xileno 4 por la tuberfs 21. Ista corriente sc carge a2 la
colume & de orio-xileno., EL orto-xileno se recupera en cgs-
heza por la tuberia 23. El requerimiento de reflujo para la
columng 6 de orbto~xileno se suministra por mediocs no mostra-
dos en la columne 6 por vapor de crto-xileno condensado en
el condensador & C, Los aromidticos de 09+ se recuperan de la
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jcoluma 6 por la tuberia 24. Estos aromdbicos se separan en

una fraccidn de cabeza de 09 ¥y Cip ¥ wna fraccidn de fondo
§010+ por la cglumna 7 de 09/010. El material de Cy,+ se re-
Tira por la fuberia 26 y se emplea como gasolina de mezcla

cohilarométicos de 09 y 010 vaporizadog, se hace pasar por
el cordensador TC y una parite del condensado se devuelve
por medios no mostrados como reflujo a la columna 7. Los
aromaticos de 09 ¥ 010 no requeridos coito reflujo se cargan
nor las tvberias 25 y 14 a la -zona de transalcohilacién 2.

Los fraccionadorés, bombas, equipos de intercambio
de calor, y otros detalles de interconexidn de las diversas
zonas de reaccida y fraccionadores son hien comocidos en la
técnica. g .

Bl hecho clave del presente invento es el descu~
‘brimiento de que interconectando los fraccionadores y las
zonas de reaccién como se muestra, ¥ por el empleo de la

de vealizmsrse mejor compardndola con los dos esguemas de
flujo de la téonice anterior, citados antes como esguema I

guema I de la técnica anterior era que eliminabs el equipo
de intercambio-de calor 1R y 7C. La desventaja del esguema
I era que nezclando el material de 69+ en la tuberia 24 con
el mabterial de benceno y toluveno relativamente puro en la

o para otros fines, la fraccidén de cabeza, que comprende al-

v esquems II. El escuema I, proporcionado por la combinacidn
de las colwmas 1 ¥ 7 en una sola columna, La ventaja del es

ljcxj.a nim. ll N . . ‘ 2302'1,-- s

fraccién de cabeza de la colurma 6 para la columna de reher-| .
vido 3, y el empleo de la fraccidén de cabeza de la columna 7 |
para rehervir la columna 1, puede conseguirée unt ahorro sig-
nificotivo en las insbalaciones. La megnitud del ahorro pue- |’

columna 1 se degrada seriamente la operacidn de esta columna,
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Parece gue mucho del trabéjo'hechd al obbener uma fraccidn
de BT concentrada, y fraccidn de 09+ concentrada, se perdia
mezclando estas dos corrientes en un fraccionador comin,
Asi, el esquema I did como resvltade el mayor coste de ine-
talacién de cualquiera de los esquemas estudiados, incluso
aungue el csquema I ahorraria significalivamente en el cos-
te capital de la unidad.

Bl esquema II es un esquema convencional en el gue
el “desprendimiento! de un componente puro como fraceidn de
cabeza de wna mezcla de multicomponentes ocurre sucesiveamente
en varios fracclonsdores en serie, Dicho esguema de fraccio-
naniento puede ser consideradc como vna versidn ampiiada Gel
tren de fracpionaﬁiento BIY. comurmente encontrado aguas aba-—
jo de les unidades de extraccidén de aromdticos. isi, un pri-
mer fraccionador separa el benceno como fraccidén de cabeza
mientres gue se envia todo el resto 2l segundo fracecionador.
Bl segundo fraccionsdor separa el tolueno come fraccidn de
cabeza, mientras gque se envia todo el resto al tercer frac-
cionador, Il tercer fraccionador separa 1los xilenos como
fraceidn de cabeza, mientras que se envia el material de 09+
todavié a un cuarto fraccionador. Dicho esqueme tiene una
atrayente simplicidad, y pudiera pensarse que daris como re-
sultado vn coste de instalaciones mds bajo, porgue significa-
ria que cala corrieate de producio solamente podrid 1llevarse
a reflujo uvna vez, 4Asi, en el primer fraccionador, ¢ fraccio-
nador de benceno, el benceno se lleve a reflujo a la columnz
¥y el producto de benceno se retira como corriente pura., Si
el benceno y tolueno se retiren ambos como fraceidn de cabe~
za, el bencenc producido ftodavia ha de separarse del tolueno,
¥ el bencenc ha de llevarse a reflujo une segunda vez en la
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'column que separa el benceno del tolueno. Aungue esta teo-

'en la practica produce un consumo de instalaciones mucho
{ - . o ) —
imds significativo que en el método del presente invento, el
i eoquema ITI. Solamente es en el esquema III, que proporcio-

' H';lel :;;l'lllt..13. : . p . o » 23027.._ -

ria, de llevar a reflugo sélo el producto, parece razonable

na para wa tren de fraccionamiento no convencional, ¥y parsa
un nétodo no convencional de colummas de rehervido y corrien
tes de cabeza de condensacidn en el que se consigue la mdxi-
ma cconomia, La fracecidn de vapor de la columa de ortio-xi-
leno 6 proporecioncn casi el calor suficiente para suministray
el consumo de calor toltal requerido en la columna BT3. De
modo gimilar, los vapores de cabeza de la columna 7 propor-
cionan casl el calor suficiente para suninistrar el calor
del rehervidor recuerido en la columia 1. Se requiere un pe-
gueilo rehervidor Y"ajustado", no mostrado en el divujo, tan-—
to en la colwma 1 como en la columna 3. Estos rehervidores
“ajﬁsta“Oﬁ" proyoreionan vn control de procedimiento, per~
miten wna rédpids puesta en marcha, y afiaden la ligera canti-
dad de consumo de calor requcrldo que no es L*u}.llﬂ:!.stmuo Lok
las corrientes de cabeza de condensacién respectivas,

Hste esguema de flujo es también irusual porques em-—
plea vaperes de condensacidén de 09 ¥ C10 parsa hervir el to6-
lueno (el material en el fondo de la columna 1 es principsl-
mente tolueno), aungue empleando vapores de condensacibdn de
08 pera hervir el materisl que tamb%en estd comprendido prin
cipalmente de aromdticos de Cg (el material en el foando de
la columna 3 consiste principalmente en xilenos). Se cons 1&0
raria nmds convencional emplear vapores de condensaecitn de Ca
para hervir vapores de 07 ¥ vapores de condeusacmén éde 69
pare hervir vapores de 08' Sin embargo, diclic sistema no ce-
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ria ptimo debido a que ld cantidad de calor contenida en
los vapores de xileno es mucho mayor que la cantidad de ca-

ilor requerida en la columna 1 de benceno, y la cantidad de

calox en los vapores de'09 y_Clo no es ni siguiers suficien—
te para hervir el material en la columna 6. Se cree gue esta
relacién se mantendrd asi para cuslquier unidad que. combine
la trensalcohilacidn y la isomerizacidén como la gue se mues-
tra ¥y que emplee como uma fuenbe de alimentacidn principal
corrientes de alimentacidén derivadas del reformado cabaliti-
co. . ' ' '

Los reaccionantes adecusados para el presente proce~
dinmiento son tolveno solo, alcohilbenceno de 09 solo, o una
mezcla de los dos. Tanto el tolueno como el alcohilbenceno
de 09 se preﬁaran comunnente como corrientes de producto
de vn procedimiento de exbraccidn de gromdticos en el que
los componentes aromdticos de un material de glimentacidén
gue contiene alcohilbencenos de C6~09 ¥ no arométicos del
mismo intervalo de ebullicidén se extraen generalmente por
vn disolvente bien sulfolano ¢ glicol en wna fase disolvente.
Tos componen{es arométicos se separan por fraccionzmiento del
disolvente, y los componentes arométicos se separan en una
zona de froceionemiento en cortes de benceno, bolueno, alco-
hilltencenc de C8 ¥ alcohilbenceno de 09. De este modo, se
hacen disponibles corrientes de aromiticos de elevada pure~
za. Bl tolueno asi preparado -conticne nowmalmente aproximadcs
mente 5 a 500 ppm en pesc de contaminantes mientras que la _
corriente de alcohilbenceno de 09 contiene generalmente menos
de aproximadamente 1,0% en peso de contaminante. Los reacti-
vos de alcohilbenceno de 09 adecuados para el presente pro~
cedimiento incluyen 1,2,3-trimetilbencenc, 1,2,4-trimetilben
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| ceno, 1,3,5~trimetilbenceno, 1,2-metileti1benéeno, 1, 3-meti~
Letilbenceno, Ly4-metiletilbenceno, n-propilbencenc e iso-
propilbenceno. De estog, se preficren log isémeros de tri-
metilbenceno, Aungue el tolueno solo o el alcohilbenceno de
09 solo, es un reaccionante de alimeantacidn de nueva ayorto~
cidn adecwado para el presente procedimiento, se preficre la
mezcla de les dos en la que el tolueno comprende 75 a 25%
molar y ¢l alcohilbenceno de 09 comprende el resto.

El benceno y el xileno son los productos descados
del procedimiento presente. Respecto a esbte Ultimo, el para~
xileno es el isdmero preferido; sungue 10 se preparz en una

forma purificada por el presente invenic pero se prepara en

reaccidn prinecipal es una reaccidn de transaleohilacibn en
la que el radicel metilo o etilo pasa desée un anillo de al-
cohilbenceno a otro, también tiene lugar la desalcohilacidn
con un resultado neto de formacién de parafinas de 01~C4 ¥
rendinientos inferiorec de alcohilbenceno de ClO gue los que
se predecirian por una reaccidén de transalcohrilacidn senci-
1la, L , '
Para efecltuar una reaccidn de ltransalcohilacidn, se
utiliza generalmente un catalizador de transalcohilaeidn,
pero no se intenta limitar respecto a wn cetelizador espe-
cifico., Un exverto en la téenica estd familiarizado con va-
rios catalizadores de transalcohilacidn adecuados pera empled
en el presente invento. Por e¢jemplo, es adecuada une composit
cidn cataliﬁica que comprende un componente de mordenita gue
tiene una}rela&ién melar de SiOZ/A1203 de al menos 40:1 pre-
parada por extraccidn dcids de A1203 de le mordenita prepa-
rada con una relacidn molar inicia; de 5102 A1203 de apro-

nmezcla con otros isémeros de xilenc y etilbenceno. Aungue lal’
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ximademente 12:1 a aproxiﬁadamente.30:1 ¥ un componente me-
tédlico seleccionado de cobre, plata y zirconio. Los haluros
de metal de tipo PFriedel-Krafts' tal como cloruro de aluminio
hsn sido empleados con buenos resvliados y son adecuados pa-
ra empleo en el presehte procedimiéﬁto. Se han encontrado
edecvados los haluros de hidrégeno, haluros de boro, haluro
de metales del grupo I~A,; haluros de.metales del gruﬁo del
hierro, etc, Los 6xidos inorgdnicos refractarios, combinados
con los materiales cataliticos antes mencionados y otros
conocidos se han encontrado Utiles en las operaciones Ge
transalcohilacidn. Tembidn han sido empleados aluminosili-
catos cristalinos en la téenica como catelizedores de trans-

alcohilacidn, Otros catalizadores que incluyen un componsn-

te de mordenita y un componente metélico seleccionado de un

| activador metdlico del grupo VILI son conocides en la téeni-

.

‘Ca.

Las reacciones de transalcohilacidén se efectian ovre
feriblemente a una temperatura de aproximadamente 204 s 538
°C de woa forma continua utilizendo un catalizador.en un le-
cho f£ijo. Una pperaciéh en fase vépor, preferiblemente en
presencia de hidrdgeno, es mds deseable que una operacidn
en fase 1lIguida. Puede utilizarse un tiempo de contacto, ex-
presado_en términos de velocidad espacial horaria de ligui-~
do, de aproximademente 0,1 a aproximadamente 20 poras™ o
mds, Se recomienda una presién de aproximadamente 1 & 60 at-

nésferas para efectuar la fransalcchilacidn de alecohilbence-

nos tales como tolueno y alcohilbenceno de 09. Se emplea bre
feriblemente el catalizador de transalcohilscidén en forma de
un lecho fijo en une zona de reaceidn de la zona de trensal-
cohilacidn y se carga continuamente le corriente de reactan-
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te en la zmona de reaccidn, haciendo pasar los hidrocarburos
sobre el lecho catazlizador, y retirando los hidrocarburos

convertidos de la zona de reaccidn.

Después de enfriar a aproximadamente 389C, el
efluente resulbtentc del reactor de transalcohilacién se hace
pasar a un reciplente, no mostrado, y forma una fase gaseo-
sa principalmente de hidrdgeno y uvna fase liguida, siendo
recirculada la primera a la zona de reaccidn, aunque tambidn
puede ser retirada una parte del procedimiento con el fin
ce mantener una purcza de hidrdgeno en la corriente gaseosa
de recirculacidn de hidrégeno a un valor adecuadzmente ele-
vado, y haciéndose paser la Yltims fase s una columna de se-
paracién, no mosirada, en ¢l que los gases-ligeros que in-
cluyen parafinas de 01—04 se separan de la fase liquida( Pg-
rg realizer el enfriamiento de rutina, el calentamiento y 1la
separacién encontrados en la zona de transalcohilacidn, se
requieren calentadores caldeados con aceite o gas, medios de
intercembio de calor indirectos, un ¢llindre de separacién ,
una columna de separacidn, un ges de recirculacidn de hidrd-
geno, compresor, etec, todos bien conocidos en la téenica. E1
efluente liguido de la zona de transalecohilacidn, separado
de los hidrocarburos ligeros, contbiene alcohilbencenos de
06 a ClO’ inclvyendo benceno, tolueno gin reaccionar, al-
cohllbenceno ée Cg, alcohilbenceno de C9 sin reaccionar y al
cohilbenceno de 010’ vy tembién alge de alcqhilérométicos de
clO+

ELl tolueno y los alcohilbencenos de 09 adecuzdos
como reaccionantes para el presente procedimiento se prepa~
ran comurmente como corrientes de producto de.un procedimien
to de extraceidn de aromdticos y su zona de fraccionamiento

1o eser

54 .
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'aéociada. 1 proeedimienfo de eitracoién de arométicos es
bien conocido en la téecnica y comprende normalmente una zo-
: na. de extraccidn liquido-liquido ¥ una seccidn de destila-~

| cién extrectora. Una alimentacidén de hidrocerburo normalmen-
te en un intervelo de punto de ebullicidn de aproximodamentec
669C a 177°C, y que incluye aproximadamente 30-60% en volu—
men ds arcmdticos y T0-40% de parafinas y naftenos, se pone
en contacto con vn disolvénte, normalmente sulfolano o un
glicol, E1 producto del extracto de la seccidn de extrac-
c¢idn se kace pasar comunmente a una seccidn de fracciona-
miento, en la que se emplean técnicas de destilacidn ordi-
neries para separar los alcohilbencenos de Cg-C,, en bence-
no, tolueno{ alcohilbenceno de 08, alcohilbenceno de c9 ¥
fraccelones mds pesadas. Tog de estas fracciones, la fraccidbn
de tolvenc y la freccidn de alcohilbenceno de C9 son adecua-~
das como reaccionzntes en la zona de brensaleohilecidn del
presente vrocedimiento. Sin embargo, uvn fabricante que estd
producisndo productos de benceno ¥y xileno por transalcohile~
cidn de tolueno y alcohilbenceno de 09 es tambidn probable
que prepara productos de BIX por un procedimiento de extrac-
cidn de sromdticos y por consigulente, es beneficiosc combi-
nar las zonas de fraccionsmiento del procedimiento de extrac+
cién de sromdticos y el procedimiento de transalcohilacién
mezclando el efluente del extracto del procedimiento de ex-
traceidn Ge aromédticos y el efluente liguido de la zona de
transalcohilacidn, y hacer pasar la mezela a una zona de
fraccionamiento Unica. En este caso, no se nscesita introdu-
cir reaccionantes de nueva aportacidn en la zoanz de transsl-
cohilacidn excepto aquellos que se introducen en la zona

de freccionsmiento del presente vrocedimiento en la corrien—
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te de extracto de la zona de extraccién de aromdticos, se-
separsn en la zona de_fracoionaﬁiento‘y ge reclrculan a la
rzona de transalcohilacidn como se ha descrito anteriorments,
: En la préctica convencional, se tratan con arcilla
veriag corrientes de alimentacidn o de prodmecto de las co-
lumnas de fraccionsmiento para rqducir el contenido de ole~
fina de los productos aromgticos hesta un nivel aceptable.
Bl tratamienfo se efectda haciendo paser una corriente a
una temperatura de aproximadszmente 149 a 2602C y presidn
suficiente para mantener una fase liquida, aproxinsdamente
15 2 40 atndésferas, sobre una arcilla natural adecuada a uns
velocidad espacial horaria de liguido de eproximadamente 0,4
a 5,0 hora ™, _ . - '

’ Ia fraccidn del productc de benceno se deséribe
cuando se retira como fraccién de cabeza del fracclonador
de benceno, sin embargo, estd dentro del alcance de este

linvento retirar la fraccidn benceno como uns corriente 1li-

quida de corte latersl de 1 a 10 platos por debajo del pla~
to superior del tercer fraccionador, preferibiecmente a apro-
ximadenente el quinto plato vor debajo del plato superior.

" La pregidn de trabajo en los fraccionsdores es

que corresponden a la de la presidn y composicidn del fiuido.
Se introduce suficiente celor en el rehervider de cads co-
lumna para der como resultado uns relacidn molar de refluje/
alimentacién de aproximadamente 1/1 a 4/1, prefiriéndose
aproximadamente 1,4/1 a 2/1, con solamente la slimentacidén
Asuperior al tercer freccionador considerado en la aplicacidn
de la relacién molar reflujo/alimentacidn egtablecida. '

aproximadamente 1 a 5 atmbésferas,con temperaturas de trabajo

Y sen

e
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REATIZACTON ITLUSTRATIVA

ESQUEMA T Relacibn de Plotos rea~ Didmetro de

refliijo ex- les ls columna
terna - (metros)
Columna de B + V - ,
Co/Cqp* S LT 129 3,9
Columna de BT L2 50 - 4,5
Columna de O-X - 2,8 100 3,5
ESQUEMA TI e
Columna de B 1,2 : _ 54 3,5
T - 1,0 - 50 3,7
0-X . 2,4 ' 8o 3,0
09/C:LO o 1,5 50 . 2,6
ESQUENA TIT
B . 1,2 54 3,2
BT : 1,2 50 4,5
0-% : 2,8 100 3,5
09/010 1,5 50 2,6
¥ En el esquema I, estas dos columnas estdn combinadas en
una,
CORRIENTES DE TRANSFERENCIA DI CALOR ..
Iransferencia
BSQUEMA III Flujo, Mkg/hora g de calor
calorias/ses.
"|Rehervidor de B 315 139 2,42
Condensador de 09/010 92 193 ° 2,19
Rehervidor de BT 196 1.8C 3,23
Condensador de 0O~X 131 : 196 3,09
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GOMPARACTON DEL CALOR NETO

Consumo del calor neto % del Esquems
IIT

l,‘nj.u ndm, 21 RER - ' 23027..-..

; : ' M calorias/seg.

iEsquema I . = . 4,16 = 133,2
Esquemz IT = '3,85 = 123,0
Esquema, JII = 3,13 = 100,0

El consumo del calor nsto como se emplea enlla
tabla anterior,significa la cantidad total de energla, 6x-
presada en MU calerias/segundos que debe consumirse para
producir uwna cantidad dade de producto,

Puede verse que la préoﬁica'del presente invento
permite un sumento susbtancial en la eficacia del empleo de
la energlaz. Bl esquema I, que emplea inyeccidén de vapor de
09 directamente en la eoiumna’que profuce un producto de ben
ceno, requiere 133,2% del consumo de calor del presente in-
vento, Fl esquems II, el modo de "desprendimiento" convencio-
nal del fraccionaniento requiere 123,0% del consumo de calorw
neto del presente invento. :

~ En otras realizaciones, cusndo, por ejemplo, la
produccidn de ortoxileno.no es interesénte, el presente in-
vento puede todavia realizarse empleando un frecclonador de-
xileno sencillo para separar alcohilbenceno de 08, de alco-
hilaromdticos de 09 y més pesados. En este caso solamente
una parte de la fraccidn de vapor de aleohilaromdticos de
08 puede necesitarse vara el rehervidor de BT,

i .
- P
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REIVINDICACIONES

Tos puntos de invencidn propie y nueva que se pre-
sentan pare que sesn objeto de esta solicitud de Patente de
Invencidn cn Egpafia, por VEINTE afios, son los gue se recogen
en las reivindicaciones siguientes: '

12,- Un propedimiento combinado Ge separacidn de
xileno ¥ transalcohilaecidn de toluenc, para'producir benceno
y ortoxilero que comprende las etapas de: a) transalcohilar
unz mezcla de tolueno y alcohilbenceno de 09 en ung zona de

producir un efluente de la zona de transslcohilacidn que com
pregde benceno, tolueno, alcchilbencencsde 08, alcohilben-
cenos de C9 y aleohilbencenocs de Cyq; b) freceionar al me~
nos una perte de dicho efluente de la zona de transelcohils~
clén en una colwmne de destilacidn en la que se recuperan
benceno y tolueno como fraccidn de cabeza ¥ se rocuperan
materiales mds pesadds que el tolueno como fraccidn de fon-
do; ¢} freccioner dicha fraceidn dé benceno v tolueno en uns
coluana de frecelonaniento para producir un producto de bhen~
cenc y recuperar una corriente rica en tolusno que compren-
de al menos una parte de le carga & le zone de trasalcohlla~
¢cidn; 4) hacer pasar al menos ung parte de dicha lraccidn de
fondo, que comprende nmeterial més pesado que el tolueno, en
vn fraccionador de xileno, ¥ recuberar en cabeza una corricn
te que comprende ortoxileno y recuperar como fraccidn de fon
de una corriente gue comprendé aleohilbencenos de Cé v Clo;e
hacer pasar la fraccidn de fondo de alcohilbencenos de 09 y C“
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juna zona de fraccionamiento para recuperar en cabeza una co~
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rriente que comprende alcohilbencenos de Cq, al menos ung
parte de dicha corriente de alcohilbencencs de C9 se cargs
‘a la zona de transalcohilacidn; f) rehervir la columns que
proporciona el producto de henceno por intercambio de calor
indirecto con vapores procedentes de la columna que produce
alcohilbenbenos de Cg como fraccidn de'cabeza; ¥y &) reher-
vir la columna gue produce benceno y toiueno como fraccidén
de cabeza por intercambio de calor indirecto con una corrien
te que comprende vapores de ortoxileno obtenidos como frac-
cién de vapor de cabeza del fraccionador de xileno,

28,- El procedimiento de la reivindicacidn 12, en
el que el fraccionador de xileno es un fraccionador unico,
en el que se recuperan alcohilbencenos de C8, incluyendo or-
toxileno como fraccidn de vapor-de cabeza, ¥y se recuperan
alcohilbencenos de 09 y més pesados como fraccidn de fondo.

3%, E1 procedipiento de la reivindicacién 12, en
el que ¢l fraccionador de xileno comprende dos fracciones,
un separador de xXileno en el que se rebuperan meta y para-
~xileno como fraccidn de cabeza y el ortoxileno y los alco-
hilbencenos més. pesados recuperados como fraccidn de fondo

en cabeza ortoxileno como fraccidn de vapor de cabega y se

recuneran alcohilbencenos de C9 y mas pesados como fraccidn
de fondo.

gue la fraccidn de cabeza de meta ¥y para-xileno se carga en
ung zona de isomerizacibn y al mencs una parte del efluente
de la zona de isomerizacidn se carga al separador de xileno.,

58, Bl procedimiento de la reivindicacidn 18, en
el que el efluente de la zmona de transalcohilacidn contiene

se cargan en una columna de ortoxileno en la gue sg recuneéera |

48,~ Bl procedimiento de la reivindicacidn 32, en gl
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que .el fraccionador en la etapa (e) recupera en cabheza una

icorriente que comprende alcohilbencenos de 09 v ClO ¥ recu~
‘pera como fraccidén de fondo una oovrlente que comprenas al-

cohilarondticos mds pesados que 1os “de ClO'

8,~ Un procedimiento combinado de separscién de
xilenos y transalcohilacién de toluero.

Tal y como se ha descrito en la Kemoria que ante-
cede, representado en los dibujos que se acompafien y con
los fines que se han especificado.

Egta Memoria consta de VEINTICUATRO hojas escri-
tas a mdquina por una sola care.

rnn 4077
Madria, 19281377
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