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REF.: 6412

El invento se refiere a un procedimiento para aumentar
el rendimiento de aromiticos y reducir al mismo tiempo el
contenido de disolvente en el refinado al obtenerse aromé-
ticos puros en la destilacidén extractiva.

Para_mejoraf el rendimiento de extracto y conseguir ungl
mayor pureza en el producto final en la destilacidn extrac-
tiva, es conocido conducir un disolvente selectivo para las
sus?ancias que se desean obtener, haciéndolo pasar en forma
de éorriente o de varias corrientes parciales en sentido
opuesto a la mezcla que asciende en forma de vapor en una
columna de destilacidn, de tal modo que la temperatura de.
la corriente parcial del disolvente cargada en un plato su-
ﬁerior se méntenga mis baja que la temperatura.de la corrien
ée o corrientes parciales cargadas en un plato més bajo, y
éue el destilado devuelto a la cabeza de la columna se sus-
tituye al menos pércialmente por disolvente frio (solicitud
de pafente alemana publicada n® 22 60 387).

Es coqbcido asimismo que;la recuperacién del disolvente
a partir del- refinado de una destilacidén extractiva puede..-
simﬁlificarse N abaratarse resbecto a las necesidades de ca-
lor, si para ello el producto de cabe;a de la destilacidn
éxtpactiva se alimenta en forma de vapor a una.columna de
destilacién, a media altura; que como producto.de cabeza
condensado de esta destilacidn se obtiene un condensado exen

to de disolvente, que se devuelve a la columna de destila-

cién como reflujo, y que del colector caldeado de la columnal,

de destilacién se extrae disolvente exento de refinado, que
es devuelto a la destilacidn extractiva (solicitud de paten-
te alemana n 21 39 146).°

‘En estos procedimientos conocidos es preciso que de los
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se corresponda exactamente cor-la cantidad de refinado a

para satisfacer las exigencias usuales respecto a pureza de,

.afbméticos, que incluso al variar la cantidad de los vapo-

vapores ascendentes en la columna de destilacidn extracti-
va sean condensados tal cantidad en el plato de afluencia

del disolvente, que la cantidad de vapores no condensados

extraer. Esta cdndensacién se consigue alimentando el di-
solvente a una temperatura més baja que la temperatura que
reina en el plato de afluencia del disolvente. Las inevita~
bles oscilaciones de una instalacién técnica originan que
también la cantidad de refinado extraido esté sometida a
oscilaciones. Si en el curso de estas oscilaciones, la can-
tidad de refinado extraido resuita menor que la cantidad &e
no a}ohéticos contenidos en el producto empleado, resulta
que el excéso de no aromaticos unicamente pueden abandonar
la columna>de destilacibén extractiva Junto con los aromiti-
cos puros. La parte de iaé impurézas no, aromdticas resulta
entonces un mﬁltiplo mayor que lo que corresponde a las exi
gencias ﬁsuales,'a pesar de que la circulacidén de disolven-

te, la alimentacién de calor y el nfmero de platos bastariail

por ejemplo, 500 ppm de no arométicosren el benceno puro.

Para evitar ésto, hay que dejar en el refinado tantos

Tres ﬁe cabeza, se extraiga siempre‘al menos la misma canti-
dad de refinado, que la de nb aromdticos contenidos en el

producto empleado. Con ello se produce una pérdida: indesea-
ble de ardmétiéés en el refinado. Si se quiere evitar esta
pérdida,'y 5? eiceso de vapéres de cabeza es devuelto como

reflujo a.ié-babeza de la §olumna,'se produce otro inconve-
niente: Los platos sobre los que el refinado es liberado del

disolyente originan al mismo’ tiempo una variacién de la
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do del refinado y que es devuelto nuevamente a la columna de

cibén extractiva, debe ser liberado totalmente de hidrocarbu-

"aromfticos dificilmente separables, mientras que, por otra

concentracién de los no aromdticos, de distinto punto de
ebﬁllici6n, de tal modo que los no aromdticos de punto mis

alto de ebullicidén se quedan en el disolvente que es extrai-

destilacidn extréctiva. Ahora bien, estos no. arométicos de
punto nés alto de ebullicidén son los que resultan més difi-
ciles de separar del aromdtico puro, de modo que tal refiu-
Jjo, que mejora el rendimiento, empeora al mismo tiempo la
pureza. A

Otro inconveniente de los procedimientos conocidos es-
triba en que el disolvente que es separado en una columna

lateral de los vapores de cabeza de la columna de destila-

ros. Para ello es necesario calentarlo hasta su punto de
ebullicidn,y no es posib1é>a§£oﬁedﬁa¥‘ei ééior contenido en
el disolvente Calienté proéedenfe de la éolumna exfractora
del disol;ente. Ya con un,contenido de 15 % de hidrocarburos
puede la témperatura dé ebullicibén del producto dél colector
de la_columna lateral ser hecha bajar 50°, y en 50 % de hi-
drocarburos asciende el descenso de temperatura incluso a
100° C. _

Ante la natural sorpresa se ha descubierto ademés que,
siendo, 1a proporcidén de @isolvente en el producto del co-
lector'de la columna 1aﬁ%ra1 igual a 50 %, no son los no
aromdticos de punto m&s alto de ebullicién, sino el aromlti-
co el que se enriquece mds con relacidn a la composicién. delf,

refinado. De este modo 'es muy pequefia la recuperacién de no.

parte, se puede incluso conseguir todavia una pequefia mejo-

ra en el.rendimiento del aromético.
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‘nado prevista, sin provocar con ello un enriquecimiento de

a) la mezcla a separar, consistente en arométicos y no aro- |

El invento se ha propuesto evitar los inconvenientes
mencionados, y devolver a la destilacidn extractiva un exce-

so de vapores de cabeza con relacidn a la cantidad de refi-

los no aromiticos de punto mis alto de ebullicién hasta por
encima de su concentracién en el refinado. Ademis pretende
el invento aprovechar para la separacibén del disolvente con-
tenido en el refinado el calor contenido en el disolvente
caliente, que.progede de la.columna de extraccidn.

Este problema se resuelve de acuerdo con el invento,

pér el hecho de practicarse la destilacién extractiva de mo-

do que

méticos, se carga aproximadamente sobre el plato 202 de
una columna de destilacidén extractiva;

b) el disolvente ;e carga 5 a 15 platos por debajo de la ca-
beza de la columna ¥ 5 a 15 platos por encima del plato
de afluepcia de la mezcla ge la columna de destilacién
extraétiva, previéndose por encima de este punto de carga
'uqa salida lateral para producto liquido, consistente en
no arométicos, vestigios de arométicos.y vestigios de di-
.solvente;

c) por encima de la salida laterai se carga todo el producto
liquido por la cabeza‘'en una columna lateral con 2 a 5
platos, caldeada con cocedor;

d) e1 producto del colector de la columna lateral, consisten;

. %e en al menos 50 %, con preferéncia en 80 a 95 % de di-
solvente, se carga en la columna de destilacidn extrac-
tiva entre el plato de afluencia de disolvente, y el pla-

to de afluencia de la mezclaj
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encima del cocedor, y conduciéndose los vapores producidos

e) el producfo de cabeza de la columna lateral se carga en
‘forma de vapor enun plato de por encima de la salida la-
teral de la columna de destilacidn extractiva, y

‘f) se extrae de los hidrocarburos obtenidos como cabezas de
1la destilaciéh extractiva una cantidad de refinado igual
a la de no aromiticos contenidos en el producto empleado
mids 0,1 a 5 % del benceno contenido en el producto em~
pleadoﬁ cargéndose del resto tal4gantidad como reflujo en
la columna de destilacibén extractiva, que de los vapores
ascendentes porAencima del punto de afluencia del disol-
vente haya sido expulsado totalmente el disolvente, miend
tras que el resto que entonces qﬁeda todavia se alimenta
a 1a columna de Qestilaéién extractiva entre el plato de
afluencia del disolvente, y el plato de afluencia de, la
mezclaj 7 ’

g) se extrae dehla coiumna de destilacidn extractiva producw
td del colectdr, consistente en disolvente -y aiométicos,
que se §éparan en ﬁna columna separada, obteniendo aromé—
ticos y disolvente. | ‘

Otra mejora ventajosé del invento estriba en que la co-
lumna late:al-segﬁn ¢) se sustituye pér un cocedor dispuesto
eﬁala'columna de desfilacién extractiva, que esti dispuesto

por';ncima del plato de afluencia del disolvente segln b),

mientrdé'que'al mismo tiémpo los vapores ascendentes del pl

to de afluepcia del disolvente se introducen 2 a 5 platos po
encima del cocedor en la columna de destilaci6ﬁ,.haciéndose
que el producto liquido-qué escapa de'tlos platos extremo su-

periores de la columna de destilacibn extractiva pase por

gseglin e).a los platos superiores de la columna de destila-
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cidn extractiva, mientras que el exceso de liquido, consis-
tente en al menos 50 % de disolvente, se carga segfin d) en
la columna de destilacién extractiva por debajo del punto
'de carga del disolvente.

Otro perfeccilonamiento del invento consiéte en que el
cocedor de la columna lateral se caldea con disolvente ca-
liente del colector de la columna extractora.

Las ventajas éonseguidas con el invento consisten espe-
cialmente en que,. de manera especialmente econdmica, se.con-
sigue aumentar el rendimiento de los aromdticos que se pre-
tende obtener, y al mismo tiempo reducir el contenido de di-
solvente en el refinado y, por consiguiente, mejorar la pu-
reza de loé no arométicos, Tos aromiticos se obtienen con
una alta pureza.

El invento ha sido‘reﬁresentédo en los dibujos eésquemé-
ticamente y a manera de ejemplo, y seré explicado a conti-~
nuacibn con mbs detalle:

De ac@erdo con la fig. 1, la columna de destilacibn ex-
tractiva 1, que tiene 30 a 60 platos précticos, es cargada
a través de la conduccién 2, aproximadamente en el centro
del plato de afluencia 4, con la mezcia.que va a.ser separa-
da, consistente en arom&ticos y no arométicos. Con el coce-
dor‘B es alimentado calor a la columna 1. Por encima del
plato de afluencia 4 estén dispuestos 10 a 30 platos. 5 a 19
platos por encima del plato de afluencia 2, y 5 a 15 platos
por debajo'de la cabeza de la columna, se encuentra el plato:
5 de afluencia del disolvente, sobre el que se carga el di-
solvente a. través de la conduccidn 6. A través de la conduc-
¢ibén 7 se carga el reflujo sobre el plato extremo superior.

A través de la conduccién 8 fluyen vapores de hidrocarburos,
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' rior al.condensador 9, donde se condensan y escapan el depd-

‘la conduceibn 13, y mediante una bomba, parte de los vapores

do debajo, una taza de desaglie, desde la que es. extraido to

‘ral 16, que contiene 2 a 5. platos. La parte inferior de la

exentos de disolvente, pasando desde el plato extremo supe-
sito de reflujo 1l a través de la conduccidén 10. A través de

licuados es cargéda como reflujo, a través de la conduccidn
7, en la columna de destilacibén extractiva 1. Otra parte se
obtiene como refinado a través de la conduccidn 14. El exce-
so es conducido por una conduccidén 12 a un plato situado en-
tre el plato 4 de afluencia de la mezcla, y el pléto 5 de
afluencié del disolvente, pertenecientes a la columna de des
tilacibn extractiva 1. Por encima del plato 5 de afluencia
del disolvente esti &ispuesta.en el plato de la columna, en

lugar de la;presa gormal de rebosadero hacia el plato situa-

do el producto liquido por la salida lateral 15. Este produc

to liguido es introducido por la cabeza en una columna late-

columna se caldea con el,cocegor intercambiador de calor 17.

El caldeo tiene lugar con el disolvente caliente gque, con unp

temperafura de. aproximadamente 170 a 180° G, se obtiene en

el sepa;adof 18 de arométicos/disolveﬁte. Es conducido a tra

vés de la conduceidén 19 al colector intercambiador de calor |

17 y a través de la conduceidén 20 ¥y del refrigerador 21 ala

conduceidén 6 de la columna de destilacidn extractiva 1. Los

vapores ascendentes en la columna lateral 16 son conducidos |-

for la conduccidn 22 a la columna de destilacidn extractiva
1, cargédndose en ella por encima del plato 5 de afluencia dd
disolveﬁte. El producto de colector de la columna lateral

16, consistente‘en al menos 5C% de disolvente, es transporta
do por la conduccidén 23 a la columna de destilacién extracti

va 1, introduciéndose en ella entre el plato de afluencia 4

1
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y el>punto de alimentacién 5 del disolvente.

tos de la fig. 1, en cuanto que la columna lateral 16 ha si-

-.9_

Una mezcla de disolvente y érométicos puros abandona
la columna de destilacidn extractiva 1 por el golector, y
‘pasa por la.conduccidn 25 a la colpmna 18 extractora del di+
solvente. Se obtienen all{ los hidrocarburos arométicos pu-
ros en calidad de prbducto de cabezas, y abandonan la ins-
talacibén a través de la conduccidn 24. Fl disolvente libre
de disolvente, abandona la columna 18 extractora @el disol-
vente a travésAde.la conduccidén 19, y pasando por el inter-
cambiador de calor 17, la conduccidn 20, el refrigerador 21
y la conduccidn 6, vuelve a lé columna de destilacidn ex-
tractiva 1. - _

En la fig. 2 se ha modificado la disposicién'de apara-

do integrada en la columna princibal 1. El cocedor 17 esté
dispuesto como cocedor de.enchufe por encima del plato 5 de
afluehcia del disolvente, Entre el plato 5 de afluencia del
disolventé'y el cocedor 17 se, encuentra un plato 26, que no
tiene paso. El producto liquido de este plato fluye desde
una taza de salida, a través de la conduccidn 23, a un plato
situado entre el plato 5 de afluencia de disolvente y el
plato 4 de afluencia de la mezcla de la carga. El vapor as-
cendente del plato 5 de afiuen;i; del disolvente fluye a
través de la bondugcién‘éB de'vaporés a la columna 1 por en-
cima del platof27. El plato 27 se encuentra 2 a 5 platos por
eqcima del'docedor,l7..Por encima del plato 27 se encuentran].
todavia 5 hasta 15 platos para llegar a la cabeza de la co-
lumna.

Ejemplo de realizacidn

En una columna de destilacidén con 50 platos précticos,
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hecha funcionar bajo una presidén de 1 atmbésfera atmosférica
en la cabeza, se vierten sobre el plato vigésimo 1300 kg/h
de una mezcla a base de 77,3 % en peso de benceno y 22,7 %
'en peso de hidrocarburos no aromiticos en el punto de ebu-
1llicién del bencéno, con una temperatura de 60° C. En el
plato trigésimo quinto se alimentan 4000 kg/h de N-metil-’
pirrolidona, llamada a continuacibén NMP, con una tempgratu—
ra.de 85° C, en calidad de disolvente selectivo. En el co-
cedor se caldea con 500 kg/h de vapor de 10 atmbésferas mano-
nométricas. La cabeza de la columna la abandonan 650 kg/h
de vapores de hidrocarburos preponderantemente no aromdti-
cos,‘con 1,7 % en peso de benceno.~Se condensan y recogen
en un depééito de reflujo. De este depbdsito se.bombean con
una bomba 300 kg/h al plato extremo superior de la columna
de destilacibén. Otros 300 kg/h abandonan la instalacién en
calidad de refinado, y 50 kg/h son conducidos al plato tri-
gésimb de la columna de destilacién. ‘
Desdeél'plato trigésimo quinto; ascienden 360 kg de vapo-

res al plato trigésimo sexto, vapores que contienen todavia

7 kg de NMP. Desde el plafo trigésimo sexto fluye de una ta-.

za de salida todo el producto liquido, en una cahtidad de

310 kg/h, al plato extremo superior de una columna lateral
con %res platos précticos. El cocedor de esta columna late-
ral se éaldeé con disolyénte caliente, que procede de la co-
lumna de extraccidn con 175° C, ¥ que abandona el cocedor
con 155°. En el coiector de la columna lateral reina una tem
peratura de 1350. Por la cabeza salen de la columna lateral
300 kg/hora de vapores, que pasén al plato trigésimo sexto

de la columna princ;pal. Del'colectpr de la columna lateral

se extraen 10 kg/h de mezcla liquida, que contiene 70 % de
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feras atmosféricas. En la cabeza de la columna, y en una red

NMP, y que se conducen al plato vigésiﬁo quinto de la co-
lumna principal. Del colector de la columna principal se
extraen 5000 kg/h de una mezcla a base de 80 % en peso de
NMP y 20 % en peso de benceno,’ con una temperatura de 145°,
que son alimentados al plato décimo de la columna de extrac+
cidn. .

La columna de extraccidn tiene 30 platos précticos, y

es hecha funcionar con una presibén en la cabezarde 0,3 atmbg-.

lacibén de reflujo de 0,5 : 1, se obtienen 1000 kg/h de ben-
ceno puro. Este benceno contiene 50 é 500 ppm de no aromh-
ticoé, preponderantemeﬁte metilciclohexano, segin la compo-
%icién de los no afométicos. 4000 kg de NMP abandonan la co+4
iumna de extraccidn por el colector y con una temperatura
de 1750, ceden parte de este calor al cocedor de la columna
lateral, con lo que se enfrian hasté 155°, se enfrian en un
post;refrigeradof hasta 850, y vuelven entonces a la colum-
na principal. : \

En resumen, la Patente de Invencidén.que se solicita det

beré recaer sobre las sigﬁientes:
-~ REIVINDICACIONES -~

1. Procedimiento para aumeptar el rendimiento de aro-
méticos y reducir al mismo tiempo el contenido de disolven-
te en el refinado al obtenerse arométicos puros enlla desti4
lacidn extractiva, caracterizado porque
a) la mezéla, consistente en aromiticos y no aromhticos se

carga aproximadamente sobre ei plato vigésimo de una co-
lumna de destilaciénrgxtractivé;
b) el disolvente se cargé §'a 15 platos por debajo de la ca-

beza de la columna y 5 a 15 platos por encima del plato
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solvente, se carga en la columna de destilacibén extracti

+ lateral de la columna de destilacidén extractiva, y

f)

"més 0,1 a 5 % del benceno contenido en el producto em-

~la columna de destilacién extractiva, que de los vapores

extractiva, previéndose por encima de este punto de carga

ascendentes por encima del punto de afluencia del disol-

— 1o-

de afluencia de la mezcla en la columna de destilacidn

una.salida lateral para producto liquido, consistente en
no arométicos, vestigios de aromiticos y vestigios de
disolvente;

por encima de la salida lateral se carga todo el productd
liquido por la cabeza de una columna lateral con 2 a 5

platos, caldeada con cocedor;

el producto del colector de la columna-lateral, consis-

tente en al menos 50%, con preferencia en 80 a 95% de di

va entre el plato de afluencia del disolvente, y el pla-
to de afluencia de la mezcla; . ,
el producto de la cabeza de la columna lateral 'se carga

en forma de vapor en unjplato &e pbr encima de la salida

se extrae de lbs hidrocarburos obtenidos en la cabeza de
la destilacién extractiva una cantidad de refinado igual

a la de no aromlticos contenidos en el producto empleado,

pleado, carglndose del resto tal cantidad como reflujo en

vente haya sido expulsado totalmente el disolvente, mien-
tras que el resto que enﬁonces queda todavia se alimenta
a la columna de destilacidn,extractiva entre el plato de
afluencia del.disolvente, y el plato de afluencia de la
mezcla; _ ' , -

se extraevde';a columna de destilacidn extractiva produc-

to del colector, consistente en disolvente y aromiticos,

29
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caracterizado porque la columna lateral seglin ¢) se sustituf

. los vapores ascendentes del plato de afluencia del disolven+t

- 13-

»
e v

‘que se separan en una columna separada, obteniendo aromit
ticos y disolvente.

2. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacidn 1,

ye por un cocedor dispuesto en la columna de destilacibn ext
tractivo, que estid dispuesto por encima del plato de afluent

cia del disolvente segin b), mientras que al mismo tiempo

te ée introducen 2 a 5 platos por encima del, cocedor en la
columna de destilacidn, haciéndose que el producto liquido
que escapa de los platos extremos superiores de la columna
de destilacién extractiva pase por.encima del cocedor, y
éonduciéndése los vapores producidos seglin e) a los platos
éuperiores de la columna‘de destilacién extractiva, mien-
tras que el exceso de liquido, consistente en al menos 50 %
de disolvente, ée carga segfin d) en la columna de destila-
cién.extractiva ﬁor debajo del punto de carga del disolven-
te. h : i '

3. Procedimiento de acuerdo con las reivindicaciones
ly?2, caracterizado pQrQue el cocedor de la columna late-
ral se caldea con disolvente calienté procedente del colec-
tor de la:columna extractora. . .

“.4,- Se reivindica por Gltimo como objeto sobre el que

ha de recaer la Patente de Invencidn que se solicita:"PRO-

CEDIMIENTO PARA AUMENTAR EL RENDIMIENTO DE AROMATICOS Y RE-
DUCIR AL MISMO TIEMPO EL CONTENIDO DE DISOLVENTE EN EL RE-

FINADO ".
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:

Todo conforme queaa descrito y reivindicado en la
présenta Memoria Descriptiﬁa que consta de catorce péginas
pecanografiadas y dibujos qué se acompaﬁan. '

Madirid, 26 de Octubre 1977

BERNARDO UNGRIA -~
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