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METHOD FOR PRODUCTION OF MINERAL OILS

CROSS-REFERENCE TO RELATED APPLICATIONS
[0001} This application claims priority under 35 U.S.C. 119¢e) to U.S. Provisional Patent
Application Nos. 60/903,763, filed Febmary 26, 2007; and 60/910,207, filed April 4, 2007, the

entirety of each is hercby incorporated by reference.

BACKGROUND OF THE INVENTION

[0002] Mineral oils are liquid hydrocarbon products with very little (generally less than
1%) aromatic content. Mineral oils frequently are used as baby oils, in oil well drilling mud, in
low odor industrial and household products, for aluminum rolling, and for many other uses
and products. Waxes and petrolatum are similar but generally have a higher boiling point and
higher viscosity.

{0003} The production of mineral oils was formerly achieved via suifonation with
oleum; however, environmental considerations made this process obsolete. Hydrogenation is more
commonly used at present due to its wide range of uses and qualities. But high capital costs, and
the requirement for relatively sophisticated operators, make this process less cconomical.
Synthesis of mineral oils is also an option but is even less suitable for medium- to smail-size

operations.

[0004] Production of mineral oils by liquid—liquid extraction (LLE) of a light distillate
feedstock is theoreticaily possible. In a typical L.LE process, aromatic hydrocarbons (and other
unsaturated and polar species) can be removed from non-polar (saturated) hydrocarbons by
extraction with a polar solvent which is immiscibic with non-polar hydrocarbons. This extraction
step results in formation of two ligquid phascs conventionally called the extract (containing the
desired hydrocarbons) and the raffinate (a mixture'-containing the undesired species). Many
solvents, and mixtures of solvents, have been used for LLE in the production of "BTX" (benzene,
toluene, xylene) as well as Iubricant base oil preparation.

[0005] For economic and environmental rcasons, it is desirable to recover the extraction
solvent from the extract stream. In some cases, solvent can be recovered by distillation of the

raffinate and/or the extract. However, when the boiling range of two or more components,

1
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including the solvent, are similar, distillation becomes difficult.

[0006] When a sufficiently hydrophilic extraction so]venf is used, the extraction solvent
can be separated from the extract by addition of wéter (or other solvents or solvent mixtures) to
the extract stream. The addition of water results in the formation of a biphasic system in which the
water and extraction solvent form an aqueous phase, and the (partially purified) desired product
or exiract forms a second phase. In order to recover the extraction solvent, and the aquecus
phase can be distilled. Water can also be used to control the solubility of aromatic species in the
solvent.

[0007] However, this LLE approach has certain difficulties. First, the distillation of
large quantities of water requires large energy inputs with associated costs. Sccond, mixtures of
water, hydrocarbon, and solvent may form cmulsions rather than cleanly separating into two
phases as described above; these emulsions can be difficult to manage. Third, the process results
in formation of an aromatic phase which is of limited economic value because it typically contains
considerable non-aromatic hydrocarbon. It is therefore more expensive to provide hydrocarbon
products which boil at a temperature range similar to the extraction solvent, and which have very

low aromatic content,

SUMMARY OF THE INVENTION

[0008] The present invention provides improved methods and systems for preparing,
highly purified mineral oils. The inventive methods and systems are genefa]ly less expensive and

morc cnvironmentally-friendly than previously-known methods.

[0009] In one aspect, the invention provides an improved liquid-lhiquid extraction
process, in which a mixture of solvents is used for extraction, resulting in a mineral oil with low
levels of aromatics (e.g., less than 5% or less than1%), and purified aromatics with low levels of
mineral oil (e.g., less than 1%), which allows for efficient production of purified mineral oil and
highly valuable purified aromatics. In certain embodiments, the invention also features improved
management of emulsions, which makes the process more feasible. In certain embodiments, the

~ invention also features modern purification technologies, such as reverse osmosis, which reduces

operating costs.
In one aspect, the invention provides a process for producing mineral oil from a light hydrocarbon

feedstock. The process comprises the steps of a) contacting the light hydrocarbon feedstock with

2
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an extraction solvent; (b) separating a mineral oil phase from the extract phase;

(c)contacting the extract phase with water to form a wetted solvent phase and an aromatic phase;
(d) separating the wetted solvent phase from the aromatic phase; (e) distilling the purified wetted
solvent to recover regenerated solvent and regenerated water, (f) contacting the aromatic phase
of step (d) with the regenerated water and contacting the mineral o1l phase of step (b) with the
regeneratcd water to remove solvent traces from the aromatic phase of step (d} and the mineral
oil phase of step (b). In certain embodiments, the solvent comprises up to 20% propylene
carbonate in N-methyl pyrrolidone.

In certain embodiments, the process further comprises the steps of (h) contacting the aromatic
phase of step (d) with regenerated water of step (e) to provide a purified aromatic phase and
water with solvent traces; (i) contacting the wetted solvent phase of step (d) with the purificd
aromatic phase of step (h) to provide a partially purified wetted solvent and an aromatic phase;
and (§) contacting the partially purified wetted solvent of step (i) with the light hydrocarbon
feedstock to provide a purified wetted solvent and a modified fecdstock (e.g., a feedstock
enriched in saturates extracted from the solvent). In certain embodiments, the water with solvent
traces from step (h) is purified with reverse osmosis to remove solvent traces prior to contacting
the aromatic phase of step (d) and the mineral o1l phase of step (b). In certain embodiments, the

purified wetted solvent of step (j) is further treated by nano-filtration.

BRIEF DESCRIPTION OF THE DRAWINGS

[0010] The present invention is further described below with reference to the following

non-limiting examples and with reference to the following figures, in which:

» [0011}] Figure ! is a flow diagram illustrating one embodiment of a purification process

according to the invention.

[0012] Figure 2 is a flow diagram illustrating another embodiment of process for producing

mineral oils.

[0013] Figure 3 is a schematic showing the flow of liquids in one embodiment of the

present invention.
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DETAILED DESCRIPTION OF THE INVENTION

[0014] The present invention relates generally to improved methods and systems for the

production of mineral oils from light distillate feedstock.

[0015] The hydrocarbon feedstock which may be treated by the process of this invention is
preferably a lighter boiling feedstock (such as a distillate, preferably a light distillate) from petroleum
- or synthetic sources. In particular, the feedstock may be derived from a synthetic hquid such as shale

oil, coal liquid, or mixtures thereof.

[0016] The solvent used for extraction of the hydrocarbon feedstock is prefefab]y a
mixture of N-rnethyl pyrrolidone (NMP) and propylene carbonate (PC). NMP is a superior
extraction solvent because it effectively solubilizes aromatics, permiiting the production of a high
quality, low-aromatic mineral oil. NMP is aiso relatively hydrophilic; therefore, addition of water
to an NMP-aromatic solvent system results in effective separation and recovery of the aromatics. In
addition, NMP 1s relatively environmentally friendly and has low toxicity, and boils at a modcrate
temperature {especially under vacuumy), so high temperature distillation, and its attendant costs and

hazards, is not required.

[0017] In certain embodiments, the solvent mixture comprises at least 75% NMP and not
more than 25% PC; in certain embodiments, the solvent mixture éompn'ses at least 80% NMP and
not more than 20% PC. PC has low water affinity (c.g., it accepts less than 10% of water-in-PC
dilution), but in mixtures of up to 20% PC in NMP, this characteristic is not significant in the
NMP-PC mix. Thus, in certain embodiments, PC is used for selectivity control, i.e., to
minimize the amount of aliphatics that can become dissolved in the solvent, and thereby to

maximize the purity of the aromatics.

- [0018] The contacting of the feedstock with the solvent (e.g., a blended solvent) is carried
out, and/or the mixture is maintained, at a temperature of from about 5 to about 20°C, preferably
from about 5° to 10°C, below the critical solution temperature of the mixture. The critical
solution temperature is the highest temperature at which the particular mixture of solvents and
feedstock becomes miscible, i.c., the solvents form only one homogencous phase, The
temperature to which the components of the mixture are exposed should maintain the solvent-
feedstock system as a two-phase system. The exact temperatures which will be employed for this

purpose depend on many factors such as the specific feedstock utilized and particular solvent

4
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system employed. In addition, the temperatures employed during the contacting must be
sufficient to achieve relatively low phase viscosities in continuous countercurtent towers if such

towers arc employed to extract the solvents.

[0019] One of the two phases formed during this contacting period where the temperature
is adjusted to the appropriate level, sometimes referred to herein as the exiract, will gencrally
contain the asphaltenes, aromatics, and a small amount of low molecular weight polars from the
feedstock, as well as most of the solvent. The second phase, sometimes referred to herein as the
mineral oil phase, generally contains ndn-po]ar molecules (also known as saturates) and a lesser

amount of polars from the feedstock along with some amount of solvent.

[0020] The extraction process of this invention is particularly suited for being conducted in
a continuous mode with reference to the schematic diagram of FIG. 1. As shown in FIG. 1, a
feedstock 30 from line 2 is contacted in a first contacting zone 4 with a solvent 32 via line 6.
First contacting zone 4 may be any apparatus suitable for obtzining an intimate mixture of
hydrocarbon feedstock and solvents at temperatures up to and above 100°C, such as a contacting
tower or a mixer-settler. The mineral-oil containing phase 34 is drawn off, and the remaining
phase 36 (containing the aromatics and the solvent 40) is transferred via line 8 through area 10 to

second contacting zone 12.

[0021] Second contacting zone 12 may be any apparatus where mixing and separation
of the liquid phases may take place, such as a settler where the aromatics-containing phase’settles to
the bollom. Water 42 is added via line 20 to the mixture in second contacting zone 12; the
aromatic-containing layer then separates and is removed from the second contacting zone 12 via line
14 as aromatics 44. The remaining phase is transferred to separation zone 18, where the water
is removed and recycled to second contacting zone 12 via line 20 and the solvent is recovered and

retumed via line 6 for further extraction procedures.

[0022] The separation zonc 18 preferably comprises a distillation tower for separating
water from the extraction solvent. However, the water and NMP need not be separated-from cach
other by distillation; instead, the distilled mixture of water and NMP can then be separated by a
two-stage process: an evaporator to recover the solvent to its onginal condition (not more than
about 3% water); and reverse osmosis to yield highly purified water. For such a reverse

0SMOSis process, it is desirable to use a reverse osmosis membrane which is resistant to NMP.
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10023} When a mixer is required, many conventional mixcrs known in the art can be
used. For example, static mixers include, for example, Multiflux, Sulzer, PMR, McHugh, Komax

and Honeycomb, X, Ross-ISG and helical mixers.

[0024] In general, water must be purified prior to use in the removal of remaning
traces of solvent in the aromatics and in the aliphatics. While water can be punfied by any
technique known in the art, it is somewhat difficult to completely separate pure water from solvents
such as NMP by distillation. Advantageously, the water can be purified in two steps, e.g., by
(i) contacting the water with the aromatic (to remove aromatics from the water and to remove
traces of solvent from the aromatic) and (ii} purifying the water by reverse osmosis to remove
traces of solvent from the water. As noted elsewhere herein, it 1s necessary to usc a reverse
osmosis membrane which is resistant to NMP in this step; for example, polytetrafluoroethylene

polymer membranes are relatively NMP resistant.

[0025] Upon mixing of two immiscible phases, it is known that emulsions can form.

Emulsion formation is undesirable because it slows processing and increases the likelihood of

contamination of the desired products.

[0026] It is also desirable to free the wetted solvent from aromatics and aliphatics before
distillation. This can advantageously be achieved in three steps:
(i) The wetted solvent is mixed with the same aromatic produced in the process disclosed herein,
but it is preferably cleaned of solvent traces. In this step, the ratio of aromatics to solvent can be
about 2:1; therefore a recirculation scheme must be used (the overall production of aromatics in
the process does not generally approach a level required to sustain this ratio);
(i) The wetted solvent is cleaned of aliphatics, by cqmacting the wetted solvent with the
feedstock for the process. Aliphatics are a major cause of emulsions, specially the denser type
which do not separatc fast cnough in the decanters. Before this step, the aromatics must be
removed (see step (1)) and taken out of the process. If aliphatics are removed {c.g., by contacting
with the raw material (feedstock), but aromatics remain to contaminate the wetled solvent, then
some aromatics will go back into the process and potentially diminish the capacity of the
process.
(1i1) If steps (1) and (ii) are not sufficient to providc clean wetted solvent, a nano-filtration
step can be used to further reduce the hydrocarbon content in the wetted solvent.

1

[0027] Thus, in certain embodiments, the invention provides a process in which distilled
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water is freed of solvent and aromatics, and the recovered solvent 1s freed from aromatics and
aliphatics. This can be accomplished without using additional inputs by careful recirculation
and purification of the mafcrials (water, solvent, feedstock) used in the process, e.g., as described
below.

{0028] In certain embodiments, the invention features a process depicted schematically
in FIG. 2. As shown in FIG. 2, the extraction process begins when the feedstock and solvent enter
. stage 100. The solvent and the raw material should be intimately mixed, e.g., in very small drops,
in order for the solvent to extract fhe aromatics. Then the solvent and the (now de—aromaﬁzed)
hydrocarbon (also known as aliphatic or saturated phase) must be separated, e.g., by mixing the
feedstock and the solvent in a static mixer and then separating them by settling in a decanter. '
For efficient extraction, it is contemplated that stage 100 will include 3-6 countercurrent
extraction stages, and that the solvent will be present at about 200%-300% by weight of the
feedstock. However, additional solvent or countercurrent extraction stages can be used if
required (e.g., with feedstocks containing larger amounts of aromatics). An equivalent mass-
transfer column can also be used. Thus, the inputs into stagé 100 are feedstock and solvent;

outputs are solvent plus aromatics (extract) and an aliphatic phase retaining traces of solvent,

0029} At stage 200 of FIG. 2, the aliphatic matenal is further purified by removal of
remaining solvent. In certain embodiments, the solvent so separated can be recovered and re-used,
as described herein. The aliphatic phase and purified water are mixed, e.g., in a static mixer, and
then separated, e.g., by seftling in a decanter. For efficient extraction, it is contemplated that
stage 200 will include 1-2 countercurrent extraction stages, and that the water will be present at
about 100%-200% by weight of the aliphatic. An gquivalent mass-transfer column can also be
used. Thus, the inputs inlo stage 200 are partially-purified aliphatic and water; outputs are water

(with some solvent) and purified aliphatic phase.

[0030] At stage 300 of FIG. 2, aromatic material is separated from solvent. In certain
embodiments, the solvent so separated can be recovered and re-used, as described herem, and the
aromatic can be further purified so as to be sufficiently pure to be used or re-sold. The solvent
(extract) phase from stage 100 1s mixed with water from stage 200, e.g., in a static mixer, and
then separated, e.g., by settling in a decanter. For efficient extraction, it is contemplated that
stage 300 will include one countercurrent extraction stage, and that the water will be present at
about 80% by weight of the solvent phase (extract). An equivalent mass-transfer column can
also be used. Thus, the i[;puts into stage 300 arc solvent phase (extract) from stage 100 and

water with solvent traces from stages 200 and 600; outputs are wetted solvent (with traces of

7
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hydrocarbons) and aromatics (with traces of solvent).

[0031] At stage 400 of FIG. 2, aromatic material is purified. At this stage, the traces of
solvent remaining in the aromatic phase can be recovered, and any aromatics remaining in the
distilled water are transferred to the aromatic phase. The aromatic material from stage 300 1s mixed
with watcr, c.g,, in a static mixer, and then separated, ¢.g., by settling in a decanter. For efficient
extraction, it is contemplated that stage 400 will include one countercurrent extraction stage, and
that the water will be present at about 100-200% by weight of the aromatic phase. An equivalent
mass-transfer column can also be used. Thus, the inputs'into stage 400 are aromatic phase and

water; outputs are water (with traces of solvent) and purified aromatics.

10032] At stage 500 of FIG 2, the wetted solvent is cleaned of traces of aromatics
before distillation, to avoid contamination of the aliphatic matenal at stage 200 and to ensure that
the solvent capacity is maximized for re-use in Stage 100. The aromatic purified in stage 400 1s
‘mixed with wetted solvent from stage 300, e.g., in a static mixer, and then separated, e.g., by
settling in a decanter. For cfficient extraction, it is contemplated that stage 500 will include one
extraction stage, and that the wetted solvent will be present at about 50-100% by weight of the
aromatic phase. A recirculation circuit will preferably be used. An equivalent mass-transter
column can also be used. Thus, the inputs into stage 500.are aromatic phase and welted solvent;
outputs are purified aromatics (with traces of solvent) and wetted solvent with only traces of

aliphatic.

[0033] At stage 600 of FIG. 2, the aromatics are again punified, to remove (and re-use)}
traces of solvent and ensure pure aromatics for use or sale. The aromatic from stage 500 is
mixed with pure water, e.g., in a static mixer, and then separated, e.g., by settling in a decanter. For
cfficient cxtraction, it is contemplated that sméc 600 will include one cxtraction stage, and that the
watcr will be present at about 100-200% by weight of the aromatic phasc. An equivalent mass-
transfer column can also be used. Thus, the inputs into stage 600 are aromatic phase from stage

500 and pure water, outputs are purified aromatics and water with traces of solvent.

[0034] At stage 700 of F1G. 2, the distilled water is purified before use in stages 200 and
600, to cnsure that the water is free of solvent. Water is punified by reverse osmosis with an NMP-
resistant membrane. Thus, the input into stage 700 is water with traces of solvent; outputs are

purified water and rejected water with higher concentrations of solvent.
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{0035] At stage 800 of FIG. 2, the wetted solvent is purified, to remove traces of é]iphatic :
that could contaminate solvent during distillation of the solvent. The wetted solvent from stage
500 is mixed with the feedstock, e.g., in a static mixer, and then separated, e.g., by settling in a
decanter. For efficient extraction, it is contemplated that stage 800 will include one extraction
stage, and that the feedstock will be present at about 100-200% by weight of the wetted solvent.
An equivalent mass-transfer column cah also be used. Thus, the inputs into stage 800 are raw
material and wetted solvent with traces of aliphatics; outputs are raw maternal and cleaned w;-:tted

solvent.

[0036] If desired, an optional stage 900 (not shown in FIG. 2) can be employed, in which
the wetted solvent is purified by ultrafiltration.

[0037] The invention provides several advantages. Using the process of the invention,
highly purified aromatics and aliphatics (such as mineral oil} can be obtained, using less costly,
environmentally damaging, and operationally nisky processes than previously known processes
(i.e., sulfonation and hydrogenation). Thus, the present invention provides an efficient,
gconomical, and environmentally friendly process for producing aliphatic and aromatic products

from a feedstock.

|0638] In certain embodiments, the aromatics recovered from the process according to this
invention cén have not more than 10% aliphatics, more preferably not more than 5% aliphatics
after purification according to the disclosed process. More highly purificd aromatics gencrally can
be sold for a higher price than less-purified aromatics. In addition, a higher proportion of aliphatics

are recovered from the raw material, increasing the overall efficiency of the process.

[0039] In certain embodiments, the water used in the extraction process has no more than
0.5% NMP after purification and before recirculation and re-use of the water. In certain
embodiments\, the water has no more than 0.2% or 0.1% NMP after purification and before
recirculation and reuse. Low levels of NMP in the water permits better recovery of the NMP in the

fmal products, further reducing operating costs.

[0040} In certain embodiments, the water used in the extraction process has no more than
1% hydrocarbons after purification and before recirculation and re-use of the water. In certain
embodiments, the water has no more than 0.5% or 0.1% hydrocarbons after purification and before

recirculation and re-use. As a result, the disclosed process is capable of providiﬁg an aliphatic

9
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product with a very low content of aromatics (e.g., less than 1000 ppm, 500 ppm, or 100 ppm).

[0041] In certain embodiments, the solvent (NMP) used in the extraction process has no
more than 1% hydrocarbons after purification and before recirculation and re-use of the solvent. In
certain embodiments, the water has no more than 0.5% or 0.1% hydrocarbons after purification
and before tectrculation and re-use. Thus, the present invention can usc lower amounts of
solvent and thereforc lower amounts of energy to evaporate, and recover, the walter, via a lower

solvent-to-raw matenial ratio.

[0042] The amount of contaminants present in the aliphatics, aromatics, water and solvent
can be determined according to methods known to onc of skill in the art, for example, by gas
chromatography (GC), mass spectrometry (MS), nuclear. magnetic resonance spectroscopy (NMR),
or by combined techniques such as GC/MS.

[0043] Example 1

[0044] Figure 3 shows a schematic diagram of a system according to one embodiment of

the present invention. Referring to Figure 3:

[0045] Processor 100 receives the hydrocarbon feedstock via fluid conduit or pipe 8A;
cxtraction solvent is also supplied via a fluid conduit, e.g., a conduit from the distillation unit
1000 as shown in Fig. 3. After mixing of the feedstock with the extraction solvent, the aliphatic
(mimeral oil) fraction (which at this stage will contain traces of solvent) is separated and transferred
via conduit 1A te processor 200, while the extraction solvent phase (which also contains aromatics

extracted from the feedstock) is transferred to processor 300.

[0046] At processor 200, water (received from processor (¢.g., reverse osmosis unit) 700
via conduit 7B) is mixed with the aliphatic fraction from processor 100; the phases are separated,
removing much of the remaining traces of extraction solvent from the aliphatic fraction (and
preferably recovering the solvent for reuse in the aqueous fraction). After separation, the
aliphatic fraction is removed via a conduit and prepared for further processing or for sale, while
the aqueocus fraction (which contains some solvent extracted from the aliphatics) is removed via

conduit 2B to processor 300.

[0047] At processor 300, the aqueous fraction from processor 200 is mixed with the

10
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aqueous fraction from processor 600 and with the extraction solvent phase from processor
100. Optionally, wetted solvent may be added from reverse osmosis unit 700 via conduit 7A, and
additional recovered hydrocarbons may be added from mixer 900 via conduit 9A. After mixing,
the phases are separated, and the aromatics-containing phase (at this point containing some traces
of solvent) is drawn off via conduit 3A to processor 400. The solvent-containing phase is

transferred to processor 500 via conduit 3B.

[0048] At processor 400, water from the distillation unit 1000) is added to'the
aromatics-containing phase from processor 300, to remove traces of extraction solvent from the
aromatics and to transfer hydrocarbon traces from the distilled water to the aromatics phase. After
mixing, the aqueous phase (now containing traces of extraction solvent) is removed via conduit 4B

to reverse osmosis unit 700, while the purified aromatics phase is transferred through conduit 4A to

processor 500.

[0049] At processor 500, which is preferably capable of high volume recirculation of
the aromatics phase from processor 400, the aromatics phase is mixed with the solvent-containing
phase from processor 300, to recover traces of aromatics from the solvent-containing phase. After
the phases are separated, the aromatics phase (now having traces of extraction solvent) is transferred

via conduit 5A to processor 600, while the solvent-containing phase (now having traces of

- . aliphatics but with most of the aromatics removed) is drawn off to processor 800 via conduit 5B.

[0050] At processor 600, the aromatics phase from processor 500 is combined with
waler received via conduit 7C from reverse osmosis unit 700. After mixing and separation,
the aromatics phase, now largely free of extraction solvent, is removed via conduit 6A to be

stored for further processing or sale.

[0051] At processor 700, extraction solvent present in the aqucous phase recovered
from processor 400 is separated {rom the water by reverse osmosis. The separated extraction
solvent can be recycled, e.g., by transfer to processor 300 via conduit 7A. After reverse
osmosis treatment, the purified water is recycled, e.g., to processors 200 and 600 via conduits 7B
and 7C.

[0052] At processor 800, the wetted solvent received from processor 500 via conduit 5B
is mixed with the hydrocarbon feedstock. This mixing removes traces of hydrocarbons from the

extraction solvent; after phase separation, these hydrocarbons are extracted into the feedstock and

11
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are transferred with the feedstock to processor 100 via conduit 8A. The wetted solvent is

removed via conduit 8B to processor 900.

[0053] At processor 900, the extraction solvent is treated by ultrafiltration to remove
traces of hydrocarbons from the extraction solvent. These recovered hydrocarbons can be
discarded or can be recycled, e.g., by transferring to processor 300 via conduit 9A. The wetted
solvent, now largely free of hydrocarbous, is recovered for recycling or reuse. For exaraple, water

can be removed from the wetted extraction solvent by distillation as described below.

[0054] The wetted solvent passes through a conduit to distillation unit 1000, where the
wetted solvent is heated to cause vaporization and separation of the solvent from the remaining
water. The distillation process can be performed under reduced pressure to reduce the boiling
point of the components and thereby minimize the damage to the solvent. A]éo, the distillate may
be fractionated using distillation columns or other means to ensure separation of the components.
Some modem distillation technologies allow for very low operating costs, e.g., by recovery of
heat (energy inputs). Technologies are known in the art for recovery of up to 95% of heat input
in the recovery of sweet water from sea water, and such technologies can be uscd to reduce the
encrgy costs. The recovered solvent can be returned via a conduit 10A to processor 100 for

reuse; similarly, the recovered water can be returned via conduit 10Bto processor 400 for reuse.

[0055] The disclosures of each and cvery patent, patent application and publication cited

herein are hereby incorporated herein by reference in their entirety.

[0056] Although the invention has been disclosed with reference to specific embodiments,
it is apparent that other embodiments and variations of the invention may be devised by others
skilled in the art without departing from the true spirit and scope of the invention. The claims

are intended to be construed to include all such embodiments and equivalent variations.
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What is claimed is:

l. A process for produéing mineral oil from a light hydrocarbon feedstock, in which the
process compriscs the steps of _
(a)  Contacting the light hydrocarbon feedstock with an extraction solvent;
(b)  Separating a mineral oil phase from the extract phase;
() Contacting the extract phase with water to form a wetted solvent phase and an aromatic
phase;
(d)  Separating the wetted solvent phase from the aromatic phase; and
(e) Distilling the purified wetted éolvent 1o recover regenerated solvent and regenerated water,
® Contacting lh;a aromatic phase of step (d) with the regenerated water and contacting the
mineral oil phase of step (b) with the regenerated water to remove sclvent traces from the aromatic
phase of step (d) and the mineral oil phase of step (b);
wherein:

(g) the solvent comprises up to 20% propylene carbonate in N-methyl pyrrolidone.

2. ‘The process of claim 1, wherein the process further comprises the steps of:

h) Contacting the aromatic phase of step (d) with regenerated water of step (€) Lo provide a

purified aromatic phase and water with solvent traces;

1) Contacting the wetted solvent phase of step (d) with the purified aromatic phase of step-

(h) to provide a partially purified wetted solvent and an aromatic phase; and
i) Contacting the partially purified wetted solvent of step (i) with the light hydrocarbon

feedstock to provide a purified wetted solvent and a modified feedstock. .
3. The process of claim 2, wherein the water with solvent traces from step (h) is punfied
with reverse osmosis to remove solvent traces prior to contacting the aromatic phase of step (d)

and the mineral oil phase of step (b).

4. The process of claim 3, wherein the purified wetted solvent of step (j) is further treated

" by nano-filtration.

13
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METODO PARA LA PRODUCCION DE ACEITES MINERALES

REFERENCIA CRUZADA A SOLICITUDES RELACIONADAS

[0001] Esta solicitud reivindica priori&ad de conformidad con
el literal e) del articulo 119 del titulo 35 del Cédigo de los
Estados Unidos sobre las solicitudes provisionales de ?atente de
los Estados Unidos Nos. 60/903,763, presentada el 26 de febrero
de 2007 y 60/910,207, presentada el 14 de abril de 2007, cada una
de las cuales se incorpora en su totalidad a la presente por

referencia.

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

[0002] Los aceites minerales son productos hidrocarburoes
liquidos con muy bajc (generalmente menos del 1%) de contenido
aromatico. Los aceites minerales se emplean frecuentemente como
aceites para bebé, en lodos para perforacion de pozos petroleros,
en productos domésticos y comerciales con poco oler, para el
laminado de aluminio y para muchos otros usos y productos. Tanto

las ceras como el pretrolato son similares pero por lo general

tienen un punto de ebullicidén méds alto y una mayor viscosidad.

[0003] Anteriormente la produccién de aceites minerales se
hacia por medio de 1la sulfonacién con O6leum, sin embargo
consideraciones de tipo ambiental han hecho que este procesc se
vuelva obsoleto. Actualmente se emplea més comunmente la
hidrogenacidén debido a su amplia variedad de usos y cualidades
pero los altos costos de capital y el requerimiento de operadores

relativamente sofisticados han hecho que este proceso sea menos
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econémico. La sintesis de aceites minerales también es una opciédn
perc es todavia menos adecuada para operaciones medianas y

pequenas.

[0004] La producclidédn de aceites miherales por extraccidn
liquideo-liquido (LLE, por sus siglas en inglés) de un ﬁaterial de
alimentacidén destilado 1ligero es tedricamente posible. En un
proceso tipico de extraccidn liquido-liguido es posible remover
los hidrocarburos aromaticos (y otras especies no saturadas y
polares) de los hidrocarburos apolares (saturados) por medio de
la extraccidén con un solvente polar que sea inmiscible con
hidrocarburos apolares. Esta etapa de extraccidén genera la
formacién de dos fases liquidas convencionalmente denominadas el
extracto (que contiene los hidrocarburos deseados) y el refinado
(una mezcla que contiene especies no deseadas). Muchos solventes
y mezclas de solventes se han empleado para la extraccidn
ligquido-liquido en 1la produccién de “BTX” (bencenc, tolueno,

¥ileno) asi como en la preparacidén de aceite base lubricante.

[0005] Debidc a razones econdmicas y aﬁbientales es deseable
recuperar el sclvente de extraccidén de la corriente del extracto.
En algunos casos, el solvente  puede ser recuperado por
destilacién del refinado y/o del extracto. Sin embargo, cuando
los intervalos de ebullicidén de dos o mas componentes, inciuyendo

el solvente, son similares, es dificil efectuar la destilacién.

[0006] Cuando se usa un solvente de extraccidédn suficientemente
hidréfilo, se puede separar el solvente de extraccidon del
extracto por medio de la adicidén de agua (o de otros solventes o
mezclas de solventes) a la corriente del extracto. La adicién de

agua produce la formacidédn de un sistema bifdsico en el cual el
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agua y el solvente de extraccién forman una fase acucsa y el
producto deseado (parcialmente purificado) o extracto forma una
segunda fase. Con el fin de recuperar el solvente de extraccidn,
se puede destilar la fase acuosa. Igualmente, el agua puede ser
usada para controlar la solubilidad de especies aromaticas en el

solvente.

[0007] No obstante lo anterior, este método de extraccidn
liquido-ligquido presenta ciertas dificultades. Primeramente, 1la
destilacién de grandes cantidades de agqua requiere de grandes
cantidades de energia con costos asociados. Segundo, las mezclas
de agua, hidrocarburc y solvente pueden formar emulsicnes en
lugar de separarse claramente en dos comc fases como se describe
anteriormente y el manejo de estas emulsiones puede ser complejo.
Tercero, el proceso produce la formacidédn de una fase aromdtica la
cual tiene un reducido valor econémico porque esta contiene
cominmente considerables cantidades de hidrocarburos no
aromaticos. Por consiguiente es mds costoso proporcionar
productos hidrocarburos que tengan un punto de ebullicién en un
intervaleo de temperatura similar al del solvente de extraccidn y

que tengan un contenido de aromaticos muy bajo.

RESUMEN DE LA INVENCION

[0008] La presente invencidén proporciona métodes y sistemas
mejorados para la preparacidn de aceites minerales altamente
purificados. Los métodos y sistemas inventivos son en general
menos costosos y mas ecolégicos que los métodos anteriormente

conocidos.
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[0009] En un aspecto, la invencidén proporciona un proceso
mejorado de extraccidn liquido-liquido, en el cual se emplea una
mezcla de solventes para la extraccién, produciendo un aceite
mineral con bajos niveles de aromaticos (por ejemplo, menos del
5% o menos del 1%) y aromaticos purificados con bajos niveles de
acelite mineral (por ejemplo, menos del 1%), lo cual permite una
produccién eficiente de aceite mineral purificado y aromatices
purificados de gran valor. En ciertas modalidades, la invencidn
también presenta un manejo mejorado de las emulsiones, lo cual
hace que el proceso sea mas viable. En ciertas modalidades, la
invencién también presenta técnicas modernas de purificacién,
tales como &smosis inversa, la cual reduce los costos operativos.
En un aspecto, la invencidn proporciona un proceso para producir
aceite mineral a partir de un material de alimentacidén de
hidrocarburos ligeros. El proceso comprende las etapas de a)
poner en contacto el material de alimentacidén de hidroccarburos
ligeros con un solvente de extraccidn; (b) separar una fase de
aceite mineral de la fase de extracto; (c) poner en contacto la
fase de extracto con agua para formar una fase de solvente
humedecido y una fase aromdtica; (d) separar la fase de sclvente
humedecido de la fase aromatica; {e) destilar el solvente
humedecido purificado para recuperar solvente regenerado y agua
regenerada, (f) poner en contacto la fase aromatica de la etapa
(d) con el agua regenerada y poner en contacto la fase de aceite
mineral de la etapa (b) con el agua regenerada para eliminar
trazas de solvente de la fase aromatica de la etapa (d) y de la
fase de aceite mineral de la etapa (b). En ciertas modalidades,

el solvente comprende hasta un 20% de carbonato de propileno en

N-metil pirrolidona.
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En ciertas modalidades, el proceso comprende adicionalmente las
etapas de: (h) poner en contacto la fase aromatica de la etapa
(d) con el agua regenerada de la etapa (e) para producir una fase
aromatica purificada y agua con trazas de solvente; (i) poner en
contacto la fase de solvente humedecido de la etapa (d) con la
fase aromatica purificada de 1la etapa (h) para producir un
solvente humedecido parcialmente purificado y una fase aromatica;
y (j) poner en contacto el solvente humedecido parcialmente
purificado de la etapa (i) con el material de alimentacidn de
hidrocarburos ligeros para producir un solvente humedecido
purificado y un material de alimentacidn modificado (por ejemplo,
un material de alimentacidén enriquecido en saturados extraidos
del solvente). En ciertas modalidades, el agua con trazas de
solvente de la etapa (h) es purificada con é6smosis inversa para
remover las trazas de solvente antes de ponerla en contacto con
la fase aroméatica de la etapa (d) y la fase de aceite mineral de
la etapa (b). En ciertas modalidades, el solvente humedecido
purificado de la etapa (i) es tratada adicionalmente con nano-
filtracidn.

BREVE DESCRIPCION DE LOS DIBUJOS

[0010] La presente invencidén se describe en mas detalle a
continuacién con referencia a los siguiente ejemplos no
limitantes y con referencia a las siguilentes figuras, en la

cuales:

[0011l] La Figura 1 es un diagrama de flujo que ilustra una
modalidad de un proceso de purificacién de acuerdo con la

invencion.
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[0012] 1a Figura 2 es un diagrama de flujo que ilustra otra

modalidad del proceso para producir aceites minerales.

[0013] La Figura 3 es un dibujo esquemdtico gque muestra el

flujo de liquidos en una modalidad de la presente invencién.

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

[0014] La presente 1invencidén se relaciona en general con
métodos y sistemas mejorados para la produccidén de aceites
minerales a partir de un material de alimentacidén de destilado

ligero.

[0015] FEl1 material de alimentacién de hidrocarburos que puede
ser tratado por medio del ©procesc de esta invencidén es
preferiblemente un material de alimentacién con un punto de
ebullicidén bajo (como un destilado, preferiblemente un destilado
ligero) de fuentes sintéticas o de petrdleo. En particular, el
material de alimentacidén puede ser derivado de 'un liquido
sintético tal como petrdleoc de esquisto, carbdn liquido o mezclas

de estos.

[0016] El1 solvente usado para la extraccidén del material de
alimentacidén de hidrocarburo es preferiblemente una mezcla de N-
metil-pirrolidona (NMP) y propilen carbonato (PC). La N-metil-
pirrolidona es un solvente de extraccién superior debido a que
solubiliza de manera efectiva los aromaticos, permitiendo asi la
produccidén de un aceite mineral de alta calidad con bajo
contenido de aromaticos. ILa N-metil-pirrolidona es también
relativamente hidréfila; por consiguiente la adicidén de agua a un

sistema de solvente aromatico - N-metil-pirrolidona produce la
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separacidén y recuperacién efectiva de aromaticos. Adicionalmente,
la N-metil-pirrolidona es relativamente inocua para el medio
ambiente y tiene una baja toxicidad y bulle a una temperatura
moderada (especialmente al vacio) por lo que no se requiere una

destilacién a alta temperatura, ni sus costos ni peligros

asociadoes.

[0017] En ciertas modalidades, la mezcla de solvente comprende
al menos un 75% de N-metil-pirrolidona y no mas del 25% de
propilen carbonato; en ciertas modalidades, la mezcla de solvente
comprende al menos 80% de N-metil-pirrolidona y no mas del 20% de
propilen carbonato. El propilen carbonato tiene una baja afinidad
al agua (por ejemplo, acepta menos del 10% de una dilucidn de
agua en propilen carbonato) pero en mezclas de hasta un 20% de
propilen carbonato en N-metil-pirrclidona, esta caracteristica no
es significativa en la mezcla N-metil-pirrolidona - propilen
carbonato. Por consiguiente, en ciertas modalidades, el propilen
carbonato se usa para control selectivo, esto es, para minimizar
el numero de alifaticos que se pueden disolver en el solvente y

maximizar asi la pureza de los aromaticos.

[0018] La puesta en contacto del material de alimentacidén con
el solvente (por ejemplo, un solvente mezclado) se realiza, y/o
la mezcla se mantiene, a una temperatura desde cerca de 5° a
cerca de 20°C, preferiblemente desde cerca de 5° a 10°C, por
debajo de la temperatura critica de solucidén de la mezcla. La
temperatura critica de solucidn es la temperatura mas alta a la
cual la mezcla particular de solventes y material de alimentacidn
se vuelve miscible, esto es, los solventes forman una UGnica fase

homogénea. La temperatura a la cual los componentes de la mezcla
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son expuestos debe mantener el sistema.material de alimentacidn-
solvente como un sistema de dos fases. Las temperaturas exactas
que seran empleadas para esta fin dependerdn de muchos factores
tales como el material de alimentacidédn especifico utilizado y el
sistema de solvente particular empleado. Adicionalmente, las
temperaturas empleadas durante el contacto deben ser suficientes
para alcanzar viscosidades de fase relativamente bajas en torres
a contracorriente continua si se emplean dichas torres para

extraer los solventes.

[0019] Una de las dos fases formadas durante este periodo de
contacto en donde la temperatura se ajusta al nivel apropiado,
algunas veces denominada en el presente como el extracto, por 1lo
general contendra asfaltenos, aromaticos y una pequefia cantidad
de polares de bajo peso molecular del material de alimentacion,
asi como la mayoria del solvente. La segunda fase, algunas veces
denominada en el presente como la fase de aceite mineral, por 1lo
general contiene moléculas apolares (también conocidas como
saturadas) y una cantidad menor de polares‘ del material de

alimentacidén junto con algo de solvente.

[0020] El1 proceso de extraccidn de esta 1invencidén es
particularmente adecuado para ser realizado de una manera
continua con referencia al diagrama esquemdtico de la figura 1.
Como se muestra en la figura 1, un material de alimentacién 30
del conducto 2 se pone en contacto en una primera zcna de
contacto 4 con un solvente 32 por medioc de la linea 6. La primera
zona de contacto 4 puede ser cualqguier aparato adecuado para
obtener una mezcla intima del material de alimentacidén de

hidrocarburo con los solventes a temperaturas de hasta vy
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superioresAa los 100°C, tales ccmo una columna de contacto o una
mezcladora-decantador. La fase gue contiene el aceite mineral 34
es extralda y la fase restante 36 {(que contiene los aromaticos y
el solvente 40) es transferida por medio de la linea 8 a través

del area 10 a una segunda zona de contacto 12.

[0021] La segunda zona de contacto 12 puede ser cualquier
aparato en donde pueda tener lugar la mezcla y separacién de las
fases 1liquidas, tales como un decantador en donde la fase que
contiene los aromaticos se decanta al fondo. Se adiciona agua 42
por medio de la linea 20 a la mezcla en la segunda =zona de
contacto 12; la capa gue contiene los aromaticos se separa
entonces y se remueve de la segunda zona de contacto 12 por medio
del linea 14 como aromaticos 44. La fase remanente se transfiere
a la zona de separacién 18, en donde el agua se remueve y se
recicla a la segunda zona de contacto 12 por medio de la linea 20
y el solvente es recuperado y devuelto por medic de la linea 6

para procedimientos de extraccidn adicionales.

[0022] T1a zona de separacidn 18 comprende preferiblemente una
columna de destilacidén para separar el agua del solvente de
extraccién. Sin embargo, el agua y el N-metil-pirrolidona no
necesitan separarse por destilacidén; en su 1lugar, la mezcla
destilada de agua y N-metil-pirrolidona puede ser separada por un
proceso de dos etapas: un evaporador para recuperar el solvente a
su condicién original (no mas de cerca del 3% de agua); y Osmosis
inversa para producir agua altamente purificada. Para dicho
proceso de odésmosis inversa, es deseable usar una membrana de

6smosis inversa que sea resistente a la N-metil-pirrolidona.
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[0023] En el evento que se requiera un mezclador, es posible
emplear muchos de los mezcladores convencionales conocidos en la
técnica. Entre los mezcladores estdticos se incluyen, por
ejemplo, los mezcladores Multiflux, Sulzér, PMR, McHugh, Komax y

Honeycomb, X, Ross~-ISG y mezcladores helicoidales.

[0024] En general, se debe purificar el agua antes de'usarla
en la remocidén de las trazas de sclvente remanentes en los
aromaticos y en los alifaticos. Aungue el agua se puede purificar
con cualguier técnica conocida en la técnica, es algo dificultoso
separar completamente el agua pura de los solventes como la N-
metil-pirrolidona por destilacién. De manera ventajosa el agua
puede ser purificada en dos etapas, por ejemplo por medio (1) de
poner en contacto el agua con el aromatico (para remover los
aromadticos del agua y para remover las trazas de solvente del
aromatico) y (ii) de purificar el agua por medico de &smosis
inversa para eliminar las trazas de solvente del agua. Comc se
menciona en el presente, es necesario usar una membrana de
ésmosis inversa que sea resistente a la N-metil-pirrolidona en
esta etapa; por ejemplo las membranas de peolimero de
politetrafluoroetileno son relativamente resistentes a 1la N-

metil-pirrolidona.

[0025] Es conocido gque después de mezclar las dos fases
inmiscibles se pueden formar emulsiones. La formacién de
emulsiones es indeseable debido a que retrasa el procesamiento y
aumenta la ©probabilidad de contaminacién de los productos

deseados.
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[0026] También es deseable liberar el solvente humedecido de
los aromaticos vy 1los alifaticos antes de la destilacidn. Lo
anterior se puede lograr de manera ventajosa en tres etapas:

(i) El solvente humedecido se mezcla con el mismo aromatico
producido en el proceso descrito .en © la presente pero
preferiblemente se limpia de trazas de solvente. En esta etapa,
la relacidédn de aromdticos a solvente puede ser de cerca de 2:1;
por consiguiente se debe usar un esquema de recirculacidén (la
produccidén general de aromaticos en el proceso no se aproxima en
general al nivel requerido para mantener esta relacidn);

(1i) Al solvente humedecido se le limpian los alifaticos al
poner en contacto el solvente humedecido con la material de
alimentacidén para el proceso. Los alifdticeos son uno de 1los
mayores factores de produccidédn de emulsiones, especialmente los
del tipo mas denso, los cuales no se separan lo suficientemente
rapido en los decantadores. Ante de esta etapa, los aromaticos se
deben remover (ver etapa (1)) y extraer del proceso. Si se
eliminan los alifaticos (por ejemplco, el ponerlo en contacto con
la materia prima (material de alimentacién)) pero los aromaticos
contintan contaminando el solvente humedecido, algunos de los
aromdticos volverdn a entrar en el proceso Yy potencialmente
disminuirdn la capacidad del proceso.

(iii) Si las etapas (1) y  (ii) son suficientgs para
propoxcionar un solvente humedecido limpioc, se puede usar una
etapa de nano-filtracidén para reducir adicicnalmente el contenido

de hidrocarburos en el solvente humedecido.

[0027] Por consiguiente, en ciertas modalidades, la invencién
proporciona un proceso en el cual se libera al agua destilada de

solvente y aromaticos, y el solvente recuperado es liberado de
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aromaticos y alifaticos. Se puede lograr la anterior sin usar
insumos adicionales, mediante una meticulosa recirculacidén vy
purificacién de los materiales (agua, solvente, material de
alimentacién) usados en el proceso, por ejemblo como se describe

a continuacidn.

[0028] En cilertas modalidades, la invencidn presenta un
proceso mostrado esquemdticamente en la figura 2. Como se muestra
en la figura 2, el proceso de extraccidén se i1inicia cuande el
material de alimentacidén y el solvente entran en la etapa 100. El
solvente y la materia prima deben ser mezclados intimamente, por
ejemplo en gotas muy finas, con el fin que el solvente extraiga
los aromaticos. Postericrmente, el solvente y los hidrocarburos
(ahora des—-aromatizados) (también conocida como la fase alifatica
0 saturada) deben ser separados, por ejemplo al mezclar el
material de alimentacién con el solvente en un mezclador estatico
y posteriormente separandclos por precipitacién en un decantador.
Para una extraccidn eficiente, se contempla que la etapa 100
incluird de 3 a 6 etapas de extraccidén a contracorriente y gue el
sclvente estard presente en cerca del 200% al 300% en peso del
material de alimentacién. Sin embargo, se puede usar sclvente o
etapas de extraccidén a contracorriente adicionales si se reqguiere
(por ejemplo, con materiales de alimentacién que contienen
mayores cantidades de aromdticos). También se puede usar una
columna de transferencia de masa equivalente. Por consiguiente
los insumcs que entran en la etapa 100 son material de
alimentacidn y solvente; los productos resultantes son solvente
mas aromaticos (extracto) y una fase alifAdtica que retiene trazas

de solvente.
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[0029] En la etapa 200 de la figura 200, el material alifatico
es purificado adicicnalmente por medic de la remocidédn del
solvente remanente. En ciertas modalidades, el solvente asi
separado puede ser recuperado vy reutilizado, como se describe en
la presente. La fase alifadtica vy él agua purificada son
mezcladas, por ejemplo en un mezclador estatico, y posteriormente
separadas, por ejemplo por precipitado en un decantador. Para la
extraccién eficiente, se contempla que 1la etapa 200 incluirada de 1
a 2 etapas de extraccidén a contracorriente y gque habra agua
presente en cerca de un 100% a 200% en peso de alifatico. Tambieén
se puede usar una columna de transferencia de masa eguivalente,
Por consiguiente los insumos que entran en la etapa 200 son
alifaticos ©parcialmente purificados vy agua; los productos
resultantes son agua (con algo de solvente) y fase alifatica

purificada.

[0030} En la etapa 300 de la figura 2, el material aromédtico
es separado del solvente. En ciertas modalidades, el solvente asi
separado puede ser recuperado y reutilizado, tal como se describe
en la presente y los aromaticos pueden ser purificados
adicionalmente como para ser lo suficientemente puros para ser
usados o revendidos. La fase de solvente (extracte) de la etapa
100 se mezcia con agua de la etapa 200, por ejemplo en un
mezclador estdtico y posteriormente separadas, por ejemplo por
precipitacién en un decantador. Para una extraccidén eficiente, se
contempla que la etapa 300 incluir&d una etapa de extraccidn a
contracorriente y que habra aqua presente en cerca del 80% en
peso de la fase de solvente (extracto). También se puede usar una
columna de transferencia de masa equivalente. Por consiguiente

los insumos que entran en la etapa 300 son fase de solvente
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(extracto) de la etapa 100 y agua con trazas de solvente de las
etapas 200 vy 600; los productos resultantes scon solvente
humedecido (con trazas de hidrocarburos) y aromaticos (con trazas

de solvente).

[0031] En la etapa 400 de la figura 2, el material aromatico
es purificado. En esta etapa, las trazas de solvente remanentes
en la fase aromatica pueden ser recuperadas vy todos 1los
aromaticos remanentes en el agua destilada son transferidos a la
fase aromatica. El material aromdtico de la etapa 300 es mezclado
con agua, por ejemplo en un mezclador estatico vy son
posteriormente separados, por ejemplo por precipitacidén en un
decantador. Para una extraccién eficiente, se contempla que la
etapa 400 incluird una etapa de extraccidén a contracorriente vy
gue habrad agua presente en cerxca del 100 al 200% en peso de la
fase aromatica. También se puede usar una columna de
transferencia de masa equivalente. Por consiguiente los insumos
que entran en la etapa 400 son fase arcmdtica y agua; los
productos resultantes son agua {(con trazas de solvente) vy

aromaticos purificados.

[0032] En la etapa 500 de la figura 2, el solvente humedecido
es limpiado de trazas de aromdticos antes de 1la destilacidn, para
evitar la contaminacién del material alifatico de la etapa 200 y
para asegurarse que la capacidad del solvente es maximizada para
reutilizacién en la etapa 100. Los aromdticos purificados en la
etapa 400 se mezclan con el solvente humedecido de la etapa 300,
por ejemplo en un mezclador estatico y son posteriormente
separados, por ejemplo por precipitacién en un decantador. Para

una extraccidén eficiente, se contempla que la etapa 500 incluird
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una etapa de extraccidén vy que habra solvente humedecido en cerca
del 50 al 100% en peso de la fase aromdtica. Preferiblemente se
usara un circuito de recirculacién. Tambiéh se puede usar una
columna de transferencia de masa equivalente. Por consiguiente
los insumos que entran en la etapa 500 son fase aromdtica y
solvente humedecido; los productos resultantes son aromaticos
purificados (con trazas de solvente) y solvente humedecido sélo

con trazas de alifaticos.

[0033] En la etapa 600 de la figura 200, lcs arcomaticos son
nuevamente purificados, para remover (y reutilizar) trazas de
solvente y para asegurar la obtencidén de aromaticos puros para
uso ¢ venta. Los aromaticos de la etapa 500 se mezclan con agua
pura, por ejemplo en un mezclador estdtico y son posteriormente
separados, por ejemplo por precipitacidén en un decantador. Para
una extraccidén eficiente, se contempla que la etapa 600 incluira
una etapa de extraccién y que habrd agua presente en cerca del
100 al 200% en peso de la fase aromatica. También se puede usar
una columna de transferencia de masa equivalente. Por
consiguiente los insumos gque entran en la etapa 600 son la fase
aromatica dé la etapa 500 y agua pura; los productos resultantes

son aromdticos purificados y agua con trazas de solvente.

[0034]) En la etapa 700 de la figura 2, el agua destilada es
purificada antes de ser usada en las etapas 200 y 600 para
asegurarse que el agua no tenga solvente. El agua se purifica por
medio de &smosis inversa con una membrana resistente a la N-
metil-pirrolidona. Por consiguiente el insumo que entra en la

etapa 700 es agua <con trazas de solvente; los productos
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resultantes son agua purificada y agua de desecho con
concentraciones mas altas de solvente.

[0035] En la etapa 800 de 1la figqura 200, el solvente
humedecido es purificado, para remover traéaé de alifaticos que
podrian contaminar el solvente durante la destilacidén del
solvente. El solvente humedecido de la etapa 500 es mezclado con
el material de alimentacidén, por ejemplo en un mezclador estdtico
y son posteriormente separados, por ejemplo por precipitacidén en
un decantador. Para una extraccidn eficiente, se contempla que la
etapa 800 incluird una etapa de extraccidén y que habrd material
de alimentacidén presente en cerca del 100 al 200% en peso del
solvente humedecido. También se puede wusar una columna de
transferencia de masa equivalente. Por consiguiente los insumos
que entran en la etapa 800 son materia prima y solvente
humedecido con trazas de alifidticos; los productos resultantes

son materias primas y solvente humedecido limpio.

[0036] Si se desea, se puede emplear una etapa opcional 800
(que no se 1ilustra en 1la figura 2), en la cual el solvente

humedecido es limpiado por ultrafiltracidn.

[0037] La invencidén proporciona varias ventajas. Mediante el
uso del proceso de la invencidn, se pueden obtener aromaticos vy
alifaticos (como aceite mineral) altamente purificados, empleando
procesocs menos costosos, menos daninos para'el medic ambiente y

mencs riesgosos operacionalmente que los procesos anteriormente

conocidos {esto es, sulfonacién e hidrogenacidn) . Por
consiguiente, 1la presente 1invencidn proporciona un proceso
eficiente, econébmico y ecoldégico para producir productos

alifaticos y arcmaticos a partir de un material de alimentacidn.
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[0038] En ciertas modalidades, los aromdticos recuperados del
proceso de acuerdo a esta invencidn pueden tener no mas de un 10%
de alifdticos, més preferiblemente no mas de un 5% de alifaticos
después de purificacidén segin el procg%o divulgade. Por 1lo
general los aromaticos con una mayor purificacidén pueden ser
vendidos a un mayor precio que los aromaticos con una menor
purificacion. Adicionalmente, se recupera una mayor proporcidén de
alifadticos de la materia prima, incrementado la eficiencia

general del proceso. K

[0039] En cilertas modalidades, el agua usada en el proceso de
extraccién tiene no mas del 0,5% de N-metil-pirrolidona después
de la purificacién y antes de la recirculacién y reutilizacién
del agua. En ciertas modalidades, el agua no tiene mas de 0,2% o©
0,1% de N-metil-pirrolidona después de pﬁrificacién y antes de la
recirculacidén y reutilizacién. Los bajos niveles de la N-metil-
pirrolidona en el agua permiten una mejor recuperacidén de la N-
metil-pirrolidona en los productos finales, reduciende aun méas

los costos operativos.

[0040] En ciertas modalidades, el agua usada en el proceso de
extraccién no tiene mas del 1% de hidrocarburos después de
purificacién y antes de recirculacidén y reutilizacidén del agua.
En ciertas modalidades, el agua no tiene més del 0,5% ¢ 0,1% de
hidrocarburos después de purificada y antes de recirculacidén vy
reutilizacidédn. Como resultado el proéeso divulgado es capaz de
proporcionar un producto alifdticc con un contenide muy bajo de

aromdticos (por ejemplo, menos del 1000 pm, 500 ppm o 100 ppm).
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[0041] En ciertas modalidades, el solvente (N-metil-
pirrolidona) usado en el proceso de extraccidn no tiene mas del
1% en hidrocarburos después de purificacidn y con anterioridad a

la recirculacién y reutilizacién del solvente. En ciertas

oe

modalidades, el agua no tiene mas del 0,5% o 0,1 de
hidrocarburos después de purificacidén y con anterioridad a la
recirculacién y reutilizacidén. Por consiguiente, la presente
invencién puede usar cantidades més bajas de solvente y por
consiguiente menores cantidades de energia para evaporar vy
recuperar el agua a través de una relacidén mas baja de solvente a
materia prima.

[0042] La cantidad de contaminantes presente en los
alifaticos, aromdticos, el agua y el solvente puede ser
determinada de acuerdo a 1los métcdos conccides por un técnico
versado en la materia, por ejemplo, por crcomatografia de gases
(CG), espectrometria de masa (EM), espectroscopia de resonancia
magnética nuclear (NMR), o por técnicas combinas tales como

GC/MS.

[0043] Ejemplo 1

[0044] La figura 3 muestra un diagrama esquematico .de un
sistema de acuerdo a una modalidad de la presente invencién. En

referencia a la figura 3:

[0045] E1 procesador 100 recibe el material de alimentacidn de
hidrocarburo por medio de un conducto ¢ tubo para fluidos 8A; el
solvente de extraccidén también es provistc por medio de un
conducto para fluidos, por ejemplo, un conducto de la unidad de
destilacién 1000 como se ilustra en la figura 3. Después de

mezclar el material de alimentacidén con el solvente de
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extraccién, la fraccidén (que en esta etapa contendra trazas de
solvente) alifética (aceite mineral) se separa y es transferida
por medioc del conductc 1A al procesador 200, mientras que la fase
de solvente de extraccién (que también contiene aromaticos
extraidos del material de alimentacidén) es transferida al

procesador 300.

[0046]) En el procesador 200, el agua [recibida del procesador
(por ejemplc wunidad de &ésmosis inversa) 700 por medioc del
conducto 7B] se mezcla con la fraccién alifatica del procesador
100; las fases son separadas, removiendo asi la mayoria de las
trazas remanentes del solvente de extraccidén de 1la fraccidn
alifatica (y recuperando preferiblemente el solvente para
reutilizacidén en la fraccidén acuosa). Después de la separacidn,
la fraccién alifatica es removida por medio de un conducto y es
preparada para procesamiento adicional o para venta, mientras que
la fraccién acuosa (la cual contiene algo del solvente extraido
de los alifaticos) es removida por medio del conducto 2B al

procesador 300.

[0047] En el procesador 300, la fraccién acuosa del procesador
200 es mezclada con la fraccidén acuosa del procesador 600 y con
la fase de solvente de extraccidén del procesador 100.
Opcionalmente, se puede adicionar solvente humedecido de 1la
unidad de ésmosis inversa 700 por medio del conducto 7A y se
pueden adicionar hidrocarburos recuperados adicicnales del
mezclador 900 por medio del conducto 9A. Después del mezclado,
las fases son separadas y la fase gue contiene aromaticos (que en
este punto contiene algunas trazas de solvente) es extrailda por

medio del conducto 3A al procesador 400. La fase que contiene
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solvente se transfiere al procesador 500 por medio del conducto

3B.

[0048] En el procesador 400, agua (de la unidad de destilacidn
1000) se adiciona a la fase que contiene aromaticos del
procesador 300, para remover trazas del solvente de extraccién de
los aromaticos y para transferir las trazas de hidrocarburos del
agua destilada a la fase de aromaticos. Una vez mezcladas, la
fase acuosa {que contiene ahora trazas del solvente de
extraccién) se remueve por medic del conducto 4B a la unidad de
6smosis inversa 700, mientras que la fase de aromaticos
purificados se transfiere por medio del conducto 4A al procesador

500.

[0049] En el procesador 500, el cual es preferiblemente capaz
de realizar una recirculacién de alto volumen de la fase
aromatica del procesador 400, la fase de aromdticos es mezclada
con la fase que contiene sclvente del procesador 300, para
recuperar las trazas de arcmadticos de 1la fase qgue centiene
solvente. Una vez las fases se han separado, 1la fase de
aromaticos (que contiene ahora trazas de solvente de extracciédn)
se transfiere por medio del conducto 5A al procesador 600,
mientras que la fase gue contiene solvente {(que contiene ahora
trazas de aliféaticos pero con la mayoria de aromdticos removidos)

se extrae al procesador 800 por medio del conducto 5B.

[0050] En el procesador 600, la fase de aromdticos del
procesador 500 es combinada con el agua recibida por medio del
conducto 7C de la unidad de &ésmosis inversa 700. Una vez son
mezcladas y separadas, la fase de aromaticos, ahora mayormente

libre de solvente de extraccién, se remueve por medio del
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conducto 6A para ser almacenada para su procesamiento adicional o

venta.

{0051] En el ©procesador 700, el solvente de extraccidn
presente en la fase acuosa recuperada del procesador 400 es
separada del agua por medio de édésmosis inversa. El1 solvente de
extraccién separado puede ser reciclado, por ejemplo por
transferencia al procesador 300 por medio del conducto 7A.
Después del tratamiento por o6smosis inversa, el agua purificada
es reciclada, por ejemplo, a los procesadores 200 y 600 a través

de los conductos 7B y 7C.

[0052] En el procesador 800, el solvente humedecido recibido
del procesador 500 por medio del conducto 5B se mezcla con
material de alimentacidén de hidrocarburo. Esta mezcla remueve
trazas de hidrocarburos del solvente de extracciodn; despues de la
fase de separacién, estos hidrocarburos son extraidos hacia el
material de alimentacién y son transferidos junto con el material
de alimentacidén al procesador 100 a través del conducto B8A. El
solvente humedecido se remueve por medio del conducto 8B al

procesador 900.

[0053] En el procesador 900, el solvente de extraccidn es
tratado por ultrafiltracién para remover trazas de hidrocarburos
del solvente de extraccidén. Estos hidrocarburos recuperados
pueden ser desechados o pueden ser reciclados, por ejemplo
transfiriéndolos al procesador 300 por medio del conductoc 9A. El
solvente humedecido, ahora mayormente libre de hidrocarburos, es
recuperado para reciclado o reutilizacidén. Por ejemplo, se puede
remover agua del solvente de extraccidédn  humedecide por

destilacidén como se describe a continuaciédn.
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[0054] E]1 solvente humedecido pasa a través de un conducto a la
unidad de destilacidén 1000, en donde el solvente humedecido se
calienta para producir la vaporizacidédn y separacidn del solvente
del agua remanente. El proceso de destilaciédn puede ser realizado
bajo presidén reducida para reducir el punto de ebullicidén de los
componentes y minimizar asi el dafic al solvente. Asimismo, el
destilado puede ser fraccionado usando columnas de destilacién u
otros medics para asegurar la separacidn de los componentes.
Algunas tecnologias modernas de destilacidén permiten costos muy
bajos de operacidn, por ejemplo, por medio de la recuperaciédn del
calor (energia entrante). En la técnica se conocen tecnologias

para recuperar hasta el 95% del calor entrante en la recuperacidn

de agua dulce del agua de mar y dichas tecnologias pueden ser
empleadas para reducir los costos energéticos. El solvente
recuperado puede ser devuelto por medio del conducte 10A al
procesador 100 para reutilizacidn; similarmente, el agua
recuperada puede ser devuelta por medio del conducto 10B al

procesador 400 para reutilizacidn.

[0055] Las divulgaciones de cada una y todas .las patentes,
solicitudes de patente y publicaciones citadas en la presente son

incorporadas en su totalidad por referencia a la presente.

[0056] Aunque la invencién ha sido divulgada con referencia a
modalidades especificas, es <c¢laro que otras modalidades vy
variaciones de la invencidén pueden ser concebidas por otros
técnicos versados en la materia sin apartarse del verdadero
espiritu y alcance de la invencidn. Las reivindicaciones estén
dirigidas a ser interpretadas para gque incluyan todas dichas

modalidades y variaciones equivalentes.
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REIVINDICACIONES

1. Un proceso para producir aceite mineral a partir de
materiales de alimentacidén de hidrocarburés ligeros, en el cual
el proceso comprende las etapas de

(a) Poner en contacte el material de alimentacién de

hidrocarburos ligercs con un solvente de extraccidn;

(b) Separar una fase de aceite mineral de la fase de
extracto;
(c) Poner en contacto la fase de extracto con agua para

formar una fase de sclvente humedecido y una fase de aromaticos;
(d) Separar la fase de solvente humedecido de la fase de
aromaticos; y

(e) Destilar el solvente humedecidc purificado para
recuperar solvente regenerado y agua regenerada,

(f} Poner en contacto la fase de arcmaticos de la etapa (d)
con el agua regenerada y poner en contacto la fase de aceite

mineral de la etapa (b) con el agua regenerada para remover
trazas de solventes de la fase aromatica de la etapa (d) y de la
fase de aceite mineral de la etapa (b);

en donde:

(g) el sclvente comprende hasta un 20% de propilen carbonato

en N-metil-pirrolidona.

2. El procesolde la reivindicacidén 1, en donde el proceso
comprende adicionalmente las etapas de:

(h) Poner en contacto la fase aromdtica de la etapa (d) con
agua regenerada de la etapa (e) para proporcionar una fase

aromatica purificada y agua con trazas de solvente;
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(1) Poner en contacto la fase de solvente humedecido de 1la
etapa (d) con la fase aromatica purificada de la etapa (h) para
proporcionar un solvente humedecido parcialmente purificado y una
fase aromatica; y

(3) Poner en contacto el solvente humedecido parcialmente
purificado de la etapa (i) con el material de alimentacién de
hidrocarburos ligeros para pfoporcionar un solvente humedecido

purificado y un material de alimentacidén modificado.

3. El proceso de la reivindicacidén 2, en donde el agua con
trazas de solvente de la etapa (h) es purificada con &smosis
inversa para remover trazas de solvente antes de poner en
contacto la fase aromdtica de la etapa (d) con la fase de aceite

mineral de la etapa {(b).

4. El proceso de la reivindicacidn 3, en donde el solvente
humedecide purificado de la etapa (j) es tratado adicionalmente

por nano-filtraciédn.
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Titulo: METODO PARA LA PRODUCCION DE ACEITES MINERALES

Resumen: Se divulga un proceso para producir un producto
alifadtico purificado a partir de un material de alimentacidn que
contiene aromaticos. En un aspecto la invencidn proporciona un
proceso para producir aceite mineral a partir de un material de
alimentacidén de hidrocarburos ligeros. El proceso comprende las
etapas de (a) poner en contacto el material de alimentacidn de
hidrocarburos ligeros con un solvente de extraccidén, (b)separar
una fase de aceite mineral de la fase de extracto, (c¢) poner en
contacto la fase de extracto con agua para formar una fase de
solvente humedecido y una fase de aromaticos, (d) separar la fase
de solvente humedecido de la fase de aromaticos, (e) destilar el
solvente humedecido purificado para recuperar solvente regenerado
y agua regenerada, (f) poner en contacto la fase de aromaticos de
la etapa (d) con el agua regenerada y poner en contacto la fase
de aceite mineral de la etapa (b) con el agua regenerada para
remover trazas de solventes de la fase aromatica de la etapa (d)
y de la fase de aceite mineral de la etapa (b). En ciertas
modalidades, el solvente comprende hasta un n 20% de propilen

carbeonato en N-metil-pirrolidona.
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SUPLRINTENDENCHA

2.1. Analists comparativo de los sighos.

Los signos confrontados son los siguientes:

MARCA (5) PREVIAMENTE

SIGNO SOLICITADO REGISTRADA (S)

oS-

ELY

P

Caclo el dernfimients

Siendo asi las cosas, se procedera a realizar un analisis tendiente a establecer el
grado de similitud existente entre los signos representados en el recuadro anterior.

Se encuentra esta Oficina frente a la comparacion de dos signos mixtos entre si.

En cuanto a la comparacién de marcas mixtas, el Tribunal de Justicia de la CAN ha
establecido lo siguiente:

‘“Para comparar marcas mixtas, primero se debe determinar, cudl de los dos
elementos -el denominativo o el grafico- de cada marca, resulta predominante, que
es lo que le permite a la marca llegar al publico consumidor. La doctrina se ha
inclinado a dar prioridad al elemento denominativo de la marca mixta, ya que por lo
general suele ser e/ més caracteristico o deferminante, teniendoe en cuenta la
fuerza expresiva propia de las palabras, las que por definicién son pronunciables,
lo que no obsta para que en algunos casos se le reconozca prioridad al elemento
grafico, teniendo en cuenta su tamario, color y colocacién, que en un momento
dado pueden ser definitivos™.

Teniendo en cuenta los argumentos planteados por las paries, asi come los
fundamentos normativos, doctrinales y jurisprudenciales en materia de propiedad
industrial, esta Direccién, al analizar los signos previamente representados,
encuentra que ellos presentan semejanzas susceptibles de generar riesgo de
confusién. En primer lugar, debemos mencionar que si bien las marcas cotejadas
son mixtas, y contienen diferentes elementos de tipo grafico y nominativo, en elias
prevalece su denominacién, recayendo sobre efla su carga distintiva. En esa
medida, teniendo en cuenta la expresion que conforma cada uno de los signos,
encontramos que representan la misma idea en la mente del consumidor, con la
diferencia gue la marca solicitada esta escrita en diminutivo, si que consista en un
cambio sustancial y significativo, y, por el contrario, generara que el consumidor
crea que se trata de una nueva linea de los productos fabricados por la scciedad
opositora.

¥ Tribunal de Justicia de la Comunidad Andina de Naciones. Interpretacion Prejudicial, Proceso N° 05-1P-2002.

Al contestar indique el nimero de Sede Cenlro; Camera 13 No, 27 - 00 Pises 2,5, 7 y 10
radicacién consignado en el sticker PBX: 5870000. Fax: 5870138. Linea 01-B000-910165
Call Center 6513240. Bogota D.C.
Web: www.5¢.00v.00 e-mail: nfo(@8ic.00v.cQ

Ronnth N - Malamhia
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REQU!SITOS MINIMOS PARA ADMISION A TRAMITE

PCT
'PATENTE DE INVENCION . u/ MODELO DE UTILIDAD [ )
¢ [ndicacidn de que se solicité la concesion de una patente , : ‘[]/
¢ Datos de identificacion del sollcnanta 0 de Ia persona que presenta la solicitud [
¢ Descripcion de [a invencion L R Zal
¢ Dibujos de ser estos pertinentes _ v
¢ Comprobante de pago de las tasas establecidas M/
COMPLETA ' : INCOMPLETA [ ]

DISENO INDUSTRIAL [ ]

4 Indicac_ién de gue se solicita el registro de Disefio Industrial

[ ]
¢ Datos de identificacion del solicitante o de la persona que presenta la solicitud [ ]
* Representacmn grafica y fotografiea“de!l Disefio |ndustnal 0 muestra del N ']

material que incorpora el disefio  ~ ’_" :
¢ Comprobante de pago de las tasas establecndas ! [ ]
COMPLETA { ] ‘o INCOMPLETA [ ]
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' 'i. A ' v
ESQUEMA DE TRAZADO [ ] AN a
'.‘0 Indicacion de.que se sohcita 8l reglstro de un. Esquema de Trazado . { l]
¢ QDatos de ldentlflcaCIOn del solicitante o de la persona que‘presenta’ 'la solicltud [ 1]
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Teniendo en cuenta que la solicitud de privilegio de patente que se tramita bajo el
expediente indicado en la referencia, relne los requisitos de forma establecidos en
la Decisidén 486 de la Comisién de la Comunidad Andina, el Tratado de Cooperacién en
Materia de Patentes (PCT), el Reglamento y la Circular Unica de la Superintendencia
de Industria y Comercio, se envia el extracto de la solicitud a la Oficina de
Comunicaciones para efecto de su publicacidn en la Gaceta de Propiedad Industrial.

Cﬁmplase (@5 QCT 2009

Dado en Bogota DC,

ALIX CARMENZA CESPEDES DE VERGEL
Jefe de 14 divisidn de Nuevas Creaciones
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