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Description 

Procédé  de  dèsasphaltage  d'une  charge  hydrocarbonée  lourde  et  applications  de  ce  procédé. 

La  présente  invention  concerne  un  procédé  de  dèsasphaltage  d'une  charge  hydrocarbonée  lourde.  Elle 
concerne  également  des  applications  de  ce  procédé. 

5  Par  charge  hydrocarbonée  lourde,  on  entend,  au  sens  de  la  présente  invention,  une  charge  ayant  à  15°C 
une  masse  volumique  supérieure  à  environ  930  kg/m3,  composée  essentiellement  d'hydrocarbures,  mais 
contenant  également  d'autres  composés  chimiques  qui,  outre  des  atomes  de  carbone  et  d'hydrogène, 
possèdent  des  hétéroatomes,  comme  l'oxygène,  l'azote,  le  soufre  et  des  métaux,  comme  le  vanadium  ou  le 
nickel. 

10  Cette  charge  peut  être  constituée,  notamment,  par  un  pétrole  brut  ou  une  huile  lourde  ayant  la  masse 
volumique  indiquée  ci-dessus. 

La  charge  peut  provenir  également  du  fractionnement  ou  du  traitement  du  pétrole  brut,  d'une  huile  lourde, 
de  schistes  bitumineux  ou  même  de  charbon.  Il  peut  s'agir  ainsi  du  résidu  de  la  distillation  sous  pression 
réduite  ou  du  résidu  de  la  distillation  sous  pression  atmosphérique  des  produits  de  départ  cités  ci-dessus  ou, 

15  par  exemple,  des  produits  obtenus  par  le  traitement  thermique  de  ces  produits  de  départ  ou  de  leurs  résidus 
de  distillation.  La  charge  peut  être  également  constituée  par  le  fuel  issu  d'un  craquage  à  la  vapeur,  le  résidu 
d'un  craquage  catalytique  et  le  résidu  du  traitement  thermique  du  brai. 

Une  tendance  est  apparue,  ces  dernières  années,  à  chercher  à  valoriser  de  plus  en  plus  les  produits 
hydrocarbonés  ayant  une  masse  volumique  élevée,  ce  qui  n'était  pas  le  cas  auparavant.  Cette  recherche  de  la 

20  valorisation  des  produits  lourds  est  devenue  plus  pressante,  car  il  est  prévu  que  la  demande  de  produits 
légers,  comme  les  carburants,  devrait  augmenter  relativement  plus  rapidement  que  celle  des  produits  plus 
lourds,  comme  les  fuels. 

La  partie  la  plus  lourde  des  charges  hydrocarbonées  lourdes  est  constituée  d'un  mélange  d'une  phase 
huileuse  et  d'une  phase  asphaltique. 

25  La  phase  asphaltique  est  la  phase  qui  précipite  par  addition  d'un  hydrocarbure  à  bas  point  d'ébullition  (par 
exemple,  propane,  butane,  pentane,  hexane,  heptane),  la  phase  huileuse  étant  soluble  dans  ledit 
hydrocarbure. 

C'est,  en  fait,  la  phase  huileuse,  c'est-à-dire  la  phase  la  plus  légère,  qui  est  économiquement  plus 
intéressante  que  la  phase  asphaltique.  Elle  peut,  en  effet,  servir  de  charge  de  craquage  catalytique  conduisant 

30  à  l'obtention  de  produits  légers.  Elle  peut  aussi  servir  de  charge  d'hydrotraitement  ou  d'hydrocraquage.  Elle 
peut  également  servir  de  charge  pour  l'obtention  de  bases  pour  huiles  lubrifiantes.  La  valeur  de  ces  produits 
est  plus  élevée  que  celle  des  combustibles  et  des  bitumes  obtenus  à  partir  de  la  phase  asphaltique. 

Ainsi  qu'il  a  été  dit  ci-dessus,  les  charges  hydrocarbonées  lourdes  contiennent  des  composés  possédant, 
outre  des  atomes  d'hydrogène  et  de  carbone,  des  hétéroatomes  comme  l'oxygène,  l'azote,  le  soufre  et  des 

35  métaux.  Certains  de  ces  composés,  notamment  ceux  possédant  des  métaux,  sont  contenus  en  particulier 
dans  la  phase  asphaltique. 

On  a  l'habitude  de  distinguer  deux  familles,  dans  les  composés  constituant  la  phase  asphaltique  :  les 
résines  et  les  asphaltènes.  Les  asphaltènes,  comme  les  résines,  ont  des  structures  aromatiques 
polycycliques.  A  côté  des  cycles  aromatiques  se  trouvent  des  cycles  thiophéniques  et  pyridiniques.  Mais  les 

40  résines  ont  des  structures  moins  condensées  que  les  asphaltènes  et  des  poids  moléculaires  plus  faibles. 
On  désigne  généralement  sous  le  nom  d'asphaltènes  les  composés  qui  précipitent  par  addition  à  la  charge 

d'un  hydrocarbure  aliphatique  saturé  ayant  de  5  à  7  atomes  de  carbone  :  pentane,  hexane,  heptane.  Ainsi, 
selon  la  norme  AFNOR  NFT  60-1  1  5,  la  teneur  en  asphaltènes  d'un  produit  est  déterminée  par  une  précipitation 
à  l'aide  du  normal  heptane  à  l'ébullition. 

45  Les  résines  précipitent  en  même  temps  que  les  asphaltènes,  quand  on  utilise  un  hydrocarbure  de  plus  faible 
point  d'ébullition,  par  exemple  le  propane.  En  fait,  cette  distinction  est  conventionnelle  et  il  est  évident  que,  si 
l'on  emploie,  pour  traiter  une  charge,  un  hydrocarbure  donné  à  une  température  donnée,  on  pourra,  si 
l'hydrocarbure  et  la  température  sont  appropriés,  obtenir  la  précipitation  de  composés  du  type  asphaltènes.  Si 
on  traite  ensuite  la  charge  débarrassée  des  asphaltènes  par  le  propane  à  une  température  plus  élevée,  on 

50  pourra  obtenir  la  précipitation  des  résines. 
La  phase  huileuse  et  la  phase  asphaltique  sont  séparées,  dans  le  procédé  bien  connu  de  dèsasphaltage,  par 

l'opération  qui  consiste  à  extraire  d'une  charge  hydrocarbonée  la  phase  huileuse  à  l'aide  d'un  corps  appelé 
"solvant"  par  l'homme  de  l'art.  Le  solvant  est  à  la  fois  un  solvant  de  la  phase  huile  et  un  précipitant  de  la  phase 
asphaltique.  Dans  la  suite  de  la  présente  description,  on  l'appellera  simplement  solvant. 

55  Le  solvant  peut  être  choisi  dans  le  groupe  constitué  par: 
-  les  hydrocarbures  aliphatiques,  saturés  ou  non  saturés,  ayant  de  2  à  8  atomes  de  carbone,  seuls  ou  en 
mélange, 
-  les  mélanges  d'hydrocarbures,  appelés  distillais,  ayant  des  poids  moléculaires  voisins  de  ceux  des 
hydrocarbures  ayant  de  2  à  8  atomes  de  carbone, 

60  -  les  mélanges  de  tous  les  hydrocarbures  précédemment  cités. 
Le  dèsasphaltage  peut  être  effectué  en  une  seule  étape,  avec  obtention,  dans  ce  cas,  d'une  phase  huileuse 

et  d'une  phase  asphaltique,  cette  dernière  contenant  à  la  fois  les  asphaltènes  et  les  résines.  Il  peut  également 
être  effectué  en  deux  étapes,  avec  utilisation  de  deux  solvants  différents  et/ou  des  conditions  opératoires 
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différentes  dans  les  deux  étapes.  On  obtient  de  façon  séparée,;  dans  ce  procédé  en  deux  étapes,  la  phase 
huileuse,  les  résines  et  les  asphaltènes  (voir  par  exemple  la  demande  de  brevet  français  N°  2  598  716, 
déposée  le  15  Mai  1986,  au  nom  de  là  Demanderesse).  -  @  -  - 

Comme  il  a  été  dit  précédemment,  c'est  la  phase  huileuse  qui,  économiquement,  est  la  plus  intéressante. 
On  a  donc  intérêt,  dans  un  procédé  de  dèsasphaltage,  qu'il  sbît  à  une  ou  deux  étapes,  à  chercher  à  obtenir  un  5 
rendement  maximum  en  phase  huileuse.  Bien  entendu,  cette  recherche  d̂ un  rendement  maximum  de  phase 
huileuse  ne  doit  pas  nuire  aux  caractéristiques  de  cellë-ci,  viscosité  dans  le  cas  d'une  base  pour  huile 
lubrifiante,  résidu  Conradsoh  et  teneur  eh  métaux  dans  le  cas  d'une  charge  'de  craquage  catalytique  ou  encore 
teneur  en  asphaltènes  et  en  métaux  dans  le  cas  d'une  charge  d'hydrocraquage. 

La  Demanderesse  a  déjà  établi  qu'il  est  possible  d'augmenter  le  rendement  en  phase  huileuse  de  bonne  w 
qualité  en  soumettant  la  charge  à  désasphalter  à  un  cisaillement,  éventuellement  après  et/ou  avant  addition 
d'au  moins  une  partie  du  solvant.  Cette  îhventïon  â  fait  l'objet  de  la  demande  de  brevet  français  N°  86  1  1  638, 
déposée  le  12  Août  1986.  ' 

On  connaît  également  des  brevets  décrivant  l'utilisation  de  composés  polaires  dans  un  procédé  de 
dèsasphaltage  (voir,  par  exemple,  le  brevet  français  N°  2  412  602).  75 

La  Demanderesse  a  maintenant  apporté  des  perfectionnements  au  procédé  dont  les  caractéristiques 
viennent  d'être  rappelées. 

Le  but  de  la  présente  invention  est  donc,  dans  un  procédé  de  dèsasphaltage,  l'augmentation  du  rendement 
en  phase  huileuse,  tout  en  conservant  et  même  en  améliorant  les  caractéristiques  de  cette  phase  huileuse 
désirées  pour  l'application  qui  est  visée.  Parmi  ces  caractéristiques,  on  mentionnera,  par  exemple,  pour  une  20 
application  comme  charge  de  craquage  catalytique,  qu'un  résidu  "Conradson"  (mesuré  selon  la  norme 
AFNOR  NFT  60-116)  inférieur  à  8°/o  en  poids  est  souhaitable. 

Le  procédé  de  dèsasphaltage  d'une  charge  hydrocarbonée  lourde  conforme  à  l'invention  est  du  type  dans 
lequel  la  charge  est  soumise  à  un  cisaillement,  éventuellement  avant  et/ou  après  addition  d'une  partie  au 
moins  du  sol  vant,  et  il  est  caractérisé  en  ce  que,  en  combinaison  avec  l'utilisation  d'un  cisaillement,  on  ajoute  25 
à  la  charge  un  additif  avant  et/ou  après  ledit  cisaillement. 

Au  sens  de  la  présente  invention,  on  entend  par  cisaillement  l'application  à  la  charge,  diluée  ou  non,  d'une 
contrainte  élevée. 

Le  cisaillement  peut  être  notamment  obtenu  par  passage  forcé  de  la  charge,  contenant  éventuellement  au 
moins  une  partie  du  solvant  et/ou  de  l'additif  dans  une  restriction,  un  convergent,  un  entrefer,  entre  deux  30 
pièces  en  mouvement  l'une  par  rapport  à  l'autre,  dans  une  conduite  de  section  plus  étroite  que  la  conduite 
d'amenée  de  la  charge  ou  tout  équipement  équivalent. 

Le  cisaillement  peut  également  être  provoqué  par  l'emploi  d'une  turbine  ou  de  tout  autre  moyen  d'agitation, 
par  exemple  dans  la  tour  de  dèsasphaltage. 

Dans  le  cas  du  passage  de  la  charge  dans  un  entrefer  limité  par  une  pièce  fixe,  le  cisaillement  est  donné  par  35 
le  rapport  -f-,  où  du  est  la  différence  de  vitesse  entre  les  parois  de  l'entrefer  et  dx  la  distance  séparant  les 
pièces  de  l'entrefer.  Ce  cisaillement  peut  être  alors  compris  entre  103  et  106  s-1  et,  de  préférence,  entré  104 
2.1  05s-1.  L'opération  de  dèsasphaltage,  qui  suit  le  cisaillement  ou  qui  est  effectuée  en  même  temps  que 
celui-ci,  peut  être  réalisée  en  une  ou  deux  étapes. 

Dans  le  premier  cas,  on  obtient  une  phase  huileuse  et  une  phase  asphaltique,  dans  le  second  cas  une  phase  40 
huileuse,  une  phase  "résines"  et  une  phase  "asphaltènes". 

Le  solvant  utilisé  dans  la  (ou  les)  étape(s)  d'extraction  peut  être,  par  exemple,  choisi  dans  le  groupe 
constitué  par: 
-  les  hydrocarbures  aliphatiques,  saturés  ou  non  saturés,  ayant  de  2  à  8  atomes  de  carbone,  seuls  ou  en 
mélange,  45 
-  les  mélanges  d'hydrocarbures,  appelés  distillais,  ayant  des  poids  moléculaires  voisins  de  ceux  des 
hydrocarbures  ayant  de  2  à  8  atomes  de  carbone, 
-  les  mélanges  de  tous  les  hydrocarbures  précédemment  cités. 

L'additif  utilisé  dans  le  (ou  les)  etape(s)  d'extraction  peut  être,  par  exemple,  un  composé  polàïre.  Il  peut  être 
choisi,  par  exemple,  parmi  les  composés  de  la  liste  donnée  pages  C  699  et  suivantes  du  Handbook  of  50 
Chemistry  and  Physics,  65th  Edition,  1984-1985,  CRC  Press,  sans  que  cette  liste  soit  limitative. 

Il  peut  s'agir,  par  exemple,  d'esters,  d'éthers,  de  cétones,  d'alcools,  d'amides  ou  d'acides. 
La  Demanderesse  a  utilisé  avec  succès  la  N-méthyl  pyrrolidone,  ci-après  dénommée  NMP,  la  quinoléine,  le 

nitrobenzène,  l'acétate  d'éthyle  et  l'hexaméthylphosphoretriamide,  ci-après  dénommé  hexamétapol. 
Le  taux  massique  du  solvant,  par  rapport  à  la  charge,  peut  être  compris,  par  exemple,  entre  1  et  10  et  de  55 

préférence  entre  1  et  5. 
Le  taux  massique  de  l'additif  par  rapport  à  la  charge  peut  être  compris,  par  exemple,  entre  0  et  1  et,  de 

préférence,  entre  0,01  et  0,50. 
La  limite  inférieure  de  ce  domaine  est  justifiée  par  la  nécessité  d'avoir  une  proportion  d'additif  suffisante 

Dour  qu'elle  se  traduise  par  une  augmentation  appréciable  du  rendement  de  la  phase  huileuse.  60 
La  limite  supérieure  est  imposée  par  la  nécessité  d'obtenir  une  phase  huileuse  de  la  qualité  désirée,  une 

/iscosité  convenable  pour  l'application  comme  base  pour  huile  lubrifiante  ou  un  résidu  Conradson  inférieur  à 
3%  en  poids  pour  l'application  comme  Charge  de  craquage  catalytique. 

Les  autres  conditions  Opératoires,  dans  les  étages  de  dèsasphaltage,  peuvent  être  Tes  suivantes:"  '"" 
@  pression  comprise  entre  20.  105  et  1.107  pascal  absolus,  65 
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-  température  comprise  entre  30  et  300°  C. 
Ces  conditions  varient,  bien  sûr,  notamment  selon  la  nature  de  la  charge,  la  nature  du  solvant  et  de  l'additif 

utilisés  et  l'application  visée  pour  la  phase  huileuse  obtenue. 
L'additif  peut  être  ajouté  à  la  charge  avant  le  cisaillement  ou  entre  le  cisaillement  et  le  dèsasphaltage, 

5  lorsque  ces  opérations  sont  effectuées  séparément. 
Le  solvant  peut  être  ajouté  à  la  charge  avant  le  cisaillement  ou  après  celui-ci,  lorsque  le  cisaillement  et  le 

dèsasphaltage  sont  effectués  séparément. 
Dans  la  description  détaillée  qui  va  suivre,  on  se  référera  aux  dessins  annexés,  sur  lesquels: 
Les  figures  1  à  4  sont  des  schémas  non  limitatifs  d'unités  de  dèsasphaltage  pour  la  mise  en  oeuvre  du 

10  procédé  selon  l'invention; 
La  figure  5  est  un  diagramme  relatif  à  des  exemples  de  mise  en  oeuvre  de  l'invention,  qui  sera  explicité  plus 

loin. 
Dans  l'unité  de  la  figure  1  ,  la  charge  hydrocarbonée  lourde  à  traiter  est  introduite  par  la  ligne  1  dans  la  partie 

médiane  d'un  extracteur  liquide-liquide  2.  Cette  charge  est  constituée  d'une  huile  de  masse  volumique  à  15°C 
15  supérieure  à  930  kg/m3. 

Avant  son  entrée  dans  l'extracteur  2,  la  charge  passe  dans  au  moins  une  restriction  3  (on  peut  en  envisager 
plusieurs  en  parallèle,  selon  le  débit  de  la  charge),  qui  provoque  un  cisaillement  de  la  charge. 

On  peut,  outre  le  dispositif  3,  ou  en  remplacement,  placer  dans  la  tour  2  un  moyen  de  cisaillement  comme 
une  turbine. 

20  Le  dispositif  3  fonctionne  à  une  température  comprise  entre  20  et  200°  C. 
On  introduit  dans  la  charge  de  la  ligne  1,  par  la  ligne  4,  un  additif  en  quantité  telle  que  le  rapport  massique 

a d d i t i f  
p5  " c h a r g e  

est  compris  entre  0,01  et  0,50.  Le  mélange  de  la  charge  et  d'additif  est  conduit  par  la  ligne  5  dans  le  dispositif  3. 
A  sa  sortie  du  dispositif  3,  le  mélange  est  conduit  par  la  ligne  5  dans  l'extracteur  2. 

30  L'additif  peut  éventuellement  être  introduit  dans  la  charge  par  la  ligne  4'  après  cisaillement.  Eventuellement, 
une  partie  dudit  additif  peut  être  introduite  par  la  ligne  4  et  l'autre  partie  par  la  ligne  4'.  On  peut  également 
introduire  un  premier  additif  par  la  ligne  4  et  un  second  par  la  ligne  4'.  On  peut  enfin  introduire  le  ou  les 
additif(s)  directement  dans  l'extracteur  2  par  une  (ou  des)  ligne  (s)  non  représentée(s) 

Dans  l'extracteur  2,  la  phase  huileuse  est  extraite  de  la  charge  par  un  solvant,  qui  est  introduit  dans 
35  l'extracteur  par  la  ligne  6.  Ce  solvant  peut  être  notamment  un  hydrocarbure  aliphatique,  saturé  ou  non  saturé, 

ayant  de  2  à  8  atomes  de  carbone,  de  préférence  de  3  à  5  atomes  de  carbone,  ou  les  mélanges 
d'hydrocarbures,  appelés  distillais,  ayant  de  2  à  8  atomes  de  carbone,  ou  les  mélanges  de  tous  les 
hydrocarbures  précédemment  cités. 

Le  solvant  du  démarrage  de  l'unité  provient  d'une  source  extérieure  à  l'unité  par  l'intermédiaire  de  la  ligne  7. 
40  Les  pertes  de  solvant  peuvent  être  compensées  par  un  appoint  extérieur,  amené  par  la  ligne  7. 

La  pression  à  l'intérieur  de  l'extracteur  2  peut  être  compris  entre  20.  105  et  1.107pascal  absolus,  la 
température  entre  30  et  300°  C,  le  taux  massique 

45  s o l v a n t  
c h a r g e  

étant  compris  entre  1  et  10. 
50  Par  exemple,  pour  un  solvant  contenant,  en  o/o  en  volume,  40%  de  propane  et  60%  d'hydrocarbures  à  4 

atomes  de  carbone  (ci-après  solvant  C3/4O  -  C4/6O),  la  pression  à  l'intérieur  de  l'extracteur  peut  être  d'environ 
40.105  pascal  absolus,  les  températures  en  tête  et  au  fond  étant  respectivement  d'environ  100°C  et  75°C,  le 
rapport  massique 

55 
s o l v a n t  
c h a r g e  

60  étant  de  3  et  l'additif  utilisé  étant  la  quinoléine. 
En  tête  de  l'extracteur  2,  on  recueille  par  la  ligne  8  la  phase  huileuse  en  solution  dans  le  solvant  et  contenant 

l'additif. 
Ce  mélange  est  conduit,  après  passage  dans  un  réchauffeur  9,  dans  une  tour  de  détente  10,  afin  de  séparer 

le  solvant.  Dans  le  cas  d'un  solvant  C3/4O-C4/6O  et  de  la  quinoléine  comme  additif,  cette  tour  peut 
65  fonctionner  à  une  température  d'environ  150°C  et  à  une  pression  d'environ  25.105pascal  absolus. 

4 
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On  recueille  au  sommet  de  la  tour  10,  par  la  ligne  1  1  ,  le  solvant  qui,  après  passage  dans  un  réfrigérant  12,  est 
recyclé  par  la  ligne  6. 

On  recueille,  au  fond  de  la  tour  10,  par  ia  ligne  13,  la  phase  huileuse  contenant  l'additif.  Après  passage  dans 
un  réchauffeur  14,  ce  mélange  est  conduit  dans  une  tour  de  détente  15.  Dans  le  cas  où  l'additif  est  la 
quinoléine,  cette  tour  fonctionne  à  une  température  d'environ  280°C  et  une  pression  d'environ  2.105pascal  5 
absolus. 

On  recueille,  au  fond  de  la  tour  15,  par  la  ligne  16,  la  phase  huileuse  qui  peut  être  utilisée  comme  charge 
d'une  unité  de  craquage  catalytique  ou  comme  base  d'huile  lubrifiante. 

On  récupère,  au  sommet  de  la  tour  15,  par  la  ligne  17,  l'additif,  qui,  après  passage  dans  le  réfrigérant  1  8,  peut 
être  recyclé  par  les  lignes  4  ou  4'.  10 

On  recueille,  au  fond  de  l'extracteur  2,  par  la  ligne  19,  la  phase  asphaltique  précipitée  contenant  du  solvant 
et  de  l'additif.  Le  mélange  est  conduit,  après  passage  dans  le  réchauffeur  20,  dans  une  tour  de  détente  21. 
Dans  le  cas  d'un  solvant  C3-4O/C4-6O  et  de  la  quinoléine  comme  additif,  cette  tour  peut  fonctionner  à  une 
température  d'environ  300°C  et  une  pression  d'environ  14.105  pascal  absolus. 

On  recueille,  au  sommet  de  la  tour  21  ,  par  la  ligne  22,  du  solvant,  qui,  après  passage  dans  un  réfrigérant  23,  15 
peut  être  recyclé  par  la  ligne  6. 

On  recueille,  au  fond  de  la  tour  21,  par  la  ligne  24,  la  phase  asphaltique  contenant  de  l'additif.  Le  mélange  est 
conduit,  après  passage  dans  un  réchauffeur  25,  dans  une  tour  de  détente  26.  Dans  le  cas  où  l'additif  est  la 
quinoléine,  cette  tour  peut  fonctionner  à  une  température  d'environ  340°  C  et  une  pression  d'environ  1.105 
pascal  absolus.  20 

On  recueille,  au  sommet  de  la  tour  26,  par  la  ligne  27,  l'additif,  qui,  après  passage  dans  un  réchauffeur  28, 
peut  être  recyclé  par  les  lignes  4  ou  4'. 

On  recueille,  au  fond  de  la  tour  26,  par  la  ligne  29,  la  phase  asphaltique,  dont  les  applications  sont  bien 
connues:  bitumes  routiers  et  industriels  ou  combustible. 

Une  partie  du  solvant  de  la  ligne  6  peut  être  conduite  aux  lignes  1  ou  5  par  les  lignes  30  et  31.  25 
Dans  l'unité  de  la  figure  2,  la  charge  hydrocarbonée  à  traiter  est  introduite  par  la  ligne  51  dans  au  moins  une 

restriction  52,  qui  provoque  un  cisaillement  de  la  charge.  On  peut  envisager  plusieurs  restrictions  en  parallèle, 
selon  le  débit  de  la  charge. 

On  introduit  dans  la  charge  de  la  ligne  51  ,  par  la  ligne  53,  un  additif  en  quantité  telle  que  le  rapport  massique 
30 

a d d i t i f  
c h a r g e  

est  compris  entre  0,01  et  0,50.  Le  mélange  de  la  charge  et  de  l'additif  est  conduit  par  la  ligne  54  dans  le 
dispositif  52. 

L'additif  peut  éventuellement  être  introduit  dans  la  charge,  par  la  ligne  53',  après  cisaillement. 
Eventuellement,  une  partie  dudit  additif  peut  être  introduite  par  la  ligne  53  et  l'autre  partie  par  la  ligne  53'.  On 
peut  également  introduire  un  premier  additif  par  la  ligne  53  et  un  second  par  la  ligne  53'.  40 

A  sa  sortie  du  dispositif  52,  qui  fonctionne  à  une  température  comprise  entre  20  et  200°  C,  on  enlève  l'additif 
du  mélange.  Dans  ce  but,  après  passage  dans  un  réchauffeur  56,  le  mélange  est  conduit  par  la  ligne  55  dans 
une  tour  de  détente  57  fonctionnant,  dans  le  cas  où  l'additif  est  la  quinoléine,  à  une  température  d'environ 
280°  C  et  à  une  pression  d'environ  2.1  05  pascal  absolus. 

La  charge  cisaillée  recueillie  au  fond  de  la  tour  57  est  conduite  par  la  ligne  58,  après  passage  dans  un  45 
réfrigérant  59,  dans  la  partie  médiane  d'une  tour  d'extraction  liquide-liquide  60,  tandis  que  l'additif  récupéré  au 
sommet  de  la  tour  60  est  recyclé  par  la  ligne  61  et  par  la  ligne  53,  après  passage  dans  un  réfrigérant  62. 

Dans  l'extracteur  60,  la  phase  huileuse  est  extraite  de  la  charge  par  un  solvant,  qui  est  introduit  dans 
l'extracteur  par  la  ligne  61.  Ce  solvant  peut  être  notamment  un  hydrocarbure  aliphatique,  saturé  ou  non  saturé, 
ayant  de  2  à  8  atomes  de  carbone,  de  préférence  de  3  à  5  atomes  de  carbone,  ou  les  mélanges  50 
d'hydrocarbures,  appelés  distillais,  ayant  de  2  à  8  atomes  de  carbone,  ou  les  mélanges  de  tous  les 
hydrocarbures  précédemment  cités. 

Le  solvant  du  démarrage  de  l'unité  provient  d'une  source  extérieure  à  l'unité  par  l'intermédiaire  de  la  ligne 
62.  Les  pertes  de  solvant  peuvent  être  compensées  par  un  appoint  extérieur,  amené  par  la  ligne  62. 

La  pression  à  l'intérieur  de  l'extracteur  60  peut  être  comprise  entre  20.105  et  1.107  pascal  absolus,  la  55 
température  entre  30  et  300°  C,  le  taux  massique 

s o l v a n t  
c h a r g e   60 

étant  compris  entre  1  et  10. 
Par  exemple  pour  un  solvant  contenant,  en  0/0  en  volume,  40%  de  propane  et  60%  d'hydrocarbures  à  4 

atomes  de  carbone,  la  pression  à  l'intérieur  de  l'extracteur  peut  être  d'environ  40.105  pascal  absolus,  les  65 
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températures  en  tête  et  au  fond  étant  respectivement  d'environ  100°C  et  75°C,  le  rapport  massique 

s o l v a n t  
5  c h a r g e  

étant  de  3. 
En  tête  de  l'extracteur  60,  on  recueille  par  la  ligne  63  la  phase  huileuse  en  solution  dans  le  solvant. 

10  Ce  mélange  est  conduit,  après  passage  dans  un  réchauffeur  64,  dans  une  tour  de  détente  65,  afin  de 
séparer  le  solvant.  Dans  le  cas  d'un  solvant  C3/4O  -  C4/6O  cette  tour  peut  fonctionner  à  une  température 
d'environ  150°C  et  à  une  pression  d'environ  25.  105  pascal  absolus. 

On  recueille  au  sommet  de  la  tour  65,  par  la  ligne  66,  le  solvant.qui,  après  passage  dans  un  réfrigérant  67,  est 
recyclé  par  la  ligne  61. 

15  On  recueille  au  fond  de  la  tour  65,  par  la  ligne  68,  la  phase  huileuse,  qui  peut  être  utilisée,  comme  charge 
d'une  unité  de  craquage  catalytique  ou  comme  base  d'huile  lubrifiante. 

On  recueille,  au  fond  de  l'extracteur  60,  par  la  ligne  69,  la  phase  asphaltique  précipitée  contenant  du  solvant. 
Le  mélange  est  conduit,  après  passage  dans  le  réchauffeur  70,  dans  une  tour  de  détente  71  .  Dans  le  cas 

d'un  solvant  C3-4O/C4-6O,  cette  tour  peut  fonctionner  à  une  température  d'environ  300°  C  et  une  pression 
20  d'environ  14.1  05  pascal  absolus. 

On  recueille,  au  sommet  de  la  tour  71  ,  par  la  ligne  72,  du  solvant,  qui,après  passage  dans  un  réfrigérant  73, 
peut  être  recyclé  par  la  ligne  61. 

On  recueille,  au  fond  de  la  tour  60,  par  la  ligne  74,  la  phase  asphaltique,  dont  les  applications  ont  été 
mentionnées  :  bitumes  routiers  et  industriels  ou  combustible. 

25  Une  partie  du  solvant  de  la  ligne  61  peut  être  conduite  à  la  ligne  58  par  la  ligne  75. 
Les  figures  3  et  4  représentent  des  diagrammes  simplifiés  d'unités  mettant  en  oeuvre  le  procédé  selon 

l'invention,  mais  en  utilisant  un  dèsasphaltage  en  deux  étapes,  comme  décrit  dans  la  demande  de  brevet 
français  n°  2  598  716  citée  précédemment. 

En  référence  à  la  figure  3,  par  la  ligne  102,  on  introduit  un  additif  dans  une  charge  hydrocarbonée  contenue 
30  dans  la  ligne  101.  Le  mélange  de  l'additif  et  de  la  charge  est  conduit  par  la  ligne  103  dans  un  dispositif  de 

cisaillement  104.  A  la  sortie  de  ce  dispositif,  le  mélange  est  conduit  par  la  ligne  105  dans  une  unité  de 
dèsasphaltage  en  deux  étapes  106  telle  que  celle  décrite  dans  la  demande  de  brevet  français  n°  2  598  716. 
Dans  un  but  de  simplification,  on  n'a  pas  représenté  les  circuits  de  solvant  (entrées,  recyclages).  On  peut  se 
reporter  par  exemple  à  la  demande  de  brevet  précitée.  On  obtient,  à  la  sortie  de  cette  installation,  après 

35  séparation  et  recyclage  du  ou  des  solvants  utilisés  dans  ce  type  de  procédé  de  dèsasphaltage  en  deux  étapes, 
trois  produits  contenant  de  l'additif  :  la  phase  huileuse,  les  résines  et  les  asphaltènes. 

Ces  différents  produits  sont  conduits,  respectivement  par  les  lignes  107,  108  et  109,  dans  des  installations 
de  séparation  de  l'additif,  respectivement  110,  112  et  113.  On  recueille,  par  les  lignes  114,  115  et  116,  l'additif, 
qui  est  recyclé  par  la  ligne  102. 

40  On  recueille,  par  les  lignes  1  1  7,  1  1  8  et  1  1  9,  respectivement,  la  phase  huileuse,  les  résines  et  les  asphaltènes. 
La  phase  huileuse  peut,  par  exemple  servir  de  charge  de  craquage  catalytique,  les  résines  peuvent  être 

utilisées  comme  fuel  et  les  asphaltènes  comme  combustible  solide  après  broyage. 
Il  faut  noter  qu'entre  les  deux  étapes,  on  peut  rajouter  de  l'additif  et  reprocéder  à  un  cisaillement. 
En  référence  a  la  figure  4,  par  la  ligne  202,  on  introduit  un  additif  dans  une  charge  hydrocarbonée  contenue 

45  dans  la  ligne  201.  Le  mélange  de  l'additif  et  de  la  charge  est  conduit  par  la  ligne  203  dans  un  dispositif  de 
cisaillement  204.  A  la  sortie  de  ce  dispositif,  le  mélange  est  conduit  par  la  ligne  205  dans  une  installation  de 
séparation  de  l'additif  206.  On  recueille,  à  la  sortie  de  cette  installation,  l'additif,  qui  est  recyclé  par  la  ligne  202 
et  la  charge  cisaillée  par  la  ligne  207. 

La  charge  est  conduite  dans  une  installation  de  dèsasphaltage  en  deux  étapes  208,  à  la  sortie  de  laquelle  on 
50  recueille  la  phase  huileuse,  les  résines  et  les  asphaltènes  par  les  lignes  209,  21  0  et  21  1  respectivement. 

Les  exemples  qui  suivent  illustrent  la  mise  en  oeuvre  de  l'invention  et  ses  avantages  à  l'aide  de  différents 
additifs  et  différentes  charges. 

55  EXEMPLE  1 

Cet  exemple  concerne  des  essais  de  dèsasphaltage  effectués  sur  un  résidu  de  la  distillation  sous  pression 
réduite  du  résidu  de  la  distillation  sous  pression  atmosphérique  d'un  pétrole  brut  Statfjord  de  la  mer  du  Nord. 

Les  caractéristiques  de  cette  charge  sont  les  suivantes: 
60  -  masse  volumique  à  15°C  (mesurée  selon  la  norme  AFNOR  NFT  60-101)  :  970,3  kg/m3, 

-  viscosité  à  100°C  (mesurée  selon  la  norme  AFNOR  NFT  60-100)  :  201  mm2/s,  -  résidu  "Conradson"  (mesuré 
selon  la  norme  AFNOR  NFT-  116)  :  11,0%  en  poids, 
-  teneur  en  : 
*  asphaltènes  (mesurée  selon  la  norme  AFNOR  NFT  60  -115)  :  2,96%  en  poids, 

65  *  soufre  (mesurée  par  fluorescence  X)  :  1,30%  en  poids, 
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iiiuiusi  i,rnesuree  par  nuorescence  X)  :  m  p.p.m., *  vanadium  (mesurée-  par  fluorescence  X)  :  17  p.p.m. 
On  effectue  sur  cette  charge: 

-  un  essai  témoin  de  dèsasphaltage  T1,  sans  cisaillement  de  la  charge  et  sans  utilisation  d'additif  ; 
-  un  essai  témoin  de  dèsasphaltage  T2,  avec  cisaillement  de  la  charge,  mais  sans  utilisation  d'un  additif  ; 
-  un  essai  témoin  de  dèsasphaltage  T3,  sans  cisaillement  de  la  charge,  mais  avec  utilisation  d'un  additif,  la 
NMP; 
-  différents  essais  selon  l'invention  A1  1  ,  A12,  A13  et  AU,  avec  cisaillement  de  la  charge  et  avec  utilisation  de  la 
NMP. 

Dans  tous  ces  essais,  on  utilise  un  solvant  ayant  la  composition  suivante,  en  %  en  volume: 
-  propane  :  38,37%, 
-  isobutane  :  14,65%, 
-  normal  butane  :  43,06%, 
-  normal  butène  :  3,92%. 

Les  conditions  des  essais  figurent  dans  le  Tableau  I  ci-après: 



1  i  U  1  '  —  1̂  1  \JJ  @  —  — 0)5  d)  3  _  >-  p  O  m  CD  3  _  >-  p . .  5=i  =  ..  g  CO  c  3  frg  1  @@  C  @  «>  C  3  0) 
Z  -5  5  .£  -2  £  g  ^  -fe  <D  ^  o  c  .2  a>  g>  ^  .fe  -g  cp  ,  ,  , °  „  -g.§  "5  S0  Q.T3  o  „  To  g0  a.  g,g  E  E  E 

CO  5  -A)  LU  >  N  H  d  (0  CO  2-<BUJ>N.|-r£Q.-T  "  "  

a)  at 
. 1 1  
05  O 
CO  ~ £  c  m  in  o  -i-  o c o r -  ^  CO  o  O  CM  T-  1-T-T-_ ^  co"  CO  co~  co~  CO  CO  CO °  O  CO Q-M- Q.  *3 
rr  -d CO 

CO 3 tr  cd 
CD  £? 
s  « @2-5  CM  CM  lO  CM  CM 2  .O  t-  O  O  t-  t- 
*-  a=  o  o  o"  o"  o  o"  o" i—  -t—  ' 
p  
CO-* 
EC 

CO 

to  CO 
<r  45  "§  in  io  co  o>  w c o i o  2j  2  <  o_  o  o_  o_  o  o  o_ 
—  J  -t̂   C  CO  CO  CO  CO  CO  CO  CO 
m  o  « 
<  

CO  w 
oc 

o  o  o  o  o  o  o  
°  3 
§  8 CO  _Q 
c  « 
@S  « CO  o 
p  CO £  Q- 

o  o  o  o  o  o  o  0)  0)  0)  O)  O)  O)  O) 
o  o 
CO 1_ 3 @s 
•CD Q. 
E CO H 

@5 CO CO LU 

t-  CM  CO t-  cm  co  -̂  ^  ~z 

8 



,  —  ^^.c,   ojuuio  ,a  a  ,a  v,i  lai  yc,  un  ta  cisanie,  puis  on  ajoute  le  solvant. Dans  les  essais  T3,  A11,  A12  et  A13,  le  dèsasphaltage  a  lieu  en  présence  de  la  NMP.  Dans  l'essai  A14,  la NMP  a  été  éliminée  du  solvant  par  entraînement  à  l'azote  avant  le  dèsasphaltage. Les  résultats  des  essais  figurent  dans  le  Tableau  II  ci-après: 



1  CO  I  I 
i  i  m  i 

\\J  I  1  -xj  1  V  1  |  \  I  I  U  »  |  V  | 
Q-,  1  1  CO  1  1  1  1  CO to  I  I  ~  I  I  i  i  •> <£|  1  <J  1  ON  1  1  I  I O  1  1  CO  1  1  1  1  CO 
to  r-4  i  i  I  t-i  1  co  I  i cd  <J  I  1  1  o  1  <r  1  1 XI  I I C S )   1  <r  1  H  1  VO  1  CO P-i  1  1  •>  Ion  Im  1  •<  |  ,  —  t I W I O   1  l -   loo  l «  II  1  1  VO  IO  1  r—  1  1  VO  I  <J- 

1  1  00  1  1  1  1  ^  
I  <!  I  r--  I  i  i  i  on l  I  <r  l  I  l  I  t-i 

<-i  l  1  1  O  1  <f  1  1 <!  1  I  1  vo  1  o  1  m  i 1  1  CN  I  CO  \  r-t  1  CN  I N  1  fcrj  1  -  1  on  1  in  1  -  1  r-- 1  1  CO  1  1  -  |  ,—  1  |  n 1  1  m  I  o  I  t  —  i  1  vo  I  cn 
1  1  vo  1  1  1  1  vo I I * * !   I  1  1** 1  <!  1  cm  1  1  1  1 1  1  in  1  1  "1  l  ,-i 

. - i l l   1  h-  1  CN  |  | <j  1  1  1  co  1  on  1  <f  1 I  I  <r  i  co  I  o  i  i  —  i  i  r-- I  1  «  1  o\  1  in  1  *>  1  cn) I  {nzj  1  1  —  !•>  1  »•  |  n  1 *  1  1  <r  1  o  I  t—  i  1  m  I  co 
1  1  in  I  1  i  |  in 1 1 * 1   1  I  1** 1  <J  1  VO  1  1  1  1  S  I  I  <r  I  i  i  i  t-i 

CO  1  1  1  in  1  rH  1  1 H  1  1  1  00  1  co  1  vO  1 1  1  in  I  CO  1  H  1  vo  1  <r I  1  •<  1  cr>  1  in  1  -  1  <T» CD  1  W  I  co  1  -  1  -  1  <r  1  - co  l l i n   l o   1  t-h  Ivo  l  co 
0)  1  1  i  —  I  I  1  I  I  o  <-t  1 1 -   |  |  |  | •H  1  <ti  1  CO  1  1  1  1  00 3  1  in  I  1  |  |  r-t 

H  1  1  1  co  1  vo  1  I <U  1  1  CO  1  00  1  vo  1 CO  1  1  ON  1  CO  IO  IvD  I  in cd  1  1  *  lOs  1  in  I *   IvD XI  I t c j lvO  1  •>  I *   |  co  1  •> P-i  1  1  <r  IO  lr-1  1  in  ICO 
II  1  1  ON  1  I  |  |  CO 1  1  •>  1  1  1  I n  ffi  1  <j  1  in  1  1  |  |  vo I  1  in  1  1  |  1 

H i t   1  co  1  cs)  |  | I I   1  CS)  1  00  1  i  —  t  I 1  1  T-i  1  CO  1  o  1  N  1  00 1  1  *•  1  on  1  in  I  •<  1  on 1  1  <r  1  -  1  •>  1  co  l I  1  <r  l o   t  i  —  i  I  in  les) 
I I   I I   1  1  /cd  i  z I I   1  3  O  1  G  1  1  C 1  I  4-»  1  HO  I0JO  I V D < r l   o  ^  1  IC!  l o m   ItJ-H  |  4->  d  w  I  CO  ir\ 1  ICUS  l > / C d ^ l   4->  ItHOJ  1  TJC!V-' I  ISO)   i  H l c u o o i c o   1  3  cd  cu •hi  leu  ml  dJOJv-'i  u j j o   i  o u t o i i d h   to cd  1  l rd&?rd l   n  3  I - h m o I   o o - - - . | . H G & - S r d  CO  1  IC   -H  1  CO  O1  1  TjlHvO  1  Id  CM  1  05  O  -ri Ml  I c U C O I c d - H   1  G  MU  1  'HO  B  1  HJO  (3  O Wl  \  pi  Q)  (X  \  B  1  H  H/td  1  > H   E  1  Pi:  Q)  P< 

10 



I  co 

CM 
V 

N~ 
-ct- 

co 

CO 
<r 

ro 

CTi ro 

V 

CM 
<r 

<r 

00 

<r 

VO 
CO 

•  •  •  •  »  • 

CM 

d 
co 

C  ^  

J-l  -H  . 
co  co  • 
d  d  P_ 
co  ca  • 
H  >  P- 

11 

I 

i  ^  11̂ -  1  1  CM 1  CM  1  |  I V  1  1  O  1  CM  I 1  O  1  In/  I 
I  cm  i  r~-  i  | 1  I  CM  |  CM  I  I I - - .  I  I  i  co  i  o- l  m  I  T—  I  I  I—  I  | 

I  I  CO  I  | I  co  I  co  i  I  co I  CO  I  -  |  | I  I  O  I  | I  O  I  |  CM  I 
I  N  I  N  |  | I  vO  I  CM  I  I  CO I  "  I  •*  I  n  i  <r I  CO  I  H  I  r-H  I 

I  I  On  I  | I  m  |  r--  i  i I  VO  I n   |  I  CO I  -  I  O  I  I I  O  I  I  CM  I 
I  rH  I  VO  I  | I  VO  I  CM  I  I  CTN I  I  •>  I  VO  I  CO I  to  I  i—  I  I  i—  I  I 

I  I  in  I  | I  CO  I  S  |  | I  m  l -   |  I  cm I  I  O  I  CM  I  V I  O  I  ivy  i 
l  co  i  in  i  | I  CO  I  CM  I  I  CM i  -  I  -  i  vo  i  <r I  CO  |  r-4  I  t—  I  I 

I  I  ON  I  I I  vo  i  r-~-  i  i I  O"  I n   |  I  <r I  I  O  I  CM  I I  o  I  i s /   | 
I  o  I  O  I  I I  cjn  I  co  i  I  <r !  I  I  rH  I  00 I  m  I  r—  I  I  CM  I 

I  I  t—  )  I  | I  ON  |  CO  I  | I  O  I  n  |  | I  I  o  I  cm  i  <j- l  r-i  I  iv-  i 
I  r-H  I  CO  I  | I  r-l  I  H  I  I I  n  I n   I  VD  I  VO I  <J"  I  r-l  I  r-l  I  CO 

I  I  vo  I  | I  vo  |  r-.  i  | I  VO  | n   I  CM  I I  *>  I  O  I  V  I  CM I  O  I  I  | 
I  to  I  I  I d  I  cd  i  r-~  I  ^   i  co i d d   ^   i  (3  cjw  i  cj  c n   i  c  ^  1  CD  /CO  vol  CUCUCOI  CDCDv-'l  OJ  6  N~ 1  i->  d  '  1  T3  1  | i  u  rH  <d  i  n  co  -h  i  n  rH  .  j  -h  . 1  d  cd  to  I  s  u  o  I  d-  a)  g  I  dt)  s  1  CU^J^STil  0)tH  ft  1  CO  44  •  1  COCd  • i d a   - H i d d   i d o p n i d d P -  i  c o t o d o i   c u o d l   co  -h  •  I  ajed  • l ' H c r J c u & l H r a e u i H d P u l H > P -  

11 

1 



EP  0  329  510  A1 

10 

55 

60 

65 

(1)   s e l o n   norme   AFNOR  NFT  6 0 - 1 0 1  

(4)   s e l o n   no rme   AFNOR  NFT  6 0 - 1 0 0  

(5)   s e l o n   norme   AFNOR  NFT  6 0 - 1 1 6  

(6)   m e s u r é e   p a r   p r é c i p i t a t i o n   à  1  ' h e p t a n e  

(7)   m e s u r e   pa r   f l u o r e s c e n c e   X 

15  On  a  représenté  sur  la  figure  5  la  courbe  de  la  viscosité  à  100°C  de  la  phase  huileuse  en  fonction  du 
rendement  de  ladite  phase. 

la  courbe  proprement  dite  est  la  courbe  dite  de  référence  du  dèsasphaltage,  sans  cisaillement  et  sans 
additif  de  la  charge  utilisée  dans  le  présente  exemple,  avec  le  solvant  cité,  en  faisant  varier  la  température. 

On  a  également  représenté  sur  cette  figure  des  points  obtenus  dans  les  essais  de  l'exemple  2  suivant  et  qui 
20  seront  explicités  plus  loin.  Au  vu  des  résultats  et  de  cette  figure,  on  constate  que  le  procédé  selon  l'invention, 

combinant  l'utilisation  d'un  cisaillement  et  d'un  additif  permet  d'obtenir  des  rendements  en  phase  huileuse 
meilleurs  qu'avec  les  procédés  connus  n'utilisant  pas  cette  combinaison. 

Ainsi,  si  l'on  compare  les  essais  T2,  T3,  et  A13  à  l'essai  T1  : 
-  pour  T2,  le  rendement  en  phase  huileuse  passe  de  44,1%  à  46,9%,  soit  un  gain  de  2,8%  ; 

25  -  pour  T3,  de  44,1o/o  à  53,5%,  soit  un  gain  de  9,40/o  ; 
-  pour  A13,  de  44,1%  à  60,2%,  soit  un  gain  de  16,1%. 

Or,  en  additionnant  les  gains  de  T2  et  T3,  on  pourrait  espérer  12,2%.  Le  résultat  de  16,1%  est  donc 
complètement  inattendu  et  imprévisible. 

En  ce  qui  concerne  la  qualité  de  la  phase  huileuse  obtenue  dans  cet  essai  A13,  elle  est  parfaitement 
30  acceptable  pour  une  charge  de  craquage  catalytique,  même  si  la  viscosité  (68,6  mm2/s  à  100°C)  est  trop 

élevée  pour  une  base  d'huile  lubrifiante. 
Les  essais  A11,  A12  et  A13  montrent  que  l'on  peut  ajuster  la  quantité  d'additif  en  fonction  de  la  qualité  de 

phase  huileuse  désirée. 
L'essai  A14  montre  que,  si  on  élimine  la  NMP  avant  le  dèsasphaltage,  on  obtient  une  phase  huileuse  de 

35  qualité  meilleure  (voir  la  viscosité)  que  les  essais  témoins  T1  ,  T2  et  T3  et  avec  un  rendement  au  moins  égal  aux 
essais  T1  et  12. 

On  s'aperçoit,  au  vu  des  résultats,  qu'un  schéma  de  procédé  où  l'on  récupère  l'additif  avec  le 
dèsasphaltage  (et  après  cisaillement)  est  plus  adapté  à  la  production  de  bases  pour  huiles  lubrifiantes,  alors 
que  le  schéma  où  l'additif  est  récupéré  après  le  dèsasphaltage  dans  les  phases  huileuse  et  asphaltique  est 

40  plus  adapté  à  la  production  de  charge  pour  craquage  catalytique.  Ce  dernier  schéma  peut,  en  particulier,  outre 
le  gain  de  sélectivité,  permettre  de  transformer,  avec  des  modifications  peu  importantes,  une  unité  de 
dèsasphaltage  pour  la  production  de  bases  pour  huiles  lubrifiantes  en  unité  de  "dèsasphaltage  profond", 
c'est-à-  dire  semblable  à  ce  que  l'on  obtiendrait  en  dèsasphaltage  avec  un  solvant  de  masse  moléculaire 
moyenne  plus  élevée,  ayant  une  sélectivité  améliorée  et  permettant  de  produire  des  huiles  désasphaltées  pour 

45  craquage  catalytique.  Cet  aménagement  une  fois  fait,  une  simple  interruption  de  l'injection  de  l'additif  permet 
de  repasser  en  marche  de  production  de  bases  pour  huiles  lubrifiantes,  tout  en  gardant  le  bénéfice  du 
cisaillement. 

50  EXEMPLE  2 

Cet  exemple  concerne  des  essais  de  dèsasphaltage,  effectués  avec  la  même  charge  que  celle  de  l'exemple 
1  ,  le  même  solvant,  les  mêmes  conditions  de  température  et  de  pression,  mais  avec  des  additifs  différents. 

L'essai  B  a  été  effectué  avec  le  nitrobenzène,  avec  les  rapports  massiques  suivants  : 

-  solvant/charge  :  3,07 
-  additif/charge  :  0,12 

3,19 
solvant  +  additif/ 
charge  : 

L'essai  C  a  été  effectué  avec  la  quinoléine,  avec  les  rapports  massiques  suivants  : 

12 
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-  suivarii/ur  large  .  3,U0 
-  additif/charge  :  0,12 

3,17 
solvant  +  additif/ 
charge  : 

un  ajouie  i  aaaitiT  a  la  cnarge,  on  la  cisaille,  puis  on  a  ajoute  le  solvant. 
Les  résultats  figurent  dans  le  Tableau  III  ci-après  et  sur  la  figure  5  . 

s 
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en  dessous  dp  la  mnrh»  w-,  •  «w»w.ns«i  que,  pour  la  quinoléine,  e  po  nt  C  est 

On  effectue  sur  cette  charge  : 
un  essai  de  dèsasphaltage  T5,  sans  cisaillement  de  la  charge  et  sans  utilisation  d'additif  @ 
Z u ^ J *   dés?SPf?age  T6'  « «   é l é m e n t   de  la  charge,  l i ^   S ^ S Î S l W f   @ 

e S = C : ^   ^   'a  —   «  -   -satioVd'additifs, 

Dans  ces  essais,  on  utilise  un  solvant  ayant  la  composition  suivante,  en  o/0  en  volume  : 
-  propane  :  70  7  0/Qi 
-  isobutane  :  7  3  0/0 
-  normal  butane  :  22,0  o/o.' 

Les  conditions  des  essais  figurent  dans  le  Tableau  IV  ci-après  : 
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Les  résultats  des  essais  figurent  dans  le  Tableau  V  ci-après  : 
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.  —  .-«.^.^  «  op.  «»  «   Louicau,  MuC,  tMi  nippon  aux  résultats  obtenus  dans  les  essais  témoin,  on  obtient avec  le  procède  selon  l'invention,  dans  le  cas  de  l'utilisation  d'un  solvant  léger  pour  l'obtention  de  bases  pour huiles  lubrifiantes,  des  rendements  accrus  en  bases  dont  la  viscosité  convient  tout  à  fait  pour  cette  utilisation. 

CACIVir'L.tZ  ^ 

-  5l*  e*,emP|e  concerne  des  essais  de  dèsasphaltage  effectués  sur  un  résidu  de  la  distillation  sous  pression réduite  du  résidu  de  la  distillation  sous  pression  atmosphérique  d'un  pétrole  brut  du  Koweit Cette  charge  est  plus  lourde  que  celle  utilisée  dans  les  exemples  1,  2  et  3  et  montre  que  le  procédé  selon I  invention  peut  être  utilisé  pour  différentes  charges. 
Les  caractéristiques  de  cette  charge  sont  les  suivantes  : 

@  masse  volumique  à  15°C  (mesurée  selon  la  norme  AFNOR  NFT  60-101)  :  1,025  kg/m3 •  viscosité  à  100°C  (mesurée  selon  la  norme  AFNOR  NFT  60-100)  :  1526  mm'2/s, 
@  résidu  "Conradson"  (mesuré  selon  la  norme  AFNOR  NFT  60-116)  :  19  7Q/0  en  poids •  teneur  en  :  ' 
'  asphaltènes  (mesurée  selon  la  norme  AFNOR  NFT  60-115)  :  12,7  o/0  en  poids k  soufre  (mesurée  par  fluorescence  X)  :  4,43  o/0  en  poids, '  nickel  (mesurée  par  fluorescence  X)  :  102  p.p.m., 1  vanadium  (mesurée  par  fluorescence  X)  :  32  p.p.m. On  effectue  sur  cette  charge  : 
un  essai  témoin  de  dèsasphaltage  T7,  sans  cisaillement  de  la  charge  et  sans  utilisation  d'additif  @ un  essai  témoin  de  dèsasphaltage  T8,  avec  cisaillement  de  la  charge,  mais  sans  utilisation  d'un  additif  • un  essai  selon  l'invention  F,  avec  cisaillement  de  la  charge  et  avec  utilisation  de  la  NMP Les  conditions  des  essais  figurent  dans  le  Tableau  VI  ci-après  : 



CD CD  O) 
1 1  
CO  o 
n   *  
~  -|  o  o  co 
O  £0 a.  m_ 
Q-  -o CO 

CD 
a-  cd '55  E? 
fS  -<=  CM E  o  i-: 
@£  s=  o  o  o" 
S-l  48 

DC  01 
-CD 
3 O 

CD  ccT 
n-  CD  -CD 

>  CO  -CD CO  CO  _. 
3  po   s  s  »  

* 
<  fc  O  O  O  c ^  t e n   co"  co"  co 
<  ct  o  CO 

CO  CO  (U DC  — 
•*-* cr CD O  O  O  c "*  "*  "*  £ 

T-  -5  (0 
_  o  » 
CD  _q 
c  CO  .eg 
@—  CO  f= 

°-  ^  CD D> V- CO 
O  O  O  "o CD  CO  CO 

O  iS 
'CO 

£  CD 3  -CD to  S 
Q.  CO 
E  -CD 
£  *  

CO 
O- 
z  

LU 

CO  CO CO  CO UJ  _<D 
CO c CO a  N.  CO V-  1-  LL 

20 

I  'CD 



EP  0  329  510  A1 

Les  résultats  des  essais  figurent  dans  le  Tableau  VII  ci-après  : 
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 ̂ uaiio  i  cooai  j-,  uj«  uuiieni  un  meneur  renaement  en  phase  huileuse  que  dans  les  essais témoin,  cette  phase  huileuse  pouvant  convenir  comme  charge  de  craquage  catalytique. 

i=Acivirt.t:  o 

Cet  exemple  concerne  des  essais  de  dèsasphaltage  effectués  sur  un  résidu  de  la  distillation  sous  pression réduite  du  résidu  de  la  distillation  sous  pression  atmosphérique  d'un  pétrole  brut  du  Koweit,  (même  charqe 
que  celle  utilisée  dans  l'exemple  4). 

On  effectue  sur  cette  charge  : 
-  un  essai  témoin  de  dèsasphaltage  T9,  sans  cisaillement  de  la  charge  et  sans  utilisation  d'additif  ; -  un  essai  selon  l'invention  G,  avec  cisaillement  de  la  charge  et  avec  utilisation  de  l'héxaméthylphosphoretria- mide,  ci-après  H  MPT. 

Les  conditions  des  essais  figurent  dans  le  Tableau  VIII  ci-après  : 
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Les  résultats  des  essais  figurent  dans  le  Tableau  IX  ci-après  : 
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v.uMowic  Huc,  udns  i  essai  u  on  oDiieni  un  meilleur  rendement  en  phase  huile  que  dans  l'essai  témoin. 

Revendications 
5 1-  Procédé  de  dèsasphaltage  d'une  charge  hydrocarbonée  lourde,  du  type  dans  lequel  la  charge  est soumise  à  un  cisaillement,  éventuellement  avant  et/ou  après  addition  d'une  partie  de  solvant,  caractérisé 

en  ce  que,  en  combinaison  avec  l'utilisation  d'un  cisaillement,  on  ajoute  à  la  charge  un  additif  avant  et/ou 
après  ledit  cisaillement. 

2-  Procédé  selon  la  revendication  1  ,  caractérisé  en  ce  que  ledit  additif  est  un  composé  polaire.  w 3-  Procédé  selon  l'une  des  revendications  1  ou  2,  caractérisé  en  ce  que  l'additif  est  choisi  dans  le 
groupe  constitué  par  la  N-méthylpyrrolidone,  le  nitrobenzène,  l'acétate  d'éthyle  et  l'hexaméthylphospho- retriamide. 

4-  Procédé  selon  l'une  des  revendications  1  ou  2,  caractérisé  en  ce  que  l'additif  est  la  quinoléine. 5-  Procédé  selon  l'une  des  revendications  1  à  4,  caractérisé  en  ce  que  le  taux  massique  de  l'additif  par  15 
rapport  à  la  charge  est  compris  entre  0  et  1  et,  de  préférence,  entre  0,01  et  0,50. 

6-  Procédé  selon  l'une  des  revendications  1  à  5,  caractérisé  en  ce  que  l'additif  est  séparé  de  la  charge cisaillée  avant  le  dèsasphaltage. 
7-  Procédé  selon  l'une  des  revendications  1  à  5,  caractérisé  en  ce  que  l'additif  est  séparé  de  la  phase huileuse  et  de  la  phase  asphaltique  après  le  dèsasphaltage.  2o 8-  Procédé  selon  l'une  des  revendications  1  à  5,  caractérisé  en  ce  que  l'additif  est  séparé  de  la  charge cisaillée  avant  le  dèsasphaltage  effectué  en  deux  étapes. 
9-  Procédé  selon  l'une  des  revendications  1  à  5,  caractérisé  en  ce  que  l'additif  est  séparé  de  la  phase huileuse,  des  résines  et  des  asphaltènes,  après  le  dèsasphaltage  effectué  en  deux  étapes. 10-  Application  du  procédé  selon  l'une  des  revendications  1  à  9  à  l'obtention  d'une  charge  d'unité  de  25 

craquage  catalytique. 
11-  Application  du  procédé  selon  l'une  des  revendica  tions  1  à  9,à  l'obtention  d'une  base  pour  huile 

lubrifiante. 
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