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MEMORIA DESCRIPTIVA
que se presenta para unir a la solicitud
de
PATENTE DE INVENCION
formulada el 2 de Diciembre de 1964 con el n? 306,649
en
ESPAfA
por VEINTE afios
a nombre de SHELL INTERNATIONALE RESEARCH MAATSCHAPPIJ,
N.V., entidad holandesa, establecida en 30, Carel vah
Bylandtlaan, Ia Haya, Holanda, por:
YUN PROCEDINIENTO PARA LA RECUPERACION CONTINUA DE P-XILENO
4 PARTIR DE MEZCLAS LIQUIDAS QUE CONTIENENP-XILENOW

Bl invento se refiere g un procedimiento pars
la recuperacién de p-xileno de glta pureza, a partir de
uhg mezcla liguida de p-xileno y compuestos de mds bajo
punto de fusidn.

De tales mezclas liquidas, se dispone ampliag-
mente y pueden originarse de muchos manantisles. Por
e jemplo, pueden producirse con grandes rendimientos, con

puestos aromgticos tales como benceno, naftaleno, xile~

nos, y tolueno por deshidrogenacidn y ciclacién de hidro
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carburos alifdticos sencillos por reaccién con yodo en
presencia de un aceptor de yoduro de hidrégeno, por
ejemplo un éxido o hidréxido de metal alcalino. Aungue
la pureza de las corrientes de para- xileno, producidas
de esta maners, por ejemplo a partir de isobutano, es
corrientemente superior a lg de los xilenos producidos
por nedios convencionsles, contiene a menudo pequefias
cantidades ds m-xileno u otros productos alquil~bencéni
cos, aun cugndo pueden estar también presentes trazas
de yoduros.

ks reconocida la necesidad comercial de n-¥i
leno de alta pureza (esto es en exceso de 99% y prefe-
riblemente por encima de 99,2%), principalmente porque
ezte producto se usa como materiagl de partida para la
preparacidén de polimeros de politereftalato de etileno,
utilizado como fibras sintdticas y peliculas. Otro uso
del p-xileno, es en lg produccidn de tereftalato de di-
netilo, por oxidacidén a decldo tereftdlico y esterifica-
cibén con metanol, y el uso de p-xileno de mds glta pure
za como material de partida, da por resultado la produc
cién de egtos derivados en un estado mucho mds puro. Ade
nés, incluso muy pequefias cantidades de ciertas impure~
zas, pueden afectar g lass cualidades del color de los
polimeros, que se derivan de los xilenos, y en algunos
casos pueden incluso trastornar los sistemas cataliticos
veados para hacer los pollimeros.

Se ha encontrado actualmente que la sepgracidén
coutlnug de p-~xileno de mezclas multicomponentes, como
se indicé antes, se efectia ventajosamente por un progra

mg de purificacidén especislmente seleccionado, que supone
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uh mimero de pasos subsigulentes, uno de los cuales con
prende la puesta en contacto de cristales de p~xileno
con un liquido de lavado en contracorriente y flujo %o-
roidal.

Asl, segin el presente invento, se crea uh pro
cedimiento conbtinuo para la recuveracidén de p-xileno a
partir de mezclss liquidas que contienen p-xileno, el
cual comprende (a) someter un liquido que contiene de §
a 98% en peso de p-xileno en mezcla con compuestos que
tienen un punto de fusidn por debajo de el delp~xileno
a una temperatura suficiente para formgr uha suspensidn,
que comprende una fase cristaling consistente en p-xile
no y una fase liguida que comprende los restantes compo
nentes de alimentacidn y algo de p-xileno; (b) separacidn
de dicha suspensidn en una porcidn liguida que no con-
tiene sustanciglmente cristales y una porcidén cristaling
que comprende cristales y algo de liquido de contaming-
cién residual; (c) introducir dicha porcidn cristalina
enh una zona de lavado; (d) introducir un liquido de la-
vado en dicha zona de lavado en contracorxrriente con reg
pecto al flujo de dicha porcidén cristalina; (e) poner
intimamente en contacto dicha porcidn cristalina como
particulas separadas y distintas con dicho liquido de 1g
vado, en un tipo de flujo toroidal; y (f) recuperar un
1iquido que comprende un liquido de lavado, y Separada-
mente, un producto de p~xileno de alta pureza de dicha
zong de lavado.

En el procedimiento, segin el presente inven-
to, puede emplearse cualquiser mgberial de partida que

cumpla los requisitos antes mencionados, que incluyen
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nezelas crudas de xileno, tal como nafta-disolvente
conteniendo xileno. En genergl, son muy apropiados mg
teriales de alimentacidn, en los cuales el conbenido

de p-xileno asciende a 19-98% en peso. Son preferidas
particularmente como materigles de alimentacidén unz neg
cla conteniendo hidrocarburos aromdticos producida s
partir de ung operacidén de conversién por uns unidn por
deshidrogenacidn y ciclacidén o a partir de una operacidén
convencional de platforming.

Bn ung realizacidn preferidg del presente in-
vento, se utiliza p-xileno fundido como liquido de la~
vado. For ejemplo, se obtienen altos rendimientos de
p-xileno, teniendo una pureza por exceso de 99% en pe
so, por ejemplo, 99,8 a 99,9% en peso, a partir de uha
fraceidn de alimentacidn hidrocarbonada que comprende
p-xileno y por lo menos otro isdbmero de xileno, enfrian
do la fraccidén en una zona de enfrigmiento a una tempe-
ratura por debajo de aquells g la cual, los cristales
de p-xileno se forman durante un tiempo suficiente pa=-
ra formar uha suspensidn que comprende una megela de una
fase cristaling s6lida y una fase liquida, sacando gl
menos parte de dicha fase liquida de la suspensidn, ha- .
cer pesar el resto de dicha suspensidén que contiene al
go de liquido contaminante residual de la alimentacidn
a la parte superior de una zoha de lavado, en donde el
fundido se refluja en contracorriente a la direccidn
descendente de flujo de dicha fase sdlida en una serie,
de subzonas en donde el tipo de corriente de la suspen—~
sién cristalina y del fundido refluido en cada una de

dichas subzonas, es toroidal, obtenidéndose por la parte
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superior una corrients que comprende liguido de lavado
¥ liquido contaminante, reciclal dicha corriente de cag
beza a dicha zona de enfriamiento, calentar la fase s¢
lida lgvada para formar un fundido lfquido, recicler
parte de dicho fundido liquido para servir como liguido
de lavado y recuperar el resto de dicho fundido licuido
como p-xileno de sglta pureza.

Otra realizacidén preferida del presente proce
dimiento utiliza 1la téenica descrita anteriormente ex-
cepto que, en vez de emplear fundido liquido (esto es,
producido por fusidn de oristgles del producto esencial
mente puro) como reflujo, puede emplearse ung substah-
cia extrafila no presente normglmente en la alimentacidn,
tal como un disolvente inerte en el lavado por retroce
so de los cristales en la zong de lgvado. En esta rea-
lizacidén puede seleccignarse el liquido de lavado de un
gran mimero de substancias, mientras se cumplan los si-~
guientes requisitos: (1) que el 1fquido de lavado sea
un liquido que tenga una densidad diferente del xileno,
en una cantidad de por lo menos 0,2 (gramos por milili-
tro) aproximadamente, y (2) que el liquido de lavado
tenga una viscosidad baja, es decir, por debajo de 10
centipoises gproximgdamente, y preferiblemente menos de
un centipoise, Aunque muchas substancias son gpropiadas
pars este fin, son deseables particularmente hidrocar-
buros de peso molecular bajo, tales como etano, propa-—
no, propeno, butano, pentano e isopentano, aunque pue-
den usarse apropiadsmente otros disolventeg como por
ejemplo la acetona. También pueden emplearse mezclas de

los compuestos anteriores como liquido de lavado, mien~
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tras se cumplan por la mezcla las tres caracteristiocas
esencigles descritas.

b1 empleo de un disolvente extrafio, tiene la
ventaja de poder ser seleccionado de suverte que tengs
ung densidad y viscosidad mds bajas que la del fundidn
y bener la posibilidad de incrementgr la velocidad de
sedimentgcidn en la zona de lavado. Esta propiedad, por
supuesto, dea por resultado un btamafio reducido de equipo
para la zona de lavado. Obtra ventaja, es una reducecidn
en la carga de refrigeracidn, ya que el uso del disol-
vente evita la nhecesidad de fundir el reflujo de los
cristales del producto. Finalmente, el uso de un disol-
vente seleccionado apropiadamente como liguido de lava-
do, dard por resultado substancialmente la eliminscidn
de un gradiente de temperatura en la operacidén de la zo
na de lgvado. También el disolvente, puede usarse para
efectuar el enfriamiento en la Fformacidn de los crista-
les por puesta en contacto del material de alimentacidén
¥y evaporacibén del disolvents.

Por otra parbe, cuando se emplea un disolven—
te extrafio como liquido de lavado, es evidente que deben
emplearse medlos de separacidn adicional, corrientemen-
te zonas de destilacidén fraccionada para recuperar el
disolvente de lg corriente del producto fingl y de la
corriente del refinado de la zona de lavado, de suerte
que el disolvente puede entonces reciclgrse gl proceso
y el producto, recuperarse en su grado deseado de pure—'
Z8.

El empleo de un tipo de flujo toroidal, en la

zong de lgvado, se cree glecanza uh efecto de agitacidn
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en el que se exglta el contacto de las particulas sepg
radas. Este efecto es una razén del por qué se alcan—
zan econdmicamente tales purezas elevadas. Es esenciagl
en esta téenica que las particulas cristalinags indivi-
dugles, no sean intencionsdamente densifiezdas ni se las
deje aglomerarse, sinc mds bien mantenerlas separadas y
distintas todo lo posible, de suerte que estén en conbac
t0 de lg forma mds eficiente con el ligquido de lavado.

Los medios para comunicar el %tipo de flujc %o-
roidal en la importante fase de lagvado del procedimiento,
son preferiblemente un contactor de disco rotativo (EDG),
como se describe en la memoria de la patente de los E.U.A.
n? 2,601.674. Preferiblemente, la zona de contacto del
disco rotativo comprende una columna cilindrica que es-
t4 compuesta de un mimero de compartimentos formados por
una serie de anillos de estator, con un disco rotativo
centrado en cada compartimento y soportado por un eje
rotativo. Ia entrada del material de alimentacibn, estd
dispuesta preferiblemente de forma tangsncial a la direc
cidén de rotacién del eje. La operacién del rotor produce
primero, una rotacidén de toda la masa de liquido y crig
tales, en la ocual, la mezcla se lanza hacla las paredes
del compartimento por la accidn centrifuga de los discos
del rotor.

Entonces, la direccidn de flujo se invierte
cerca de los discos del estator en la direccidn del eje.
Lg combinacidén de estos flujos rotativos, centrifugo y
centripeto, da por resultado uwn movimiento que se llama
flujo toroidal. Por consigulente, el flujo en contraco-

rriente de la fase fundidg liquida o reflujo de disolven
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te y la fase cristalina, se sobrepone en este qpyimieg
to toroidal; sin embargo, su efecto sobre el tipo de
flujo en el compartimiento de conbacto es pequeiio. EL
movimiento toroidal se discute mis ampliamente y se.ilus
tra en los dibujos de la memoria de la patente antes men
cionada, cuya descripeidn se ilncorpora a esta memoria
para que forme parte de ella.

Bn la operacidén de lg fase de lavado emplean—
do un RDC, los cristales de p—xileno que contienen algo
de aguas mgdres, se introducen por la parte superior de
la zona dg contacto de lavado y los cristales fluyen ha
cia abajo a través de unas series de subgonzs en luag que
Jas superficies de los cristales que fluyen hageia sgbajo,
que tienen oclusiones y substanciae adulterantes que
pueden estar presentes en ellos, se eliminan por lgvado
al ponerlos en contacto con el liquido de lavado de flu
jo ascendente, el cual inicialmente contiene de 99 a
99,9% en peso de p-xileno liguido puro, cuando el Tundi-
do ge utiliza para este fiﬁ. La retencidn de cristales
en la zona de lavado, se mantendrd corrientemente entre
5 y 35% en volumen, preferiblemente entre 10 y 20% en
volumen. La rotacidn del rotor hace que la suspensidn
se ponga intimamente en contacto con el liquido de lavg
do, creando, con variaciones en la velocidad del rotor,
un nedio de controlar la extensidén y el grado de lavado
de los eristales descendentes.

Bl 4ipo de flujo resultante del liquido de 1a
vado y la suspensidn cristglina en la zonza de lavado,
es complejo, y se controla princlpalmente por la opera-—

cidn del rotor. Bsto es, la velocidad de rotacidn del
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rotor es también importante en el sepxido de que si la
velocidad es demgsiado lenta, los cristgles tienden g
aglomerarse sobre el estator y el rotor, mientras que a3i
1lg velocidad es demasiado rdapids, los cristales se rom—
peh en particulas mds pequefias y finas las cuales son
muy perjudiciales en el sentido de que se reduce drdsii
camente el grado de sedimentacidn, produciéndose un meg
clado axigl demasiado grande, y resulta una eficiencis
reducida general.

Aunque el flujo de los =6lidos es descendente
en el caso descrito porque los cristales son mis pesados
que los liquidos, serd evidente que ésto es asi a causg
de las densidades relativas de las fases sélida y liqui-
da. Sin embargo, es obvio que en algunos casos en que el
procedimiento presente pudiera gplicarse, el sélido flo-
tg. Entonces, la suspensidén se glimenta por la parte in-
ferior de la zona de lavado ¥y el lIquido de lavado se
alimenta desde la parte superior hacis abajo.

El tamafio de particula de los cristales debe
ser tan grande como seg posible. Las particulas peque-
flas tienen proporcionslmente mds dreg superficial, haclen
do mds difieil su lavado; tambidn sedimentan mds lenta-
mente de forma gue la capacidad del equipo es baja. Pre-
feriblemente, ol tamafio de partfcula debe ser mds grande
que 0,3 mm. de didmetro aproximadamente.

Las temperaturas y presiones empleadas pueden
variar entre amplios limites que dependen del slstema ¥
equilibrios de fases utilizados. Corrientemente, las fa-
ses (a) ¥ (v) se 1levan a cabo g una temperaturs entre

0 y -902C. Igualmente, la zona de lavado se trats en la
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forma usugl de modo dﬁe la parte donde se introduce la
poreidn cristalina, corrientemente la superior, se man-
tiene entre 0 a 902C, con la parte desde la cual se ob-
tiene el producto de p-xileno, corrientemente la base,
a 1320 aproximadamente. Las presiones pueden veriar co-
rrientemente desdela 4,5 atmésforas absolutas, aunque
pueden uwbilizarse en cierbtos casos valores mds glbos y
nds bajos.

Una de las principales ventajas del procedi-
miento del actual invento, con su eficiente fase de la-
vado, es el hecho de que es posible obtener puresas muy
grandes gunque se eliminen varias fases de cristalizacidén
v centrifugacién, que acompafian hormalmente a las opera-
ciones comerciales de purificacidn por cristalizacidn.

Los dibujos adjuntos ilustran una realizacidén
preferente del invento, en la cual se recuperg el p-xile
no de un materigl de alimentgeidn de m~ y p-xileno nesz-
0lados. '

Con respecto al dibujo, se muestra uh sistema
que wtiliza un refrigerador 3, un cristalizador 9 y un
lavador 15. En esta realizacién, el refrigerador enfria
el material de glimentacidn de xileno mezclado de forma
que los cristales de p-xileno puro en suspensidén con las
aguas madres, se formardn en el cristalizador y los crig
tales presentes en la suspensidén de cristales aguas ma-
dres que se formg en el cristalizador se lavan y luego
funden en lg zona de lavado. El material de alimentacién
de xileno mezclado, se introduce en el sistema por medio
de la linea 1 y =e introduce en el refrigerador 3, que

es gimplemente un cambiador de calor que tlene suminis-
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tro de frio por medio de la unidad de refrigeracidn 5.
Bl material de glimentacidn enfriado, se convierte en
una suspensidn de cristales de p~xileno en aguas madrss
en el coristalizador 9 y un refinado liquido que contie-
ne uha mayor cantidad de m-xileno pero con glgo de p~xile
no, se extrae por la linea 11.

La fase de refinsdo liquido puede separarse
directamente de una zona de sedimentacidén apropiada (en
la cugl los-cristales se separah gl sedimentar por.gra—
vedad) en el tanque de cristalizacién. La suspensibn pue
de contener cuglquier conbenido liquido conveniente (prg
ducido de nuevo por simple sedimentacidn) cuyo exceso
vuelve gl refrigerador por la parte superior de la zona
de lavado. Esta separacidn, por consiguiente, puede tam
bidn conseguirse con un filtro, asi como con un decanta
dor convencional.

La suspensidén cristalina se transporta por la
1fnea 13, a la parte superior de la zona de lavado 15,
en donde, después de un lavado en contracorriente de los
cristales descendentes y fusidn en la porcidn mds baja
por medio de calor introducido desde el serpentin de fu
sidn 25, se extrae una corriente fundida que comprende
el producto substancialmente puro por la linea 19. Una
porcién del producto puro se retorna por la linea 21 g
la porcidn mde baja de la zona de lavado en donde se usa
como liquido de lavado para separar las impurezas super-
ficiales y oclusiones de los cristales sedimentados. Hl
resto del producto puro, se recupera del proceso por la
1inea 23. Se reconocerd, por supuesto, que el esquema

es puramente representative de un sistema de flujo esque
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mdtico preferido, y que los aparatos auxiliares empleg
dos en este procedimiento pueden ser cualquier tipo con
vencional o conveniente conocido por los espeoislistas
en lag técnica. Por simplicidad, el esquema no muesbtra
todas lgs bombas, tanques, cambigdores de calor, valva-
las, derivaciones, respiraderos, recalentadores, condisn
sadores, refrigevadores y otro equipo auxiligr que pue-
da ser necesario para la iddnea operacidn Gel procedi-
miento y cuya inclusién sersd evidente a los especiglis-—
tas en la técnica, Por ejemplo, serd fdcilmente aparvente
que el elemenito de calefaccidén mostrado en la coluuns de
lgvado en el dibujo podria también estar localizadc ex-—
terngmente, con respecto a la columna. Ademds, ol tipo
particular de cristalizador puede ser cualquier tipo con
vencional, por ejemplo un tanque de agitacidén, o un tan
que roscador de la superficie,

Aungue nho se muestra en el esquema, el crista
limador debe tener preferiblemente un medio de clasifi-
cador los cristales, de forma que solamente los crigta-
les por encima de un tamafio deseado, se separen. BEsto
mantiene los "finos" o cristales de bgjo tamafio fuera
de la zona de lavado, lo cual es importante ya que su
presencia tiende de otro modo a causar inundacidn. Otra
forma de hacer ésto, es instalar un clasificador por de
canbtacidn entre el cristalizador y lg zona de lavado, o
emplear incluso un recurso semejante en la zZona de lavg
do misma.

Bgenciagl, sin embargo, para la forma de operar
del presente procedimiento es el empleo de ung zona de

lavado que comprende medlos aproplados para comunicar
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el tipo de flujo toroidal al lavado de los cristales.
Aunque ésto se consigue deseablemente por medio de un
contactor de discos rotativos, pueden emplearse otras
columngs que tienen un miembro o miembros rotatives con
algin tipo de dispositivo de desvio que sea capaz Jde co
municgr el tilpo particular de flujo toroidal. Aunque 1la
relacidn de reflujo puede variar algo segin el tama¥o
del cristal, velocidad de sedimentacibdn, y tamgflo de la
zona de lavado, en general, se prefiere una relacidn re
ciclo/extraceién de por lo menos 0,7. Bn el caso de em—
plear particulas de p~xileno que tengsn un didmetrs de
por lo menos 0,3 mm. gproximadamente, un reflujo de la-
vado para producir una relacidén en peso de 0,8 aproximg
damente, conduce g grandes rendimientos de p-xileno que

‘tiene una pureza de 99,9% en peso.
BJEMPLO I

Un material de alimentacidn de xileno mezcla~-
do a ung temperatura de 36°2C y a la presidn atmosférica,
producido por deshidrogenacién con yodo y copulacidn de
isobutano y que comprende 95% en peso de p-xilenc y 5%
en peso de m-xileno, se bombed con un gasto de 633 kg/h
a un refrigerador mantenido a -212C para refrigerar el
mgterial de alimentacidn a -122C. El material de alimen
tacién enfriado se pasd entonces a un cristalizador de
una fase, en donde se formd una suspensidn que contenia
50% en peso aproximadamente de cristales en las aguas
madres. Aproximgdamente 65,4 kg/h de refinado 1iquido

conteniendo 48,7% en peso aproximadamente de m-xileno,
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8¢ separaron de la suspensién formada en el cristali-
zgdor. La suspensidn de 50% en peso se introdujo en la
parte superior de un RDC que tenia un serpentin de ca-
lefaceidn localizada en la parte inferior de &1, en don
de los cristales de flujo descendente se pusieron en con
tacto en comtracorriente con wuna corriente ascehdente
del liquido de lavado que separd las aguas madres ¥ lss
inpurezas ocluidas de los cristales. Aproximadamente
1.986 kg/h de un liquido de cabeza que combenia 70,3%

en peso aproximgdamente de p-xileno a una tempergiara de
-12C, se reciclaron desde la parte superior de 1lg PDC g
la mezela de material de alimentacién inicial para la in
troduccién en el cristaliszador. Cerca de la parte infe-
rior de la columnha, el serpentin de calefaccidn interna,
fundid los cristales lavados y fueron retirados 568 kg/h
de producto ligquido que comprende 99,5% en peso de p-xi-

leno a una temperatura de 13¢C.
BJEMPLO II

Una corriente de materigl de glimentacidn que
comprendfa 83% en peso de p-xileno y 17% en peso de me3xi
leno, se pas6é a un refrigergdor de superficie rascada en
donde la corriente se enfridé a una temperatura de formg
que se produjo una formacidn cristalinag iniclal. Del re
frigerador, la suspensién crisigl-aguas madres se pasé
a un tahque agitador y de crecimienfo del cristal, en
donde se lg retuvo durante un tiempo suficiente para pro
ducir una suspensidén que tenia un 50% en peso aproxima-

damente de contenido de cristal, en la cual el promedio
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del %amagfio del eristal era de 0,3 a 0,4 mm, de didme-
tro. La suspensién que contenia la mayor parte de los
cristales, despuds de separar primeramente ung parte
substancial de las agguas madres con uh separador con-
vencional, se alimentdé g un RDC que tenia un didmetre
de 5 cm. y uha longitud de 3 m. a un caudal de alimenu-~
tacién de 210 ml/mimito. Los cristales descendentey s
lavaron en cowtracorriente en el RDC por una corriente
ascendente de lavado fundido que contenia inicialmente
99,9% en peso de p-xilleno puro con uha relacibn en po-
so de reflujo del lavado fundido g cristales de 0,4B:1.
Bl pe~xileno fundido se recuperdé como el producto del pro
ceso después de pasar el fundidor, situado en la parte
inferior de la columng a una velocidad de 35 ml/mimto
y tenla una puresza de producto de 99,9% en peso de p-xi

leno.
EJEMPLO ITT

Se recuperd p-xileno de una mezcla de 95% en
peso de p~ ¥ 5% en peso de m-xileno y se purificé a 99,5%
en peso de nureza produciéndose gl mismo tiempo un refi-
nado que contenia 50% en peso de p-xileno. Bl total re-
cuperado de p-xileno en el producto fué mayor de 95%.
La pureza del producto se obtuvo por lavado en contraco
rriente de los cristales de p-xileno en un RDC que tra-
bajaba en el intervalo de tempergturas desde 1392C en la
parte inferior a 42C en la superior. Los cristales sedi

mentaron a través de la columng de lavado, ¥y despuds de

...15...



10

15

20

25

30

fundidos, se retird como producto por la parte inferior
585: en peso del flujo de cristal. Los cristales fundi-

dos remagnentes se devolvieron a la columna de lavado co
mo 1liquido de lavado. La mezcla de material de alimenta

cidn de 9% en peso de p-xXilenho, teniendo ung temperat

IS

ra de 112C, se introdujo a una velocidad.de 45,5 kg/ mi
muto en el RDC y sirvid como un liquido de lavado sacun
dario. Desde la parte superior de lag columna de lavado,
se retiré un liguido conteniendo 78,8% en peso de p-xile
no a uha velocidad de 106 kg/mimrto y se envid a un apa-
rato de cristalizacién en donde la cristalizacidn g ~12,5
eC produjo una suspensidn cristal-sguas madres. Las aguas
nadres contenian 505 en peso de p-xileno. La suspensién
asi obtenida, como una mezcla de 60% en peso de cristal-
40;; en peso de agguas madres, se envid a la parte supe-
rior del RDCG g uha velocidad de 102 kg/ mimibto, mientras
que el material de alimentacidn cristalino se envié al
proceso de lavado. Se trasegd también una corriente de
aguas madres desde el gparato de cristalizacidén como re-

finado del proceso, a una velocidad de 4 kg/mimuto.

LJLHPLO IV

Una mezclg obtenida por fraccionamiento apro-
piado de un producto de platformado y conteniendo 18%
en peso de p-xileno, se enfrid a -7592C g una velocidad
de 45,5 kg/ mimato. Da suspensién cristalina asi obteni-
da, se envidé a la parte superior de un RDC gque trabajaba
egencialmente de forma isotérmica g -752C, en donde los

cristales sedimentaban en contracorriente a través de un
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liquido de lavado. E1l liquido Ge lavado empleado fué
isopehtano. Desde la parte inferior del RDC, se retird
una suspensién cristalina a la velocidad de 8,6 kg/mi-
mto, que conbenfa aproximadsmente 695 en peso de p-xi
leno como cristales o en solucidn en isopentano. Eshg
sugpersidn se calentd y fraceciond por destilgcidn coa-
vencional en isgopentano y un producto de xileno que con
tenfa 99,5% en peso de p-xileno. Desde la parte superior
del RDC, se retird una mezcla de refinado-isopentann g
la velocidad de 42 kg/mimto fracciondndose también por
destilacidn convencional en isopentano y un refinado que
contenia aproximadamenteA5,7 en peso de p-xileno. las
frgceiones de isopentano de las dos destilaciohes se
unieron, enfrigron a -752C y se retornaron a la parte
inferior del RDC a la velocidad de 5,4 kg/mimito como
liguido de lgvado, en parte como liquido de transporte
para los cristales que abandonan la parte inferior del

I f:D G L] i
BJEHPLO V

Se empled un material de alimentacidn que com
prendfa una mezcla de aromiticos obltenids de un plgtfor
mado, v que contenfs aproximgdamente 18% en peso de p-xi
leno, 16% en peso de o-xileno, 43% en peso de m-xileno
y 23% en peso de etilbenceno. Una primera fase de cris-
talizgeidn convencional seguida por una fase de cenbri-
fugacién o filtracidn, produjo una mezcla que tenia apro
xinglamente 70% en peso de p~xileno, la cual fué el pro

ducto de alimentacidén para una fase final que comprendia
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lavar en un RDC operando en un intervalo de $empveratu-—
rg de -102C aproximadamente en la parte superior y 132C
aproximadamente en la inferior. Esta fase de lavado, pro
dujo un producto de cola que contenfa 99,9% en peso de
p-xileno y un refingdo de cabeza que contenia 505 ecn pe
so de p-xileno. La relacidén de reflujo para el prodncto
de p-xileno puro recuperado, fué aproximsdsmente de 0,8.
41 refinado de cabeza se recicld sl primer paso de la
fase para la recuperacién posterior del p-xileno. La im
portancia de la relacidn de reflujo para obtener la pu~
reza del producto puede ilustrarse por los siguientes

Ggtos.

TABLA I

Bxperienciag n? 1 2 3

Producto de p-xileno
separado, g/minuto 43 43 56

Relacién reflujo/sepg
rado 0782 0979 O, 58

Pureza del p-xileno,
% en peso 99,9 99,8 98,8

La presente solicitud, que corresponde a 1la
presentada en Estados Unidos de América, el 4 de Dicien
bre de 1963, bajo el mimero 327.885, se acoge g los be-
neficios Gel artleulo 51 del vigente Bstatuto sobre Pro

pledad Industrial.
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Log puntos de invencidén propis y nueva, que
ge presentan pars que seah objeto de esta solicitud de
Patente de Invencién en Espafia, por VEINIE afios, son
los slguientes:

1o~ Un procedimiento para la recuperacidn
continua de p-xileno g partir de mezelas liquidas que
contienen p-xileno, que comprende (a) someter un liqui-
do que contiene de 9 a 98% en peso de p-xileno en mesz~
cla con compuestos que btienen un punto de fusidn por de
bajo del del p-xileno a ung temperatura suficlente parag
formar una suspensidn que comprende una fase cristaling
que consta de p-xileno y ung fase liquida que comprende
los componentes del material de glimentgcidn remanentes
y algo de p-xileno; (b) separar dicha suspensidn en una
porcidn liquida que no contiene cristales substancial-
mente y una poreidn cristalina que comprende cristales
v algo de liquido de contaminacién residual; (e¢) intro-
ducir dicha porcién cristalina en una zona de lavado;
(d) introducir un liquido de lavado en dichs zona de la

vado en contracorriente respecto al flujo de dicha por-

. eibén cristalina; (e) poner en contacto Intimamente di-

cha porcién cristalina como partioulas separadas y dig
tintas con dicho liquido de lavado de un tipo de flujo
toroidal; y (f) recuperar un liquido que comprende el

ii{quido de lavado y separadamentse, un producto de p-xi
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leno de gran pureza de dicha zong de lavado.

2.—- Un procedimiento como se reivindicd en
la reivindicgeién 1, en el cual se usa p-xileno fundido
como liquido de lavado.

3.~ Un procedimiento como se reivindicd en
la reivindicacién 1, en el cual se usa un liguido de 1lg
vado que tiene una densidad diferente del p-xileno de en
0,2 por lo menos y una viscosidad inferior a 10 cemtipoi
ses.,

4.~ TUn procedimiento como se reivindicé er la
reivindicacién 3, en el cual se usa uh alcaho 0 glgasno
ae 02—05.

5.~ Un procedimiento como se reivindicé en la
reivindicacién 4, en el cual se usa isopentano.

6.- Un procedimiento como ge reivindicd en
uha cuglquiersg de las rei@indicaciones 1-5, en el cugl
una parte de la corriente de producto de alta pureza,
retirada desde la zona de lgvado se recicla g la zona de
lavado.

7.~ Un procedimiento como se reivindicé en la
reivindicacién 6, en el cual se utiliza una relacidn rg
ciclo/retirada de por lo menos 0,7.

8.~ Un procedimiento como se reivindicé en
cualquierg de las reivindicaciones 1-7, en el cual se
usa un contactor de disco rotativo en lag fase (e).

9.- Un procedimiento como se reivindicé en
cualquiera de las reivindicaciones 1-8, en el cual uha
fraceién de platformado se utiliza como material de par
tida.

10.- Un procedimiento como se reivindicé en

- 20 -



cualquierg de las reivindicaciones 1-8, eh el cual se
use como mgterial de partida una mezcla producida por
unidn por deshidrogengeién y ciclacidn de hidrocarburos
alifdticos.

5 11.~ Un procedimiento para la preparacidn de
p-xileno de gran pureza por un procedimiento como se rei
vindicé en cualquiera de las reivindicaciones 1-11.

12.~ Un procedimiento pars la recuperacién
continua de p-xileno a partir de mezclas liguidas que

10 contienen p-xileno.

Pal y como se ha descrito en lg Memoria que an-
tecede, repregsentado en el dibujo que se gcompafia ¥ parg
los fines que se han especificado,

Estg Memoria consta de veintiiin hojas escritgs

15 a midquina por una sola cara.
Madrid, 1§ LIT i
P.A.
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