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La presente invencibn se refiere a la sépara-
cibn de isbmeros aromiticos y mezclas de ellos. Vés en
particular, la invencibn se refiere a un procediniento
de extraceibn de lfguido, mediante el cual se pueden se-
parar isbmeros arométicos por protonacién selectiva. En
una realizecibn preferida, la invencifn se reflere a wn
procedimiento de extraccibn de 1lfquido para separar m;_
xileno de sus isbmeros, utilizando un disolvente extrag
tor que comprende un compuesto ternario gque tiene la,f&g

mulsa general:

R:XH:ZAlXé

donde R es wn compuesto aromitico mono-o polinuclear ¥ X
es cloro o bromo, efectuéndose la extraceibn en presencia
de un haluro de hidrdeeno, es decir, clcoruro de hidrbge-
no o bromiro de hidrégeno. En una realizacibn particular
mente preferida de la invencibn, el disolvente extractor
se mezcla con benceno, para aumentar el grado de separa-
cién que se puede conseguir; y més preferiblemente, la
extracifn se efectfia en una columna de extraccibn 1fqui-~
do-1fquido en etapas, donde se utiliza un lavado simul-
tdneo con benceno, en contracorriente, para reforzar la
eficacia del procedimiento de extraccibm.

El procedimiento de la invencibn encuentra ven
tajas particulares en la separacidn del m-xileno de sus
isbmeros Cg’ aunque se pueden efectuar separaciones si-

milares entre isbmeros C ysus mezclas . Sin embargo,

-C

g 20
respecto a los xilenos, el m-xileno es usualmente el com=
ponente principal de las corrientes de isbmeros arométi-

cos C_, constituyendo por ejemplo aproximademente de 20

343929
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e 80%; Los isbmeros individuales son ampliamente utlll—
zados como compuestos intermedios quimicos y para fibras,
siendo el p-~xileno el que encuenira el uso més extenso.
La recuperacidn de p-xileno por cristalizacidn fracqﬁn%i
nada estd complicada por la presencia de m-xileno en 1&
corriente. El p-xileno y m-xileno forman una mezcla eu~-
t8ctica que limita los rendimientos de p-xileno a apr%r
ximedemente 50%. Anélogsmente, el etllbenceno ¥y o-xicle~
no solo se pueden recuperar en rendimiento de aproximada-
mente 50 a 75%, y 50% respectivamente. Se ha descublerto
ahora que utilizando la presente invencibn se puede,se;
parar m-xileno de sus isbmeros, con rendimiento y en pu~
reza que sobrepasan del 904, En consecuencia, la presen-
te invencibn permite la subsiguiente recuperacibn de ca~
da uno de los isbmeros de xileno con rendimientos que
también sobrepasan del 90%; por ejemplo, la cristaliza-
cibn fraccionada del p-xileno se puede efectuar a meno-
res temperaturas. Ademés, se puede disponer ahora de
m-xileno en grandes cantidades y altos grados de pureza,
proporcionando as{ otro compuesto intermedio quimico va-
lioso, mientras que antes, usualmente, el m-xileno era
guemado como combustible.

Por tanto, segin la invencién, las mezclas
isfmeras de bencenos alcohil-sustituidos 08-020, nafta-
lenos dialecohil-sustituidos, y mezclas de ellos, pueden
ser divididas por extraccién de lfquido, con un disolven
te extractor que comprende un compuesto ternario que tie-
ne la férmula R:HX:2A1X3, donde R es un hidrocarburo arg
mético al menos tan bésico como el material a extraer, ¥

X es cloro o bromo, efectufndose la extracclbn enzgresen
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cia de un haluro de hidrbgeno, es decir, cloruro de hi-
drbgeno o bromuro de hidrégeno.

Fn la técnica anterior se conocie el uso de
disolventes similares para procedimientos de extracciln.
Sin embargo, hasta la presente inveneibn no se habid des-
cubierto la operacifn de efectuar la extracciln en pre-
sencia de haluro de hidrdbgeno, pars permitir la protona-
cifn del compuesto mis bésico de la alimentacibn.

El procedimiento de la invencibn utiliza ei he
cho de que los compuestos aromdticos poseen diferentes
grados_de basicidad, y que es posible protonar prefersn—
temente el compuesto més bésico de los contenidos en uvna
mezcla de tal compuesto y otros compuestos. La basicidad
de un compuesto se usa aqui para designar la tendencia de
tal compuesto a aceptar un protén, es decir, cuanto mayor
es la basicidad mayor es la tendencia a aceptar un pro-
tén y quedar protonado. En Ehrenson, J, Am. Chem. Soc. ,
84, 2681-2687 (1962) se presenta un estudio de las basi-
cidades relativas de los metilbencenos, y el método usa-
do para determinar la basicidad. En consecuencia, el com
puesto mis blsico de una mezcla puede ser protonado pre-
ferentemente y recuperado. Por ejemplo, en una corriente
aromética 08, el m-xileno es protonado preferentemente,
debido a que tiene una basicidad significativamente ma-
yor que la de cualguiera de los otros isbmeros Cge EL
procedimiento se efectia usando un disolvente extractor

que pueda existir como disolvente ibnico, por ejemplo:

- + - @
RiEK:2A1X; ———> (R-H) (ggx?) ()

protonando el material a extraer: 3 4 3 9 2 5
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m-xileno + (R-H)+ (A12Xﬁ)- K3 HX.____s(R—H)+ 4 2(A1Xﬁ)" +

(n-xileno-H) + (2).

donde se utiliza HX para protonar el m-xileno, dlSOl}lén-
dose preferentemente el m-xileno protonado en el dlsol-
vente extractor ibnico. Dado que los restantes compues-—
tos de la mezcla de alimentacidn no experimentan profb;
nacibn, se formard un producto en dos fases, es decéfi'
ibnico y covalente, siendo la concentracidn de mﬁxiiew'
no protonado mayor en la fase ifnicae, en relacifn a la
fase covalente. Ia fase ifnica puede ser recuperada 1ve~
go como fase extracto, y se puede recuperar el m~x11ero
de ella por varios métodos diferentes, por ejemplo ‘des-
tilacidn bajo vacio, o preferiblemente por extraccidn

con benceno, lo que también sirve para regenerar el di-

solvente, segin la siguiente ecuacibn:

(3)

+ -
(R-H)™ 4 2(A1X4) 4;(m—xileno—H)+ 4+ benceno —

(R-H)* (2A1X§)' 4 HX 4+ (benceno + m-xileno)

recuperindose subsiguientemente el m-~xileno por destila-
cibn de la fase extracto en benceno.

Utilizando el procedimiento de la.invencibn se
pueden efectuar muchas separaciones diferentes. En gene~
ral, se pueden dividir las corrientes de alimentacibn
que contienen bencenos alcohil-sustituidos isbmeros,
naftalenos dialcohil-sustitufdos, y mezclas de ellos, en
el intervalo 08'020' El isbmero a separar, o compuesto,
si hay mezclas presentes, serd aquél cuya basicidad sea

meyor, en relacifn al resto de la alimentacibn. Ias co-

- 343025
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rrientesde alimentaciln preferidas son los bencenos al-
cohil-sustituidos 08-012 isbmeros, y mezclas de ellos,

preferiblemente bencenos alcohil-sustituidos 08-012 ¥

mezclas de ellos, y mis preferiblemente los bencenos - al-

cohil-sustitufdos Cg-Cq isémeros, y mezclas de ellos.

Son ejemplos de corriente de glimentacibn y de compues=-

+tos gque se pueden extraer: m-xileno de isbmeros CS, mesi-

tileno de isbmeros Oy isodurenc de isfmeros 0y, hexame-
+ilbenceno de una mezcla que contiene metilbencenos, y

similares. Anélogamente, en corrientes 08 v 09’ etc., €l

compuesto més blsico serd protonade y extraido.

Tos disolventes extractores aplicables en la
invencién se pueden caracterizar en términos generales
como aquellos que comprenden un compuesto ternario de
adicibn, liquido, que tiene la fhrmula general ReHX:
2A1X§, donde X es cloro o bromo yR es un arcomitico ai—
cohil-sustitufdo, normalmente liquido, de la serie del
benceno o naftaleno, y es al menos tan bésico como el
material a extraer. Preferiblemente, R es un benceno al-
cohil-sustitufdo o naftaleno alcohil-sustitufdo, en el
intervalo Cg-Cyhie M4s preferiblemente, R es un alcohil-

benceno Cg~Cyp, aiin mis preferiblemente alcohilbenceno

09_012. Ta eleccidn de R dependerd del material a sepa-
rar, ya que R ha de ser al menos tan bésico como tal ma-
terial, y preferiblemente es més bésico.

Los siguientes compuestos son ilustrativos de
los compuestos arométicos que se pueden emplear, ¥y estén
relacionados en orden de basicidad en aumento: m-xileno,
seudocumeno (1,2, 4-trimetilbenceno), hemimeliteno (1,2,3~

trimetilbenceno), dureno (1,2,4,5-tetrametilbenceno),

343923
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mesitilenomesitileno (1,3,5,-trimetilbenceno), prehnite-
no (1,2,3,4-tetrametilbenceno), isodureno (1,2,3,5-tetra-
metilbenceno), pentametilbenceno y hexametilbencenoc. Otros
compuestos que también se pueden usar son: isopropilbgnéi
ceno, 1,3,5-dimetiletilbenceno, los etiltoluenos, metil-.
naftaleno, dimetilnaftaleno, y similares. En la exitrac-
cifn de m-xileno, por ejemplo de una corriente de iséme-
ros 08, aungue R puede ser m-xileno, es preferible que
sea mis bisico que el m-xileno, y al menos ten bhsico com
mo el seudocumeno (1,2,4~trimetilbenceno), por egemplo
mesitileno, isodureno, hexametilbenceno, etc.

Un disolvente extractor particularmente prefe—
rido, independientemente del compuesto aromédtico utiliza-—
do para formar el compuesto ternario de adicibn, es el
que comprende benceno y el compuesto ternario, empledndo-
ge més preferiblemente como disolvente extractor un com-
puesto ternariosaturado de benceno. Este disolvente ex~
tractor preferido se puede preparar mezclando benceno
con el compuesto termario, hasta que empieza & aparecer
una segunda fase. La aparicibn de una segunda fase indi-
ca que el compuesto ternario estd saturado de benceno.
Sin embargo, normalmente, la relacidn moler entre bence-
no y compuesto ternario es al menos 7/1, v preferiblemen~
te de 8/1 a 10/1. Se usa benceno porque muchos otros com
puestos aromiticos tienden a promover reacciones secunda~
rias que dinhiben la posibilidad de hacerla separacibn.

Los compuestos ternarios de adicién aplicables
enel procedimiento de la invencibn se pueden preparar
mezeclando el compuesto aromftico con un exceso estequio-

métrico de haluro de aluminio, bajo nitrdgeno seco. Iuego
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se hace burbujear haluro de hidrbdgeno gaseoso 2 través
de la mezcla. EL producto liquido serd el conmpuesto ter-
nario pero saturado de haluro de hidrbgeno y haluro de
aluminio disueltos (en la saturacibn, estos compuestos
estén presentes en pequefias cantidades). Un método alter=~
nativo para preparar un compuesto més bhsico consiste en
partir de un compuesto tal como seudocumeno, formar el
compuesto ternario de adicifn, segln se ha descrito, ¥y
calentar el compuesto ternario a aproximadamente de 50
a 602C, A estas temperaturas, el seudocumenc se isomeri—
zaré'cuantitativamente a mesitileno, con solo pequeiias
cantidaed de reacciones secundarias. Los campuestos ter-
narios de adicifn presentan alto grado de estabilidad a
250(,, en atmbsferas de nitrbgeno, y pueden ser almacena-
doé durante largos periodos bajo estas condiciones. El
agua hidroliza a los compuestos termarios de adicién,
reaccionando enérgicamente cpn produccibn de un produc~
40 en dos fases: una fase orgénica que comprende el com-
puesto aromdtico, y una fase acuosa que comprende el
haluro de aluminio hidratado y haluro de hidrdgenos

El compuesto ternario de adicifn se formaré
en relacién igual a 1:1:2, en relacibn a la férmula
R:HX:2A1X3. Sin embargo, el compuesto ternario es capaz
de disolver un exceso de R, en cantidad tal que la re-
lacidn molar entre R y el compuesto ternario, en el
disolvente extractor, puede estar comprendida entre 1l:1
y 3:1, preferiblemente entre 2,5 ¢+ Ly 1,5 : 1, ¥ més
preferiblemente entre 2,1:1 ¥ 1,9:1;

Es esencial efectuar el procediniento de ex—

traceidn en presencia de un haluro de hidrdgeno extra-

543623
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fio respecto al compuesto ternmario. En general, el halu-
ro de hidrbeeno estard presente en relacién molar de
aproximadamente 0,2:1 a 5,0:1, en relacifn al material
a extraer; preferiblemente, de 0,75:1 a 2:1, ¥ més pfé—;
feriblemente de 1:1 a 1,1:1. Es ain mis preferible, 3&5
las anteriores relaciones molares, utilizar el halurc
de hidrbgeno de forma tal que se produzca una presibn.de
haluro de hidrégeno gaseoso de aproximadamente 0,2 & 10
atm, preferiblemente de 1 a 10 atm.

Bajo las condiciones normales de funcionamian~
to, un sumento de las presiones de haluro de hidrégeﬁé
gaseoso en la zona de extraceidn serviréd para aumentar la
velocidad v grado de protonacibn del componente nés bési-
co de la alimentacidn, y por tanto aumentard la eficacia
gel procedimiento de extraccibn.

Ta relacibén molar entre el compuesto fermario
del disolvente extractor y el material a extraer, por
ejemplo m-xileno de una corriente aromética 08, debe ser
aproximadamente de 0,3:1 a 3,0:1, preferiblemente de l:1
a 1,6:1, se mezcle o no se mezcle con benceno el compues-
40 ternario. ILas temperaturas de la zona de extraccibn no
son criticas, siempre que el compuesto ternario perma-
nezeca en fase 1iquida. Normalmente, las temperaturas es-
tarén comprendidas entre aproximadamente -202C y + 5020,
preferiblemente entre -102C y 302C. '

En una realizacibn par%icularmente preferida,
se use una columna de extraccibn liquido-liquida en eta-
pas, empleando una corriente gimulténea de lavado con
benceno, en contracorriente, disminuyendo notablemente

el nfmero de etapas de extracciln requeridas para produ-

343025
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cir un producto de gran pureza. Da corriente de lavado
con benceno se introduce normalmente en la columnha &
una relacidén molar de aproximadamente 3:1 a 12:1, basa-
da en la alimentacidn total, y preferiblemente de 3:1-

a 8:1. Sin embargo, también se pueden usar satisfacto-
riamente relaciones fuera de este intervalo. Ia corriente
de lavado con benceno sirve para lavar cualquiera com-
puesto covalente, separindole de la fase ibnica, refar-
zando asi el grado de separacibn que se puede conseguir,
El uso de benceno como disolvente de lavsdo es particu~-
larmente preferido frente a otros disolventes aroméﬁiu
cos, debido a que inhibe las reacciones secundarias in-
deseables. Por ejemplo, el tolueno haria que se despro-
porcionase el etilbenceno, estorbando asi{ el equilibrio
del procedimiento de extraccifn. Sin embargo, el bence-~
no suprime el efecto de desproporcionamiento, actuando
como aceptor de etilo, siendo el resultado neto que ha-
ya en la columna proporciones constantes de benceno Yy
etilbenceno,

La invencién se apreciard més fécilmente por
referencia a la fig. 1 adjunta, en la que se ilusira es—
quemdtifamente un procedimiento de extraccifn de m—xi-
leno. Das figs. 2 y 3 ilustran el efecto de las presio=-
nes de haluro de hidrébgeno gaseoso sobre el procedinien-
to de extraccibn, y el efecto de una corriente de lava-
do con benceno, respectivamente.

Considerando la fig. 1, una corriente de igd-
meros arométicos Cg que comprende m-xileno, o-xileno,
p-xileno y etilbenceno, en relacién molar de aproximada-

mente 2:11:1, es introducida en la zona 11 de extraccibn

343923
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de 1fquido, por la tuberia 10. Por la parte supericr de
la zona 11, mediante la tuberis 12, se introduce disol-
vente extractor saturado de benceno, y por la parte in-
ferior de la zoma 11, mediante la tuberfa 13, se intros .
duce una corriente de lavado con benceno. La presibn de
gas se mantiene introduiendo HC1 por la tuberia 40. E%;
disolvente extractor tiene mayor densidad que los aroﬁéf
ticos presentes (tanto los Cg como los Cg), y descenéééé
por lz zona de extraccidn, disolviendo al m-xileno prbto—
nado preferentemente, mientras que los arom&ticos, es de~
cir, benceno e isbmeros Cg, ascienden; el lavado con. en-
ceno disolvid a los isbmeros 08, separédndolos de la fase
idnica. Por la tuberia 14 se retira una fase extracto

gue comprende disolvente extractor saturado de benceno,

y m~xileno, y por la tuberia 15 se retira una fase refi-~
nada que comprende benceno e isbmeros C8. La fase extrac-
to es llevada & un calentador 16 de evaporacibn instan-—
ténea, que trabaja aproximedemente a de 40 a 1009C y de
C,01 a 0,5 atm, y en el cual se separa por evapafacién
instanténea el exceso de HCl, que es recirculado por la
suberfa 17. La fase extracto pasa luego por la tuberia
18 &l enfriador 19, y por la tuberia 2; a la columa 21
de recuperacibn de disolvente. La recuperacibn de disol-
vente se puede efectuar en una simple zona de extracciln
o bien, como se ilustra, en una zona de extraccibn de 1~
qﬁido en etapas. La columna 21 de recuperacibn de disol-
vente puede trabajar a temperaturas de eproximadamente O
a 602C,, preferiblemente de 5 a 258C, y a presifbn atmos-

férica. La fase extracto de la zona 11 de extraceibn se

pone en contacto con benceno de la tuberia 22, el cual

343025
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extree al m~xileno del disolvente ibnico (dado que no

se mantienen presiones de HCl, el m~xileno puede ser
desprotonado y extrafdo por el benceno). E1 disolvente
extractor se retira por la tuberia 12, y es recirculadoc
para ser usado en la zona 11 de extraccidn. Ia mezela -
de benceno y m-xileno se retira por la tuberia 23, y se
lleva-al calentador 24 de evaporacibn instanténea, donde
las trazas de HCl son eliminadas completamente y recir-
culadas por la tuberia 25. Luego se lleva la mezcla al
lavador 2% de agua, por la tuberia 26, y allf se hidro-
liza el disolvente extractor residual, y es retiradb nor
la tuberia 29. Luego se lleva la mezcla a la columna 30
de destilacidn, por la tuberia 28, y alli se recupera
m—-xileno en forma de sustancialmente pura, por la tube-
rf{a 31; las cabezas de benceno de la tuberia 22 son re-
circuladas luego & la columna 21 de recuperacibn de di-
solvente, para ser usadas de nuevo.

Los restantes isbmeros Cg, es decir, o-xileno
p-xileno y etilbenceno, que salen de la zona 1l de ex-
traceifn, con benceno, por la tuberia 15, son llevados
al calentador 32 de evaporacibn instanténea, para eli-
minar el HC1 (el HC1l recirculado por la tuberia 34) y
luego por la tuberia 33 al lavador 35 de agua, donde
el disolvente extractor residual es hidrolizado y reti-
rado por la tuberia 37, y luego por la tuberia 36 a la
columna 38 de destilacibn, donde los isbmeros 08 son re-
cuperados por la tuberfa 39 para ser purificados més y
separados; lascabezas de benceno de la tuberia 13 son

recirculadas a la zona 11 de extraceidn, como corrien~

5438%¢
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En une variacibn de este procedimiento (que no

se muestra), el calentador 16 de evaporacién instanténea
vy la columna 21 de recuperacién de disolvente se pueden

combinar, trabajando a una temperatura de aproximadamentie
40 & 702 C y bajo un vacfo parcial de aproximadamente 0,1
a O,Srafm, para hervir el benceno en la columna y barrer

simu]téneamente el HCl, para que sea recirculado.

Ejemplo 1
A continuacidn se muestra en forma de tabla un

ejemplo del procedimiento ciclico aqui ilustrado, Cada
tgbla muestra el balance total de materiales para el equi
po implicado en el procedimiento, haciendo referencia

los nimeros a la fig. 1. El disolvente extractor compren-
de un compuesto ternario, mesitileno: HCl:2AlCl3, satura-
do de benceno. Se suministra el HCL suficiente para pro-
ducir una fuerza impulsora de presifm de HCl gaseoso
igual a 1 atm, en la zona de extraccibn. La temperatura

de la zona de extraccildn es 0°C,
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QUALITY

Columna 11 de extraccibn

Corriente

Alimentaciébn, 10

Disolvente, 12

Lavado con benceno, 13

Pase extracto, 14

Fase refinado, 15
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Entra

40 partes
60 partes
50 paries
300 partes
5 partes
500 partes

0,5 parites

de mpxilemsxi"
de is6merosf&81
de disolvente
de benceno

de m-xilenao

de benceno .
de isémeros:é
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2 mpxilenpx;ﬂ
isémerosécsi
disolvente.

benceno :

n=-xilenaq- .,

benceno

; s ¢
isbmeros 3

50 partes de disolvente
, 300 partes de benceno
3642 partes de m-xileno

1,0 parte de isbmeros 08

500 partes de benceno
59 partes de isbmeros C

8

8,8 partes de m~xileno
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‘Columna 21 de regeneracidn entra

de disolvente.

Corriente
5 Fagse extracto, 20 50 pertes de disolvente
300 partes de benceno
36,2 partes de m-xileno
1,0 partes de isémeros:Cé
Disolvente extractor 400 partes de benceno
10
bencénico, 22 1 parte de m-xileno
Disolvente, 12 -
15
Mezcla de benceno y m-xileno, 23 -
Torre de destilacifn 30
20 Corriente
Alimentacibn, 28 400 partes de benceno
32,2 partes de m-xileno
1,0 parte de isbmeros 08
Cabezas, 22 -
25
Colas, 31 -
343925
Torre de destilacibn
30 Corriente
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entra

3

> disolvente -
ile benceno
de m~-xileno

de isémeroélbé

de benceno

e m-xileno

de benceno
de m-xileno

de isbmeros 08

e U

~15=

sale

300 partes de benceno

50 partes de disolvente

5 partes de m-xileno

400 partes de benceno
32,2 partes de m~xileno

1,0 parte de isbmeros 08

343025

400 partes de benceno

1,0 parte de m-xileno

31,2 partes de m-xileno
1,0 parte de isbmeros C8

0,2 partes de benceno
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(Continuacibn ¢. 21)

Alimentacibn, 36 500 partes de benceno

59 partes de isfmeros 68

8,8 partes de mpxilenb;“f

"
. o’
Lt
Cabezas, 13 - o ay
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scibn C. 21)

de benceno
H
de isbmeros 08

ie m-xilent “»
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500 partes de bencéno

0,5 partes de isbmeros Cg

59 partes de isdmeros 08
8,8 partes de m-xileno

0,4 partes de benceno
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Asi, estd bien claro que aunque puede haber
contaminaciones de corrientes en pequeilo grado, la pu-
reza del m-xileno recuperado por la tuberfa 23 serd muy
grande, por ejemplo mayor del 95 %.

7 Los siguientes ejemplos adicionales servirin
pare ilustrar més el procedimiento de la invenci6ﬁ{g§in
embargo, no se ha de suponer que existen limitaciones
aparte de las incorporadas en las reivindicaciones ad-
juntas.

Eiemplo 2.~ Ffecto de la presifu de haluro de hidrégeno

£Faseo0so sobre la separacidn de m-xileno.

La fig. 2 representa grificamente el efécfn de
la presién de HC1l gaseoso sobre la distribucibn de m-xi-
leno entre las dos fases formadas cuando se deja que lle-
gue al equilibrio una mezcla de mesitileno: H01:2A1013,
benceno y m-xileno. Se efectuaron varios experimentos en
los que 5 ml de disolvente extractor de mesitilenosHCl:
2AlCl3 fueron sonetidos a vacio para eliminar todae traza
de HC1l, y luego fueron mezclados con una mezcla de bence-
no y m~-xileno. Los experimentos fueron efectuados con y
sin presencia de un exceso de HC1l suficiente pars produ~
cir una presifn de HCl gaseoso. Es claramente evidente
que la separacibn de m-xileno entre las dos fases, en
ausencia de presibn de HCl gaseoso, no permite efectuar
una separacibén préctica. Sin embargo, la presencia de un
exceso de HCl suficiente para producir una presibn de
HCl gaseoso igual a 1 atm muestra una relacibn de distri-
bucibn definida del m-~xileno entre las fases. Un mayor
aumento de la presibn de HCl gaseoso serviria para reducir

la pendiente de la curva B y aumentar el grado de sepa-

543925
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racibén de m-xileno entre las fases. Todos los puntos fue-
ron determinados a 252C y tomando como base 1la ausencia
de disolvente. Cuando.se llegd al equilibrio, la fase in-
ferior fué lavada sucesivamente con porciones alfcuotas
de 10 ml de benceno. Unas porciones alicuotas de las fa-
ses superior e inferior fueron analizadas cuantitativa-
mente por cromatografia en fase gaseosa, tras hidrolizar
la fase inferior.

Ejemplo 3.- Efecto de la ausencia de benceno en el disol-

vente extrachtor.

Un disolvente exiractor de mesitilenosHCl:
2AlCl3 fué puesto en contacto con diversas mezclas sinté-
ticas de aromiticos 08 que contenfan 5, 25, 42, 55 y 93%
de m-xileno, siendo el resto partes iguales de p-xileno,
o-xileno y etilbenceno. E1l equilibrio se establecid a 0°C
y 1 atm de presibn de HCLl gaseoso, Ta separacidn del m-
xileno entre las fases superior e inferior se nuestra

en la tabla 1, para cada una de las cinco experiencias,

Tos anflisis se hicieron como en el ejemplo 2.

€
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TABLA 1

Experien~ % de m-xileno en la % de m-xileno en B J1)
cia n? fase superior de C8 ég gase inferior .
5 8
1 4,} 6,4 i;éi
2 22,3 27,3 1,31
3 41,6 44,8 1,21
10 4 5247 59,6 1,33
5 92,6 94,2 1,35

15
(1) B= ;% de m—xileno en la fase inferior%
(% de m-xileno en la fase superior

g% de Cg en la fase su eriorg
% de Cg en la fase 1E¥erlor

8
Un factor B mayor indica mayor separacibn entre el m-xi-
20 leno y los otros isdmeros 08’
Ejemplo 4.- Efecto de la presencia de benceno en el disol-
vente extractor.
Se efectuaron experimentos similares a 1los del
25 ejemplo 3, salvo en que el disolvente extractar de mesi-

tileno:H01:2A1013 fué saturado con 10 ml de benceno. La

table 2 muestra la separacibn de m~xileno entre las fa-

ses superior e inferior, para cada experiencia.

30 543925

24010067 "'19"



Ge6LYE

00€ 9*s
042 54y
062 L'y
061 gt
02s s's
(T) @ °p ojucuve °P % !

.. 0‘e6 T¢L9 s
L. 2t 2*¥s ¥
... 0L o‘€s €
€46€ LT 2
..she 9%¢ 1
,.: 8 op
AOﬂWuMwﬁ o988 BT wc op woTxedns 9sBF mﬁ
ud memﬂxls op % BT Ue OUSTTX-U 9P % BTOUSTISAXH

¢ Vidve

L9*0T e

St

oT

79

POOR
QUALITY



TABTA 2

Experiencia % de m-xileno en la % de m~xilerio en
5 ng fase superior de 08 la fase i;:fg::ior
) de C T
8 ,
1 3,6 24,5
10 —- >
2 14,7 39,3
3 33,0 70,0
4 54,2 84,2+ "
5 67,1 92,0 -
15

343922
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(1) En comparacibén con el factor B del ejemplo 3

La comparacibén de los resultados de los ejem~
plos 3 y 4 indica que un disolvente extractor saturado de
benceno aumenta mucho la concentracidn relativa de n-xile-
no en la fase inferior, respecto a la de la fase Super-
rior. Asi lo indica el gran aumento de los factoreétﬁ_que
se muestra en el ejemplo 4, respecto a los del ejemplo 3.

Ejemplo 5.~ Efecto de la corriente de lavado con henceno

en la columna de extracecibn de 1fguido,

La fig. 3 representa gréficamente el efecto de
utilizar une corriente de lavado con benceno, en contra-
corriente, en la zona de extraccibdn de 1iquide. Ias rsla~
ciones de fase que se muestran fueron determinadas a 02C
y 1 atm de presibn de HCl gaseoso. Se establecid el equi-
liltrio, y las distribuciones de fase fueron analizadas
como en el ejemplo 2. Los resultados son representados
gréficamente tomando como base la ausencia de disolventes
extractor (el disolvente extractor fud mesitilenos HC1:
2A1013, ¥ estaba saturado de benceno). La lfnea indife-
rente representa una distribucibn igual de los isbmeros
08, es decir,o~-xileno, p-xileno, etilbenceno, entre las
fases. Sin egbargo, la linea A representa la distribu~
cibn real entre fases, de estos tres isbémeros. Tas 14~
neas B,C y D representan la distrbdbucibn entre fases
cuando cada etapa es lavada con benceno en relaciones
molares aproximadamente iguales a 4:1, 5:1 y 6:1, res-

pectivamente, basado en los moles totales de arométi-
cos 88 que hay en la columna. Se observari que la pen-
diente de las lineas B,C y D, que representan la distri-

bucibn de los isbmeros 08 entre fases, disminuye répi-

343925
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damente al aumentar las relaciones de lavado con bence-
no, 4 la inversa, la pendiente aumentarfa al disminuir
las relaciones de lavado con benceno. La conclusidn evi-
dente es que el nimero de etapas tebricas de extraccién
requeridas para obtener una separacidn deseada disminuirs
al aumentar las relaciones de lavado con benceno. Por
ejemplo, si se desea en la fase extracto una concentra-
cibn de isémero Cg igual a 0,33%, trazando escalones de
etapas de extraceibn en la fig. 3, respecto & la linea
indiferente (que es un estado mejor que la distribucidn
real de isébmeros) se obtienen 8y 5 ¥ 4 etapas para las
1ineas B,C y D, respectivamente.

Ejemplo 6.~ Recuperacifn de m-xileno de la Ffase extracto.

Se efectuaron dos experimentos para determinar
la posibilidad de recuperar m-xileno de una fase extrac~
to. Estos experimentos representan la recuperacién de m~
Xileno sustancialmente puro de una fase que comprende 50
partes de (m931tlleno )+ (A1 017) - 4 40 partes de HC1
4+ 50 partes de m~xileno + 300 partes de benceno.

(4) Recuperacidn a 509C y presién atmosférica, con nitrb-

geno como gas de purga;

_ Se combinaron a 02C 5,0 ml de (MesH) ¥ (A1 017)
-2,0ml (1, 72 g) de mrx1leno, ¥y 10,0 ml de benceno, y se
hizo burbujear HCLl a 1 atm a través de ellos, hasta 1le-
gar al equilibrios

Luego se calentd la mezcla a 502C con un burbu-
Jeo de purga de nitrbgeno a través de ellé, ¥ se sometid
répidamente a extraccibn con 6 lavados de benceno, de 20

ml cada uno. Las fases superiores se separaron, y se ang-

lizaron para determinaer el m-xileno. La fase res idual,

343925
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por hidrblisis, contenfa 80,5% de benceno, 19,5% de mesi-
tileno, con una cantidad gque no podia ser detectada de
aromético Cg. Los extractos 6,5, 4 y 3 contenfan 0,00,
0,03, 0,16 y 0,10 g de m-xileno, respectivamente. EL pri-
mer extracto contenia m-xileno de pureza mejor que;gl,99%
(caleulado sobre los aromiticos 08). Ello muestra éuéjno
hubo isomerizacidén del m~xileno, |

(B) Destilacibn bajo vacio

Se combinaron 0,00603 moles-g de (mesitileno H)

+(A12C17)- s 0,00407 moles g de m~xileno, y 0,0497 moles -
g de benceno, y se agitaron exactamente con 255 ml norma-
les de HCl gaseoso (0,0105 moles g) a 02C, haste llegar
al equilibrio. Luegc se dejd hervir la ﬁuestra bajo alto
vacio, a 252C durante exactamente 4 min, usando un prrga-
dor colector de hielo seco y wn purgador de hitrégeno 1{~
quido. El purgador de nitrdgeno liquido contenfa 290 ml
normales de gas (HCL mds algo de benceno), el purgador

de hielo seco contenia 4,2 g de una mezcla de 92,74 de
benceno, 6,3% de m~xileno y 0,2% de algin aromitico 09
(estimaciones hechas por cromatografia en fase gaseosa),
La fase residual de (mesitileno H)4 (A12617) = fué hidro-
ligada, y la fase orgénica resultante fué analizada. Te-
nia 0,27% de benceno, 1,06% de m-xileno, 98,5% de mesiti-
leno y 0,04% de aromfiticos. Se halld que en la fase infe-

rior quedaba menos de 3% del m~xileno cargado.

343825
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Los puntos de invencibn propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de ests solicitud de pa-
tente de invencibn en Lspafia por VEINTE afios son los si-
guientes:

1.-Un procedimiento para dividir un material

de alimentacibn elegido del grupo que consta de alcohil-

bencenos Co-C,, isémeros, y dialcohilnaftalenos, y umez~
clas de ellos, que comprende poner en contacto la ali-
nentacibn, en una zona de exiraccibn de liquidos, en pre-
sencia de un haluro de hidrdgeno, con un disolvente ex-
tractor liquido gue comprende un compuesto tqrnario que

tiene la férmula general:

R:HX:ZAlXé

donde R se elige del grupo que consta de alcohilbencenos
08-020 y alcohilnaftalenos, y es al menos tan bésico co-
no el material a separar, y X se elige del grupo que cons
ta de cloro y bromo.

2.~ Un procedimiento segin la reivindicacibn 1,
donde la temperatura de la zona de extraccibn estd com-
prendida entre aproximadamente -202C y aproximadamente
+ 500¢, '

' 3.~ Un procedimiento segin la reivindicacibn 1,
donde el haluro de hidrbgeno extrafio respecto al compues-
to ternario estd presente en relacibn molar de aproxime-
damente 0,2:1 a 5,0:1, en relacidn al material a dividipr

4.~ Un procedimiento segfn la reivindicaciém 3,

donde el haluro de hidrbgeno estéd presente en cantidad

343925
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suficiente para mantener una presibn de haluro de hidrb-
geno gaseoso de aproximadamente 0,2 a 10 atm.

5.— Un procedimiento segin la reivindicacidn
1, donde el disolvente extractor comprende una mezcla de
benceno y compuesto ternario. 7

6.~ Un procedimiento segin la reivindicaé;én 1,
que comprende insroducir la alimentacibn en una zoﬁaide
extraceién 1{gquido~liquido; afladir en un primer extremo
de la zona de extraceidn un disolvente extractor que com-
prende benceno y un compuesto liquido ternario que. tiene

la férmuja general:

R:HX:ZAlXé

donde R se elige del grupo que consta de alcohilbencenos
08-020 ¥y alcohilnaftalenos, y es al menos ten bésico como
el material a separar y X se elige del grupo que consta
de cloro y bromo; afiadir benceno por un segundo extremo
de la zona de extraccibn; mantener la zona de extracciln
a una temperaturse de aproximadamente -20°C a 4 509C, y
en presencia de eproximadamente 0,5 a 5,0 moles de un ha-
luro de hidrébgeno, en relacidn al materisl a separar; re-
tirar una fase extracto rica en el materisl a dividir,
por el segundo extremo de la zona de extracciémn; y reti-
rar una fase refinada, rica en el material de alimenta~
cibn restante, por el primer extremo de la zona de ex~
traccidn.

7.~ Un procedimiento segln la reivindicacibn 6,
donde la relacibn molarentre benceno, afiadido por el se-
gundo extremo de la zona de extraccibn, y el material de

alimentacibn, es de aproximadamente 3:1 a 12:1.

. 9430925
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8.~ Un procedimiento segfin la reivindicaciggizz
donde el disolvente extractor comprende benceno y conm-
puesto ternario, en relacién molar al menos igual a T.1.

9= Un procedimiento seghin la reivindicaciédn
1 6 6, donde el material de alimentacién es una corriente
de isbmeros 08, el material a separar es m-xileno, j R
es al ﬁenos tan bésico como el seudocumenc.

10.~ Un procedimiento seglin la reivindicacidn
9, donde el m-xileno se recupera de la fase extracto pPO-
niendo en contacto la fase extracto con benceno, en una
zona de extraccibn; recuperando una fase extracto en ben-
ceno, rica en m-xileno; y recuperando m-xileno por desti-
lacién de la fase extracto en benceno.

1l.— Un procedimiento segin la reivindicacibén
1 6 6 donde el compuesto ternario se emplea en relacibn
molar de aproximadamente 0,3:1 a 3,0:1, en relacibn al
naterial a extraer.

12.- Un procedimiento segln la reivindicacién
166, donde el material de alimentacién se elige del
grupo que consta de alcohilbencenos 08-012 isbmeros, y
mezclas de ellos,

 13.-Un procedimiento segin la reivindicaciédn

1 6 6, donde R es un alcohilbenceno Cg~C12,

14.~Un procedimiento para dividir un material

de alimentacifn.
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Tal y como se ha descrito en la Memcoria que
antecede, representado en los dibujos que se acompafian
¥y con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de veintisiete hojas es~

5 critas a méquina por una sola cara.

28 op '
Madrid, ! 1S5

P. A.
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