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MEMORIA DESCRIPTIVA

«corregpondiente a la solicitud de una

PATENTE DE INVENCION

Solicitantes INSTITUT FRANCAIS DU PETROLE,DES CARBU

RANTS ET LUBRIFIANTS.

Residencia: 1 & 4 Avenue de Bois-Préau, 92 RUBIL MAL

MAISON (Hauts de Seine) Franciae

Enuncisdo: - "PROCEDIMIENTO Y APARATO DE CRISTALIZA-
CION SELECTIVA DE UNO DE LOS CONSTITUYEN
TES DE UNA MEZCLA LIQUIDA DE SUSTANCIAS",

Prioridad: de la solicitud de patente francesa No.
: P.V. 92.199 del 23 de Enero de 1.967.



, 9e refiere la invencién a un procedimiento de cris-—

talizacién perfeccionado, gue permite obtener en estado préchii=~

camente puro un. constituyente cristalizable a partir de una mezcla
liquida do este constituyente con otros.constituyentes, siendo

estos otros constituyentes menos fécilmente cristalizables por

enfriamiento que el constituyente que se pretends,

Se conocen diversos procedimientos en los cuales el

\

79nfriamiento'regulado de wna mezola. liquida de diversos constitu-—
yentés permite obtener.la cristalizaciéﬁ de uno de estos consti-
tuyentes,-précticaﬁente égn exclusién de los demés constituyentes,
siempré‘que-el-enfriamiento no sea demasiado acusado.
" Sin embargo, estos ppocedimientoé presentan varios in-
cénvenientes, en grados diveréos, én particular w rendimiento tér-
mico medio@re, una. pureza insuficiente de los productos cristaliza-
dos_obtepidos y/o una gran complejidad tecnolégica.

' Segin un p?imer nrocedimiento c&nocidé (patente de

los Estados Unidos de América n? 2,912,469 del 16 de marzo de 1955

ouya descripeién se incorpora agui como referencia), gse efectla la

7

cristalizacién por contacto directo y.a contra—copriente'entre (a)

-~

~wn liguido de carga cpntentivo de varios constituyentes cristaliza-
bles! Yy (gj un liguido inmiscible de densidad, diferente de~1a del
‘1iquido de cafga ¥y de la de loé cristales que se tréta de formar,
intfoduoiéndoqe este liquido inmiscible a wa temgeratura suficien—

temente baje para permitir la formacién de oristales de un cons-

. ' H ~

tituyente eristalizable, pero por encima, sin embargo, de la tempe-
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ratura que conduciria a la cristalizacién de tod9s los consti-
tuyentes cristalizalles. Se se#ara, por una yparte, el liquido
empobrecido en conétituyente cristalizable y, por otra parte, ol
liquido inmiscible. Los cristales se acumulan bajo la forma de
locho en una zona de purificaciédn; ﬁe funden progresivamente en
su base y se ponen los cristales fﬁndidaé en contactio con cris-—

tales-nuevamen%e formados, rara 1Qv;£ ¥ purificar estos ﬁltimos,
envidndose a confinuaoidn los cristales fundidos asi utilizados
a la zona de cristalizacidn, én tanto que ;os cristales lavados
obtenidos se funden y-constituyen el producto iuro buscado.

En una forma de realizacién especifica, el contacto

ge realiza en una columna cilindrica vertical, sntre una mezcla

1
Il

1iquidalascendente de sustancias orgdnicas constitutiva de la fase
continua y wma salmuera acuosa dispersada, de. densidad superior
a las de la mezcla liquida y de los cristales que permite obtener,
gsiendo, sin embargo, la mezcla liquida ¥ los cristales fundidos
menos densos que los cristales sdlidos, -

El lecho de cristales flota, pues, en la superficie de
la fase de liguido inmiscible acumulada en 1a.parte i;ferior de
la columna. Una reja de caldeé permite fundir los cristales en la

bagse de este lecho, y una parte de los cristales fundidos asciende

& contra—ocorriente del sentido de acumulacién de los cristales,

lavando estos Gltimos, en tanto que la otra parte de los crictoles

fundidos es exiraida al nivel de la reja y constituye el producto

" purificado que se pretendia, Este, dispositivo permite, desds luego,
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‘obtener el congtituyente cristalizable en un estado de puresza .

[ I

bastante elevado, pero ello al precio de diversos inconvenientes:
-~ = 1la altura deo la zZona de purificacidén ha de ser elevada;

— el grado de pureza no es suficiente para cierbtas aplica-

1

ciones, y esto se debe probablemente al hecho de que la corriente
descendente de salmuera agita el lecho de cristales ¥y se opone
a2 un buen lavado por la corriente ascendente de cristales fundidos;

‘ - = @l rendimiento térmico es malo, debido al hecho de que la

H

salmuera, obligada a atravesar el lecho de cristales fundidos y

. pasar cerca de la reja de caldeo, sale a uma temperatura relabtiva—

. mente elevada y ha de sufrir un enfriamiento ulterior intenso,antes

de poder mer reciclada como agente de enfriamiento.

, Un'segundo procedimiento conocido efectda la cristali-

’

zacién igualmente por conmbtacto térmico directo entre una mezcla

'

"« que contiene el cons“situyén’ae que se "bre;zta de qristaliz'a:c gem
1ec#ivamente ¥y el liquido refriggrante inmiscibié, pero esta vez
el contacéo se realiza en el mismo sentido de corriente; se trata,
de hecho, de una mézcla de los chorros de estos dés liguidos, |
c;yéndo ;stoa Gltimos, asi como los cristales fo?mados en el curso
del oon‘l:aotp, a la base del alparato de oristalizacién, por gl:a—

'védad;' |
En este lugar, el refrigerante inmiscible.mds pesado
8o decanta y es extraldo. Léisuspensién de oristales en la mezcla

agotada en constituyente orista@izable,;suspensién situada por en— -

¢ oima de la fase pesada, es enviada entonces a una zona de purifi~

’
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cacién en la gque .ge filtra la mezcla'agotada ¥ se lavan y fun—

den los cristales,

So comprueba aqui también que esfe procedimiento

prosenta algunos inconvenientes:

- 1la cristalizaciép es brusca e incompléta, lo que
ge traduce en particular en un grado de pureza insuficiente
de los cristales, debido probablemente al aprisionémiénto de-
imﬁuregas en el curso de esta répida crié?alizacién.

— 1a altura de la zona de purificacién debe igual-

1 f

mente ser bastante elevada. : ' .
- el rendimiento térmico es bastante débil, como lo

muestran las pruebas comparativas descritas a continuacién, cn

la presente solicitud.
- Los- defectos mencionados quedan;:si no totalmente

eliminados, al menos fuertemente reducidos por el perfecciona~
miento que constituye el objeto del invento.
i
Segtn este perfeocionamiento, se realiza wna oris-

.

talizacién selectiva de uno de los constituyentes de una mezcla

1fquids de sustancias por un procedimiento caracterizado vor el

hecho de que se introduce dicha mezcla en una zona de crigtali-

zacién alargada y sensiblemente vertical, que presenta dos ex=-

tremos, en un punto intermedio de esta fltima, formando dicha

mescla en esta monn una fase continua; por el hecho de que se

introduce por ol extremo superior de esta zona de cristalizacién

un fefrigerante 1fquido inmiscible ‘que fluye bajo forma dispor-
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A

sada hacia el extremo inferior de la zona ¥y & contra—corriente

.

do la fase continua para obtenerse una cristalizacidén parcial de

1a mezcla liguida inicialj por el hecho de que se extrac la fase

conbinua de la mezcla agobada en uno de los comstituyentes vor

]

sl extremo superior de la zona; por el hecho de que se dejan
los cristales formados fluir por gravedad en el mismo sentido

1
que ol liquido refrigerante hacia el extremo inferior de la zona;

,por el hecho de gue se separa DOT decantacidén el refrigerante

inmiscible en la parte inferior de la indicada zona, donde forma

una fas¢ continua coronada por un lecho de crisbales; por el hecho

de gue se envian los cristales del lecho, sensiblemente exentos

de”refrigerante y de mezcla agotada pero en suspensién en un 1li-

~-

quido definido m&s abajo, desde dicho lecho a la parte superior

’ . B .
de una zona de purificacién alargada y sensiblemente vertical,

)
.

. donde los cristales se acumulan; por el hecho de gue se funden

los cristales en la parte inferior de la zona de purificacién;jpor -

1

el hecho de que el.pioducto de fusibn se evacta en parie por la
parte inferior de la mencionada zonz; por el hecho de que la otra

parte del producto de fugién asoiende por esta zona de purifica-

oién, lavando a contra~corriente los cristales, y vor el hecho

" de que esta otra parte del producto de fusién, tras haber lavado

-los crlstales, se envia a la parte inferior de la zona de cris
tallza016n, a titulo de liquldo de suspensmén de los cristales.

Segtn formas de realizacién preferidas, la parbe del )

~

producto . de fusién .que lava los‘cristales & contra-corriente y
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que es enviada al extremo inferior dq la zona de cristalizacién
représenta.de 0,1 a 2 veces la cantidad de-liguido evacuado
por la parte inferior de la zona de puiificaéidn.lDe preferencié,
la zona de purifiéacién.presehta una seccidén oreciente hacia abajo.
Describigemos ol invento a con%inﬁacién con ayuda -
de la§ figérés 1a4 adjuntas,'dadéa a titulo de éjemplos ilug-
tiativos pero mno limitativos.
La figura 1 ilustra una-forma dg realizacién del in-
vento. |

La figura 2 ilustra una modificacién del dispositivo

-
K3
i

de purificacién de los cristales.

La figura 3.i1ustra otr; modificacién dei dispositivo,
:en la que las zonas de cristalizacién y de ﬁurificacidﬁ estdn
més completamente separadgs: ,' ”

El dispositivo de la figura 1 comprende una columna
o recinto de contacto sensiﬁlemente vertical 1, que comunica por
su ex%remo inferior con un reoinbo de purificacién 2, por inter—-

. R 1

medioc de por lo menos un conducto 4 solidario de las paredes por

un tabique estanco 3. Las dos zonas estdn igualmente comunicadas

por el conducto 5 que lleva una bomba 6, Un oasquete T, més ancho

" que el conducto 4, pero menos ancho que la columna 1, se halla

situado por encima del conducto 4, sin obtﬁrar éste, sin embargo.
En la parte inferior del recinto de purificacién 2

“ge ha previsto un dispositivo de caldeo 8{ por ejemplo un ser-

pentin recorrido por un fldiido de caldeo, o una resistencia
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un ‘tronco de cono que se ensancha hacia‘abajo, aun cuando puede .
también convenir una forma cilindrica cuaﬁdo baste con una pe-
queiia altura, por ejemplo infe?ior a 2 veces el didmetro medio,
permitiendo une purificacién menos acusgda. éon mayores alturas,

hay yeligrg.de que el lecho se blogues,

'tar'un ledho de cristales, asi como los conductos 10 a 15 y los

dispositivos servo de nivel 16, 1T y 18.

[

. como sigue.

s

La forma del recinto 2 es, de preferencia, la de

BEncontramos también una reja 9, destinada a susben~—

1

i

'

Y

N

3 3 ] i3 .'1 >
Puede describirse el funcionamiento,’'por ejemplo,

Se llena inicialmente el aparato con la mezcla li-

i

. ,quida de alimentacién introducida por ejemplo por el conducto

: de.élimentacidn 10y extraidg por el conducto 12, ¥y se adnite

el liquido refrigerante inmiscible nor'el-conductQ'll.

!

alimentacién, fluye de arriba a abajo por la zona 1 bajo la forma
de gotitas tales como 19 y 20. Gracias a la protecaidn asegurada

por el casquete T, no caen las gotitas al conducto 4, sino que

Como este liquido es mds pesado que la mezcla de -

se retnen bajo la forma de fase liguida continua 21 cuyo nivel

1

guperior se mantiene inferior al extremo superioxr del conducto 4,

gracias a un dispositivo servo de nivel de %ipo ordinario 16

.t

' que reéula, por ejemplo, el caudal de extraccidn del refrigerante

' por el;poﬁduo{o 13..

’

s



Los crigbales obtenidos tales como 22 & 23 descien-

N .' / ) = ) . B
den también Dor la: columna, dada su densidad superior a la del
1fquido de alimentacién del conducto 10. El caudal de los conduc—
tos 10 y 12 ge establece de nodo que no sea demasmado elevado,

5 a fin de ev1tar que los crlstales gean arrastrados al conducto 12,

pero suficiente, en cambio para asegurar una buena produccldn ho~

-~ . paria, Bl caundal de agente refrigerante yrlas frigoxlias que'apo}ta

-

) - ) 7
se establecen en grado suficiente para que el constituyente cris—.

' talizable deseado pueda crigtalizar en una mayor parte, pero, sin

10 ‘ , embargo, no demasiado elevadbs, a fin de que no cristalicen otros

N\

constltuyentes eristalizables no deseados. R -

Los orlstales se reﬁnen en la superficie de la fase

1fquida 21 sobre la cual flotan: caeﬁ_entonces en ol conducto 4,

v se retnen bajo la forma de lecho 24 bafiado inicialmente de 1i-

15 ' quido de alimentacién.

Se calienta el serpentin 8, de modo que se funden los

A ) . . [

. ' crigtales a proximidad de este gerpentin: el liquido de Tusién
reemplaza progresivamente al 1iqnidorde carga inicial y se divide

en dos corrientes, La primera asciende a través del lecho 24

20 de cristales y lava a este_ﬁltiﬁo a contra~corriente. Sale nueva-
mente, por ejemplo, poT el conducto 5 ¥ es reenviado por la bomba

6 haoia la parte superior del aparato, -sea & la zona de contacto

M

. H
superior, sea preferiblemente al nivel del casquete T: ests 1llI-

) . )
" quido sirve entonces en parte para arrastrar los cristales por

25 el conducto 4, de arriba a abajo. Puede asimismo’ realizarse una

Y

b
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de nivel 17.

parada

- 1O -

circulacidn ciclica bastante intensa de ligquido a través dé los

cquuctos 4 y 5, para favorecer ain mds el arrastre de los

cristales hacia la zona de purificacién 2.

-

La segunda corriente de cristales fundidos atraviesa

el filtro 9 y es extraida por el conducto 14: constituye-el

N

. producto buscado. Si han sido arrastradas trazas de refrigeran—

te, con los cristales, en el recinto 2, éstas se retnen en el
, . : .

fondo del aparato bajo la forma de una fase 25 que se -extrae

pop'el conducto 15 a razén de un caudal regulado por el detector

.

La ctspide del lecho de cristales se mantiene en la -

i

zona de purificacién a un nivel constante, situado a uma albura

guficiente, para la obtenoién de Ja purifioacién deseada por la-

“ - yado de este lecho, mediante un detector de nivel 18,

No es, sin embargo, indispensable procedez & esta

separacién en esta fase entre el producto de fusién y el refri-

. gerante eventualmente arrastrado, y se puede, por ejemplo, ubi-

lizar ol aparato de la figura 2 en el cual ia segunda corriente

de cristales fundidos se extrae por el conducto l4a, al mismo

.-

+tiempo que las trazas eventuales de refrigerante.

BEn la figura 3, 15 zona de purificacién 2 estd se—~

\

materialmente de la zona de contacto 1.
) ,

\ © ' El conducto 5a inyecta el producto de fusién de los
cristales en la parte inferior de la columné 1, producto que
arrastra los cristalesdel coﬁdu6t674a hacia el purificador 2.

’

1. .
. - ‘ M
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Puede entonces suprimirss el casquete 7.‘

s

Podrén aportarse numerosas modificaciones a los, dis-

P

positivos que quedan descritos, gin cambiar su naburaleza. Estas
modificaciones quedan igualmente cubiertas .por el. invento.

Asimismo, para la puesta en marcha del dispositivo,

podzén adoptarse otras disposiciones. Se podrd, por ejemplo, llenar

ol aparato wn dproducto de fusién de los cristales, o ‘también dis-

T

ponerAcristales-en el aparato y fundir és#os. Los éspecialistas
conosbirdn otras modalidades operatorias equivalentes.

Para wna descripcién més detallada de los liquidos.
refrigerantes, de 1a§ mezcl?s gue se trata de Eristalizar ¥y para
cualquier oﬁro detalle no dado aqui, nos rgferiremos a la patente .

46 los Estados Unidos de Amérioca n? 2,912,469 antedicha.

E1 procedimiento presenta un interés particular para

el fraccionamiento de mezclas dificilmente separables por otros
cy ’ N
métodos, en partiéular para el fraccionamiento de compuestos in-

/
\

- separables o diffcilmente separables por destilacién, en particu~

1ar los isémeros de posicién tales como' los isémeros orto—, meta-—

’

/
y/o para—- de bencenos disustituldos, por ejemplo por 4tomos de

cloro, radicales mebtil, etci..

Bl procedimiento puede servir también para cristalizar

'y soparar parefinas sélidag, y/o para separar hidrocarburos aro—

7

méticos de sus mezclas con parafinas, ’

los ejemplos siguientes, no limitativos, ilustran

ol invento! . .
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99,75 % en'peso. oo

.12 -

e

1._( ./

P Se ubiliza como carga una mezcla de xilenos conten—

tivos de TO,1 % en peso de paraxileno. Se consigue el enfria-

" miento mediante una solucién acuosa de' cloruro de calcio a razén

de wn 27 % en peso, con wna densidad de 1,25 a 202C, enfriada
a la temperatura de -14,5%. Los cristales formados en la zona

de oristalizacién van a acumularse en la zona de fusién bajo la

forma de un lecho que se mantiene a una altura conveniente. EL.

. lavado deregte lecho por una parte del producto dé fusién permite

. .obtener la purificecidn., En régimen estacionario, ‘se consiguen

los resultados siguientes: una solucién madre gque sale a la tem—

peratura de =119C y contiene 54,0 en peso de paraxlleno Yy para—

" gileno &l 97,85 % en peso de pureza,

BJEMPIO IT

Se ubiliza el mismo procedimiento que en el ejemplo I,

’ -

pero introduciendo una carga al 79 % en peso. La temperatura de

1a salmuera introducida es de =159C. Se obtiene una solucién
madre'qﬁe Sale a una temperatura de -~72C ¥y contiéne 61,2 % en

pego de paraxileno, asi como paraxileno purificado a razén del

[y

" EJEMPLO IIL -

Este ejemplo se refmere 8 la separaclén poT crlsta-'

1zzaolén de benceno de una mezcla de benoeno ¥y de n—heptano.

]
- )

Se ubiliza wn anarato conforme al 1nvento, del

$ipo-del que se ha representado én la figura 1.’

1

'
[ ————— e
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Las condiciones operatorias son las siguientes:
Se introduce la alimentacién que contiene en peso
un 62 % de benceno en la columa de cristalizacidén por el con-

"ducto 10 a la temperatura de ~149C. Se ut%liza como'iiquido

refrigerante una salmuera que 1iega a la cabeza de la columha

(conducto 11) a la temperatura de —42°C.
. ) 1]

1

. El liocor madre agotado gque sale de la columna por el

conducto 12 no contiene mis que un 30 % en peso de benceno; su

temperatura es de ~35%C.

- La suspensién de cristales en 6l quuido'de‘reciclado

]

que llege por el conducto 5 estd a —1590. BEsta suspensién pasa

pér ol conducto 4 al cono de purificacién 2 donde sme acumulan los

¢

cristales, donde se laven los mismos y go funden. Bl producto de

fusién, compuesto en peso de 99,9 % de benceno, sale por el con—
ducto 14 a una temperatura préxima a +5,5%C. . -
El rendimiento en bancenq,'habida @uenta de los vold-~

menes y de las concentraciones, es de 515 %,

EJEMPLO IIT bis

A titulo de comparacién, sme wbilize el gegundo DPro—

. cedimiento conocido desorito més arriba. Se resliza a tal efecto

un contacto en un mismo sentido de corriente entre la mezcla

benceno-heptano, el 1fquido refrigerante & 163 oristalea formados,

es decir, que la mezclé de alimentacién se introduce bajo la
forma de chorro en cabeza de la columa por el conducto 11, y el

refrigerante_inﬁisoible lateralmente, por ejemplo por el conducto
- ' - -
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‘se decanta el refrigerante y es evacuado como anteriorments por

-14 -

12, igualmente en forma de chorro. Se trata, bien entendido,

" deo la nisma salmuera. Se puedé facilitar el contacto de los dos .

N

chorros de liguidos por deflectores. Qontiariamente al ejemplo

'VIII, %o hay fase continua por encima del pivel’del casquete

7, sino solamente gotitas de 1fquidos y cristales que caen por

gravedad.

7

La mezola de los dos liguidos y de los cristales

formados cae a la base de la zona de cristalizacién 1, donde

-~

\

el conducto 13. Los cristales en suspensién en la solucién or—

i

génica agotada pasan al pisd inferior, por el conduoto 4§'a la

‘ -zZona de purificacién 2. Un filtro lateral de dos pisos permite

B

evacuar por el piso superior el licor orgdnico agotado. Egte
. 4 i -

i

. filtro va colocado en el teroio superior del cono de purifi~ -

»

cacién 2.

.

Se acumulan entonces los crigtales en este cono ¥y

se‘funden.en la bage como ante&iormente, Una parte del producto
de fﬁsi§n-es evacuada por la linea 14, la otra parte lava los
,cristalés a contra~ooriiente;'ésta otra Qér@é és eVapugda a
tzavés del piso inferior del £iltro, '

Quede bien enten&ido que el conducto 10 se'suprime;

sirviendo el conducto 5 para evacuar y reciclar los liguidos
filtrados a través de los dos pisos mencionados mis arriba. Estos
1fquidos son el licor orgédnico agotado, por ﬁnq'parte, ¥y una

! ' ‘ . . B . .
parte del producto de fusién de los cristales, por dtro lado.

. -
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Una perte del producto de filtracién procedentéide egtos dos

pisos o fages es reenviada a la alimentacién de la columna (con—

‘ducto 11).
Con %odaé las condiciones de funoionamiento idénticas

a las de la prueba precedente (volumen de solucién y de refri-

de la zona de cristalizacién),

- ge comprueba que:

— ol producto de fusién gue sale de la zona de purifi~
caocidn a una temperatura prdxima 4 los 5,59C no contiene més que

el 99 % en peso de benceno,

v

~

1

- gerante introducldos, temperaturas y concentraciones & la entrada

- 1a,suspen516n de oristales en el 1icor orgénlco agotado

que atraviesa el conducto 4 esté a =-300C, .-

| - este 1icor orgénico filtrado en ol primer piso o fase

contiene un 38 % en peso de benceno.

Hebida cuenta de los volfmenes y las concentriciones,

ol rendimiento en benceno es del 38 4.

-

Evidentes son, pues, las ventajas gue aporta el procedi-

miento de la invencldn:

gcoh una misme alimentaoidn ¥ bien entandido, oon el mis-

ne benceno mucho mis puro (99,9 % en lugar de 99 %) con un ren-

.Adenés, la energia necésaria para fundir los cristales

~ . ’ . . : .
ge reduce con relagién a la necesaria en la prueba comparativa.

" dimiento mucho més elevado.

)

mo 1fquido refrigerante (puesto a 1a misma temperatura) ge obtie—
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gorante se extrae cuando su temperatura es inferior a la

temperatura de fusién de los cristales, y que los cristales,
o ' o '

en la zona de fusién no arrastran, ‘como méximo, mds que una

.fracpién ninima de este lfquido refrigerante.

.

"

’

-

De cuanto anteceds resulta que ol liquido refri-

En resumen, la Patente de Invenoién que se golici-

" 4a deberd recaer sobre las siguientes ' . -

~
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RETVIHDICACTIONES

4. Procedimiento y aparato de eristalizacidn se-

ieotiva de uno de los constituyentes de una mezola 1{quida de

sustancias caracterizado el procedimiento por el hecho de que

se introduce dicha mézcla-en uns zona de cristalizacidn alar—
gada ¥ sensiblemehte vertical,que presenta'dds extremos, por
un punto intermedio de esta ﬁltima,.formando la citada mezcla
en esta zona una fase continua; por el hecho de ‘que se intro-
duce por el extremo superior de esta zona de crﬁstalizacién
un refrigerante liquido inmisciﬁle que fluye bajo forma dis- '
persada hacia el extremo inferior de la zona y a contra-co=-
rriente de la fase continua, para obtener una cristalizacidn
parcial de la mezcla liquida inicialj pof ;1 hqcho de que se
extrae la fase continua de la mezcla agotada en uno de los -
constituyentes por el extremo sﬁperior dé 1a‘zona; por el -

hecho de gue se dejan fluir por gravedad -los cristales forma-

-dos, en el mismo sentido que el 1fquido refrigerante, hacia el

extremo inferior de la zonaj por el hecho de.que Se separa por
decantacidn el refrigerante inmisoible en la parte inferior -
de dicha ;oha, donde forma una fase continua sobre la que que-
da un lecho de cristales; bor_el hecho de gque se extrae la fa-

se continua de refrigerante; por el hecho de que ge envian los

cristales del 1echd, sensiblemento exontos de refrigerante y

‘de mezcla agotada pero en suspensién en un 1fquido definido mis

lejos, desde dicho lecho a_ié parte superior de una zona de pu

S ——
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rificacidn alargada y sensiblemente vertiéél, donde se acumu-
lan los cris;ales; por'el hecho de que se funden log crisiales

en la parté inferior de la zona de pufificacién;*por el hepho

de que el producto de fuéién 3e evacla parcialmente por 1a.par—‘
to inferior de dicha zonaj por el hecho de que la otra parte -
del producto de fusidn asciende por esta zona de purificacién

lavando a contra-corriente los cristales,. y por el hecho de que

esta otra parte del producto de fusidn, tras haber lavado los

_ eristales, as enviada a la parte inferior de la zona de crista~-

lizacidn, a titulo de lfquido de suspensién de los critales.

2, Procedimiento segin la reivindicacidén 1, en el

‘.cual la parte del producto de fusidn que lava a contra-corriente

“ 1los oritales representa de .0,1 a 2 veces la otra parte, evacua-

"~ da a tftulo de productos

3. Procedimiento segfn la reivindicacién 1, aplica-

do a la cristalizacidn y a la separacién de paraxileno de una
mezola de xilenos y de etilbenceno.

' 4s Prooedimiento y Apaiuto de orimtalizacidn selocw

-

4iva de uno de los constituyentes de una mezcla liguida de sus-

tancias, caracterizado el aparato por el hecho de.qﬁe comprende

‘un oristalizador que presenta la forma de una columna sensible-

mente vertical y un purificador sensiblemente vertical, por lo

menos ‘un conducto de alimentacidn para la mezcla de sustancias

on un punto intermedio del.driétalizador, por lo ienos un con-

duoto de evacuacidn para la mezcla agotada en el extremo supe-

e 1
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" . pior.del. ecristalizador, por lo menos un conducto de alimenta-

cién en liguido refrigerante en el extremo superior del cris-— .
talizador, por lo menos un conducto de.evacuacién del 1liquido
réfrigerapﬁe en la parte inferior del oristalizador, por 1o
menos un conducto de evacuacién de cristales gque pone en comu-
nicacidén la parte inferior del cristalizador con el extremo sl
perior del purificador, medios de caldeo y de fusién de log —
cristales enrla parte inferior del purificador, por lo menos
un conducto de evacuacién de una parte del producto de fusién,

y por 10 menos un conducto de reciclado de la parte del produc—

to de fusidn no evacuado que pone en comunicacidén la parte su~

perior del purificador’a la parte inferior del cristalizador,

5 ﬁh aparato segln la reivindicacidn 4, en el
cual el conducto de reciclado désembocaren el cristalizador al
nivel del conducto de evacuacién de los critales.

6. Un aparato segln la reivindicacidn 4, en el cual

el cristalizador estd situado por encima del purificador, sien-

do estos dos aparatos solidarios entre si, y siendo el conductb
de ovaouacion de los cristales interior al conjunto fofmado..-

por estos dos aparatos y de seccidén inferior a la de cada uno de

‘estos aparatos.

7. Se roivindica por @ltimo como objeto sobre el -
que ha de recaer la Patente de Invepcién que se golicitas "PRO-
CEDIMIENTO Y APARATO DE CRISTALIZACION SELECTIVA DE UNO DE LOS

CONSTITUYENTES DE UNA MEZCLA LIQUIDA DE SUSTANCIAS“;_'V
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.57.

4 '
L. wstzern ofu

. . Todo tal y conforme queda descrito y reivindicado
en.la presente memoria descriptiva que congta de veinte pagi~
" nas mecanografiadas y dibujos que se acompafian,
Medrid, 20 de enero de 14968

BERNARDO UNGRIA




" T a.
22 M =
B
’l . Y.'ll
2 o

Wl
7

i

T /SYroH <04

SINVIJITHENT Id SINVENEYVD s3Id ‘FTO¥IEd N STVONVYA LAGILSNI




e

INSTITUT FRANCAIS DU PETROLE, DES CARBURANTS ET LUBRIFIANTS




Lt sl LI |

DOS HOJAS/ 1

JEE s

e v D e
pemers 20 - 3
IR 4 )

e

E|-10RR

iRV BB

[

enero G

o e




3T

T AT

INSTITUT FRANCAIS DU PETROLE, DES CARBURANTS ET LUBRIFIANTS

DOS HOJAS/ 2

Fig.2.

O
3
0
RERY]
%
:553
T o
NEY N
- ',:c:’ N
LU
oo \‘;\‘,\}7 \u._
© Liu \'\
AV T
NI
oL
LL




13

Fig, 3
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