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* E1 presente invento se refiere a un procedimien+
0 pare la obtencidén de pera-xileno de gran pureza por -
eristalizacién de pare~xileno a partir de mezclas de com-
puestos aromdticos Cg por encima del punto eutéetico, ¥

por subsiguiente filtracidn,

Es conocido obtener para~xileno a partir de mez-

clas de compuestos aromiticos Cg isémeros. En general, ;
se cristaliza el para-xileno a temperaturas de ~60 a -802¢
a partir de une mezcla de compuestos atomdticos Cg iséme-
: Y08y que contiene 17 a 23% de para-xileno, y se separan

las aguas madres por filtracidn o por centrifugacién. EL

producto cristalizado que resulta en este caso muestra,

despuds de fundir un contenido de paraxilenoc de 70 & 85%.
ﬁl hecho de lograr mayores grados de pureze plaﬁr
tea grandes dificultades. g
E Por ejemplo, se puede lugrar una mayor pureza
por recristalizacidn en varias etapas o por lavado en ve-

§rias etapas con una solucidn de para~xileno, que es mas

concentrada que lo que corresponde a la composicidn medias

Ademds, es usual extraer a presidn el para-xileno en pren-

: sa8 de tornillo sin fin, o lavarlo con hidrocarburos de bg
Ejo punto de ebullicidén. Todos estos procedimientos exigeA
Esin embargo, un alto lujo de inversidn, ya que ftilizan
%varias instalaciones iguales, tal como los procedimientos
éde varias etapas, 0 como en el caso de utilizar columnas
pulsatorias 0 intermitentes, utilizan aparatos costosoé;
‘Al lavar el producto cristslizado de para-xileno con hidro

carburos de bajo punto de ebullicidn, se disuelve una par-

I
i te del para-xileno en el agente de lavado y debe ser recu~

i
iperado desde éste. Ademds, se necesitan etapas adiciona-
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! tir de mezclas de compuestos aromdticos 08’ resultan cris-

i
,r
|

{cedimientos hasta ahora conocidos, estdén contenidas en la

;pelicula 1{quida no eliminada que se encuentra sobre la

les de procedimiento para separar del para-xilend purifica-

do las sustanciss utilizsdas para el lavado. Mientras -

que hagta ahora se ha partido la mayor parie de las veces

de la suposici6n de que para lograr mayores grados de pure
zg se deben eliminar en primer lugar las aguas madres adné
ridad a los cristales de pars-xileno y purificar a conti-
nuacidn los cristales impurificados por recristalizacidn,
se ha encontrado ahora sorprendentemente de acuerdo con el
invento que se pueden obtener grados de pureza superiores
a 99,5% en solamente una etapa, si se cristaliza a muy ba-
Jja temperatura de manera conocida para-xileno desde mez-
clas de compuestos aromdticos 08’ que también pueden conte-
ner impurezas de otros hidrocarburos, por ejemplo porcio-
nes cg, y a continuacidn se separan las aguas madres en
un filtro impulsado a través de la torta de filtracidn -
un medio inerte, que expulsa las aguas madres desde la ~
torta de filtracién, sin que los cristales de paraxileno
deban de ser fundidos o disueltos. ' De esto se puede -~

desprender que en la cristalizacién de para-xileno a par-

tales g base de para—-xileno puro si se trabaja por enci-

ma del punto eutéctico. Ias impurezas que todavia se en-

cuentran después de separar las aguas madres segin 1los pro

superficie de los cristalés.

Aplicando el procedimiento de acuerdo con el ine
vento, es posible eliminar casi totalmente esta pelfcula
de liquido. En este caso, son importantes para el grado

de pureza del para~xileno producido diferentes pardmetros
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que se influyen nubtuamente, por ejemplo el tiempo de per~%
menencia de le torta de filtracidn en la corriente del me%
dio que es impulsado o través de la torts de filtracidn. é
Ademds, el grado de pureze del para-xileno depende de la §
densidad aparente de la torta de filtracibn y de la oanti;

dad de calor transmitido a la torta de filtracidm, y finaén
mente es importante el caudal del medio inerte gaseoso o i

en forma de vapor o también 1fquido, que es impulsado a ‘
través de la torta de filtracidn.

Con una prolongacidn del tiempo de permenencia |
se pueden lograr mayores grados de pureza., Sin embargo, !
en la préctica, para un espesor de capa constente y pare
un caudal determinado de medio inerte, so0lo se llega a
aproximarse'a un valor méximo de forma sintética. Este f
velor méximo es por ejemplo de aproximadamente 90% cuando :
se trabaja con carges de aire de aproximadamente 140 m3/hg
de siuperficie de filtracidn y hora. %

Se logran grados de pureza todavia mayores cuan%
do se utilizs el presente invento si se eleva la densidadi
aparente de la torts de filtracidn e valores de mis de O,i
g/bmg/Llo que puede reelizarse por ejemplo por laminacién%
¥y, de esta manera, bajo condiciones por lo demds invaria—%
bles, se eleva la velocidad de 1 medio inerte en la tor&ag

¥y se cuida con ello simultaneamente de una uniforme distrii

bucidn de la corriente. De este modo se puede lograr un

grado de pureze superior a 99,5% ya con un caudal relati- !
vamente pequello de medio inerte de 20 m3/m2 de superficie
de filtracién y hora, con 25 minutos de tiempo de perma- |
i

nencia. Mediante una elevecidn del caudal de medio iner-

te se puede acortar por lo demds, con condiciones por lo
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demés igusles, el tiempo de permanencis necesario.

|
Tambidn la transmisidn de calor sobre la pel:u'.cuL

la superficial y sobre los cristales, por ejemplo por ele-
vacidén de la temperatura del medio inerte, actia favore- |
ciendo el grado de pureza y/o acortando el tiempo de per-

!
f
|
mgnencis o0 reduciendo el caudal necesario de medio iner= ;

]
te, Bs ventajoso transmitir el calor de lo mds répidamente

posible, es decir con alta diferencla de temperatura. Eng
i
efecto, la pelfcula impurificada debe ser calentada en eli

plazo més corto posible con el fin de disminuir las tensio-

nes superficiales. Sin embargo, la temperatura de la su—§

!

perficie de los cristales no debe alcanzar el punto de fuy

sidn del para-xileno, con el fin de evitar pérdidas por

fusidn, : |

La cantidad mdxima de calor gque ha de ser aporté_
da estd dada por la magnitud de las perdidas por fusidn
admisibles, que cuando se aplica el procedimiento segin ei
invento, son menores de 5% del para—xileno'puro ¥ pueden
ser reducidas a deseo segin las condiciones escogidas. CTf
50 de que una parte del pera-xileno puro se funds en la
capa superior, de la torte de filtracién, se eleva con es-
t0 tembién la eficacia del procedimiento de acuerdo con el
invento. '

El procedimiento de acuerdo con el invento pue-
de realizerse tanto de forma discontinua como de forma
continua y es aplicable tambidn para muy grandes capacida-
des de trabajo. Para la realizacién del procedimiento
son gpropisdos 1os aparatos usuales para las filtraciones,
en los que es posible hacer pasar medios inertes a través

de la torta de filtracién, tales como filtros con suceidn,

filtros de tambor de celdas, filtros de banda transparta-
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dora., etc. Medios inertes en el sentido del invento son

xileno, o liquidos que no reaccionan con el para-xileno

ni lo disuelven en cantidad digna de mencibn. Por ejempld
se consideran como medios inertes aire, nitrdgeno, agua,

soluciones acuosas de sustancias inorgdnicas y orgénicas,;
tales como sal comin, cloruro de calcio, metanol. ZExiste
en este caso la posibilidad de utilizar tanto uno de los %
medios citados como también varios de ellos simulténeamen-

' te 0 de forma sucesiva.

Aplicando el procedimiento de acuverdd con el in-

ivento se puede lograr, en un procedimiento de una nica

i . . i
| etape, para-xileno muy purc. Ya no es necesaria una re- |
icristalizacién, fusién parcial o lavado, De esta menera, !
i

pequefios y la evitacibén de grupos de aparatos adicionalesé

!
|
£
t
1
i
¢

sino también las ventajas de un consumo de energia esen—

E
j clalmente mds pequefio, 2

|
i
} El procedimientd de acuerdo con el presente in-

évento se explicard en los siguientes ejemplos:
f
Ejemplo l.~ En calidad de material de partida

‘para su ensayo se utilizé un producto cristalizado de -

‘para-xileno con un contenido de 85% de para~xilenoc. Su

‘temperatura era de -402C, 300 gramos del producto cristali

%zado fueron llevedos sobre un filtro de vidrio con suceidn

%enfriado hasta la temperatura de los cristales, y fue fil-

%ﬁrado con succidén a través del filtro haciendo pasar una

corriente de aire a una temperatura de 202C y en una can-

> !

l‘cidad de 20 m3 en condiciones normales por m“ de super -

jficie de filtracién y por hora. Después de determinados

1
[2)}
1

en este caso gdses y vapores que no reaccionan con el pard-

. . . . /
no solo se alcanzan las ventajas de costes de inversidn mas
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periodos de tiempo se tomaron muestras de la torta y fue-
ron snalizades. Durante en ensayo se comprimid y se igua-
16 regularmente la torta de filtracidén. ILas aguas madres
retiradas fueron medidas simulidneasmente. En este caso

resultaron los valores que se pueden observar en la figu-
re aneja. Se alcanzo despuéds de 24 minutos, para una can-
tidad de agua madre filtrada de 16% en peso, referida a

la cantidad de partida, un grado de pureza de los crista-

les después de la fusibn para el andlisis de 99,5% de pa-

‘ra-xileno; el grado de pureza final fue de 99,8% en peso.
§ Ejemplo 2,~ En ensayo descrito en el Ejemplo 1
;se realizé con la misme carga de aire. Sin embargo, el
Eaire fue calentado a 602C antes del paso a través de la
torta de filtracibn. EL grado de pureza final despuds de
lg fusidn de los cristales fue de 99,89% de para-xileno.
Yo después de 6 minutos se habia alcanzado un grado de pu-
‘reza de 99,5% de para-xileno con una cgitidad de filtrado
§de 16% en peso. '

Ejemplo 3.~ Se procedid como en los ejemplos 1

\y 2. Sin embargo, la corriente de aire fue hecha pasar
3

;fue de 130 n3 en condiciones normeles por m“ de superfi-
;oie de filtracién y por hora, La temperatura del aire
Efue de 1492C. El grado de purezae final de los cristales
%de para~xileno despubs de la fusibn era de 99,98% de para-
;xileno. Ya después de 5 minutos de duracién del ensayo,
el grado de purezg de los cristales era de 99,5% de para~

gileno con una cantidad de filtrado de 16% en peso.
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La presente solicitud que corresponde a le pre-
sentads en Repiblica Pederal Alemane con fecha 29 de Diciem~-
bre de 1967, Bajo el N P 16 43 72444 antes B, 26053
IVb/120, se acoge & los beneficios del articulo 51 del vi—h

gente Estatuto sobre Propledad Industrial.

Los puntos de invencidn propis y nueva, que se
presentan pare que sean objeto de esta solicitud de Paten-
te de Invencidn en Espafia por VEINTE afios son los sigulen~
tess

lo~ Procedimiento para obtener para-xileno puro

?or cristglizacidn de para-xileno a partir de mezeclas de
bompuestos aromdticos 08 por encima del punto eutéotico y
?or subsiguiente filtracidn, caracterizado porque a través
he la torta de filtracidn se impulsa un medio inerte, cuya
%emperatura es al menos tan alta como la del producito cris-
talizado de partidas
2.~ Procedimiento segin le reivindicacién 1, ca-
racterizado porque el medio inerte es gaseoso y se le hace
pasar en une caentided de mds de 10 n3 en condiciones nor-
meles por n2 de superfiocle de Filtraeiln ¥y por hora a tra-
vés de la torta de filtracidn.

3o~ Procedimiento segin le reivindicecién 1,
caracterizado porque el medio inerte es un liquido y es

hecho pasar & traves de la torta de filtracidn en una can-
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tidad de mfs de 1 mS por m? de superficie de filtracidn

¥ por hore.

4e= Procedimiento segin una cualquiera de las
precedentes reivindicaclones, caracterizade porgue la den-
gsided apafente de la torta de filtracidn durante la impul-
sidn a su través del medio inerte es llevada, por ejemplo
por compresién, a valores que son mayores de 0,5 g/om3
referido a los cristales de para-xileno puros.

5. Procedimiento pars obtencr para-xileno puro.
Tal y como se ha descrito en la Memoria due an-
tecede representado en el dibujo due se acompafia y con los
fines que se han especificado.

Este Memoria consta de nueve hojas escritas a

méquina por una sole cara.

Madrid, 26 uig, 1368 -
P.A.
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