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Ia invencidn se refiere a un procedimiento ;a-'
ra la sepsracidn de un componente a partir de una mezcla
1iquida, por cristalizacidn selectiva de dicho conmponente
vy separacidn subsiguiente de los cristales Cformzdos. Se-
gun wn procedimiento conocido de este tipo, una mezela gque
contiene el componente gue ha de ser recuperado es pues—
ta en contacto directamente, en una =mona de enfriamiento,
en contracorriente, con un liguido de enfriamiento que es
inmiscible con la mezcla o con las aguas madres, De esta
forma es obtenide una masa enfriada que consta de una sus—
pensidn de cristales en las aguas madres. Yos cristales
formados en un procedimiento de este tipo puedei: ser muy
pequeiios, por ejemplo, de 100 micras. Esto significa gque,
tras la filtracibn o centrifugacidn para geparar los cris-
tales de la suspensidn, ain hay presentec entre los cris-
tales una cantidad relativamente grande de las aguas ma-
dres. Usualmente, la purificacidn adicional de log cris-—

tales requiere entonces téenicas especialas, gque son ca-

- rags y complicadas., Con el procedimiento de cristalizacidn

segim la invencidén se obtienen mejoras sustanciales con
respecto a este punto, entre otros.
El procedimiento segin la invencidn es de par-

ticular importancia para la separacilén de componentes cris—

" talizables a partir de mezclas de los mismos con susitan-

cias similares, especialmente en log casos en los que @i-

fchos componentes no pueden ser separados fécilmente por
" otros métodos, @or ejemplo por destilacidn. Asi, el pro-
écedimiento de la presente invencidn puede ser aplicado con
éxito pera el desparafinado de aceites parafinicos. Otra

:aplicaoién importante consiste en la separacidn de p-xileno
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a partir de mezclas que contienen también compuestos aro-

maticos isoméricos. Estas mezclas que contienen p-xileno
pueden provenir, por ejemplo de procedimientos en los que
son unidos con deshidrogenacion, y ciclados, hidrocarburos
alifiticos inferiores, o bien pueden ger obtenidas como
productos de reformado en procedimientos de reformacidn.
En las mezclas corrientes que contienen p-xileno, la con-
centracion de éste es generalmente inferior al 50%, y en
muchos c2s80s se encuentra en el intervalo de 12-22%, Para
la mayoria de las aplicaciones comerciales del p-xileno,
éste compuesto se requiere con elevada pureza, es decir,
con pureza superior al 99%. Como ejemplo puede citarse el
empleo de p-xileno come material de base en la preparacion

de ciertas fibras de poliésterss. La presencia de incluso

pequeiias cantidades de islmeros del p-xileno en el procedi
miento de polimerizacidn empleado para dicho fin, da como
resultado productos con propiedades menos ventajosas que
las de los productos obtenidos a partir de p-xileno puro, |
Por esta razdn, el p-xileno destinado a estas aplicaciones
ha de tener una pureza de al menos 99'5%. En el procedi-
miento segﬁn la invencidn, este objetivo se consigue por
medio de la seleccidén de un refrigerante que moja prefe-
renienente los cristales formados en la zona de enfriamien-
t0, de modo que los cristales son dispersados preferente-
mente en el refrigerante.

La invencidn puede ser definida como referente &
un procedimiento para la separacidn de un componente a parm
tir de wna mezcla ligquida que contiene dicho componente,
poniendo en contacto directamente la mezcla, en una zona

de enfriamiento y en contracorriente, con un refrigerante

- 3 -
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1iquido sustencialmente inmiselivle, de il modo que'se 10—

man cristales del componente yue ha Ge ser separado, proce-

dimiento en el gue es apliczdo un refrigerante 1isuido en

el gue son dispersados preferentemente los crisgtales forme-

5 ' dos, siendo retirzda de la zona de enfriamiento la suspen—
!sidn asil resultsnte de cristales en el refri erunte, ¥ siﬁg
' @o recuperado de la suspensidn el componer te Jeseado. Los
écristales se Torman como resuliado de un descenso en la tem-
%peratura de la mezcla ¥ en principio estdn presenten aun en

H

10 ilas aguas madres restantes. Mo obstante, @ causa de las pro
ipiedades, como se¢ han mencionado anteriormente, del refrigeran
?te seleccionado, 1los cristales son recuperzaos fécilmenie en
‘1fquido de enfriamiento. Ya en ese momento los cristzles son
separados de las aguas madres, aungue unz peyueiia cantidad

15 ' Ge aguas nadres, gue aparentemente se adhiere o los crista-
;les, puede ser absorbida igualmente en el 1iuido de enfriz-
‘miento. 3in embargo, esta cantided es mucho mas peyueia que
‘1la que queda entre log cristales en los procecinientos co-
‘nocicdos.

20 : Se consizue uns alta eficiencia si lo tensidn inF
“terfacial entre el refrigerante y las aguas madres no es su-
‘perior a 5 dinas/cm. Cuanto mds baja es la tensidn interfa-
“eial entre el refrigerante liguide y las aguas madres, més
.fécilmente pasarén los cristales al refri-erante.

25 i Para favorecer el procedimiento de lz hume ¢tacidn
Een log cristales por el refrigerante 1iguido, es aconseja-
%ble hacer gue la zona de enfriemiento comprenda al menos
'dos fases tedricas de mezclado. 1 concepto "fase o etapa
éteérica de mezclado" permite indicur de modo mie preciso el

30 fcaraoter del flujo a través de wuna zona en lo yue tienc lu-

%gar un procedimiento. Se dice gue ura zona compreande n fa-
3.5.69 '
i

; -4 -
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. ses o etapas tedricas de mezclado cuando la distribucidn

-0 dispersidn del tiempo de residencia de los elementos de

'En un mezclador ideal, la composicidn de las sustancias

~considera preferiblemente como la fase dispersada durante

volumen de la corriente suministrada a ls zona es de hecha

igual a la de n mezcladores ideales comunicados en serie.

contenidas es la misma en cualguier punto. En el caso de
ser aplicadas dos etapas tedricas de mezeclado, la varia-

cidn en el tiempo de residencia del refrigerante, que se

el procedimiento de poner en contacto en contracorriente

la mezcla con el refrigerante liguido, y de los cristales
y las aguas madres en la zona de enfriamiento o refrige-

racidn, es ya bastante pequeila, de modo gue cada elemen-—

to de volumen de las sustancias contenidas de la zona de

enfriamiento es sometido a aproximadeamente el mismo tra-

tamiento. Pajo estas condiciones se favorece el crecimien-
to de los cristales. Como resultado, se hace més pequefla
la superficie limite especifica de los cristales, y por

tanto, es reducida la cantidad de sguas madres arragstra-
das en forma de pelicula liquida sobre los cristales.

Un procedimiento preferido para crear varias fa-
ses de mezclado en la zona de enfriamiento consiste en el
empleo de un dispositivo de reaceidn cilindrico colocado
verticalmente, en el que hay presente un dispositivo agi-
tador que consta de un eje de agitacién provisto de discos
giratorios paralelos.

Es aplicado preferiblemente un refrigerante que
tiene un peso especifico comprendido entre el peso especi-
fico de las aguas madres y el de los cristales. En el caso

de ser separado p-xileno de otros compuestos aromdticos isd

-5 -
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meros, el peso especifico de los cristales es supefior‘al
de las agnas madres, de modo gque los refrigerantes prefe-
ridos tienen un peso especifico superior al de las aguas
madres pero inferior sl de los cristales. Bl refrigerante
es la fase dispersa en este c2go0, y desciende a través

de las aguas madres. En la superficie de las gotas de re-
frigerante frio se forman cristales. Estos cristales son
més densos que las aguas madres, de modo que descienden
juntamente con las gotas de refrigerante. Durante este des

censo, log cristales pueden ya penetrar en lzs gotas de

- refrigerante. Log cristeles gue no han sido ain obsorbi-

- dog alecanzan lg interfase entre el refrigoerante y las a-

; guas madres en la parte inferior de la zona de refrigera~

- cidn. Como el refrigerante tiene un peso especifico infe-

15

§ rior al de los crictales, és%0s penetran en el refrigeran-

" te a través de lz capa interfaciszl, lo quoc es T4eil para

*los cristales, ya gue es baja la tensidn interfacizl entre

:los dos liquidos. Incluso un pequeiio efecto neto de grave-

20

dad sobre los cristales en las a2guas madres es yo sufi-

" eiente,

Por otro lado, en las realizaciones del proce-

‘ . ’ . . . .
dimiento segun ls invencidn en les gue se obtienen cris-

25

tales con un peso especifico infericr al de las aguas ma-

dres, se prefieren los refrigerantes con un peso especi-

’
e

. fico inferior al de las aguas madres pero mws alto que el

de los crisisles. Estos refrigerantes forman, en la parte

‘ superior de la zona de enfriamiento, wma capa eontinuz de

:1iguido, que se une a las aguas madres.

30

3.5.69

Le energia mecénica engendrada por los agitado-

.res 0 por los discos giratorios en la zona de enfriamiento
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Lo . e s r
bién wa contribucidn importante a la energia gue se re—

quiere para hacer que los cristales penetren en el refri-

durante el contacto entre el refrigerante liquido disper-

sado y las aguas madres continuas, puede significar tam-

gerante liguido. Estos medios mecdnicos pueden utilizarse
con el fin de crear Tases o etapas defezelado en la zona de
enfriamiento.

Los refrigerantes adecuados para ser empleados en
la separacidn de p-xileno de una mezcla de compuestos aro-
raticos isdmeros comprenden el agua y disolventes orgénicos
acuosos, tales como agua yue contiene una sustancis que dis
minuye el punto de congelacidn. Los rebajadores del punto
de congelacidn recomendados incluyen los alcoholes mono- y

polivalentes, tales como el efanol, metanol, isopropanol,

etilenglicol y similares. Son preferidos los alcocholes in
feriores, en particular el metanol. Son ejemplos de refri-
gerantes muy adecuados las mezclas de agua y metanol que

conticnen no mds de 75% de vol. de metanol, y preferible—

mente de 60-70 en vel., de metanol. Una mezcla muy satisfacs
toria contiene 655 en vol. de metanol. 4 una temperatura
de -402C, esta mezela tiene una densidad de 0,94 g/bm3. Es+
ta densidad es intermedia entre las densidades, a aproxi-
madamente la misma temperatura, de las aguas madres y de

los cristales de p-xileno, que son, respectivamente, de ~
0'92 g/bm3 y 1'06 g/cm3o La densidad del refrigerante puede
ser ajustada, si se desea, por medio de sustanciag gue au-
rentan la densidad, tales como sales disueltas, por ejem—

plo C1,Ca o sustancias organicas, tales como hidroxiéteres.

A este respecto se recomienda los glicol éteres, en particu

lar el metil celosolve.
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Preferiblemente, los refrigerantes aplicados se-

%ﬁn la invencidn comprenden uno o mis agentes tensioactivos,
ios agentes tensioactivos recomendados incluyen los jobones
?e dcidos grasos, los sulfonatos de petrdleo, los productos
ge etoxilacidn de alcoholes de cadena larga, y similares.
ios agentes tensioactivos preferidos comprenden los alcohil-
benceno sulfonatos de metales alcalinos; se prefiere en par-
;ioular el dodecilbenceno sulfonato de sodio.

I
: Las propiedades de agentes tensioactivos presen-

¥
tes en los refrigersntes segin la invencidn pueden ser va-
riadas en cierto graso, pero usualmente no excecen del 3%
en peso del refrigerante. Las proporciones preferidas estdn
én el intervalo de desde 0'C1 a 1% y en particular en el in-
tervalo de desde 0'C3 a 0'15% en peso.
: Para el desparafinado de un aceite parafinico, un
procedimiento preferido consiste en mezclar el aceite para-
f{nico con un disolvente pesado, tal como el dicloroetano,
&ue a la temperatura de trabajo disuwelve el aceite, pero de=
5& que la parafina se separe enteramente 0 guede sustancizl-
&ente no disuwelta, estando formadus asi las aguas madres por
el disolvente juniamente con el aceite. El refrigerante 11i-
Quido puede constar de agua o de disoluciones acuosas, por
ejemplo agua que contiene una sustancia gue disminuye el =
punto de congelacidn. Preferiblementc, el refrigerante com-
prende una sustancia tensioactiva. Pawbién en este caso se
?ecomiendan los agentes tensioactivos antes citados, en par-
ticular el dodecilbenceno sulfonato de £0Gio.

El refrigerante es introducido en la zona de refri-
geracién a una temperatura baja, usualmente en el intervalo

de desde -4002C hasta -852C. Es muy satisfactoria una tempe-

-e-
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ratura seleccionada en el intervalo de desde ~600C a 800C.

Secun una realizacién preferida, se escogen las condicio-

nes de modo que la suspensidn de cristales en el refrigerpnte,

cuando saled la zona de enfriamiento, tiene una tempera-—

tura que es como maximo igual a la temperatura a la que el

p-xileno empieza a cristalizar a partir de la mezcla. Par
tiendo, por ejemplo, de une mezcla que contiene 20% de
p-xileno, esta temperatura es de aproximadamente =-402C,
Esta seleccidn de la temperatura apropiada permite que
cristalice un elevado tanto por ciento del p-xileno pre-
sente en la mezcla de compuestos aromdticos isémeros. Las
aguas madres, por consiguiente, constan principalmente

de una mezcla de m~ y o-~xileno.

Ta suspensidn de cristales en el refrigerante
1{guido es descargada de la zona de refrigeracidén. El com
ponente deseado es recuperado de la suspensidn por méto-
dos convencionales, tales como la filtracidn o la centri-
fugacién. Cualquier cantidad de refrigerante que quede
adherido puede ser separada adecuadamente de los crista-
les por fusidn de los mismos, y decantacidn posterior.
Asimismo, la masa de cristales obtenida a partir de la
suspension puede ser purificada posteriormente lavando la
masa de cristales con un l{quido de lavado, con el fin de
separar cualquier pequefia cantidad de aguas madres. EL
tratamiento de lavado es efectuado de modo adecuado a wna
temperatura inferior al punto de fusidn de los cristales,
preferiblemente con un liguido que es totalmente o sustans
ciglmente inmiscible con el componente deseado. Es muy
adecuado un 1iquido de lavado de la misma composicidn que

el refrigerante liquido. Aplicado el método a la separa-

-9 -
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[T

cidn de p-xileno, de esta forma puede obtenerse facilmen-
te p-xileno con una pureza superior a 99'0%, por e jemplo
une pureza de al menos 99'59%,

Se obtienen resultados ain més favorables cuan-

do el lavado de lz masa de cristales es efectuado en al

. menos dos fases o etapas, en cada wna de las fases a una

temperatura superior a la de la fase anserior, pero siem—

pre a wna temperatura inferior al punto de fusidn del comﬁ

. ponente que ha de ser separado. Puede citarse como ejem~- -

plo el lavado de p-xileno efectuado de $al modo que el

lavado tiene lugar en dos etapas, a -402C y a 0eC, A ~408¢

‘la composicidn de equilibrio del 1fquido ocluido en Los

- eristales es de 20% de p- y 807 de m-/o-xileno. 4 un cierto

;tamaﬁo de cristales, después del lavado este liquido pue-

. de estar presente alrededor de 1los cristales en una propor=-

cidn de 2 partes de liquido por 95 partes de cristales. La

~maga de cristales es tratada de nuevo ahora con el mismo

1iquido de lavado a 02C. 4 09C la composicién de equili-

“brio del 1igquido presente slrededor de los cristales es dé
10%% de p~ y 307 de m~/o-xileno. Algo de p-xileno habrd pa-
~sado de la fase cristalina a la fase 1iguids, de modo quei
-ahora queda presente alrededor de los cristales 1{quido

iorgénico en une proporcidén de aproximademente 2 partes por
:92 partes de eristales. IEn esta fase la fusidn de los cris=—
;tales darfa como resultado p-xileno con mma pureza de 995

‘siendo el rendimiento de 92, con respecto a la cantidad =

introducida.  Aumentando la temperatura, el liguido de
‘equilibrio se hace ain mis rico en p-xileno. Bn cada aumen—
to de temperatura funde algo de p—-xileno, hasta gue, en

.combinacibn con la cantidad que se adhiere de m-/o-xileno,
i
i

- 10 =
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§2

se alcanza la composicién de equilibrio. Para obtener un

alto rendimiento de p-~xileno es importante hacer que se

mentenga pequefia la proporcién de m-/o-xileno en 1lo0s cris

T

tales. La mesa de ceristales resultante es separada adecua

damente del liguido de lavado ain presente entre log cris
taleg por fusidn de éstos. Se forman dos capas liquidas |
gue pueden scer separadas por decantacidn. Si se aplica

como liguido de lavado una mezcla de agua-metanol, las

tragas de metanol que pueden estar ain presentes pueden
ser separadas por lavado con agua, y las trazas de agua
pueden ser separades con un agente desecante.

Ta invencidén es ilustrada ademés por medio de
la Pigura del dibujo anexo. En esta figura se muestra es-
auenaticanente wna realizacion preferida para la separa-
cion de p-xileno de una mezcla de xilenos. La zona de
enfriamiento 1 cilindrica esta provista de un agitador
2, que consta de un eje con varios discos redondos pla-
nos. Una mezele liguida de xilenos es introducida en la

zona de enfriasmiento 1 a través de las conducciones 3 y
30. A través de 1la conduccidn 4 es introducido refrigeran-
te liguido. Bn la zona de enfriamiento 4 es introducido
refrigerante liguido. En la zona de enfriamiento, el re-
frigerante estd presente en forma de gotas dispersadas
en 1iquido orgdnico. En la parte inferior de la zona de
enfriamiento se forma una capa continua de refrigerante,
en la gue son dispersedos los cristales de p-xileno for-
mados como resultado de la accidn de enfriamiento del re-
frigerante. A través de la conduccidn 5 sale de la zona
de enfriamiento una suspensién de cristales de p-xileno

en refrigerante, y por la conduceidn 6 szlen aguas madres.

-1 -
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113 7188

Por medio de cambiadores de calor 7 y &, el refrigerante
1iguido es puesto a la temperatura baja deseada, y la
mezcla entrante de xilenos lo es por medio del cambiador
de calor 9.

Ta suspensidn entra en un filtro 10 a través
de la conduceidn 5. Bl 1iyuido procedenie del filtro 10,
gue consta princinalimente de refrigerante 1iuuido con una
nequelia cantidad de liguido orgdnico, sntra en un sedi-
nentador 12 a travis de la conduccidn 11. L& capi infe-
rior de liauido existente en el sedimentador 12 consta de
refrigerante 1liquido, que es reciclado a lc zona de en—
friamiento a través de la confuceidn 4. La capa superior
de 1iquido del sediment=zdor 12 es 1iguido orginico, gue
es combinado, por medio de la conduceidén 13, con el 1i-
guido procedente de la conduceidn 3. La masa de crista-—
les obtenida sobre el filtro 10 es llevada al filtro 15

a través de la conduccidn 14, para ser souetida 3 una pri-

: mera operacidn de lavado. Puede ser omitido el filtro 10.

“La separacidn de la mass de cristalss del refrigerante pue

de tener lugar en la parte inferior del sedinentador 12.

A través de la conduccidn 16 ge hace pasar zl filtro 15

1fquido de lavado, que es llevado a la temperabura desea-

da por nmedio del cambiador de calor 17. Bl efluentes cs he-

" cho pasar, a través de lz conduceidn 13, a un sedimenta-

dor 19, desde el cual es reciclado ligquido de lavado a

_través de las conducciones 20 y 16, y por medio de la con-

- duceidn 21, una pequeiia cantidad de linuido crgfnico es
. - >

. hecha pasar, a través de las conducciones 29 y 30, a la

. zona de enfriamiento.

La masa de crigtales obtenida sobre ¢l filtro 15

- 12 =
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es llevads sobre el filtro 22 a través de la conduccidn
23, para ser sometida a una segunda operacidn de lavado.
TLos filtros 15 y 22 pueden ser sustituidos por centrifu-
cadoras. A través de la conduccidn 24 es hecho pasar al
filtro 22 liguido de lavado, que es puesto a la tempera-—
tura deseada por medio del cambiador de calor 25. La tem-~
peratura del liquido de lavado para el filtro 22 es més
alta que para el filtro 15. E1l efluente es hecho pasar,
a través de la conducciodn 26, a un sedimentador 27, a pay
tir del cual es obtenido liguido de lavado a través de
la conducecidn 28, y, a través de la conduccidn 29, une
pequeila cantidad de 1iquido orgénico gque s combinado con
lag corrientes de 1iguido a través de las conducciones 3,
13 y 21, corriente combinada que eg introducida en la zo-
na de refrigeracidn 1 a través de la conduccidén 30. EL
1iquido de lavado procedente de 28 es reciclado a 24, FEl
producto final de p-xileno es descargado a través de la
conduccidn 31.

EJHBIPLO

Fue separado p-xileno de una megela de 0=, m-
¥y p~xileno, utilizando el aparato mosirado en la figura
del dibujo. La longitud interior de la zona de enfriamien
t0 era de 200 cm., y el didmetro interior de 4'3 cm. E1l
agitador estaba provisto de discos con un didmetro de 1,6
cm., sisndo de 2'0 cm . la distancia entre discos conti-
guos. La velocidad del agitador era de 200 rpm. La compo-
sicibn, tanto del refrigerante liquido como del liquido
de lavado, era de 60. en vol. de metanol, y 40% en vol.,
de aguz que contenia 0'1% en peso de dodecilbenceno sul-

fonato de so0dio. En la tabla siguiente se dan las rela-

- 13 -
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ciones de corrientes a través de varims conducciones,
bagadas en 100 unidades de masa por unidad de tiempo para
la introduccidn de una mezcla de xilenos a través de la

conduccidn 3.

- 14 -
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TABLA

Conduccidn Material Temp. , Cantidad
°C mass/tienpo
3 Mezcla de entrada smbiente 100
6 Aguas ¥edres =31 83,4
4 Refrigerante -36 150
5 Suspensién de crig ~19 Aprox.
tales 21,2
150
(refrigersnte)
11 Efluente del filtro -1S Aprox.
150’
(refrigerante)
14 Masa de cristales -19 19,7
13 Aguas Madres -19 195
16 Liquido de lavado -19 100
23 Masa de cristales -19 18,5
18 Efluente del filtro -18 Aprox.
160
(liquido de lavs
20 Liquido de lavado -19 100
Aprox,
21 Aguas madres -19 192
24 Liquido de lavado 49 100
26 Efluente del filtro +9 ~ Aprox. 168
: 1
‘(liguido de lavado
28 Liquido de lavado 49 © Arrox. 100
29 Aguas madres 49 1,9
30 Alimentacidn a la
zong de enfriamiento ~19 104 ,6
31 Mase de cristales 4G 16,6




TABL A

Cantidad Xilenos, mass/tiempo
mase/tiempo
Cristales Liguido
de parg- pare~ neta~orto
100 - 40 60
83,4 - 23,4 60
150
Aprox. 18,2 1,2 1,8
54,2 ' ’ ?
. 150
‘refrigerante)
Aprox, 0,6 0,S
150
‘refrigerente)
19,7 18,2 ; 0,6 0,9
145 0,6 0,9
100
18,5 18,2 0,1 0,2
Aprox. 0,5 0,7
1,2
100
(liquido Ge lavado)
100
Aprox.
H 095 0,7
100
Arrox. 1,9
160 1,7 0,2
liguido de lavado)
Arrox, 100
1,9 ; 1,7 0,2
i
104 ,6 ( 42,8 61,8
16,6 16,3 2 0,27 0,03
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3.5.69

El producto final, obtenido después de fundir |
la mesa de cristales citada en Wltimo lugar, es p~xileno
con wne pureza de 99'8%. El rendimiento, basado en el p-ki—
leno presente en la mezcla de entrada, alcanza el T1%. Eéte
rendimiento aumenta cuando es méds baja la temperatura dei
1{quido refrigerante. |

Esta solicitud que corresponde a la presentada,
en Gran Bretafia, con fecha 13 de Mayo de 1968, bajo los |
numeros 22544/68 y 22545/68 se acoge 2 los beneficios del
articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Indus-

trial.

N O T A

Los puntos de invencidn propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Pa-
tente de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los
siguientes:

1.-Un procedimiento para la separacidn de un
componente a partir de una mezcla liguida que contiene di—
cho componente, poniendo directamente en contacto la mez%
cla, en una zona de enfriamiento y en circulacidn en con{
tracorriente, con un refrigerante ligquido sustancialmen—:
te inmiscible, de tal modo que se forman cristales del :
componente que ha de ser separado, caracterizado por apli;
car un refrigerante 1liquido en el que se dispersan prefe—

rentemente los cristales formados, separar de la zona de

- 16 -
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3.5.69

enfriamiento la suspensidn asi resultante de cristales
en el refrigerante, y recuperar el componsnte deseado a
artir de la suspension.

2.- Un procedimiento segin la reivindicacidn 1,
en el que es separado p-xileno de una mezcla liquida que
contione también compuestos aromaticos isdmeros.

3.= Un procedimiento segin las reivindicacioned
16 2, en el que es separzdo p-xileno de una mezcle li-
quida en la gque la concentracidn de p-xileno estd en el
intervalo de 12-22¢,

4.~ Un procedimiento segin cualquiera de las

reivindicaciones 1=-3, en el que el refrigerante 1iquido
en el que se dispersan preferentemente 1los cristales for-
medos tiene una tensidn interfacial con respecto a las
agnas medres restantes de 5 dinas/cm como maximo.

5.— Un procedimiento segin cualguiera de las
reivindicacliones 1-4, en el gue es aplicado un refrige-
rante liquido gue comprende agua y un rebajador del pun-—
to de congelacion.

6.~ Un procedimiento segin la reivindicacidn 5,
en el que el rebajador del punto de congelacidn es wn al=-
cohol inferior,

7.- Un procedimiento segim las reivindicaciones
5 6 6, en el gue el rebajador del punto de congelacién es
metanol.

8.~ Un procedimiento segin cualquiera de las
reivindicaciones 1-7, en el que es aplicado un refrige-
rante 1iuuido gue tiene como maximo 755 en vol de meta-
nol.

9.~ Un procedimiento segin la reivindicacidn 8,

- 17 =
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3.5.69

en el que la proporcidn de metanol estd en el intervalo
de 60-704 en volumen.

10.- Un procedimiento segin cualquiera de las
reivindicaciones 1-9, en el gue es aplicado un refrige-
rante 1iquido cuyo peso especifico estd entre el peso es—
pecifico de los cristales formados y el de las aguas ma~

dres.

11.~ Un procedimiento segim cualyulera de las
reivindicaciones 1-10, en el que es aplicado un refrige~
rante liguido gue contiene una sustancia gue sumenta la
densidad.

12.~ Un procedimiento segin la reivindicacidn

11, en el que la sustancia gue aumenta la densided es -

E CIZCa.

13.~ Un procedimiento segin la reivindicacidn

11, en el que la sustencia que aumenta la densidad es un |

- glicol éter.

%13, en el que la sustancia yue aumenta la densidad es me-:

14 .~ Un procedimiento segin la reivindicacidn

til celosolve.

15.~ Un procedimiento segun cualyuiera de las

reivindicaciones 1-14, en el yue es aplicado un refrise-

“rante ligquido que comprende wn agente tensioactivo.

16.~ Un procedimiento segtin la reivindicacidn

“15, en el yue el agente tensioactivo es un alcohil bence- :

?no sulfonato,

17.- Un procedimiento segim las reivindicaciones

.15 6 16, en el que el agente tensioasctivo es dodecilbence-

‘no sulfonato de sodio.

18.~ Un procedimiento segin cualyuiera de las

- 18 -

+



10

15

20

25

3G

3.5.69

R

reivindicaciones 15-17, en el que la proporcidn de agente

tensioactivo estd en el intervalo de desde 0'01 a 1% en

‘en el ¢ue la proporcidn de agente tensioactivo esta en el
intervalo de desde 0'03 a 0'15% en peso, con respecto al

peso de refrigerante.

peso, con respecto al refrigerante liguido.

19.~ Un procedimiento segin la reivindicacidn 18,

20.- Un procedimiento segun cualyuiera de las rqi
vindicaciones 1-19, en el gque el refrigerante ligquido es in~
troducido en la gona de enfriamiento a una temperatura en
el intervalo de desde -602C a -802C.

21.- Un procedimiento segun cualauiera de las
reivindicaciones 1-20, en el que el contacto entre la mez-
cla licuida y el refrigerante liguido es efectuado en una
zong de enfriamiento en la gue hay presente un dispositivo
agitedor provisto de varios discos paralclos.

22,- Un procedimiento segin cualquiera de las
reivindicaciones 1-21, en el que el componente deseado de
12 mezela, una vez recuperado a partir de la sucpensidn
por métodos convencionales, es lavado con un liguido de la-
vado en al menos dos fases o etapzs de lavado, siendo efeg
tunda cads una de las fases a une temperatura superior a
ls de la fase anterior, permaneciendo no obstante la tem-
perstura por debajo del punto de fusién de dicho componen-

te.

23.~ Un procedimiento segﬁn cualgulera ce las ‘
reivindicaciones 1-22, en el que el liguido de lavado tie-
ne la misma composicidén que el refrigerante liquido. |
24 .- Un procedimiento para la separacidn de un

componente a partir de una mezcla 1iguide que contiene di-

- 19 -
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£ wiczeis £

cho componente.

Tal y como se ha descrito en la memoria yue an— .

ecede, representado en el dibujo yue se acompalia y con los

it
{fines gue se han especificudo.

Bsta Memoria consta de veinte hojas escritas a

‘mdquina por una sola cora.

vearid¢, {12 MAY.1969

i T.4A.

Por Pader,

- 20 ~
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