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para solicitar ~ PATENTE DE INVENCION por 20 afios

a nombre de INVENTA A.G. PUR FORSCHUNG UND PATENTVIR-
WERTUNG

entidad fdecnpclomeatidad suize

con domicilio en Stampfenbachstrasse 38, Ziirich, Suiza

por: "PRCCEDIMIENTO Y APARATO PARA TA SEFARACION DE
CRISTALES DE SUSTANCIAS ORGANICAS QUE I'UNDEN
SIN DESCOMPOSICION" (Clase Inbernacional B014)
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Es sabido que las susbancias orginicas que for

man cristales, funden sin descomposicidén y no forman ningin

- eristal mixto con impurezas, pueden ser llevadas, por cris

talizacidn desde la masa fundida, a un elevado grado de -

pureza. Un interesante procedimiento de purificacibn lo

constituye por ejemplo la wvariante en la cual a una masa

- fundida de tal sustancia mantenida adiabAticamente se aila

de material sdlido de la misma sustancia orgénica en for-
ma cristalina, y después de ajustar el equilibrio de masa
fundida se separa la pasta cristalina en cristales y en
masa fundida (véase para ello por ejemplo la patente sui-
za 450.433 (02 274) y la patente suiza 458,284 (0Z 282).

Las impurezas originalmente repartidas de modo
homogeneo en la sustancia global, en el procedimiento arri
ba indicado para la purificacidn de sustancias orginicas,
se encuentran enriquecidas en la masa fundida, después de
la separacibén de cristales y de masa fundida restante. Fa-
ra la pureza que se puede lograr de los cristales separa-
dos es por consiguiente de gran importancia el cuidado -
con el que tiene lugar la separacidn o la cantidad de la
masa fundida restante que queda como envolvente sobre los
cristales; Esto significa que el grado de pureza de los =~
cristales obtenidos depende de la eficacia del dispositi-
vo separador utilizado.

Usualmente se emplean centrifugas en calidad
de dispositivos geparadores o de dlvigibn, y en el caso de
cristalizacidén continua se emplean centrifugas de desplaza
miento o centrifugas de exfoliacidn o rascado.

Segln el material que ha de ser cristalizado y

separado por centrifugacidn, las centrifugas deben ser ca-
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lentadas o enfriadas. A pesar de hacer crecer cristales

lo mis grandes que sean posibles y de hacer funcionar las
centrifugas con elevado nlmero de vuelbtas, a causa del pe
queiio margen de temperaturas disponible y de la viscosi-
dad la mayor parte de las veces relativamente elevada de la
masa fundida en el punto de fusibén de la sustancia, es ine
vitable que hasta 10% de la masa cristalina separada por
centrifugacién consista en masa fundida restante que ha
permanecido adherida. Esta masa fundida restante es toda-
via 1iquida en el momento de la salida de los cristales
desde la centrifuga, dado que los cristales estén a la tem
peratura de fusidn.

La velocidad de salida de los cristales
desde centrifugas de desplazamiento o de rascado de funcio
namiento rédpido es muy elevada (20-40 m/ segundo). Con el
fin de impedir que los cristales se desparramen en todas
las direcciones, las centrifugas usuales en el comercio
estén provistas con una pista circular o canal de forma
anular abierto hacia el centro del anillo, en la que son
recogidos los cristales que abandonan la centrifuga propia
mente dicha, y son extraldos de forma hermética a través
de un orificio. En este canal o en el orificio de salida
que se encuentra en €l quedan adheridos cristales en el
transcurso del tiempo, a pesar de la elevada velocidad. A
causa del calor arrastrado por los cristales asi como por
razbén de la masa fundida restante adherida se forman, por
adherencia y sinterizacibn conjunta incrustaciones sblidas,
que finalmente conducen a la obstruccibn del camal y fuer-
zan a la limpieza de la centrifuga. Tales interrupciones

son muy perturbadoras para el funcionamiento continuo.
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Este fenbmeno aparece también al separar por
centrifugacibén los cristales desde soluciones. Dado que

la mayor parte de las veces se trata de soluciones acuo-

. sas (por ejemplo de azlicares, sales, ebtc.),en este caso

. la limpieza puede tener lugar por lavado con agua o por =~

insuflacidn o inyeccidn de vapor dentro de la centrifuga.

La solucidn acuosa resultante sale a través de la salida

‘para liquido, y la mayor parte de las veces puede ser reu

nida con las aguas madres de cristalizacibén y puede ser

conducida al tratamiento posterior. No existe la necesidad

de secar la centrifuga.

En la cristalizacidn desde masa fundida estd
prohibido este modo de procedimiento. Fl agua es en cual-

gquier caso un cuerpo extrafio, y la solucidn acuosa que se

forma al lavar, siempre que la sustancia orginica sea sug

tancialmente soluble en agua o miscible con ella, no pue-
de ser afiadida a las aguas madres de cristalizacidn, es
decir a la masa fundida. Una salida separada para el liqui
do de lavado acuoso seria necesaria, ademds la cenbrifuga
deberia ser secada antes de la puesta en marcha. Ambas
cosas significan una complicacidn del procedimiento anti-
econdmica e indeseable. La fusidn de las incrustaciones -
mediante un gas calienbte introducido desde fuera de la cen
trifuga tembién es dificilmente realizable a escala técnie
ca y es larga; dado que es mala la transmisibén de calor
del gas a un cuerpo sdlido. Ademds, después de la fusidnm,
el interior de la centrifuga deberia ser enfriado de nue-
vo a la temperatura de trabajo.

Sorprendentemente, se ha encontrado ahora que se
puede evitar la citada deposicidn de incrustaciones y las
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dificultades que resultan de ella, si se calienta el ca-
nal de salida circular durante la centrifugacidn de tal
modo que su temperatura se encuentre por encima del punto
de fusién de los cristales separados por centrifugacidn.
En este caso los cristales funden en el camal y lo abando
nan en forma de masa fundida. Esto, a causa de la eleva-
da velocidad de los cristales, constituia una comprobacién
que no se podia esperar de ninguna manera, dado que el tiem
po de permanencia de los cristales en ei canal asciende =
solo a fracciones de segundo. El calentamiento puede tener
lugar a través de una doble envolvente mediante un liqui-
do de transmisidn de calor, tal como por ejemplo agua o
aceite, o también con vapor de agua. Para las sustancias
cuyo punto de fusidn se encuentra entre 50 y 75°C, es su-
ficiente el calentamiento con vapor de agua a 1002C. Usual
mente es suficlente que el canal de salida sea mantenido
a una temperatura de 5 a 5020, ventajosamente de 10 a 302C,
por encima del punto de fusidn de los cristales considera-
dos, “ste margen de temperaturas no puede ser delimitado
de modo nitido, dado que puede depender de diferentes fac~-
tores tales como por ejemplo la cargs de la centrifuga,
el tamafio de los cristales y el calor de fusidén. La reali-
zacién detallada del canal susceptible de ser calentado
v del orificio de salida que se encuentra en &l serd dife-
rente para cada caso. Se ajusta al tipo de la sustbancia,
a la temperatura de fusibén y al calor de fusibn, a la ten—
sibn superficial y a la viscosidad de la masa fundidaasi
como & la carga del canal, es decir a la cantidad de sus-
tancia extraida por centrifugacibébn por unidad de tiempo.
El presente invento consiste por consigulen
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"te en un procedimiento para la separacién de cristales de

sustancias orglnicas, que funden sin descomposicidén, desg-
de la masa fundida, mediante centrifugas, el cual estl -

caracterizado porque se calientan los canales de salida

-de las centrifugas a una temperatura por encima del punto

de fusibén de los cristales separados por centrifugacidn;
0 en una centrifuga para la realizacibén de este procedimien
to.

En calidad de susbancias orginicas formado-
ras de cristales, que funden sin descomposicibn, se consi-
deran por ejemplo benceno, ciclohexano, ciclododecano, ci-
clodecanona, ciclododecanona, ciclohexanonoxima, acido acé

tico, hexametilendiamina, 4cido ciclohexancarboxilico, &ci

_do omega-cianundecanoico, &cido ciclododecancarboxilico,

dcido adipico, Acido seblcico, para-xileno, fenol, éster
metilico de &cido para-hidroxibenzoico, tereftalato de di-
metilo, y especialmente también lactamas tales como por
ejemplo caprolactama y laurinlactama.

Con ayuda del procedimiento segin el inven
to es posible prolongar esencialmente, a saber en un valor
varias veces mayor, el tiempo de funcionamiento de la cen-
trifuga uﬁilizada. Se hace innecesaria la fusidén frecuente
de las incrustaciones que se forman, que hasta ahora era
necesaria. La recogida separada de la masa fundida resul-
tante por fusidn de las incrustaciones exige, al equipar
la centrifuga con una salida para sustancias sblidas, dis-
positivos adicionales, que pueden dar lugar a perturbacio-
nes. Con la galida para liguido de acuerdo con el presen-

te invento desaparecen tales dispositivos especiales.

Una ventaja del procedigc?b@sﬁﬁ?eyiinveg
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to consiste también en que las sustancias, que se descom~
ponen con facilidad a temperaturas por encima del punto

de fusidn, no experimentan ninguna modificacibn cualitati-
va desventajosa a causa del corto tiempo de contacto con

el canal caliente, De esta manera se garantiza en cualquier
caso que el grado de pureza de los cristales nuevamente
licuados de esta manera no experimente ninpguna disminucidn
en comparacidén con los cristales extraidos no licuados.

Ejemplo 1. liediante una bomba dosificadora
se alimentan por hora 70 kg de una pasta que consta de
aproximadamente S50% en peso de cristales de caprolactama
(tamafio medio de granos 0,5 mm) y 50{> en peso de masa fundi
da de caprolactama, dentro de una centrifuga de desplaza-
miento de dos etapas usual en el comercio (1)

La centrifuga (nfimero de revoluciones 2,150
vueltas por minuto, nfimero de desplazamientos 96 por minu-
to), cuyo espacio interno es calentado por aire (2) a 702C
(5 m3/hora) introducido por el lado delantero de la centrifu
ga, es calentada teambién desde fuera. La temperatura de la
pasta, seghn la pureza del producto, se encuentra entre
67 v 69,29C.

La pasta cristalina llega (vease figura 1)

a través de la primera etapa de centrifugacibén (3) a la
segunda etapa de centrifugacidn (4). Los cristales, que
ahora estd ampliamente liberados de la masa fundida, pero
tienden a pegarse, abandonan la segunda etapa de centrifu-
gacién y son recogidos en el canal (6) de forma circular
provisto con una doble envolvente (5) y calentado con va-
por de agua a 1002C, Funden en la pista circular, y la ma-
sa fundida asi resultante abandona el canal a través de
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un escaldn de salida (7) calentado. La masa fundida restan

. te es retirada del modo usual (8).

15 horas despubs de la puesta en marcha la

_centrifuga funciona todavia de modo irreprochable, Si la

. centrifuga es hecha funcionar bajo las mismas condiciones,
;pero utilizando el usual canal de forma circular no calen
:tado, en este (ltimo, en el transcurso de 3 a 5 horas, se
?depositan o sedimentan cantldades tales de incrustaciones

"de cristales, que se hace necesaria una interrupcidn de

la introduccidn de pasta y el lavado de la centrifuga.

Ejemplo 2. 70 kg por hora de una pasta con-
sistente en aproximadamente 30% en peso de cristales de
laurinlactama y aproximsdamente 70% en peso de masa fundida
de lactama, a 1512C, son tratados andlogamente al procedi-
miento descrito en el Elemplo 1. El canal de salida es ca-
lentado a 1852C con ayuda de aceite de transmisidn de ca-
lor.

9 horas después de la puesta en marcha la
cenbrifuga se mueve todavia de modo irreprochable. Si la
centrifuga es hecha funcionar bajo las mismas condiciones,
pero utilizando un canal de salida no calentado, la centri
fuga debe‘ser‘limpiada en promedio cada una o dos horas,

Se obtiene un resultado andloge si se trata
una pasta con 55% en peso de cristales de caprinolactama
y 45% en peso de masa fundida de caprinolactama.

Zjemplo 3.~ 60 kg por hora de una pasta de
cristales de ciclododecanona que contiene 4G de cristales
y 54% de masa fundida, a una temperatura de pasta de 55,79C,
son tratados mediante una centrifuga calentada. En el caso

de un canal de salida no calentado, el tiempo de funciona-

o- 378671



miento medio de la centrifuga es de 2 horas. Sin embargo,
si el canal de salida es calentado con agua a 9092C o con
vapor de agua, después de 8 horas todavia no ha aparecido
ninguna obstruccidén de la centrifuga.

5 Ejemplo 4, 53 kg de una pasta cristalina
de 21 kg de fenol cristalino y 32 kg de fenol liquido -
(temperatura de la pasta 40,12C) son descompuestos con -
una centrifuga en cristales y en masa fundida. La centri-
fuga debe ser limpiada después de 2 a 3 horas en el caso

10 de utilizar un canal de salida no calentado. En el caso
de calentar el canal con agua a 65-709C, la centrifuga -
trabaja todavia de modo irreprochable después de 10 horas.

Ista solicitud que corresponde a la pre-
sentada en Suiza, 18 de Abril de 1.969, bajo el nimero

15 5875/69, se acoge a los beneficios del articulo 51 del vi

gente Istatuto sobre Fropiedad Industrial.

REIVINDICACIONIS
20
Los puntos de invencidn propla y nueva
que se presentan para que sean objeto de esta solicitud
de Patente de Invencidn en Bspafla, por VEINTE afios, son
25 los siguientes:

;77 l.- Procedimiento para la separacidn de
cristales de sustancias orginicas que funden sin descompo-

/// sicibn, desde la masa fundida mediante centrifugas, carac-

terizado porque los canales de salida de las centrifugas

son calentados a una ‘Gemperatura por encima del punto de

| 2,3";2.70 -9-37867 1
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' fusibn de los cristales separados por centrifugacibn.

2.= Procedimiento segin la reivindicacidn

1, caracterizado porque los canales de salida son calen-
. tados a una temperatura que se encuentra de 5 a 50°C, y
i preferiblemente de 10 a 309C, por encima del punto de fu-

 s5idn de los crigtales separados por centrifugacidn.

3,= Procedimiento segin las reivindicacio-
nes 1 y 2, caracterizado porque se separan cristales con
un punto de fusibn de 50 a 752C y el canal de salida es
calentado con vapor de agua.

4,- Procedimiento seglin las reivindicacio-
nes 1 a 3, caracterizado porque se separan cristales de
lactama desde la masa fundida,

5.~ Aparato para llevar a cabo el procedi-
miento de las reivindicaciones precedentes y que es una
centrifuga con canal de salida de forma circular, carac-
terizada porque el canal de salida es susceptible de ser
calentado.

6.~ Aparato seglin la reivindicacidn 5, ca-
racterizado porque el canal de salida estd rodeado por
una doble envolvente que es recorrida por un liquido de
transmisién de calor o por vapor.

7.~ Procedimiento y aparato para la sepa-
racién de cristales de sustancias orgénicas que funden sin

descomposicidn.
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Tal v como se ha descrito en la liemoria que
antecede, representado en los dibujos que se acompaian y
con los fines que se han especificado.

Gsta Memoria consta de once hojas escritas a

5 mdquina por una sola cara,
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