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" tico y separacidn de las aguas madres adheridas.

‘'tlas de hidrocarburos liquidos. En general, a partir de

Ppor filtracidn o centrifugacibn. Bl producto cristalizade

El presente invento se refiere a un procedimien
to para la obtencidn de para-xileno con una pureza Supe--
rior a 99% en peso a partir de una mezele hidrocarbonade
1iquida, que contiene aproximadamente 15 hasta 25% en pe-
so de para-xileno y ademds al menos también otro isbmero

de xileno, por cristalizacibn por encima del punto eutée-
Es sabido obtener para-xileno a pertir de mez--
. una mezecla de hidrocarburos, que contiene 15 hasta 25% en

peso de para-xileno, se cristalizg el para-xileno a tem—-

. peraturas de -60 hasta -802C y se separan las sgvas madres

resultante en este caso tiene un contenido de para-xileno

~de 70 hasta 85% en peso. A esto sigsue wna etapa de purifid
" cacidn. )

Se puede alcanzar un mayor grado de pureza por
ejemplé por cristalizaecidn en varias etapas o por lavado
_en varias etapas con una solucidn de para-xileno, que es-
. t4 mds concentrada que 1o que corresponde a la compogicidi

; . - . !
‘media. Ademds, es usual exprimir el para-xileno en prensas

- de tornillo sin fin o lavarlo con un hidrocarburo de bajo

ipunto de ebullicidn., Sin embargo, todos estos procedimien-

+

tos exigen un elevado gasto de inversiones,dado que, igual
§que los procedimientos de -varias etapas, utilizan varios
conjuntos iguales o, como en el caso de la utilizacidn de

columnas pulsantes, utilizan costosos aparatos. Al lavar

el producto cristalizado de para-xileno con hidrocarburos:
|
de bajo punto de ebullicidh pasa a solucidn en el agente !

!
de lavado una parte del para-xileno y debe ser recuperada:
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de nuevo desde allf. Ademds, se necesitan etapas de proce-
diﬁiento adicionales para separar el para-xileno purifica-
do de las sustancias utilizadas para el lavado.

Para lograr mayores grados de pureza se puede
|conectar a continuacién de un filtro por ejemplo también
una centri{fuga. Sin embargo, de acuerdo con el estado ac-
tual de la tecnica al emplear una centrifuga se debe alcan

zer un tamafio minimo de los cristales de para-xileno ya

‘que lag enchuras de rendija entre las barras del filtro co
lador no puedenser disminuidas de tamafio a deseo en una
lecentri{fuga y en general para el empleo técnico se conside-
ran como 1limite inferior anchuras de rendija de aproximada-
mente 100 . Al-emplear una cenitrifuga, con el fin de man
tener dentro de limites aceptables la cantidad de cristali
zado que pasa a través de las barras del filtro colador,
ers necesario hasta shora, mediante procesos intermedios
intercalados delante de la centrifuga, llevar a los crista

les de la torta de filtracidn, los cuales en la mayor par-

{te de los casos son menores de 30 um, hasta un tamafio mini
‘mo esencialmente superior a 100 um, necesario para el en—-—
ipleo.

Como procesos intermedios de este tipo, -son cono

cidos:

-

Ia puesta en suspensidn con largos tiempos de --
permanencie, recristalizacidn, fusidn y recristalizacidn,
asi como la disposicidn de recipientes de reposo paras ls
madurscidn de los cristales, Procesos intermedios de este
tipo y de tipos similares, todos los cuales deben producir

un crecimiento de los cristales, estdn especificados entre

otros sitios en la memoria de patente alemana 831.545 y en
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la DAS 1,116,205,

Ademés, ya se ha propuesto un proceso de filtra
cidn en el cual la torta de cristales es de meyor pureza
gue lo que corresponde al estado actual de la téenica coﬁ
procesos de filtracidn de une ¥nica etapa, y en el cual V
los cristales se desarrollan conjuntamente en la torta de
filtracién pare formar mayores unidades,

En este procedimiento, se separan por eristali-
zacién desde la mezela alimentaaai & temperatura baja,
oristaeles de pars-xileno y a continuacifn se separan de
las aguas madres en uh f£iltro, haciendo pasar a través de
la torta de filtracifn un medio inerte, que expulsa las
aguas madres desde los oristeles de la torta de filtracién.

El presente invento consiste en que los crista%
les de para-~xileno, liberados casi totalmente de las agua;
madres despuds del proceso de filiracién antes citado ha-i
oiendo'ciroular a su través un medio inerte, y que se hanf
desarrollado conjuntamente en la torta de filtracidn sobre
el f£iltro para former unidades mayores, pueden gexr introe~
ducidos en una centrifuga, sin més tratamientos interme-
dios que tengan como misidén un orecimiento de los crista-i
les. A causa de los cristales que se han desarrollado con-
Juntamente sobre el filtro para formar mayores unidades, -
permanece pequefia la cantidad de cristales de para-xileno
que ha pasado a travéds de las barras del filtro colador
de la centrifugs,

Bn una realizacidn ventajosa del invento, el me-
dio inerte circula a travéds de los cristales de para-xile-
no de la torta de filtracidn sobre el filitro a una tempeu;

ratura de como méximo 169C, preferiblemente de 12 a 169, .

-4..,
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Como medio inerte se utiliza convenientewonte
aire,

En otra realizacidn del invento, el medio iner-
te, antes de ser conducido sobre la torba de filtracidn
del filtro, es enfriado con producto filtrado procedente
del filtro. El medio inerte puede ser conducido de manera
ventajosa en un circuito cerrado. Al atravesar la torta de
filtracidn sobre el filtro, la caida de presidn del medio
inerte es convenientemente mayor de 150 torr.

Utilizando las temperaturas de acuerdo con el in-
vento para el medio de circulacidén inerte, pueden producir-
se ya antes de la centrifugacidn, sobre el filtro, crista-
les de parae~xileno con un grado de pureza superior a 99%
en peso. En principio, ademis de ello, es posible también
alcanzar grados de pureze del paraxileno superiores a 99, 5%
en peso en la torta de filtracidn atravesada por el medio
inerte. 9in embargo, para lograr dichos elevados grados de
pureza sobre un filtro en solamente una etapa de procedi-
miento, el consumo de energle para el medio de circulacién
inerte que atraviesa la torte de filtracidn es especialmen-—
te elevado. Egto se debe & que para liberar de modo practi-
camente total & los cristales de para~-xileno en ls torta
de filtracidn de aguas madres adheridas son necesarias ele-
vades energlas cindticas del medio de circulacidn inerte
para superar la correspondiente tensidn superficial entre
los cristales de para-xileno y la pelicula liguida adheri-
da de aguas medres. La observacidn de la temperaturs de -
acuerdo con el invento pare el medio de circulacidn inerte
es de gran importancia ya que s6lo con ello se produce una

estructura de torta de filtracidn con poros finos necesa~-
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ria para una circulacidn homogénea a través de la torta de =~

filtracidn, y se la puede mantener durante la filtracidn. '

Un consumo de energia més bajo y una mayor segu—
ridad en la produccion de para-xileno con un grado de puﬁg
za final superior a 99% en peso, preferiblemente superior
a 99,5% en peso, se puede lograr de modo especialmente ve@—
tajoso mediante la centrifugecién de la torte de filtracién
de acuerdo con el invento, |

En una realizacidn ventajosa del invento, la tor;
ta de filtracién precedente del filtro, con los cristales
de para-xileno que se han aesarrollado conjuntamente paraé
formar mayores unidades, es introducide en la centr{fugea
en forma casi solida.

Para la centrifugacidn, de acuerdo con otra eta~
ra del invento, los cristales de para-xileno, que forman
la torta de filtracidn sobre el filtro, son suspendidos pa-
ra formar una suspension fluida, en un corto plazo para ~f
su trangporte a la centrifuga. Mediante este puesta en sué—
pensidn en corto plazo para formar una suspension se debe§
facilitar el transporte de los cristales de paraxileno a
la centrifuga,

Para poner en suspensidn la torta de filtracidn
con el fin de formar le suspension fluida para el transpof—
te a la centrifuga, se utiliza convenientemente una mezcle
de isdmeros de xileno. ;

En otra realizacidn especialmente ventajosa del .
procedimiento ds acuerdo con el invento, para la puesta en
suspensidn se aprovechen las aguas madres procedentes de -

la centrifuge, f

Con el fin de favorecer en la torta de filtraciéﬁ



gobre el filtro, entre otras cosas un desarrollo conjunto»
de los cristales para formar mayores unidades, la torta de
filtracidn es consolidada ventajosamente por via mecdnica,
;por ejemplo mediante compresién con rodillos,
5 % La centrifugacién tiene lugar convenientemente
' con adicién de paraxileno muy concentrado en calidad de
1{quido de lavado.
El procedimisento segin el presente invento se
iexylioaré con gyuda del siguiente ejemplo:
10 ? Sobre un filtro rotatorio de celdas de construc—
fci,6n usual para tines de ensayo, con 0,5 m? de superficie
‘de filtracién a partir de una suspensién de cristales de
- para~xileno en una mezcla liquide de compuestos arométicos
168 se separaron los cristales en forma de torta de filtra—
15 :ciﬁn deade el producto filtrado, y fueron liberados de los
5restos de aguas hacliendo pasar por aspiracién a su través
aire en calidad de medio inerte. Ia suspensién tenfa una
; tempera#ura de —6796 ¥y un contenido de para-xileno de 23%
en peso, De gste més de la mited (13% en peso) estaba pre-

;sente en forma cristaline. La torta de filtracibn tenia 25

20

fmm de grueso y cubria 0,275 n2 de la superficie de filtra-
?oiﬁn; El tiempo de permanencia de los cristales de paraxi-
‘leno en la corriente de aire fue de 9 minutos, calculado
;desde el momento en que salian de la suspensién hasta su

25 ;ratirada desde el filtro mediante un rascador. EL aire im-
%pulsado a través de la torta fue conducido en circulto ce-
Errado v tenia una tempersture de 152¢, Ia cantidad de aire
‘fue de 225 m3 en condiciones normales/hora por m? de torta
%de filtracién. El gredo de pureza del para-xileno en la tore

30 %ta de filtraeidn retirada era de 99,2% en peso de para-xileno

30.5.70 -] -
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El filtrado contenfa 14,2% en peso de para-xileno,
La torta de filtracién presente sobre el filtro-
en forme casi sflida fue introducida en una centrifuga,
siendo mezclada con aguas madres durante el transporie en
el tubo de introduccién poco antes de la entrada en la cen-
trdfuga, De la centrifuge se retird, como producto final,
para-xileﬁo con un grado de pureza de 99,87 en peso de pa-
ra-xileno. |

" La ventaja del procedimiento de acuerdo con el

'iﬁyento en comparacién con el procedimiento de dos etapasf

que pertenece al estado conocido de la técnica, con filtré
y subsiguiente centrifuga, consiste en que pueden desapare-
cer las etapas intermediaes hasta ahpra necesariss para el;
aumento de tamafio de los cristales antes de la centrifuga;
cifn. El procedimiento de acuerdo con el invento puede ser
llevado a cabo tanto de modo continuo como tembidn de mod@
discontimo. . ) E
Esta solicitud que corresponde a la presentada
en la Repfblioa Federal Alemana, el 9 de Julio de 1,969, :
mm, P 19 34 T21.8 se acoge & los bemeficlos del artfoulo’
51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial, é

REIVINDICACIONES

Los puntos de invenolfén propia y mueva que se pfe-
entan paré gque sean objeto de esta solicitud de Pafente '

de Invencidn en Espafia, por VEINTE Aiios, son los siguientés:
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1.~ Procedimiento para obtener pare-xileno con
wn grado de pureza superior a 99% en peso, preferiblemente
superior a 99,5% en peso, & partir de una mezcla hidrocar-
‘bonada 1liquida que contiene aproximadamente 15 hasta 25%,
'en peso de para-xileno y ademés al menos también otro isé~
mero de xileno, por cristalizacidén por encima del punto
:autéotico y separacidn del producto cristalizado de las
;aguas madres adheridas, caracterizado porque sobre un fil-
?tro e expulsan las aguas madres desde los cristales de pa-
ra-xileno de la torta de filtracién haciendo circular a su
ztrawﬁs un medio inerte e introduciendo en una centrifuga
%a contimacibn los cristales de parae-xileno que se han de-
;sarrollado conjuntamente en la torta de filtracién para
iformar mayores unidades, sin mas tratemientos intermedios
;que tengan como misidén un crecimiento de los cristales,
i 2.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca-
%réeterizado porque la torta de filtraeidn de para-xileno
:procedente del filtro es introducida en la centrifuga en for
?a'cazi sélida,

§ 3.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, ce~

?acterizado porque los cristales de para~xileno gqge forman
ﬁa torta de filtracidn sobre el filtro son suspendidos en
yn plazo corto para tormar una suspensién flufda, para su
%ransporte a la centrifugsa.

4.~ Procedimiento segin la reivindicacién 3, ca-

cterizado porque para la puesta en suspensién de la torta
;e filtracién de pars~xileno para formar una suspénsiﬁn
?1uida para el transporte & la centrifuga, se utiliza una
ﬁezola de isdmeros de xileno,

§ 5.~ Procedimiento segin la reivindicacién 4, ca-
%acterizado porque para la puesta en suspensidén se aprove-
%han las aguas madres procedentes de la centrifuga.

; 6.~ Procedimiento segin una cualquiera de las
i
- 9 L]
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precedentes reivindicaciones, caracterizado porque la
torte de filtracidén sobre el filtro atravesada por un
medio inerte es densificada de manera mecénica, por
ejemplo por compresién con rodillos,

5 7.~ Procedimiento segin una cualquiera de las
precedentes reivindicaciones, caracterizado porque la _
centrifugacidn tiene lugar con adicidn de para~xileno muy?
concentrado en calidad de lfquido de lavado, ,

8.~ Procedimiento para obitener pare-xileno con
10 un. grado de pureza superior a 99% en peso‘:
Tal y como se hadidescrito en la Memoria que

antecede, y para los fFines que se han especificado‘l

Esta Memoria consta de diez hoJas escritas a

méquina por una sola cara)

Medrid, B3 Ju U
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