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El invento concierne a un procedimiento para

la obtencidn de para-xileno puro a partir de una nezcla
liquida de hidrocarburos a base de para-xileno y adenés
al menos también otro xileno isdmero, por cristalizacién
del para-xileno desde la mezcla en un aparato crisbtali-
zador y por subsigulente separacidn de los cristales de
para-xileno en un primer dispositivo separador ¥ en un

gegundo dispositivo separador situado a continuacidn, el

cual suministra un producto final de para-xileno con un

grado de pureza por encima de 98% en peso, preferible-
mente de 99,8% en peso, y del cual se devuelve una co-
rriente parcial de la mezcla en solucidn separada que
conbiene para-xileno, al circulto de la corriente de en- .
trada en este sesundo dispositivo separador.

Ya se han propuesto procedimientos en los
cuales, para la obtencidn de para-xileno puro, un segun-—
do dispositivo séparador esti conecltado directamsnte a
continuacidén de un nrimer dispositivo separador, y en
los quales los cristales de para-xileno separador, en el
primer dispositivo separador, de la mezcla liguida de
hidrocarburos, son retirador del sesundo dispositivo se-
parador como producto final con un grade de pureza por
encima de 98% en peso de para-xileno.

En estvos procedimientos, los cristales de
para-xileno sblidos retirados del primer dispositivo se-
parador son mezclados, en el camino hacla el segundo
dispositivo separador, con una corriente parcial, condu-
cida al circuito,de la mezcla en solucidn gue contiene
para~xileno separada, procedente del sesundo dispositivo

separador. Ia mezcla en solucidn remanente pobre en xi-
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leno es devuelta a la corriente de entrada en el aparato
cristalizador delante del primer dispositivo separador.

Los procedimientos hasta ahora propuestos
tienen la desventaja de un consumo de energia innecesaria-
mente elevado, dado que a pertir. de la mezcla en solu-
cibn, todavia relativamenbte muy concentrada con para-xile-
no que procede del segundo dispositivo separador, no se
puede separar el para-xileno directamente por cristaliza-
cidn, sino que la concentracién de para-xileno es prime-
ro disminuida por mezclado con la megcla de hidrocarbu—~
ros de entrada, delante del cristalizador, y sélo después
tiene lugar la cristalizacidén. De este modo, es necesario
un mayor consumo de refrigeracidn que lo que seria necesa-
rio en el caso de cristalizacidén directa de la mezcla gue
contiene para-xileno que abandona el segundo dispositivo
separador.

Para mejorar la renbabilidad y la seguridad
de funcionamiento del procedimiento, se propone, de acuer-
do con el invento, a partir de la mezcla en solucidn
que procede del segundo dispositivo separador introducir
la corriente parcial, destinada a la devolucidn a la
mezcla de hidrocarburos de entrada en el cristalizador
delante de la primera etapa de separacibn, en un crista-
lizador adicional, con el cual est& conectado en serie
un dispositivo separador adicional, desde el cual un con-
centrado enriquecido con para-xileno es introducido en
la corriente de entrada en el segundo dispositive separa-
dor, mientras que la mezcla en solucidn pobre en xileno
separada remanente es devuelta a la mezcla de hidrocarbu-

rog de entrada en el crisbalizador delanve del primer
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dispositivo separador.

Bn una realizacidn ventajosa del invenbo, la
totalidad de la mezcla en solucidn que contiene para-xi~
leno, gue abandona el segundo dispositivo separador, es
introducida en el cristallzador adiclonal con el disposi-
tivo separador adicional conectado en serie.

De acuerdo con otra ebapa ventajosa del in-
vento, desde la mezcla en solucidn pobre en para-xileno
que abandona el dispositivo separador adicional y que es-
t4 destinada a la devolucidn a la mezcla de hidrocarburos
de entrada en el cristalizador delante de la primers eta-
pa de separacidn, se devuelve una corriente parcial en el
circuito a la mezcla delante del cristalizador adicional.

Un ejemplo de realizacidn del invento es ex—
plicado con mis detalle con ayuda del organigrama repre-
sentado en los dibujos.

A partir de una mezcla 1 de hidrocarburos
de entrada que contiene para:xileno se separa por cris—
talizacidén en un aparato cristalizador 2 para-xileno, y
a una temperatura de aproximadamente -602C hasta ~702C,
en un primer dispositivo separador 3 estructurado en
forma de filtro se separa del liquido en solucidn en
forma de suspensidn 4 con un grado de pureza de paras-
xileno de aproximadamente 80 hasta 955 en peso. EL 1i-
guido en solucidn separado por filbracién abandona el
proceso del procedimiento en forma de filtrado 5. Ia sus-
pensidén 4 con un contenido de para-xileno cristalino de
aprorimadamente 75 a 90 en »eso es introducido en una
centrifuga que sirve como segundo dispositivo separador

6, desde la cual se exitrae para~xileno con un grado de

Y [ R,
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pureza de 98 hasta 99,85 en peso, como producto final 7.
Desde la mezcla en solucidn 8 que abandona el segundo dis-
positivo separador 6, con un contenido de para—~xileno de
aproximadamentve 75% en peso, una corriente parcial 87 es
introducida en el circuito, mezclando con la suspensidn 4,
de nuevo directamente en el segundo dispositivo separador
6. La corriente parcial remanente 8" es introducida de
acuerdo con el invento en un refrigerador que sirve como
cristalizador adicional 9 y pasa desde alli a un disposi-
tivo separador adicional 10, que puede esbar estructurado
por ejemplo en forma de filtro o en forma de centrifuga.
ELl concentrado 11 con 70 hasta 95% en peso de para-xileno,
obtenido en el dispositivo separador adicional 10, es in-
troducido en la suspensidn de para~xileno 4 delante del
segundo dispositivo separador 6, a saber bien de modo
directo bien a través de la corriente parcial 8‘de la
mezcla en solucidn 8 que abandona el segundo dispositivo
separador 6. La mezcla en solucibén 8“7 pobre en para-
xileno, separada en el dispositivo separador adicional 10,
es devuelba a la mezcla de hidrocarburos de entrada en el
crisbalizador 2 delante del primer disgpositivo separador
3. |

LA partir de la mezcla en solucidn 8777 pobre
en para~iileno se devuelve convenientemente una corriente
parcisl 15 a la mezcla de entrada 8" en el cristalizador
adicional 9. Ia concentracidn del material de alimenta-
cién asi formado para el cristalizador adicional 9 as-
ciende a aproximadamente 25 hasta 40% en peso de para-ii-
leno. Mediante la mezcla en solucidn 17 pobre en para-xi-

leno, conducida al cirecuito, desde el dispositivo separa-
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dor adicional 10, hasbta la corriente de entrada 8" en el

eristalizador adicional 9, se logra una disminucidn de
concentracidn de para-xileno, con lo cual la concenbra~
cién de para-xileno sblido separado por cristalizaciédn,
con la disminucibn de temperatura que tiene lugar en el
cristalizador adicional 9 a -602C hasta ~302C, no exce-
de nunca de 40% en peso. La suspensidn BIV, que con=-
tiene para-xileno separado por cristalizacién, que aban-
dona el cristalizador adiclomal 9, es conducida al Gispo-
sitivo separador adicional 1C, donde el para-rileno
cristalino es sgparado de una parte de la solucidn adhe-
rida. El concentrado de para-iileno cristalino 11, mez-
clado con la corriente de enbrada 4 en el segundo dispo=-
sibivo separador 6, con un contvenido de para-uileno de 70
hasba 95% en peso corresponde, sezin el pgrado de pureza
exigido al nroducto final de para-xileno 7, a aproxima-
damente 307% del para-zileno de la suspensidn 4 que aban—

) -

dona el nrimer dispositivo separador 3. En el gegundo
dispositivo separador 6, el para-xileno cristalino es se=
parado casi totalmente desde la corriente de entrada 47,
Los cristales son liberados en este cago ampliamente del
1iquido adherido, pudicndo tener lugar adicionalmente
también un lavado ulterior con una solucidn mis concen-
trada 12, Bl filtrado de lavado, gue resulbta en tal ope-
racidn de lavado, es mezclada entonces también con la
corriente de entrada 4’ delante del segundo dispositivo
gepavador 6, Lo mezcla en solucidn 877" pobre cn para-
xileno, que sale del dispositivo sevarador adicional 10
vlene, con una btemperaturs de ~G02C hasta -302C, un con-—

tenido de para=xileno de aproximadamente 10 hasba 3075 en
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peso. En la realizacidn del procedimiento seglin el inven-

. to se puede suprimir también la corriente parcial 8’ de-
rivada desde la mezcla en solucidén 8 que conbiene para-xi-

leno, de manera que en este caso la btotalidad de la mez-—

5 cla en solucibn 8, que sale del segundo dispositivo sepa-
rador 6, atraviesa el cristalizador adicional 9 y el dis-

positivo separador adicional 10 conectado en serie con

éste.
8i la concentracidn de para-~xileno de la co-
10 rriente de entrada 4 en el sesundo dispositivo separador

6 debe ser elevada o reducida, la cantidad de mezcla
en solucidn 8”7 devuelta puede ser elevada o reducida,

s

0, en el caso de una caniidad constante 8 , se dismi~-
- nuye o eleva el contenido de para-xileno por disminucidn
15 o elevacidn de la temperatura.

La ventaja del procedimiento de acuerdo con
el invento consisbe especialmente en disminuir esencial-
mente el contenido de para-xileno de la mezcla en solu-
cibén que contiene para-wileno devuelta a la mezcla de

20 hidroc:rburcs de entrada en el crigtalizador delanve del
primer dispositivo separador. La potencia de refrigera-
cidn necesaria en todo el proceso de separacidn es redu-
cida de este modo hasta en 25% dado que la cristalizacidn
del para=xileno desde la mezcla en solucidn, todavia re-

25 lativamente muy concentrada con para-xileno, del segundo
dispositivo separador puede tener lugar a temperatura
més elevada, por ejemplo a -309C hasta -402C, gue en
el primer dispositivo separador después del mezclado con

la mezcla de hidrocarburos de entrada. Con el bajo nivel

30 de concentracldén de para-xileno que se egtablece de este

2448470 -7 -
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modo son necesarias en el cristalizador delante de la
primera ebapa de separacidn, por el contrario, bemperatu~
ras entre =60 y -7092C, ademds, en el procedimiento de
acuerdo con el invenbto disminuye en el primer dispositi-
vo separador la cantidad gue resulba en vérminos absolu-
tos de cristales de para-xileno, lo cual lleva aparejado
un ghorro de trabajo de separacibén con cantidad constante
de producto f£inal procedente del segundo dispositivo se-
parador. kiediante las operaciones, previstas segin el
invento, de separacidén de para-xileno desde la mezcla en
soluecibn que abandona el segundo dispositivo separador y
de devolucidn de concentrado enriquecido con para-xileno
en un dispositivo separador adicional, en la corrienve de
entrada en el segundo disposiltivo separador se dueden
compensar oscllaciones de funcionamiento, de mancra sen-
c¢illa, haciendo variar el contenido de para-xileno en el
concentrado enriduecido con pera-xileno devuelto al se-
cundo dispositivo separador.

En el caso de uwbilizar el procedimiento de acuer-
do con el inventc ya no son necesarios, por consigulente,
los dimensionamientos suplemenbarios hasta ahora necesa-
rios pora compensar o absorber las oscilaciones de funcio-
namiento y para tomar en consideracidn los procesos de se-

paraoién que hagta shora no se podian debterminor con exac-—

-

itud, con lo cual mejora esencialmente la renbtabilidad
del procedimiento global.

Ista solicitud, que corresponde a la presenta-—
da en Repiblica Federal Alemana, el 1 de octubre de 19G9,
bajo el 112 P 19 49 446,35, se acoge a los bencficios del

articulo 51 del vigente Zstatuto sobre Iropiedad Industrial,

-8 -
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REIVIIDICACIONES

Los punbos de invencidn propia y nueva gue se
presentan para que sean objeto de la iFresente Solicitud
de Patente de Invencidn en Espafia por VEINTE ailos son
los siguientes:

1.~ Procedimiento para la obtencidn de
para~xileno puro desde una mezcla liguida de hidrocar-
buros a base de para-xileno y ademds también otro xile-
no isémero, por cristalizacidén del para-xileno desde la
mezcla en un cristalizador y por subsiguiente separa-
¢idn de los cristales de para-xileno en un primer dis-
positivo separador y en un segundo dispositivo separa-
dor situado a continuacidén, el cual suministra un pro-
ducto final de para-xileno con un grado de pureza por
encima de 98% en peso, preferiblemente de 99,8% en pe-
80, y.del cual una corriente parcial de la mezcla en
solucidn que contiene para-xileno separada es devuelta
al circuito en la corriente de entrada en este segundo
dispositivo separador, mientras gue la parte restante
de la mezcla en solucidn que contiene para-xileno es de=~
vuelba a la corriente de entrada en el cristalizador
delante del primer dispositivo separador, ceracteriszado

porgue esba corrienve parcial, gue ha de ser devuelta

-9 -
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al primer dispositivo separador,- de la mezcla en solucidn

gue contiene para-xileno separada en el segundo disposi-
tivo separador atraviesa un cristalizador adicional, con
el cual esti conectado en serie un dispositivo separador
adicional, desde el cual un concentrado enriguecido con
para~xileno es introducido en la corriente de entrada
en el segundo dispositivo separador, mientras que la mez=-
cla en solucidn pobre en xileno separads remanenbe es
devuelta a la megela de hidrocarburos de entrada en el
cristalizador.

2.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1,
caracterizado porque la tolbalidad de mezcla en solucidn
gue contiene para-wileno, que abandona el segundo dispo-
sitivo separador, es introducida en el cristalizador a-
dicional con el dispositivo separador adicional conectado
en serie,

Je= Procedimienio segfin las reivindicaciones
1 6 2, caracterizado porque de la mezcla en solucidn po-
bre en para-xileno, que abandona el dispositivo separador
adicional, se devuelve una corricente parcial al circuito
en la mezcla de entrada en el cristalizador adicional,

4o~ PROCEDIMTENTO PARA LA OBYENCUION D
PARA-XTLENO PURO,

- 10 -
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Tal y como se ha descrito en la memoria que
antecede, representado en el dibujo que se acompaila y
para los fines que se han especificado,

BEsta lMemoria consta de once hojas escritas a

méquina por una sola cara.

L\
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Madrid,
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