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Se conoce una serie de métodos, con ayuda de
los cvales pueden guitarse impurezas solubles de par-
ticulaé de sustancias solidas. Si la sustancia sdolida
se presenta, por ejemplo, en forma de material amonto-
nado o como torta de filtrado, entonces puede quitarse
la impureza de la sustancia sdlida por un rociado con
chorro, duchado o relavado, segin el tamafio de las par-
ticulas de la sustancia sdlida. En sustancias sélidas
con ‘tamsfios~menores de las particvlas, como por ejemplo,
precipitados cristalinos finos, se suspenderé la sustan-
cia éélida para disolver las impurezas. Cuando la sus-
tancia sdlida a limpiar se presenta en suspensidn, pue~
de dejarse sedimentar la svstancia solida y decantar el
liquido, 0 se pnede proceder a la separacion de la ‘sﬁé~
tancia sélide y del 1igmido con un filtro o con vna cen=
trifuga, respectivamente. Segin la naturaleza téenica del
filtro o de la centrifuga, puede hacerse ademas al mis-
mo tiempo vn lavado de la sustancia sélida. '

Sin embargo, todos estos métodos de limpieza co-

nocidos tienen inconvenientes. Si se ejecutan discontinua-

mente, exigen instalaciones de limpieza mayéres, sobre

todo si el proceso de limpieza es wmna etapa en un proce-
dimiento que, por lo demas, se realiza de forma continua.
Ademds, el procedimiento de limpieza expuesto tiene inhe-

rente el inconveniente de principio que. las impurezas
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‘contenidas, por ejemplo, en las agnras madres de una frag

cidn cristalina se diluyen simplemente, segin la relacion
de preparacidén entre la sustancia sdlida y el liguido de
lavado, de modo que el proceso tiene que repetirse mas
o menos frecnentemente, segﬁn las exigencias de pureza
del producto fingl, En la limpieza por sedimentacidn y
decantacidn queda forzosamente una parte del 1iquido
de lavado, junto con las impurezas gwe han pasado a
éste en la sustancia sdlida. Al filtrar o al centrifu-
gar queda igralmente adherido un resto de humedad a la
sustancia sélida. Ademas de ésto, al Filtrar o al cen-
trifugar, queda al prensar, entre las distintas parti—
cvlas el denominado ligvido ocluido. El 1lignido oeluido
es el lignido gve estd encerrado entre las superficies
de una (por grietas u otras irregular;dades) o varias
particvlas contigras, y el cwal no es alcanzado por el
liqnido de lavado en un lavado signiente. En estrecha
relacidn con esto estd el fendmeno de la formacién de
canales, gqne impide la eliminacion cvantitativa de la
impureza en el relavado gue signe al filtrado o al cen-
Ttrifugado.

Las humedades remanentes que se presentan
en los procedimientos conocidos dependen de diferentes
factores influyentes, asi entre otros, de la presién,

de la temperatvra, del tamafio del grano, de la super-

-3 -
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ficie de la svstancia sdlida, de la viscosidad del
1iquido de lavado o de las aguas madres, respectiva
mente, en los procesos de cristalizacion. Estdn com
prendidos entre 1 a 30% de peso, segﬁn el procedimien
to empleado. Aun cuando se pudiera eliminar cuantita
tivamente la humedad remanente por razones de su vola
tilidad, permanscen las impurezas en la snstancia soli
da. En el caso de que las impurezas puedan quitarse, de
manera ecombmica, por evaporacién o sublimacidn, se
dispone, naturalmente de otros procedimientos.

Fundandose en los inconvenientes expuestos,
en el presente invento se indican nnevas soluciones.

A base de una forma de realizacidén preferi-
da, el invento se explicars a contimuacidén. Ia sustan—
cia s6lida a limpiar es llevada continuamente, bien
como ﬁezcla de particulas o de cristales, 0 como gug~
pensién, tal como se presenta en vne svspensidn en el
lignido de lavado o después de la recristalizacidn en
las aguas madres, a un aparato, por ejemplo, a una fo-
rre de lavado, en la que desde el otro extremo es con-
ducido, en sentido inverso, wn ligmido de lavado en
forma de un 1liguido apropiado, de una mezcla de liqui-
dos apropiada, compuesta de dos ¢ mas lignidos, de mmna
disolueidn de la sustancia sdlida a limpiar en un di-

solvente cualgniera, por debajo del limite de satura=

-4 -
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oién, o de vnas agras madres procedentes de una fase
de limpieza snwcesiva, El 1iquido de lavado debe poder
]

disolver las impurezas en medida srficiente. La sus_
tancia s0lida o las impurezas adheridas a ella, respec
tivamente, se ponen en relacidn reciproca, en el reco_
rrido por el gparato, con el liquido de lavado, rela_
cién gue estd carmcterizada esencialmente por la ve_ .
locidad de desplazamiento de la sustancia sdlida, por
la velocidad de desplazamiento del lignido de lavado,
por la velocidad de difusiodn de las impurezas en el
liquido de lsvado y por la turbnlencia. En el otro ex
tremo del aparato sale aliora la snstancia sdlida, moja
da ﬁhicamente con el 1{quido de lavado, en la pureza
con gre se presente a en entrada en el gparato, ¥y es
condueida, a partir de este punto, al %ratamiento usmial.
EL liquido de lavado es sacadoen el extremo opuesto
del aparato, junto con las impnrezas pasadas al liquido
de lavado.

Una particula individral se comporta, ba_
jo detcrminadas condiciones, segin el teorema de Stokes.
Esto ocurre atn en los sistemas con un mimero relativamen
to pegreiio de particnlas de snedancia sblida. Grwpos de
particnlas de svstanciz =dlida signen, sin embargo, otra
ley tedrica, en la gre la velocidad de desplazamiento de

todas las particulas es igral, dentfro de ecisrtos limites,

-5 -
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a una distribucién por tamafio de particulas determina_
da. La descripcién matematica de este proceso se ha
conseguido hasta ahors uvnicamente de forms apfoximada,
Yy aqui remitimos a la bibliografia especizl. En todo
caso, se ha comprobado que la velocidad de desplazamiento
de la sustancia sélide es, en muchos casos, indepen_
diente del tamafio de las particulas de sustancia sO1i_
da, de modo que no se produce ninguna separaeién de
las particgias, ségﬁn su tamafio, por el liguido de lava_
do en eirculacidn. El comportamiento de las particulas
de sustancia solida, segin las leyes tedricas, de un
grupo de particulas, permite la separacidén del 1iguido
de lavado, con las impurezas absorbidas por éste, exen _
to de particnlas de sustancisysdlida, teambién en siste_
mas con un tamafio muy pequefio de particulas. De aqui se
determing, mediante la investigescidn experimental de
la distribucidén por temafios y concentracidn Optimas de
las particulas, vn procedimiento 6ptimo, respecto al
grado de pureza y de la cantidad de liguido de lavado
empleada para cade sistema. Condicidn previa es gus la
formacidn de remolinos en el gparato no conduzea g nwna
retromezels total de las impureszas.

A base de las medidas reproducidas en el
ejemplo, se mwestra que es posible efectuwar con claro

[ ) Py . . )
exito, en comparacidn con un método de trabajo conocido,

-0 -
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1a separacidn de las particulas de sustencia s01i-
da de las impurezas solubles adneridas. Como las
particulas son befiadas completamente por el l{qui;
do de lavado y las impurezas solubles tienden a se-
pararse de la particula debido a la difusién no son
posibles los inconvenientes antes deécritos,'talesi
como la formacidn de canales, esi como la forme~
cidn de 1fquido ocluido.

En principio es posible la eliminacidn
cuantitativa de las impurézas adheridas superficial—
mente.

Pare la ejecucidn de la separacidn es
indiferente que una sustencia sélida se introduz-
ca por arriba en un tubo y se conduzca hacia un
1{quido de lavado de menor densidad que viene des-
de abajo, o que, con una sustencia s61ide de menor
densidad, se introduzce aquelle por ebajo y el 1{-
quido de lavado de mayor demsidad por arriba.

Segdn otre disposicidn ventajosa, se
puede emplear pare la separaficn, en lugar del cem-
po de gravitecidn, un campo centrifugo, por ejemplo,
mediante un hidrocicldn. -

Ejemplos
El invento aqui descrito se describe con

el e jemplo de la limpieza de los cristales que se

-7 -
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producen en la reoristalizacién de tereftalato de
dimetilo (DMT) en metanol, de las agues madres, ad-
heridas superficialmente que contienen'impurezas.
Fl término "velocidad de emigracicn del
sélido con respecto al lfquido de lavado® tiens el
significado siguiente: si la velocidad d; emigra-
cién del sélido es denominada v, y la velocidad de
emigracidn del 1{quido de lavado ¢ s denominada Vo
entonggs la expresidn "yelocidad de emigracidn del
sélido con respecto al 1{quido de lavado" es V4=Vge
El término v, se da en la tabla numero 1‘bajo el
ep{grafe "yelocidad de las part{cylas con respecto
2 la columna", Le expresidn v, se da en la tabla
ne 1 vajo el epfgrafe "velocidad del 1fguido de la-
védo“. 7 .
) En ia expresicn “veloéidad macroscdpica
de emigfacién'de las impurezas respecto al 1fgui-
do de lavado" es endloga e Vo7, si vy es la velo-
cidad mééroséépica de emigracién de las impurezas
y si v, tiene el mismo significado que arriba. Ne-
turalmente 1advelocidad macroscéﬁica de -emigracion
de las impurezas en el aparato, en este caso la co-
lumna, puedé ser localmente muy diferente y es muy
diff{cil dar mérgenes preferidos de velocidades &

este respecto.
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Por lo tanto en este ejemplo se indiéé
Spticamente los experimentos 1 & 8 y enalfticemen-
te por el contenido de la 1fnea 4 de la tabla 2 gel
experimento nﬁmero.lz, que el criterio de la rela-
cidn entre las velocidades del séiido ¥y las impure-
zas, resefiadas en la descripciéﬁ ha de ser cumpli-
do si se efectia la purificacidn deseada.

Este invento ha sidb comprobado experimen~
tando las condiciones que se éan en la siguiente
tabla nimero 1. ‘

Se han efectuado diversos experimentos,
en cada uno de tres sistemas diferentes:

1: Guijarros de vidrio - ague + coloran-

te "Vietoriablau® scluble en agua. i

o: Cristales de dcido tereftélico-liqui~-

.dés madres acuosos.
3t Oristeles de tereftalsto de dimetilo
- 1{quidos madres metandlicos.

E1 1{quido de lavado que circulaba en
contracorriente era agua purs en los sistemas L ¥
2 y metanol pﬁro en el sistema 3. Los experimentos

en este ojemplo fueron efectuados en una columna

de lavado vertical.

El éxito del método de acuerdo con el in

vento fue claramente visible en el caso del siste-

-0 -



ms, 1, No habia indicios de colorante adherido a los gui=~
jarros de vidrio ni contenido de colorante en el agua
utilizéda como liquidos de lavado qué fueron visibles
cuando abandonaban la columnz de 1lavado ﬁor el fon-
4o 7 '

Los resultados del experimento nuimero 12, con

respecto a la separacidn de impurezas se dan en la 1i-

nea 4 de la tabla nimero 2.
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A base de 1aé'figuras 2y 3, el funcigha;'
ﬁiento, conforme al invento, estd representado es-
quendticamente, empleando una torre de lavado. Para
= eomparacién, en la figure 1 estéurepresentadoren

5 esquena un fuﬁcionamiento conocido, segin el cual el
paterisl a iimpia; - punvo de prueba a- mezelado con
1{quido de lavado, es éeparado del 1{quido y suspen-
dido con un liguido de lavado. A continuacidn vuel-
ven a separarse el liguido de lavado y la sustancia

10 solida, presentandose la sustancia solida en el pun
to de prueba b.

Ia tabla siguiente conbiene los resulta-
dos del ehsayb que se obbienen segin el funcionamien
to conoeido y, en comparacidn con ello, segin el fun~

15 cionamiento conforme al invento:

TABLA 2

.

_ mat—r—ry

) - § ]
Procedimiento Punlo de Ep f 9% 3 Purezas f Ext.
L prueba : ‘Kz L
T } T : H 1 ™
Lietodo de traba—f f f f f f
~d0. conocido fa- | ! M H 1 4 '
se 1 ;@ . (139,20 ; 0,65 ;40-50 ; 3, 1,05
s ! ! ! ! ! !
Tietodo de traba-; i 1 R { 1
. jo conocido fa~- i i T R
&2 4 b 140,40 0,14 310-20 ; 2 0,42
S : ! ! ! ! ! !
_ Iavado Ge contrai ! ! ! ! !
corrviente fig, 2y ¢ 1140,41 1 0,053110 1 21 0,32
r ! L ! ot
Lavado en contra+ ! ! "l ! 1 ,
corriente fig. 3; ¢ 140,41 1+ 0,051110 121 0,31

2107-72 ‘ .E ! - 13 -
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Ep Pu:to de zolidificacion - ¢ -

37 Indice de &cidos - mg ICH/g WE -
52 Indice cromdiico Hagen de la masa fundida
1 Fluorescencia

Ext. Extincidn.

Laes purezas en los puntos de §rueba indi-
cados estan referidas al pesc del waterial seco. Bl
puso del ma%eriai en seco fue deﬁermiﬁaéo sacaﬁdo la
prueba en el pﬁnto Ge prueba cofresponéiente ys oven-
tualmente deépﬁés de quitar el disolverte no adheri~
do, seéénaola.y pegénﬁola;' :

En ‘todos los puntos & de rerirada de prue-

. ba, la relacidn de peso entre metanol y ILA era de

2 a 1, para que estubieran aseguradas conficiones de
partida comparables.
Bl procedizicnto de limpicza, conforue al

. ’ i - - ’ . ) 3 =X
inverto, puede transpasarse vambiein a 0Tros SLEveunas

. . - 4 ke s ' o on
bles adheridas, después de la obtencion experimental

-

de las condiciones de trabajo optimas de cada caso.

Espécialumente se determinarén el 1liguido Ge lavado

)
Lre]
L]
Q
L]
el
¢
Cu
O
)
w
L3
[0
=
“u
[}
[y
Q .~
]
[@2N
"
et
[NR
[
m .
¢}
o]
cl
K
[«
o)
&
0
<)
[0
e
(o]
«@
]
S
[oy]
feod]
(o
5]

as imou-

1
) ] ¥ F4 s 1 M o «© 37T o
rezas, cada vez con relacion al liguico de. lavado,
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15 distribucién apropiada del tamafo del grano, asi
como los métodos para su preparacion, por ejemplo,
por trituracidn o condiciones de cristalizacicn de-
finidas. -
5 Lsta soiicitud que corresponde a la pre-—
sentada en Republica Pederal Aclamena, el 27 de Ju-
lio de 1971, bajo el Nﬁmero P 21 37 447.0, se acoge
a los beneficios del Artfculo 51 del vigente Estatu~-

.

to sobre Propiedad Industrial.

10
15 " = REIVINDICACIOWES -
.o
-~ 20

) Tos puntos de inveneidn propia y nueva,
que’ se presenfan para que sean objeto de esta so-
licitud de Patente de Invencidn en Espafia por VEIN

’ 1E afios, son los sigulentes:

25 ) 1.~ Procedimiento para la limpieza de sug

21.7.72 I 15 -
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tancias solidas en cuya superficie estén adheridas
inburezas solubles, pof el movimiento de una sustan~
cia solida con relacion a un liquido de lavado, en
el que las impurczas son solubles, caracterizado por-
que velocidad de desplazamientc de la sustancia s0li~
da con relacidn al 1{quido de lavado es mayor o igual
que la velocidad de desplazeamiento macroscopica de
las impurezas, con respecto al liquido de lavado.

2e- Pfocedimianta conforme a la reivindica
cion 1, caractériéadb'porque la sustancia solida es
11evaq? en sentido vertical continua o iﬁtermitente-*
mente como mezecla de cristales o‘de'pa}tieulas, even
tualmente como mezcla de cristales o de particulas,
eventvalmente en un medio de susPensién;'contra una
corriente de 1liquido de'laﬁado, siendo extrafido el
1£quido de lavado, junto con las impurezas pasadas
a este, asi como, eventualmente al nedio de suspen-— '
sidn por arriba, y por abajo 1a sustanCﬂa solida lim
piada, aunta con llquldo de lavado 11mp10 continua
0 intermitentemente, o v1ceversa, cuando la dens1dad

de la sustancia solida es menor que la densidad del

‘1{quido de lavado, siendo extrafdo el liquido de la

vado, junto con las impurezas, asi como eventualmen

te el medio de suspensicn, por.abajo, y por arriba

. . ) . . . ’ .
la sustancia solida limpiada, junta con liguido de

=16 -
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lavado limpic, continua o intermitentemente.

3= Procedimiento confornue a.la reivindica
idn 1, caracterizado porgue la sustancia s6lida

es llevada continuamente como mezcla-de cristales o
de partfculas, eventuelmente en un medio Ge suspen-
sion, algo fuera del eje de rotacidn, a un depdsito
simétrico rotativo y se expone a una corriente de 1i
gquido de lavado conducido tangencialmente y puesto
en movimiento rotativo, s 1endo extraidos, de forma
continua bajo el efecto de la fuerza centrifuga, la
sustancia sdlida limpiada, junita con 1liquido de la-
vado limpio en la periferia exterior de la mezcla en
rotacién-y el 1fquido de lavado con las impurezas pa-
sedas a 61, as{ como eventualmente con’el medio de

4 . a7 .
suspension, por la zona del eje de rotacion, o vice-

versa, cuando la densidad de la sustancia solida es

'menor que la densidad del 11quldo de 1avaao, el 14~

«
quido de lavado Junﬁo con las impurezas pasadas a él,

asi como eventualmente con el medio de suspension,

se retiran en la periferia exterior de la mezcla en

rotacidn, ¥ en el eje de rotacidn la sustancia s0li-

da, junta con el liquido de lavado, siendo conducido
de forme continua corre5ponéiehtemenﬁe, el liquido

de lavado tangencialmente a la mezcla en rotacidn

. cerca del eje de rotacidn y la sustancia solida en

-7 -
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la periferia exterior de la mezcla en rotacidn.

4 .~ Procedimiento pax;a la limpieza de sus-
tancias solidas en cuya muperficie estdn adhefidas
impureza;s golubles.

Tal y como se ha descrito en la Memorig

que antecede, representado en los dibujos que se

racompafian y para log fines que se han especifico-

dos
Este Memoria oongta de diecimho hojas

escritas a mduina por una sola de sus caras.

Madrid, . 30 F\G@, 1972

P.A.

Alhertd de Elzaburg

Por PM%LU\/L\ -

21-7 ¢72/RTAQ"
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LEYENDAS

1 DMT procedente de 1= recristalizacién

2 Ifquido de lavado

3 Piltrado |

4 TMT purificado . 7 B

2(x)45 Liquido de lavado (parte x) + humedad remanente
442(1=x) DNT purificado + 1dquido de lavado (parte 1 - Xx)
2(x)4+6 Ifquido de lavado (Vpartex) 4 aguas madres
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