REF: 05-03090 A

Int, C1% ... COEC

i

Ne 424.508

MEMORTIA DESCRIPTIVA

corregpondiente a la solicitud de una '

PATENTE DE INVENCION

" Bolicitante: ATLANIIC RICHFIELD COMPANY

- Residencia: ~ ARCO PLAZA, 515 S. FLOWER SIREET, LOS. ANGELES,
S CALIFORNIA, ESTADOS UNIDOS. .
—,L,Prioridadt"De la solicitud de patente estadounidense
I Ne 345,060,&91 26 de Marzo 1973

Enuncisdo: " UN METODO PARA LA PURIPICACION DE PARAXTIENO



-2 -

para el equipo de refrigeracidn, para las etapas de cris
talizacidn, para las etapas de filtracién y/o centrifuga
cidén y para los distintos otros pasos en el manejo del
material. Los costos de manejo, incluyendo los costos de
energia y mano de obra, varian de vez en cuando y de si-
tio en sitio. Existen diferentes significativas relacip
nadas con el material de alimentacidén obtenible para tra
tamiento. Es ventajoso que la unidad de produccién de
paraxileno sea lo suficientemente flexible para adaptar-
se a las variacibnes en el material de alimentacidn que
pudieran deurrir a travéds de un periodo de unas cuantas
décadas.

Un mercado principal para el paraxileno es pa
ra la fabricacidn de dcido tereftdlico, que se usa predo
minantemente para elaborar tereftalato de glicol polimé-
rico utilizado para producir filamentos para telas, pell
culas y otros articulos termopldsticos. Consecuentemen-
te, las especificaciones de purcza para las plantas de
poliéster influencfan las normas de pureza gue sc¢ buscan
en la pianta de paraxileno., Las diferentes fébricas han
tenido durante periodo de tiempo difercntes especifica-
ciones diferentus relacionadas con la pureza minima de
paraxileno para la produccién del dcido tereftdlico y han
habido incrementos variables de precios para purczas ma-

yores de paraxilcnc. La abundancia de descripciones de
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1os métodos para separar el paraxileno de una corriente
aromdtica de Cg no permite ul técnico de efectuar una
aplicacidén evidente de las sugestiones anteriores para
1lenar las nccesidades de una sucesidn especifica, Los
factores tales como la composicidén del material de ali-
mentacidn, los costos de mano de obra, los costos de
energia, la purcza requerida del producto de paraxileno
y costos de construccidn de la fébrica son involucrados
en la competencia complicada entre los métodos para se-
parar el paraxileno de una corriente de hidrocarburo aro
mético de Cg. '

En ciertas dreas a través dc ciertos periodos
de ticmpo, la demanda para paraxileno que ticne una pu-~
reza mayor de 99.8 por ciento dominada los planes para
los proyectos de la fébrica, En afios recientes, en cier_
tas partes del mundo ha habido una demanda aumentada pa-
ra paraxileno de la purcza dentro de la escala de aproxi
madamente 99.2 por ciento a aproximadamente 99.75 por
ciento siendo por lo tanto significativamente diferente
del precio y/o la demanda para una pureza minima de 99.8
por ciento., Las tolerancias de mayores cantidades (v.gr.
cuatro veces mds en el productio con especificacidn de
99.2 por ciento que en el producto de una especificacidn
del 99.8 por ciento de impurezas) ha estimulado el inte-

réa renovado en métodos que reguieren solo una etapa de
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eristalizacidn, para distinguirse de las etapas de cris-
talizacidn miltiples que sc desean generalmente para un
producto de especificacién de 99,8 por ciento. Se ha
adoptado como prdctica normal, al preparar el paraxileno
de una pureza mayor de 99.8 por ciento, redisolver los
cristales de la primera ctapa y recristalizar el paraxi-
leno de alta purcza en la segunda etapa de recristaliza-
cidn., A4 pesar de la abundancia de literatura, la expan~
sidn y construccidn continua de plantas de paraxileno,
todavia no hay disponible una solucidn satisfactoria pa-
ra el problema de une planta de bajo costo para produc-
cidn de paraxileno al 99.2 por ciento., Ios métodos del
ramo anterior y las variaciones de los mismos se dan a
conocer en las Patentes concedidas a Hoff y otros, Nime-
ro 2,795,634, a Edison y otros, 3,462,506, 3,462,509,
3,462,510 y 3,462,511, a Dresser y otros nimero 3,462,503
y a Machell y otros mimero 3,662,013,

De conformidad con la invencidn se proporcio-
na un método en el cual un material de alimentacidn 1li-
quido gue consiste de paraxileno se enfria para separar
1z torta del filtro crudo del paraxileno, se trata luego
para obtener paraxileno de pureza comercial en donde se
proporcionan los pasos de: controlar la composicidn del
material de alimentacidén para que contenge por lo menos 21

por ciento de paraxileno y la mayoria del resto estd cons
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titufdo de hidrocarburos aromdticos de 08.

Mentener la torta del filtro a una temperatu-
ra dentro de la escala mediante -75%. = -50%. a través
del procedimiento de purificacién; someter la torta del
filtro a lavadas por inundacién con un solvente de hidro
carburo que tiene una temperatura de congelacldn dentro
de la escala de =130 %, a -75%. y una temperatura de
ebullicidn demtro de la escala de 35°C. @ 115°., cons-
tituyendo el solventu del 20 por ciento al 95 por ciento
del peso inicial de 1o $orta del filtro, teniendo el sol
vente une temperatura inicial dentro de la escala de
~70°C. a 40°C., retirdndose el filtrado la torta del fil
tro purificada de esto manera logrdndose el lavado por
inundacidén rdpidamente con un tiempo de contacto del sol
vente de lavar torta menor de dos minutos; y recuperar
el paraxileno gue tiene una pureza de por lo menos 99.2
por ciento fundiendo ¥ destilando dicha torta purificada
de una cristalizacién de paraxileno de una sola etapa.

Particularmente, una corriente de hidrocarburo
que consiste predominantemente de hidrocarburos aromdbii-
cos gque tienen no nds de 8 dtomos de carbono ¥y que con~
tiene por lo menos 21 por ciento de paraxileno, seé some-
te a refrigeracién para formar una suSpensiBn espesa que
contiene paraxileno el cual se somete a centrifugacidn a

filtracidn para proporcionar una torta del filtro cruda
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que contiene paraxileno., Un filtrado primario gue con-
tiene agua madre se retira, ILa torta del filtro luego

se trata durante un periodo de tiempo muy breve de menos
de dos minutos con el solvente dec la lavada que constitu-
ye de aproximadamente 20 por ciento a aproximademente 95
por ciento de¢l peso de la torta de paraxileno, y un fil-
trado secundario que constituye la mayoria dec las impure-—
zas de la torta del filtro cruda se retira de la torta
del filtro lavada de esta manera. Es ventajoso'usar el
solvente de la lavada de manera que haya un solo peso de
lavada por inundacidn. Una torta de paraxileno purifica-
da que tiene una pureza de por lo menos 99,2 por ciento
de paraxileno resulta de la combinacidn de la cristaliza-
cién de una sola etapa y del lavado con solventc rdpido.
La forta del filtro lavada puede fundirsc y destilarse
para separar el paraxileno de alta pureza del solvente de
la lavada., En la cristalizacidn del paraxileno, el fil-
trado primario (que comprende el agua madre) por lo gene-
ral pesa mucho mds que la torta del filtro, cruda, Hay
disponibles procedimientos para isomerizar el xileno a
fin de formar fracciones que contienen paraxileno adicio-
nal. El filtrado primario algunas veces se envia direc-
tamente o despuéds de purificacidn apropiada hacia una zo-
na de isomerizacidn para preparar un componente del compo

nente de recirculacidén del materisl de alimentacidn, Hay
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una variedad de potencialidades para hacer recircular
las fracciones a través de la zona de cristalizacidn sin
problemas no controlables de acumulacidn de impurezas o
pérdida del rendimiento adicional. Las selecciones téc-
nicas epropiadas pueden efectuarse en relacidn con las
temperaturas de recirculacidn mientras que retienen to-
davia el procedimicnto de cristalizacidén de una sola etz
pa de la hoja de flujo.

AYn cuando la pureza de poraxileno recuperable
en la torta del filtro, cruda, tal como se precipita ini-
cialmente en una suspensidn espesa de hidrocarburo aro-
mético de 08 refrigerada es menos del 95 por ciento en
peso, el paso sencillo de la sola efapa del lavado por
inundacién rdpido con un solvente de hidrocarburo que
constituye del 20 por cienmto al 96 por ciento de la tor-
ta, permite la preparacién de una torta lavada de la cual
puede recuperarse paraxiléno de pureza de 99.2 por ciento
o mejor fundiendo y destilando dicha torta del filtro la~
vada, El alto rendimiento (otribuido en parte & la pro-
porcidn relativomente pequefiz del solvente de la lavada
y en parte de la rapidez de la lavada por inundacidn y en
parte a que se impide la lixiviacidn excesiva) proporcio-
na ventajas de costo. Aun cuando la cristalizacidn de la
segunda etapa por lo general es necesaria para lograr pu-

rezas tales como 99.8 por ciento de materiales de alimen-
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tacidn que contienen cantidades convencionales de paraxi-
leno, puede lograrse una fdbrica menos costosa mediante
el procedimiento de cristalizacidn y una sola etapa de
la presente invencién.

El solvente de la lavada debe ser un hidrocar-
buro que tenga una temperatura de congelacidn dentro de
" 1a escala de -130°C. a -75%. particularmente de 60°C.
mediante lo cual no ocurre congelacidn de solvente a tem=—
peraturas de centrifugacidn dentro de la escala de apro-
ximadamente 97500, a aproximadanente —5000, Ademds, cl
solvente de la lavade debe tener una temperatura de ebu~
1llicidn mayor de 3500,, deseablemente mayor de 90°C. Yy
menor de 11500,, mediante lo cual un paraxileno de alta
pureza (de temperatura de ebullicidn de 138,4) puede se-
pararse econdémicamente del solvente de la lavada en una
torre de destilacidén. ILa velocidad del desplazamiento
del liquido ocluido en la torta del filtro cruda es la
caracterfstica m#s importante del solvente de la lavada,
El régimen al cual ¢l solvente penetra y disuelve el me-
taxileno y~otros componentes del liguido ocluido y las
temperaturas de centrifugacidn no es un fendmeno de equi-
librio debido 2 que la lavada completa rdpidamente antes
de poder alcanzar el equilibrio, ILa selectividad para
disolver y desplazar el agua madre sin disolver el para-

xileno durente el producto de lavada puede ser convenien
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tc pero la propensién para la disolucidn rdpida del para-
xileno puede resolverse saturando (para temperzturas de
centrifugacidén) del solvente con paraxileno justamente an
tes de inyectarlo hacia la torta del filtro crudo. La
recuperacién del solventc de la lavada ordinariamente es
tan completa y econdmica que la existencia del solvente
constituye solo una fraccidn muy pequefia de la inversién
de la planta y los costos de reposicidén del solvente au-
mentan el costo de cada kilogramo del producto en canti-
dad ton pequefia que el costo del solvente por lo general
es de poca importancia en contraste con la gran importan
cia de su funcionamiento parz llevar al méximo la -pureza
del producto.

El tolucno tienc numerosas ventajas como el
solvente de la lavada, especialmente cuando el filtrado
primario se hace recircular a través de una zona de iso-
merizacidn. El metilciclohexano tiene una temperatura
de ebullicidn mds baja que el tolueno y ofrece ciertas
ventajas. Bl isooctano disuelve cantidades pequefias de
paraxileno a temperaturas de centrifugacidn y ofrece cier
tas ventajas de selectividad; Una fraccidn de nafta que
$iene una escala de temperatura de ebullicidn de 90 a
10000., es mds econdmica que el isooctano y mds selecti~-
va. Otras naftas escentas de componentes eristalizables

a temperatura de -7500., y que tienen una temperatura de
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ebullicidn dentro de la escala de 35° a 115°C., son capa-
ces de funcionar satisfactoriamente debido a que la dan-
tidad decl solvente de la lavada siempre es menor gue el
peso de la torta del filtro cruda.

Las numerosas ventajas del tolueno como el
solvente de la lavada definen su seleccidn en un nimero
considerable de plantas de paraxileno.

Ia hoja del flujo prdcticamente autoexplica-
toria muestra esquemdticamente la cristalizacidn de una
sola etapa de paraxileno con lavado por inundacidén rdpido
de la torta de filtro cruda,

El procedimiento de la presentc invencidn se
disefia para la cristalizacidn de paraxileno a temperatu-
ra deseablemente de aproximadamente -6300., y dentro de
la escala de -500 a -7500. Se obtiecnen resultados desea-
bles solamente si la alimeﬁtacidn hacia el cristalizador
contiene por lo menos 21 por ciento en peso de paraxile-
no. Consecuentemente, laralimentacidn prueba que entra
por medio de la 1inea 10 por lo general tiecne un conteni-
do de paraxileno mayor del 21 por ciento., Se muestran
ciertas posibilidades opcionales en las lineas punteadas,
incluyendo la disponibilidad de hacer recircular el fil-
trado secundario a través de la linea 49 y/o de hacer re-
circular el producto de paraxileno a través de la linea

63. ILos controles apropiados proporcionan seguridad de
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que el material de alimentacidn 11 ajustado en tempera-
ture suministrado al primer tangue de eristalizacidén 13,
tenga el contenido minimo de 21 por ciento de paraxileno,
¥l enfriamiento inicial del material de alimentacidén pue-
de ocurrir en un intercambiador térmico 12 mediante lo
cual una corriente del filtrado primario 17 se calienta
a temperotura ambiente.

Cada uno de los tangues del cristalizador in-
cluye un primer eristalizador 13 y un dltimo ceristaliza-
dor 14, asi como muchos cristalizadores intermedios que
se refrigeran para enfriar el material de alimentacidén del
cristalizador 11 a la temperatura descada, tal como de
-63%., y dentro de la escola de -50°., a -75°C., for-
mando de esta manera una suspensién espesa de cristales
de pafaxileno en un aguo madre que consiste predominante=
mente de une mezcla de metaxileno, ortoxileno, etilbence-
no. Como se¢ ha manifestado anteriormente, el agua madre
puede contuner una cantidad pequefia del solvente de la
lavada que se deriva de una corriente recircular,

El efluente de los cristalizadores fluye por
medio de la linea 15 como una suspensidén espesa de cris-
tales de paraxileno en uno agua madre hocia una centrifu-
ga continua 16 que funciona como 1a gzona de filtracidn,
Una corriente del filtrado primario 17 se retira de la

centrifuga 16 dejando una torta del filtro cruda 18 en la
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periferia de la centrifuga.

Se encaminz la otencidn especifica al control
cuidadoso de le lavada de la torta del filtro cruda para
la preparacién de una torta del filtro altamente purifi-
cadn., De conformidad con la presente invencidn, es muy
importante evitar la lixiviacién prolongada de la torta
del filtro crude, pucsto que cualquier aceidn de lixivio-
cidn tiende a disminufr el rendimiento del producto desca
do sin purificacidn adecuada de los cristales. Ia torta
del filtro eruda consistc de paraxileno sélido 1liquido
ocluido, consistiendo el liquido ocluido predominantemen—
te de metaxileno pero incluye también stilbenceno,. orto-
xileno, paraxileno liquido ¥y posiblemente cuntidades pe-
quefias del solvente de 12 lavada reeireulado, La tempe-
ratura de ebullicidn del orto, metz, y paraxileno, son lo
suficientemente simejontes de manera que la recuperacién
del paraxileno simplemente medionte la destilacidn dc di-
cha mezela dé xileno no es econdmicamente atractiva, Sin
embargo, mediante el desplazamiento casi instantdneo del
1iquido oclufdo de la torta del filtro cruda con un sol-
vente de—temperatura de ebullicidén mds baja, ticne una tem
peratura de congélacidn 1o suficientemente bajo, se mejo-
ro el atractivo del paso dc destilacién subsecuente median
te lo cual puecde seporarse el paraxileno purificado de di

che torta del filtro lavade mcdionte un paso de destilo-
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cidn que tienc un costo suficientemente bajo y que es lo
bastante sencillo como pora ser comercialmente atractivo.
A fin de evitar la accién de lixiviacidn, el
1igquido de la lavada debe aplicarse durante un periodo de
ticmpo breve de menos de dos ninutos y la cantidad del
1iquido de la lavada debe restringirse o menos de 95 por
ciento en peso de la torta del filtro cruda. 4 fin de
gue la lavada de la torta del filtro cruda 18 con el sol-
ventc sea eficaz para desplazar cosi complctamente el me-
taxileno, la cantidad minima del liguido de la lavada de-
_ be ser mayor quc la cantidad del 1iquido ocluifdo en la
torta dei filtro y debe ser por lo menos de 20 por ciento
en peso de la torta de filtro cruda 18, Como se muestra
en el diagroma de flujo, el solvente de la lavads se in-
yecta como una lavada de inundacidn en 19; y el filtrado
sceundario sc¢ retira por la linea 20. Es importantc que
el paso de lavar se controle para lograr rdpidamente el
desplazamiento casi completo del 1iguido inicislmente
ocluido mediante lo cual la torta del filiro lavada con-
tiene liquido ocluido que consiste predominantenente del
solvente de la lavada, E1 control del paso de la lavads
para que sec rdpidas, es tombién esencial para producir al
minimo la lixiviacidn de los cristoles de paraxileno me-
diante el solvente de la lavada, En las modalidades pre-

feridas, el tiempo de contacto del solventc de la lavada
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y la torta del filtro es menor de eproximadamente cinco
segundos, Usando una centrifuga y cédlculos del volumen
de la torta del filtro cruda, pueden obtencrse lavadas
ventajosas a regimenes de flujo que corresponden a los
tiempos de contacto de una fraccidn pequefia de un segun-
do. Para lograr la pureza minima del 99.2 por ciento por
medio de la presente invencidn, sin embargo, por lo gene-~
rzl es ventajoso controlar el tiempo de contacto para que
sea por lo menos de un segundo.

Después de que los cristales de paraxileno se
han lavado rdpidamente, se descargan a través de la i~
nea 21, Es importante que la temperatura de la 1inea de
producto 21 no sea mds caliente que de 4000., que la tor-
ta cruda 18 y/o del filtrado primario 17, pero la tempe-
ratura del producto por lo general es ligeramente mds ca-
liente (v.gr. 59 ¢ 1°%.) que 1la del filtrado primario 17.
La corriente del producto 21 se funde en un tanque de
fusidn 22 y el liguido resultante se dirige hacia una zo-
na de osciladidn 23 caracterizada por una columna de des-
tilacidn 24. TLa alimentacidén desde el tanque de fusidn
22 entra en la columna de destilacién 24 a2 través de la
1fnea 25 y en la columna 24 los hidrocarburos se destilan
para sepé}ar un producto superior 26 desde una corriénte
de residuos 27 dirigide hacia una zona de compléfaéidn de

producto 28 y desde ashi hacia 1g linea de descarga de pro
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ducto 29. Es importante que el procedimiento de paraxile
no de una sola etapa proporcione un producto que tenga
uno pureza minima del 99,2 por ciento.

Pueden utilizarse varias particularidades op-
cionales bajo las circunstancias apropiadas cuandoc se de-
sce. Usualmente es ventajoso hacer recircular el solven-
te de la lavada que se recupera a través de la linea su-
perior 26 que puede mezclarse con el solvente de la lava-
da de reposicién que entra a través de la linea 33 y op-
cionalmente cuando se desea los solventes de lavada recir
culados entran a través de 1la 1fnea 31 a fin de proporcip
nar una linea de abastecimiento 19 del solvente de lava-
da, .

Ia funcidn importante del solvente de la lava-
da es desplazar rdpidamente el liquido ocluido en la tor-
ta del filtro cruda 18 mediante un solvente que tenga una
temperatura de ebullicidn lo suficientemente baja para
permitir la separacidén econdémica del mismo en la columna
24, Cualquier solvente de lavada que tenga una velocidad
répida de desplazamiento tiene tembién la desventaja de
disolver cantidades significativas de paraxileno a la tem
peratura de contrifugacidén de aproximadamente -63°C. Por
e jemplo, cuacndo el tolueno es el solvente de la lavada y
la temperatura de centrifugacidén es de aproximadanente

-6300., la solubilidad del paraxileno en tolueno a tempe-
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ratura de aproximadamente -63%¢., os de mds o menos 10
por ciento.

Si se desea, el solvente de la lavada puede mo
dificarse para inecluir una cierta cantidad de paraxileno
que corresponde esencialmente a la cantidad soluble a la
temperatura de centrifugacién, El paraxileno 1liguido
puede hacerse recircular a través de la 1fnea 35 (desde
1a linea 25 a través de la linea 25b o desde la-linea 27
a travéds de la linea 352) hacia un mezclador 36 que in-
cluye bombas de dosificacidén y elementos nezcladores.,
Cuando se emplea el mezclador 36, una corriente del sol-
vente de la lavada tal como la lineca 26 se dirige a tra-
vés de la linea 37 hacia la bomba y dosificacidn del mez-
clador 36 y el liguido de paraxileno recirculado se bom-
bea desde la linea 35 hacia la bomba de dosificacidn me-
diante lo cual el efluente 38 del mezclador 36 consiste
del solvente quc contiene una .cierta cantidad de paraxile
no que corresponde esencialmente a la solubilidad del pa-
raxileno en dicho solvente de la lavada a la. ?cemperatur_a}_
de centrifugacién, Alternativamente, la columna de des-
tilacidén 24 -puede hacerse funcionar a fin de que.la co-
rriente -superior contenga la concentracidn .de paraxileno
deseada. El mezclador 36 proporciona una representacidn
de hoja de flujo esquemdtica para la lavada de la: torta

del filtro cruda con un solvente que contiene una pegquefia
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cantidad de paraxileno o ninguna cantidad de paraxileno
y debe interpretarse como una ilustracidn esquemdtica de
un método alternativo en vez de un requisito del equipo
indispensable.

Es esencial que el solvente de la lavada se men
tenge a temperatura inferior a 40°C., sin embargo, puesto
gue la planta de recuperacidén de -paraxileno por lo- gcne-
ral estd a temperatura ambiente menor de 40°C., esta li-
nitacidén no es indebidamente molesta., Si se emplea sola-
mente una cantidad muy pequefiz tal como de 20 por ciento
del solvente de la lavada, es tolerable una temperatura
relativamente elevada para el solvente de la lavada sin
lixividcidn excesiva de los cristales de paraxileno. Cuan
do se emplean cantidades relativamente mayores del solven
te de la lavada y/o cuando el paso de la lavada emplea un
tiempo de contacto mds prolongado cue el tiempo de contac
to minimo, entonces es mds ventajoso mantener una tempera
tura mds baja para el solvente de la lavada., Un enfria-
dor 39 puede enfriar una corriente apropiada del solvente
de la lavada a una temperatura que es entre 40°%C. y una
temperatura de aproximadamente Soc.mayor que la torta del
filtro cruda 18. E1l solvente de la lavada por lo tanto,
tiene una temperatura dentro de la escala de -70°C. a
4000., pero frecuentemente es 59 hésta aproximadanente 95°

C., mds caliente que la torta del filtro cruda pero puede
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tener una menor temperaxﬁra que la de la torta. En las
modalidades preferidas, el solvente de la lavada se en-
fria a una escala de ftemperatura de'-?OOC. a -10°¢ Cuan-
" do se emplea el enfriador 39, el solvente caliente puede
entrar a través de la linea 40 y el solvente enfriado
puede salir a través de la linea 30 para volver a entrar
hacia la corriente del solvente de la lavada apropiado.

El paso de la lavada tiende a aumentar la tem-
peratura en la torta del filtro de manera que la torta
del filtro retirada en la corriente 21 es por lo menos un
grado centigrado mds caliente que la torta del filtro cru
da 18. Ia cantidad del solvente, la temperatura del sol-
vente y la velocidad de la operacién de lavar todas se
regulan para controlar eficazmente dicho éumento de tem-
peratura dentro de los limites de 1° a 40°C., de tempera-
tura diferencial.

El filtrado secundario puede ser dirigido ha-
cia una linea de retiro de subproducto 46 lo cual puede
ser deseable cuando el solvente se selecciona para que
‘tenge una solubilidad minima para el paraxileno y cuando
dicho suﬁbroducto se programo para mezelarse con otros
hidrocarburos para venderse como gasolina, Si el solven-
te de la laveda disuelve una cantidad significativa de pa
raxileno tal como el tolueno, y si la nlimentaeidn nueva

contiene una concentracidén suficientementé elevada de pa-
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raxileno para permitir la recirculacién sencilla del fil-
trado secundario, entonces el filtrado secundario no mo=-
dificado puede hacerse recircular mediante la linea 49 pa
ra mezclarse con la linea de alimentacidn fresca 10,

Si se desea, puede proporcionarse una zona de
desﬁilacid? 41 para el filtrado secundario., Una columna
de destilacidn 42 puede tratar el filtrado secundario que
entra en la linea 43 a fin de proporcionar una corriente
del solvente de la lavada recirculado 44 y un filtrado
secundario evaporado instantdneamente 45, El filtrado
secundario evaporado instantédneamente desde el fondo de
la torre de destilacidén 42 puede dirigirse ya se& por me-
dio de la linea 47 hacia la linea de descarga del subpro-~
ducto 46 o por medio de la linea 48 hacia la linea de. re-
circulacién de filtrado secundario 49,

Se suscitan ciertas ventajas incluyendo en la
linea de alimentacidn 11 hacia los cristalizadores una
cierta cantidad de solvente de la lavada que es atribui-~
ble aproximadamente a la cantidad del solvente en el fil-
trado secundario, La facilidad con la cual se forman los
cristales de paraxileno y la facilidad con la cual se la-
va rdpidamente el liquido ocluido desde la torta del fil-
tro cruda, es mayor cuando hay presente una cantidad pe-
quefia del solvente de lavada, La eficacia del paso de la

vada por inundacidn rédpido es atribuible no a fendmenos
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de equilibrio sino @ fendmenos del régimen de desplaza—
miento. .

Las diferencias pequefias. en la viscosidad del
1fquido oclufdo modifican la velocided con la cual. se desg
plaza mediante el solvente de 1a lavada.. La temperatura
en cristalizadores 13, 14 y la centrifuga 16 puede ser me
nor cuando el filtrado secundario se hace recircular y
dicha -temperatura mds baja peraite la recuperacidn de una
mayor porcidén del paraxileno en l1a centrifuga.,. Hay una
variedad de ragones por las cuales se acumulan ventajas
al hacer recircular el filtrado secundario no modificado
en vez de utilizar la zona de utilizacién 41.. Sin embar-
g0, la presencia del solvente de la 1ayada en el filtrado
primario en la linea 17 restringe la utilidad del mismo..
Por lo tanto, algunas veces es deseable proporcionar una
gona de destilacién 51 para el filtrado primario. Es
sorprendente que susciten ventajas de la provisién.de una
zona de destilacidén 51 para la recuperacién del solvente
de la lavada de una cantidad mucho mayor que el material
de temperatura de ebullicién clevada de la que puede tra-
tarse en‘ia zona de destilacidén 41,. Dicha zona de desti-
lacidén de gran cépacidad 51 tiene sus ventajas no pard re
ducir al minimo el costo de la recuperacidénh del componen-
te del solvente de la lavada del filtrado secundario sino

para un funcionamiento superior de la centrifuga a fin de
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1levar 2l méximo la recuperacién de los cristales de po~
raxileno de altalpureza después de una cristalizacidén de
una sola etapa.- Cuando se emplea una zona de isomeriza=-
ciéh separada y el tolueno es el solvente de la lavada,
el tolueno puede recuperarse del isomerizado a fin de que
1a zona de destilacidn 51 se interprete como la ilustra-
cidn esquemdtica de un paso para la recuperacién del sol-
vente en vez de un requisito indispensable para la colum-
na en un sitio especifico.-

La zona de destilacidn 51 incluye una torre de
destilacidn 52. El filtrado primario 17 entra en la to-
rre de destilacidn 52 a través de la linea 53, proporcio-
nando una corriente superior 54 del solvente de la lava-
da recirculado y una corricnte de reéiduo 55 que puede
designarse como el filtrado primario evaporado instantd-
neamente que puede dirigirse hacia la 1ines de retiro de
subproducto del filtrado primorio 60. El solvente de la
lavada recuperado de la linea 44 de ia zona de destila-
cién 41 y/o de la lfnca 54 de la zona de destilacién 51
se dirige'hacia 1a lineca 31 para mezclarse con el Sblven—
te recuperado de la 1linea 26 de la zona de destilacién
23

Un mezclodor 61 consiste de bombas de dosifi-
cacién y elementos mezcladores para afadir el paraxilcno

recireculado en la linea 35 hacia el alimento retirado en
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1la 1fnea 62 para proporcionar una torriente de alimenta-
cién enriquecida 63 que vuelva a entrar en la corriente
de alimentacién 10: Por lo gemeral, el material de ali-
mentacidn se selecciona para gue contenga por 1o menos 21
por ciento de paraiiieho eliminando de esta manera cﬁal-
guier necesidad del megclador 61,

El solvente de¢ la lavada debe ser ﬁh hidrocar-
buro que tenga unc temperatura de ebullicidn que ho sea
mayor de 11500., debido a la importancia de separar el
solvente de la lavada del producto de alta pureza en la
torre de destilacidn 24 a un costo atractivo. Ia tempe-
ratura de ebullicidn del solvente debe ser mayor de 3500.
y deseablemente debe ser mayor de 9000, Es atn de mayor
importancia que la temperatura de ebullicidn del solvente
de la lavada, la temperatura de congelacién que debe ser
significativamente menor que la temperatura de centrifuga
cién y debe quedar dentro de la escala de -130%. a -60°Q.
El solvente de la lavada debe ser un hidrocarburo que no
interfiera con la cristalizaéién dél paraxileno o con la
recuperacidn del paraxileno puro en la torre de destila-
cién 24.

Entre los hidrocarburos que son apropiddes co-
mo solventes para la lavada se pueden mencionar el tolue-
no que, debido a gue es un hidrocarburo aromdtico que tie

ne una estructura semejante al ¥ileno, es particularmente
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ventajoso, Ademds, lo presencia de tolueno en la corrien
te del subproducto y/o las pérdidas mccénicas del solvente
de la lavada de la recirculacién no son demasiado scrias
cuando se emplea tolucno como ¢l solvente de la lavada,

E1l ciclopentano, metilciclohexano, cicloalca~
nos substituidos con alqullo y mezclas de los mismos tie-
nen temperaturas de congelacidén deseadas menores de —60 C.
¥y temperaturas de ebullicién dentro de la escala de 35 a
115 C. El "isooctano" contiene ya sea una proporcidn pre
dominﬁnte de 2,2,4-trimetilpentano'y sus isfmeros asocia-
dos o un alguilato y fracciones de mafta que hierven a
temperatura entre 90O y lOOOCa, pudiendo emplearse también,

Otros hidrocarburos, puros o mezclados que
1lcnan los requisitos de temperatura de congelacién den-
tro de la escala de -60° a —13000,, y temperatura de ebu-
1licidn dentro de la escala de 350 a 11500., son tambidén
apropiados pero por lo general son menos preferidos que

1os hifrocarburos identificados como CH 3 6 5? CH3C6 11’
C8H g 7 HC de C7—C8, que tienen temperaturas de ebulli-

cién de aproximadamente 90° a 100 °%.

El desplazamiento fotal ¥ la velocidad de des-
plazamiento del liquido ocluido enla torta del filtro cru
da es el objeto del lavado por inundacidn breve, La tem=
peratura, la proporcién del solvente de la lavada, la pre

sencia o ausencia de paraxileno recirculado ¥y factores re
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lacionados pueden modificarse para lograr un producto de
alta pureza a un costo reducido al minimo. ILa eficiencia
de la recuperacidn del solvente de la lavada, por lo ge-
neral es lo bastante grande de manera que el costo por
litro del solvent: de la lavada no es por lo gengral un

factor critico para seleccionar un solvente de la lavada,

Ejemplo 1

Una alimentacidn nueva que contiene 18 por
ciento de paraxileno siendo el resto predominantcmente me
taxileno se introduce a través de la linea 10 y se dirige
a través de 1la linea 62 hacia una bomba de dosificacidn,
El paraxileno lfguido se hace recircular a través de la
linea 35 hacia el mezelador 61 mediante lo cual el conte-
nido de paraxileno de la 2limentacidén ajustada se aumenta
hasta un 23 por ciento. Dicha alimentacidn sjustada de
ia linea 53 se mezcla con el filtrado secundario recircu-
lado de la linea 49 y se dirige hacia el intercambiador
térmico 12. Ia corriente de xileno ajustada en tempera-
tura en la linea 1l se dirige hacia una serie de cristali
zadores 13, 14 a fin de proporcionar una SUSpensién espe-~
sa descargada a través de la linea 15 que consiste de crig
tales de paraxileno sélidos que se dispersan en una agua

madre que consiste predominantemente de metaxilenoc y que
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incluye una cantidad pequefia de ortoxileno, una cantidad
pequefia de etilbenceno, y una cantidad peguefia de tolue-
no. Dicho tolueno es atribuible a la recirculacién del
tolueno desde el filtrado secundario.

Dicha suspensidn espesa se dirige hacia la cen
trifuga 16 en donde el agua madre se retira como el fil-
trado primario a través de la linea 17 y la forta del fil
tro c¢ruda 18 avanza hacia la zona de lavar en la centri-
fuga. ILa torta del filtro cruda 18 consiste de cristales
de paraxileno y aproximadamente 16 por ciento en peso de
agua madre oclufda. ILa inundacidén temporal de la torta
del filtro mediante el liguido de la lavada 19 que ge in-
yecta hacia la zona corta de la torta que iavanza se regu.
la para que sea de breve duracidén. Usando una cantidad
de tolueno que corresponde a aproximedamentc el 25 por
ciento del peso de la torta del filtro cruda, dicho sol-
vente de la lavada inunda instantdneamente la torta del
filtro y disuelve instantdneamente el agua madre. ILa so-
lucidn del agua madre en el solvente de la lavada se re-
ﬁueve instantdneamente a medida que la porcién inicial
del filtrado seccundario se retira a través de la linea 20.
Ia inundacidn de la torta con el solvente de la lavada es
tan rdpida que no hay oportunidad de una lixiviacidn sig-
nificativa de los cristales de paraxileno mediante el sol

vente de la lavoda, Después de dicha lavada rdpida, el
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1iquido ocluido en la torta lavada es predominantemente
tolueno con sélo cantidades pequefias del metaxileno que
dominaban inicialmente en el lIiguido oclufdo en la torta
del filtro crudo.

El filtrado primario 17 se retira a temperatura
de -6000., que es 3 grados mds caliente que la suspensién
espesa suministrada mediante la linea 15, EL filtrado se
cundario de la linea 20 se retira 2 temperatura de —52°C.,
o sea aproximadamente 8° mds caliente que el filtrado pri
mario, Dicho calentamiento es atribuible al hecho de que
el tolueno s¢ enfria no a la temperatura de ~63°C. de 1la
linea 15, pero sdlo a aproximadamente OOC., mediante lo
cual el solvente relativamentc calicnte desplaza rdpida-
mente el agua madre oclufda. ELl solvente calicnte se po-
ne en contacto con los cristales de paraxilens durantc un
periodo de tiempo mucho més breve para permitir un equi-
librio, ya sea parc las caracteristicas de solubilidad o
de tempc;atura. La torta del filtro lavada sc¢ retira a
través de la 1linea 21 y se dirige hacia un tengue de fu-
sidn 22, ILa mezcla liquida de paraxileno y el solﬁente de
la lavada fluye a través de la linca 25 desde el tanque
de fusidn hacia la torre de destilacién 24. El tolueno se
destila por- la parte superior a través de 1la 1linea 26 y
el producto de xileno se retira a través de la linea in-

ferior 27 y se hace avanzar a través de la zona-de compen
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gacién 28 hacia la linea de retiro de producto 29, Se
encamina la atencién especifica al hecho de gue el produc
to de paraxileno tiene una pureza nayor del '99.2 por cilen
%o a pesar de la utilizacién de dYnicamente la cristaliza-
cién de paraxileno de una sola ctapa.

Una corriente del producto recirculado puede
dirigirse a través de la linea 35b desde 1la linea 25 y/o
desde 1a 1linca de producto 27 a través de la 1inea 35a, -
El paraxileno recirculado pucde estar a través de la 1li-
nea 35 hacia el mezclador 36 y hacia el mezclador 6l, La
hoja de flujo mﬁestra la corriente de recirculacidén de pa
raxileno 35 como una linea punteada debido 2 que dichas
alternativas son recursos opcionales para responder a cir
cunstancias especificas y no son indispensables para la
eristalizacidn de paraxileno de una sola ctapa.

ELl tolucno recuperado en la linca 26, si sc de
sea, puede dirigirse a través de la linea 27 hacia el mez
clador 36 para la preparacién de una solucién gque contie~
ne aproximadamcnte 9 por cicnto paraxileno, gque s¢ retira
por ejemplo de la linea 38 y que se hace regresar a la L
nea de recirculacidn del solvente de la lavada 26, Un en
friador 39 estd adaptado para enfriar unz corriente del
solventc de la lavada, que puede entrar a través de la 11
nea de entrada 40 y regresar por medio. de la linea-efluen

te 30 hacia la linca dé precirculacidn del solvente de la-
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vada 26, E1 solvente de lavada recuperado desde la zona
de destilacidn 41 y/o la zona de destilacidén 51 se dirige
a través de la linea 31 hacia la linea de recirculacidn
del solvente de lavada 26,. Se afiade tolueno como el sol-
vente de la lavada de reposicidén a través de la linea 33.
Una zona de destilacidn 41 que incluye una torre de dosti
lacidn 42 puede abastecerse con filtrado seccundaric a tra
vés de 1la 1linea 43 proporcionando de esta manera el sol-
vente recirculado a través de la linea superior 44 y las

lineas de recireulacidén 31 y 36, sucesivomente..

Ejemplo 2

Una alimenfacidh nueva que contiene 24 por
ciento de paraxileno se suministra a través de la linea
10. No se inyccta paraxileno recirculado de¢ manera que
no se utiliza el mezclador 61, El filtrado secundario
se hace recircular desde la linea 49 consistiendo dicho
filtrado del solvente de la lavada y de los hidrocarburos
aromdticos de 08.. El naterial de alimentocidn ajustado se
dirige a través del intercambiador térmico y sigue un pro
cedimiento semejante para aquel .del ejemplo 1 con lo ex-
cepcidn d¢ las variaciones relacionacas con el uso de me-
tilciclohexano como el solvente de la lavada, Tanto el

mezelador. 36 como el mezelador 39 se emplean de mancra que
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el solvente de la lavada introducide en 19 contiene una
cierta cantidad de paraxilenc que corresponde esencial-
mente a la solubilidad del paraxileno en el metilciclohe-
xano a la temperatura de centrifugacidn, ILa centrifuga
se mantienc a temperatura de aproximadamente -63°C. La
solucién del solvente de la lavada se enfria a temperatu-~ -
ra de aproximadamentc —300 antes de inyectarse hacia la
centrifuga en 19, Lo cantidad de metileciclohexano gue se
emplea como el solvente de la lavada es de aproximadamen-
te 50 por ciento en peso del rvgimen de rutiro de la tor-
ta del filtro cruda a través de la linea 21, El metilci-
clohexano tiene mayor selectividad para exbtraer ¢l meta-
xileno sin lixiviar el paraxilenc de la torta del filtro.
Dicha selcetividad c¢s atribuible al regimen o rapidesz con
la cual el agua madre, que consiste de grondes caniidades
de metaxileno se disuclve en el solvente de la lavada,

El metilciclohexano se recupera bastante satisfactoriamen
te tanto en la torre de destilacidn 24 como en la torre
de destilacidn 52. Se retira a través de la linez 29 un

producto de paraxileno de purcza comercial.

Ejemplol3

5S¢ emplea "isoocctano™ como el solventc de la

lavada en vez de metilciclohexano y ¢l regimen de inyec-



- 30 ~

c¢idn en 19 corresponde esencialmente al 70 pof ciento del
reginmen de retiro del producto en la linea 21. En ".otros
respectos, se sigue el procedimiento del Ejemplo 1, El
"isooctano” tiene mayor propensidén a lixiviar los cris-
tales de paraxileno permitiondo por lo tanto el uso de
una proporcidn mayor del solvente de la lavada durante el
periodo de lavado exbtremadamente corto de la torta del
filtro cruda. Se retira a través de la linea 29 un pro-
ducto de pureza comercial, El alquilato comercial repre-
senta una calidad técnica de "isooctano” que es aprbpiado

para este objeto.

Ejenplo 4

Una nafta que ticne una escala de temperatura
de ebullicidn de 9000.,'a 100%. vy que estd generalmente
exenta déhﬂidrocarburcs aromdticos y se filtra 2 tempera-
tura de -l3b°C., para eliminar cualesguiera de los compo-
nentes fdcilmente congelables sc¢ utiliza como el solvente
de la lavadsa, El solvente se enfria a temperatura de
—5000., ¥ no se hace recircular paraxileno con el mismo.
Dicho solventc enfriado sc emplea a un regimen que corres
ponde al 75 por ciento del regimen de retiro de la torta
a travéds de la linea 21 y cl filtrade secundario se hace

recircular a través de la linea 49. La nafta se recupera
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en la columna de ddstilacidn 52 y se hace recircular a
través de las lineas 54 y 31. EL funcionamiento cuidadoso
de la columna 52 es importante cuando la unidad de para-
xileno se¢ integra con una unidad de isomerizacidn para
convertir ¢l agua madre de las lineas 55 y 60 en un iso-
merizado apropiado para incluirse en la alimentacidn nueva
10. Las cantidades excesivas de las substancias no aromd
ticas pueden aumentar los regimencs de formacidn de coque
_en la zona de isomerizacidn a no ser que s¢ remueva préc-—
ticamentc toda la nafta en la columna 52, Se retira a
través de la lInca de producto 29 un paraxileno comercial

nmente puro.

Ejemplos 5 a 8

Una corricnte de hidrocarburos aromdticos de

08 que consiste de ortoxileno, metaxileno, etilbencenoc ¥y
paraxileno, y que contiene aproximadamente 23 por ciento
de paraxileno, sc enfrid a temperatura de aproximadamente
-6200., para proporcionar una suspensidén espesa de para-
xileno en una agua madre, La suspensidn espesa se tras-~
_1add hacia un filtro mantenido o temperatura de aproxima-
damente —62OC., y el agua madrc se retird de la torta de
filtro cruda de paraxileno. E1 tratamiento al vacio de

1a torta del filtro cruda disminuye la humedad de la tor-
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fa del filtro hasta una cscala de aproximademente T por
ciento a aproximadamente 10 por ciento en peso.

De conformidad con la presente invencién, di-
cha torta del filtro se trata con tolueno que es Unicomen
te mAs o menos adecuado para inundar la torta y llenar tg
dos los intersticios de la torta del filtro sin maontcner
un nivel de lfgquido significativamente mds elevado que el
nivel de 1o torta quedondo Aicha centidad dentro de la
escala de 20 por cicnto a 95 por ciento del peso inicial
de la torta dcl filtro, deseablemente menor del 50 por
cientc. Se logran ventajas importantes debido a que hay
involucradn sélo un paso de lavar sin que se¢ necesite agi
tacidn neednica pafa volver a formar un2 suspensidén espe-
sa de los cristales de paraxileno en un solvente,

Ta escala del peso del sclvente para una lava-
da con solvente de inundacién es de 20 por ciento a 95
por ciento para acomodar no solanente las variaciones en
la porosidad de 1o torta del filtro sifio taubién las va-
risciones én el e@uipo on dende se lleva o cabo el paso de
lavar. Bs oltamente deseable reducir al ninimo la lixi-
viacidn en secuencia, caonalizacién y particularidades re-
1ncionadas de la extraccidn del solvente y llevar al mdxi
no la purificacién atribuible a la obturacidn del flujo
del solvente. Bl tiempo de retencidn de la mezela inun-

dada de la torta del filtro y tolueno debe ser nenor de
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dos minutos y puede ser tan corto asl como de uh segundo

cuando se usa una Ccntrifuga. Hablendo disponible una

cantldad controlada de tolueno para la lavada durante un

periodo lo mds breve gque sea préctlco, se activa el tipo

de lavada do inundadién o flujo obturado (para distinguir
e "de la lixiviacidn en secuencia).

Cuando se usa un filtre de tipo de laboratorio
no se.aplica.vacio hasta el final del periodo de-reten-
cién o contacto. Un sélo lote de tolueno se distribuyd
uniformemente a través de la parte superior de la torta
del filtro de manera que el flujo de la lavada a través de
la torta del filtro puede describirse convenientemente co-
mo un fluJo obturado. A femperatura de aproximadamente
-62 C., el tolueno disuelve aproximadamehte el 10 por cien
to de parax;lqno. ‘1 rendimiento de la torta del filtro
purificada se diémin}zye en aproximadeamente 1 por cionto
bor cada 10 pof cientc en peso del solvente en cantidad
mayor que el lote de inundacidn ninimo y no de excederse
de un mﬁximo de 95% adn cuando las condiciones del flujo

totalmente qompleta.
Los datos relacionados con cuatro crio-purifi-

caciones de paraxileno se muestran en el Cuadro I.
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Dichos datos demuestran gue es capaz de lograr
ge ventajosamente una purcza elevada mediante el lavado
por inundacidn de un solo lote de la torta del filtro mien
tras que sc¢ logra todavia un rendimiento atractivo. Dicha
crigtalizacidn de una sola etapa elimina el equipo costo-
so relacionado con la refusidn, recristzlizacidén y refil-
tracién del paraxileno, tal y como es nceesario cuando
se desea una puresza del producto tal como de 99.8 por
ciento.

Es posible destilar el segundo filtrado para
recuperar el solvente de la lavada de tolueno. Bl refi-
nado aromdtico de 98 del paso de la lavada pucde obtener-
ge como una calidad técnica de xileno o puede ser dirigi-
do hacia una zona de isomerizacidn o utilizarse de otra
manera, Si el filtrado secundario se hace recircular ha-
cia la alimentacidn, entonces el tolucno sec descarga pre-
dominantenente de las zonas criogénicas mediantc la des-
carga como sélo una peguefia parte del filtrado primario.

En un control, siguiendo ¢l mismo procedimicn-
to general que el deserito, pero repitiendo unicamente una
lavada al 47 por ciento cuatro veces, de manera que la can
tidad de tolucho usada para la lavade de la torta del fil-
tro s¢ aumente hasta 188 ?or ciento, el rendimiento se
redujo al 49 por ciento del 87,18 por ciento de la torta

pura y hasta 53 por cicnto del contenido de paraxileno de
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la torta. Dichas pérdidas de rendimiento fucron atribui-
bles a la lixiviacidn del paraxileno de la torta del fil-
tro cruda mediante el uso de un ticmpo de contacto excesi
vo ¥ una cantidad sxeesiva de tolueno. ILa pureza de dicho
producto era sélo del 99,64 por ciento menor de-la de 99.8
por ciento requerida por algunos clientes. Una serie de
controles de esta naturaleza establecicron la_importancia
de rcducir al minimo la cantidad de tolucno cmpleada para
lograr convenientemente lo lavada de tipo de inundaeidn
prdctica y establecieron el mdximo de 95 por ciento.

4l recuperar el solvente de 1a lavada de tolug
no nediante destilecidn, sc suscitan ciertas ventajas téc
nicas durante ¢l control de la composicidn destilada de
nanera que contenga aproximadamente 10 por ciento de pa-
raxileno. De manersa semejante, un solvente de lavada de
tolueno puede prepararse para que contenga 10 por ciento
de paraxileno. GCuando el solvente de la lavada de tolue-
no contiene aproximadamcnte 10 por ciento de paraxileno,
se obtienen rendimientos mds clevados que cuando se usa
tolueno puro para la lavadsa mientras que todavia renueve
las impuregas rdpida y eficazmente.

Hasta que se complete la lavada con tolueno
la torta de paraxileno debe mantenerse.a temperatura den-
tro de la escala de --50o a -7500.; para lograr los resul-

tados ventajosos de la presnte invencidén. La temperatura
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del solvente de lavada dc tolueno (con o sin paraxileno

disuclto) debe mantenerse dentro ds la escala de -70 a

T » -40%., & fin d¢ lograr los resultados vcntagosos de la i
s 7 preszntu 1nvenc16n. Adn con tolucno, que se ha cal»ntauo
a tcmperatura de 40 C., puede llevarsc o cabo una lavada;
por 1nundac16n minlma micntras que s¢ nonticnen las tem-f?
pqraturas de la forta fria a menos -de =50 %.. Ia cantldad
de tolucno es tonto menos del 95 pdr cicnto en peso de la
torta "de’ parax1leno como de lo suf1c1untumvnte limitada ;é
' para mantaner 1o temperatura de 1a torta o menos de. —50 c.= I
tfie@jﬂgr :‘ Medlantu une scrie de prucbas se ha establccl- ’

do que la cantldad de tolueno que se cmplea para’ la lava—i
da del iote por inundacién debe ser del 20 por c1cnto o

~~~~~

1:A:;95 por c1cnto de 1a torta y quc 1la allmuntacldn 1n1c1a1_

) 'Jubb contencr por 1o menos 21 por ciento a6 parwxlleno ¥
B que aicha lavoda es vemtnjosa para los métodos ds una soéﬂ
la ctopa que requicren purczas uayores dol 99.2 er c;en—fri.;
to pern menores del 99.8 por civnto de paraxileno. '
Sonsposibles varias modificceciones dela inven=-. - -

c¢idn, sin desvicrse del alcance de las cldusulas %nexas.
En resumen la Patente de Invencidn que'se soli-".

cita deberid recaer sobre las siguientes:

POOR
QUALITY
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REIVINDICACIONES

1.~ . Un método para la purificacidn de paraxileno en
donde un material de alimentacibén liquido que consiste en
paraxileno se enfria para separar una torta del filtro crudo
de-paraxileno Y en donde dicha torta del filtro cruda luego
se trata para obtener paraxileno de pureza comercial, carac-
terizado por los pasos de: controlar la composicidn del ma-
terial de alimentacidn para que contengi por 1o menots 21
por ciento deparaxileno y la mayoria del resto que esta
congtituida de hidrocarburos aromaticos de Cy; mantener la
torta del filtro a una temperatura dentro de la escalsa de.
-75°C., a -50°C., a través del procedimiento de purificacién;
someter la torta del filtro a lavado por inundacidn con un
solvente de hidrocarburo que tiene una temperatura de conge-
lacién dentro de la escala de -130°C a -75°C., y una tem-
peratura de ebullicidbn dentro de la eecala de 35°C a 115°C.,
constituyendo el solvente del 20 por ciento al 95 por
ciento del peso inicial de la torta del filtro, y teniendo
el éolventé una temperatura inicial dentro de la escala
de_-?O?C., a 40°C., siendo retirado el filtrado de la
torta del filtro purificada de esta manera y lograndose el
lavado por inundacidn répidamente con.un tiempo de eontac-
to del solvente de la lavada con la torta de menos de dos

minutos; y recuperar paraxileno que tiene una pureza de
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por lo menos 99.2 por ciento fundiendo ¥ degtilando dicha
torta purificada de una cristalizaéién de paraxileno de

una sola etapa.

2.~ Un método de conformidad con lo reivindi-
cado en la reivindicacibdn 1, caracterizado en que tanto la

temperatura inicial del solvente de la lavada como is tem~

peratura del efluente del solvente de la lavada queda dentro

de la escala de -70°C a -10°C.

3.- Un método de conformidad cbn lo reivindicado
en cualesquiera de las reivindicaciones 1 y 2, caracteriza
do en que el tiempo de contacto es de 1 & 5 segundos.

4.~ Un método de conformidad con lo reivindicado
en cualesquiera de las reivindicaciones 1 a 3, caracteriza-
do en que el solvente de la lavada es tolueno.

5.~ Un método de conformidad con lo reivindicado
en cualesquiera de las reivindicaciones 1 a 3, caracteriza-
do en que el solvente de la lavada se selecciona de ciclo-
pentano, metilciclohexano, cicloalcanos substituidos con
alquilo y mezclas de los mismos.

6.- Un método de conformidad con lo reivindicado
en la reivindicacidn 5, caracterizado en que el solvente
de la lavada ;e selecciona de 2,2,4-trimetilpentanc, 2,2,
3-trimetilpen§ano, 2,3,4~trimetilpentano y mezclas de los .
mismos. '

7.~ Un método de conformidad con lo reivindicado



- 40 -

en cualesquiera de lag ;eivindicaciones l a 3, caracterizado
‘en que el solvente de la lavada se selecciona de nafta y
fracciones de alquilato que hierven a temperatura dentro

de la escela de aproximadamente 90° a 100°c.

' 8.~ Be reivindice por Gltimo como objeto sobre el
que ha de recaer la patente de invencidn que se sblicifa:

M UN MEZODO PARA LA PURIFICACION DE PARAXTLENO "

Todo conforme queda descrito y reivindicado en la
presente Memoria Descriptiva que consta de cuarenta phginas
mecanografiadas y dibujos que se acompafian.

' Madrid, 21 de Marzo de 1974
BERNARDO UNGRA

p.p. .~ /.
o )zﬁ?y
p/:' i



. !
AT
@\\
M
C\NQ.Q
VIONN onmazmmm,
#/,6T OzZJIRW 8D T ‘DTIPBK
FIEVIMVA YIVOSH

S5 |g
; // _fll
\I —-III"V-.II.IJ
o9 | - '
@ﬂ_ﬂ..r.“ i
I " i
v 1
||||||||||||||||||| | - | 28
LIt ot
| P S, G- [ Iy
mN mN 1 ' .ﬂ.l-lulunllnl-l-/l [ _ _ § mm
\ % RN 1 b L
[ ) -
' i eb vl by
A - A e EREENE
ce i D) )l ot RO e | b
N r--F=a Y , / 02 I L ' _ oy !
N "\Al | T Pl * J > IJ | I | “ _
S SRR “ S St acel 1 L L bt
R , Dbse ! " _ %7 m 4
_wm“ ! | L G2 ! -
Ll i :
b o ] .
| I | ! m ! I [
=== A | S ; _
_ B\@ se | ! -2 y -
" O Ly “ .
| - b LA = = | _ _
TR L N Dt - o1 i
{ | “llrl u 1 A P
“ U, a7 r/||..| e ——— I"v||||.|“ ce !n’qll.lv "
| og | I

s s s e it = e e — —— —— — —— — — — o _—= S — ——— — —
— - — —— - — ———— ———— — — —

YOINN YLOH ANVIWO0D TTITAHOIN OILNVILY




ATLANTIC RICHFIELD COMPANY

'-—"—".-—-‘—_-—_ S I D G S S —"—_— — -

- v - a—— — — - — o ——— oy | - —— ———

N — 1
o @ o™ i
4\ [}
L] ULy
, Ve e
© m W _
N n rioemomomoooos 2!
@ |y T
8 ' 1 l-_ T\ |
' | ST
1T
| i
19
|
! }
(K4 |
ro
P |
]
|
|
_ o
! )
i
)
3 - o 10
i St N
|||||||||||||| v
IV o
| 7/
L
—_ ||||../|II..IIL "
’ L]
lllllll nﬁll'!lllllL
Im.W N
0




AUds uvbvivn

ESCALA VARIABLE

Madrid, 21 de marzo 1974
BERNARDO UNGRIA
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