MINISTERIO DE INDUSTRIA

REGISTRO DE LA PROPIEDAD INDUSTRIAL

‘Es m30116 ® a1

FECHA DE PRESENTACION

©16-9-1974

P.~ 58.450
R.C. Bennett
Case N2 1

PATENTE DE [INVENCION

ESPANA
PRIORIDADES:
@Num:ﬂo @ FECHA paLS
398.119 17-9-73 E.U. 4.
@'FEGMA DE PUBLICIDAD @CLASIF!CACION INTERNAGIOMAL. PATENTE DE LA QUE ES DIVISIONARIA
C) 07 (/ // & f_.?w,x.
o "7 V o Y
e ‘"‘.;‘ ER =

TITULD DE LA INVENCION

% DIMWITLO A PAR

"7 PEQCEDIITWHTC PAR
ﬂl&"“

’{}/CTUQR LA CRI§5ALTZAbIOA DY TSREFTALATO
UHA- SOLUCION DEL MISMO BN HMETANOLM

N =
) "" . Q‘E‘f\g‘le/\

@ SOLICITANTESE)

. it I
HY C[)@N/ﬂg}%}’{ ATED

DOMICILIO DEL ‘s\.xcl T

de América

910 sarket Street, W11u1n3¢on, Delaware, 19899, Estados Unidos

@ INVENTOR (ES)

Tichard Ohi

sholm Pennett

@ TITULAR (£8)

@ REPRESENTANTE

DON ALBERTO DE ELZABURU .

{ARSURZ

UNE A+ 4 MOD, 31086

UTILICESE COMO PRIMERA PAGINA DE LA MEMORIA

TGG.



10

15

20

25

3.9.7

po" 580450
R.C. Bennett

Case No. 1

Este invento correspende a la técnica qui-
mica. Se refiere a la cristalizacidn.

La cristalizacidn, como es bien sabido,
es el cambio de material cristalizable del estado disuelto,
fundido, liquido o gaseoso, a un estado sélido cristalino.
Este invento se refiere al cambio de material cristaliza-
ble del estado disuelto a un estado sdlido cristalino, en
otras palabras, a la cristalizacidn en solucidn.,

La cristalizacidn en solucidn solamente
tiene lugar después que una solucidn que comprende el ma-
terial cristalizable (denominado aqui soluto) y un disol-
vents para el soluto, resulta sobresaturada, es decir, con
tiene més soluto gue el que puede normalmente disolver el
disolvente a la temperatura a que se encuentre la solucidn.

lLa sobresaturacidén va segquida de nuclaa-
cidn y crecimiento de cristales. La nucleacién, o forma-
cién de nicleos, se puede efectuar afiadiendo cristales
finos del soluto ¢ de otro material cristalino al disol-
vente, o bien puede ser espontdnea, El crecimiento de crig
tales es el desarrollo de cristales a partir de los nd-

cleos, Depende del tiempo durante el cual permanezca so~
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bresaturada la solucién y del tiempo durante el cual per-
manezcan en contacto los nlcleos y los cristales en desa-
rrollo con la solucidn mientras la misma estd sobresatura
da.

La sobresaturacién de la solucidn puede
conseguirse variando la temperatura de la solucidén hasta
una temperatura a la cual 8l soluto sea menos soluble en
el disolvente (para la mayoria de los disolventes y de
los solutos esto significa enfriar la solucidn), por eva-
poracién de disolvente de la solucidén para concentrar sl
spluto, o bien efectuando continuamente el cambio de la
temperatura de la solucidén y la svaporacidn del disolven-
te., Este invento estéd orientado hacia la cristalizacidén en
solucidn en la cual se consigue la sobresaturacidén al me-
nos por enfriamiento de la solucidn.

La cristalizacidn en solucién por enfria-
miento se lleva a cabo bien sea como un procedimiento por
lotes o bien sea como Un procedimiento continuo. En el pro
cedimlento por lotes se enfrfa en general la solucidn a un
régimen o a unos regimenes seleccionados para establecer
y mantener la solucidn en una condicidn sobresaturada has-
ta que se haya conseguido la maxime cristalizacidn, con lo
cual se obtiene despuds de la nucleacidén el grado deseado
de crecimiento de cristales. En el procedimiento continuo

la alimentacidn caliente concentrada se mezcla con un gran



volumen de pasta hecha Tecircular a la temperatura final
bajo condicionss gue dan por resultado un pequefio aumen-
to de la temperatura y la concentracidn para sl material
hecho recircular. Se consigue la sobresaturacidn exponiepn
5 do esa mezcla a una menor presidén de vapor en la masa, lo
cual enfrfa la mezela por evaporacidn del disolvente. Por
consiguiente, un procedimiento continuo de cristalizacidn
por enfriamiento (denominado a veces procedimiento de cir-
culacidn forzada) implica una masa (agufl denominada masa
10 de cristalizador) que comprende soluto cristalizado y
aguas madres o aqua de cristalizacidn (parte l{quida de
la solucidn después de haber tenido lugar la cristaliza-
cion del soluto) y una corrients de circulacidn de gran
caudal a y desde la masa de cristalizador. La masa ss es-
15 tablece y se mantiene con un alto grado de agitacidn ya
sea por agitacldn mecdnica o6 ya sea, como es sl caso
usual, por agitacién hidrédulica, como por introduccidn
de la corrients de circulacidn tangencialmente en la masa
de cristalizador, por retirada de la corrisnts de circu=
20 lacidn tangencialmente desde el cristalizador, o bien
por ambos procedimientos efectudndose-la retirada sn la
direccidn de flujo rotacional en la masa. EL grado de agl
tacidn es tal que la masa es una pasta, La corriente ds
alimentacidn de solucién caliente se introduce en la co-

25 rriente de circulacidn mientras se reatira la pasta como

3.9574‘ - 4 -
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una corriente de descarga ya Sea.desde la masa o ya sea
desde la corriente de circulacidn., En una realizacidn
del procedimiento se selecciona la nresidn ambiente- de
la masa para que de por resultado la evaporacidn dal “di-
salvente desde la masa de cristalizador y para estéﬁlecer
y mantener con ello la temperatura de la masa sustancial-
mente por debajo de la temperatura de la corriente de ali-
mentacidn. £1 caudal de la corriente de circulaciéﬁléé lo
suficientemente alto como para que, al entrar la corticn-
te de alimentacidn en la corriente de circulacién, geﬂen~
frife adiabAticamente a la temoeratura de la masa de cris-
talizador y de la corriente de circulacién, A

En comparacidn con la cristalizaciér por
lotes, la cristalizacién continua tiene una serie de ven-
tajas. No obstante, cuando se anlica el arocedimiento de
cristalizacidn continua por enfriamiento descrito en lo
que antecede a soluciones en las gue intervengan disol-
ventes que sean sustancialmente mAs volitiles que el aqua
y tempseraturas que sean sustancialmente mds altas que les
puntos de ebullicién de los disnlventes de las soluciones
a la presién atmosférica, hay una desventaja importante.
Las corrientss de descarga tienen concentraciones de cris-
tales finos que son demasiado altas para una eficaz separa-
cidén de los cristales desde las z2guas madres.

£1 problema al cual proporciona una so-
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lucidn este invento es el de cdémo reducir al minimo la
produccidn de cristales finos en tales casas,

La excesiva produccidén de cristales
finos en tales casos se considera que es debida a la
svaporacidn sdbita del disolvsnte justamente antes dal
punto en que la corriente de alimentacién entra en la
corriente de circulacibn sustancialmente mds frfa, La
evaporacién sibita de disolvente se considera que ori-
gina una nucleaclidn espontédnea, El efecto de enfriamien-
to de la corriente de circulaciénm sobre la corriente de
alimentacidén origina también nucleacién esponténesa, No
obstante, debido & la nucleacidn esponténea originada
por la evaporacidn sdbita de disolvente, no solamente
existe un nimero excesivo de nlcleos sobre los cuales
crecen cristales, sinc que la cantidad de soluto dispo-
nible para el crecimiento de cristales es disminuida,

El resultado es una cantidad excesiva de cristales fi-
nos, La razdn por la que se produce la evaporacién slibi-
ta de disolvente ss que la altura de presidn, o presién
hidrostdtica, an sl punto ds introducgién de la corrien-
te de alimentacidn en la corriente de circulacién es in=-
suficiente para impedir la volatilizacidn del disoclvente
en la corriente de alimentacién, aunque es suficiente pa
ra impedir la volatilizacidn del dissolvente en la co=-

rriente de circulacién mds fria,

-6 -
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De acuerdo con este invento, se redu-
ce al minimo la produccién de cristales finos estable-
ciendo y manteniendo la altura de presidn z presidn hi-
drostética de la corriente de circulacién en el punto de
introduccidn de la corriente de alimentacidn al menos -
igual a, y preferiblemente mayor que, la diferencia de
la presién.de vapor del dlsolvente a la temperatura de
la cprrienté,da alimentacidn de entrada y la presidn de
vapor del disolvente en la corriente de circulacidén que
llega a ese punto, La presidn de vapor del disoluente'depqg
de de la concentracién de soluto de esa corriente y Jds la
temperatura de la corriente. Puede determinarse mediante
procedimientos y scuaciones bien conocidos en la técnica.

En una realizacién del procedimientn v
el aparato de este invento, en particular, aunque no que-
de limitado a ella, cuando se efectla el enfriamiento de
la solucidn por enfriamiento de la masa de cristalizador
o de la corriente de circulacién mediante serpentines de
enfriamiento o mediante un cambiador de calor, la presidn
hidrostitica requerida se establece y mantiene poniendo
la masa de cristalizador bajo la presidn ambiente corres-
pondiente a esa presién hidrostatica.

En otra realizacidn del procedimiento
de este invento, en particular, aunque no quede limitado
a ella, cuando se sefectla el enfriamiento pér evaporacidn
del disolvente se pone la masa de cristalizador a una
elevacidon por encima del punto de introduccidn de la

corriente de alimentacidn en la corrients de circulacidn,

29.9075 - - 7 -
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a la cual se establece y mantiene la presidn hidrostiti-
ca requerida por este invento,

En una realizacién del aparato de P
te invento, en particular, aunque no quede limitadaiif
ella, cuando se efectla el enfriamiento por evaporagiéﬁ
del disolvente, los medios de vasija para la masa de cris-
talizador se sitdan a una elevacidn por encima de lgzgnién
de los medios de conducto de corriente de alimentacidn
con los medios de conducto de corriente de circulaciién
para la cual se obtiene la oresién hidrostética requeri-

da bajo condiciones normales de .funcionamiento. L

En otras realizaciones del procadimign-
to y del aparato de este inventa se emplean tanto‘}q:pre-
sifn ambiente como la elevacién de la masa de cristaliza-
dor para establecer y mantener la presién hidrostdtica re-
querida en el punto de introduccidén de la corriente de ali-
mentacidn.

En aguellas situacisnes en las que se
deses mixima cristalizacidn, y en las que sl punta de
introduccidn de la corriente de alimentacidn esté en el
terreno o suelo o cerca de éste, la altura de la masa
de cristalizador desde el suelo o terreno requerida pa-
ra obtener al menos una proporcién sustancial de presidn
hidrostatica. deseada en el punfo de introduccidn de la
corriente de alimentacidén puede ser tan excesiva que no
resulte practica. En tales situaciones, de acuerdo con

este invento, se efectla la cristalizacién en dos o mis




etapas. En la primera etapa se pone la masa de cristali-
zador a una altura practica por encima del punto de in-
troduccidn de la corriente de alimentacidn en la cnfiien-
te de circulacidn y se establecen y se mantienen la' mz2sa
5 y la corriente de circulacién a la temperatura a la sual
la presidn de vapor del disolvente en la corriente de .cir-
culacidn es igual a, y preferiblemente mayor que, La.dife-
rencia entre la presidn de vapor el disolvente en la éo-
rriente‘de alimentacidn de entrada y la presidén hidrostd-
10 tica de la corriente de circulacién en ese punto. En - essas
condiciones, solamente tiene lugar una cristalizacién par-
cial del soluto en la primera stapa. En la sequnda etapa
se pone la masa de cristalizador de segunda etapa a una
altura practica por encima del punto de introduccidn de la
15 corriente de alimentacidn para la segunda etapa, la cual es
la corriente de descarga de la primera etapa, y se estable-
cen y se mantienen la masa y la corriente de circulacidn
@ la temperatura a la cual la presidn de vapor del disol-
vente en la corriente de cireulacidn es igual a, o prefe-
20 riblemente mayor que, la diferencia entre la presidn de
vapar del disolvente en la corriente de alimentacidn de se-
gunda etapa de entrada y la presidn hidrostética de la corrien-
te de circulacién de la sequnda etapa en ese punto, En esas
condiciones se cristaliza mds soluto., Si no se crista-

25 liza toda la cantidad deseada de soluto en la segunda eta-

29,9,75 - - 9 -
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pa, se puede usar una tercera etapa, o mds etapas, para

conseguir el grado maximo deseado de cristalizacidn.

El mejor modo actualmente previsto para

llevar a la préctica el invento se ha ilustrado en el di-

bujo, 8l cual constituye una parte material de esta expo-

sicidn y en el cual, brevements sxpuesta, se representa

esquemdticamente una realizacibn preferida de un sistema

de

cristalizacién por enfriamiento y por svaporacidn en

dos stapas, de este invento.

Con mayor datalle, en el dibujo se ilustra

ssquemdticamente una primera stapa de cristalizacidn 10 y

una segunda etapa de cristalizacidn 12,

de

La primera etapa de cristalizacidn compren

un recipiente 14 de cristalizadot: destinado a contener

una masa 16 de cristalizador a una presidn ambiente mayor

que la presidn atmosférica, E1l recipiente tisne una parte

superior en forma de clpula con una salida de vapor de di-

solvente conectada a un conducto 18 de descarga de vapor,

el
de
de
es
de

en

cual comprende una vélvula 20 de control del caudal y
la presién del recipiente. El conducto 16 de descarga
vapor conduce a un condensadar 22, £l vapor condensado
retiradg del condensador 22 por medio de un conducto 24

condensado, el cual, en ests caso, conduce a una sntrada

8l reciplente 14 de cristalizador. El reciplente 14 tiene

una salida para retirar tangencialmente uma corriente ds

- 10 -
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pasta desde la regidn inferior de la masa 16 de crista-
lizador, y una entrada de corriente mezclada para intro-
ducir tangencialmente en la direccién de flujo rotacio-
nal o de torbellino de la masa 16 una corriente ep la
parte superior de la masa por debajo, pero en la regién,
de la superficie superior dindmica de la masa 16 bajo
condiciones normales de funcionamiento. En combinacidn
con la salida y la entradé de corriente mezclada del re
cipiente 14 de cristalizador, hay medios de bomba y con
ducto de corriente de circulacidén, Estos medios compren
den Un conducto 26 de retirada de pesta, una bomba 30 y
un conducto de retorno 32. El conducto 26 de retirada
de pasta se extiende hacia sbajo desde la salida de re-
tirada de pasta en el recipiente 14 de cristalizador,

a la admisidn de la bomba 30, misentras que Bl conducto
32 de retorno se extiende desde la descarga de la bomba
hacia arriba, hasta la entrada de corriente mezclada
del recipiente l4. Conectado al conducto 32 de retorno
hay un cenducto 34 de corriente de alimentacidn con una
vdlvula 36 de control del caudal y de corte. E1l punto
en el cual el conducto 34 de corriente de alimentacidn
se une al conducto 32 de retorno, el punto de introduc-
cidn ds la corriente de alimentacidn, de acuerdo con es
te invento, est& donde bajo condiciones normales de fun

cionamiento la presién hidrostédtica de la corriente mez-

- 11 -



clada en el conducte 32 de retorno es al menos igual a,
y preferiblemente mayor que, la diferencia entre la;qga—
sién de vapor del disolvente en la corriente de alimenta-
cidn de entrada y la presidn de vapor del disolvente-an la
5 corriente de circulacién en ese punto. En la realizécién
ilustrada se obtiene esa presién hidrostitica situunds
para ello el recipiente 14 de cristalizador de modo-yue
el nivel de liquido eficaz (nivel medio de la supef?iéie
superior dindmica de la masa 16) en el recipiente, bééu-
10 condiciones normales de funcionamiento, esté a la altu-
ra H por encima del punto de introduccién de la coiﬁian-
te de alimentacidn, a cuya altura una calumna de lé“méz-
cla de solucidn de la corriente de alimentacién, y pay-
ta de la corriente de circulacidn tiene en la partéeih-
15 ferior de la misma dicha presidn hidrostdtica. Como re-
sultado, el conducto 32 de retarnc tiene una sececidn 38
que se extiende hacia arriba desde el punto de introduc-
cidn de la corriente de alimentacidn hasta el nivel
al cual se introducen la corrients de alihentacién y‘la
20 corriente de circulacidn mezcladas en el recipiente 14
de cristaliZadof, gl cual puede considerarse como un
ramal hidrostatico.

Se retira la pasta de la primera etapa

25

298.9,75 - 12 =




de cristalizacidn 10 por medio de un conducto 40 de des
carga de la primera etapa, que conduce desde el condug
to 26 de retirada de pasta a la segunda etapa 12 de cris
talizacidn, E)l conducto 40 de descarga de la primera
5 etapa tiene una vglvula 42 de control del caudal y de
corte,
La segunda etapa de cristalizacidn 12 com
prende un recipiente 44 de cristalizador de segunda eta-
pa destinado a gontener una masa de cristalizador 46 a
10 una presién ambiente menor que la presidn atmosférica,
El recipiente 44 tiene una parte superior en forma de
clpula con una salida de vapor de disolvente unida a un
-eonducto 48 de descargas de vapor. El conducto 48 ds des
carga de vapor conduce a un condensador 52, El .condensa-
15 do formado en el condensador 52 es conducido desde el con
densador a través de un conducto 54 de condensado, el cusal,
en esta realizacidn, donduce a una entrada esn el recipien
te 44 de cristalizador. En combinacidn con el conducto
54 de condensado hay un conducto de vacfo 55 provisto de
20 una vAlvula 57 de control de vacio y de corte, la cual
conduce a una fuente de vacfo 59, El recipients 44 de cris
talizador tjene una salida para retirar tangencialmente
una corriente de pasta desde la regién inferior de la ma
sa 46 de cristalizador, Yy una sntrada de corriente mezcla

25 da para introducir tangencialmente en la direccidn de flu

3,B.74 - 13 =
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Jo rotacional o de torbellino de la masa 46 una corrien-
te en la parte suparior de la masa por debajo, perofﬁh

la regidn, de la superficie superior dinimica de 13 me-

sa 46 en condiciones normales de funcionamiento. Egiéom-
binacidén can la salida y la entrada de corriente meéq}a-
da del recipiente 44 de cristalizador hay medics de bom-
ba y conducto de corriente de circulacién, Estos mé;lbs
comprenden un conducto 56 de retirada de pasta, unafbom—
ba 60 y un conducto 62 de retorno, El conducto 56 Qg;yé-

tirada de pasta se extiende hacia abajo desde la saiida

‘de retirada de pasta en 8l recipiente 44 de cristaiiga-

dor, hasta la admisién de la bomba 60, mientras que-éi

conducta 62 de retorno se extiende desde la descaiéS?de
la bomba hacia arriba, hasta la entrada de corriente mez
clada del recipiente 44, Conectado al conducto 62 de re-
torno estd el conducto 40 de descarga de la primera eta-
pa. E1 punto en el cual el conducto 40 de corriente de

descarga de la primera etapa se une al conducto 62 de re

torno, el punto de intreoduccidén de la corriente de ali-

mentacidn en la segunda etapa 12, de acuerdo con este in-

vento, estid donde bajo condiciones normales de funcisna-
miento la presidn hidrostdtica de la corriente mezclada
en el conducto 62 de retorno es al menos iqual a, y pre-

feriblemente mayor que, la diferencia entre la presidn

de vapor del disolvente en la corriente de descarqa de la
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primera stapa de entrada y la presidn de vapor del di-
solvente en la corriente de circulacidn en ese punto.

En la realizacidn ilustrada se obtiens esa presidn ini-
drostdtica situando para ello el recipiente 44 de cris-
talizador de modo que el nivel eficaz de liguido (n%uél
medio dev;a superficie dindmica de la masa 46) en el re-
cipients bajo condiciones normales de Funcionamianfo es-
td a la altura H” por encima rel punto de introducéiﬁn
de la corriente de alimentacidn, a cuya altura una cn-
lumna de 1a mezcla de la paste de la corriente de deccar-
g9a de la primera etspa y de la pasta de la corrierte de
circulacidn de la sequnda etapa tiene en la parte infe-
rior de la misma dicha presién hidrostitica. Como resul-
tado, el conducto 62 de retorns tienes una seccidn 65 que
se extiende hacia arriba desde el punto de introduccidn
de la corriente cde descarga de la primera etapa hasta el
nivel en 8l cual se introaducen la carrienté de descarga
de la primera etapa y la corriente de circulacidn de la
sequnda atapa mezcladas en el recipiente 44 de cristali-

zador, el cual puede considerarse igualmente como un

ramal hidrostitico.
Se¢ retira la pasta de la segunda etapa

de cristalizacidn 12 por medio de un conducto 70 de des-

carga de la segunda etapa con una vdlvula 72 de control

- 15 -



10

15

20

3.9,74

del caudal y de corts,

Este conducto, en algunas realizaciones, con
duce & una o més etapas de cristalizacidén adicionales. No
obstante, en la rsalizacidn ilustrade conduce a una etapa
74 de separacidn de cristales, en la cual se separan los
cristales y las aguas madras.

Para hacer funcilonar el sistemg de cristali-
zacidn de dos etapas represantade en el dibujo, la corrien
te de alimentacién de solucién caliente a una temperatura
sustencialmente superior a la temperatura del punto de sbu
1licidn ala presidn atmosférica del disolvente que hay en
la misma, se introduce por medioc delconducto 34 de cor®ien
te de alimentacidn en el conducto 32 de retorno de la pri
mera etapa. La corriente ds alimentacidn se snfria con ra-
pldez adiabdticamente hasta la temperatura rsinante en la
corrients de circulacidn que fluyse a través del conducto
32 de retorno. Debido a la presidn hidrostdtica en el pun-
to de introduccidén de la corriente de alimentacidn en la
corrients de circulacidn, no tiene lugar evaporacién sid-
bita del disolvente an la corriente de alimentacidn, Cual-
quisr nucleacidn que se produzca en la corriente mezclada
que resulta de la unidn de la corrients de alimentacidn
con la corrients de circulacidn, es el resultado del en-
friamiento de la corriente de alimentacidén. Por consiguisp

te, se llega al méximo en las candiciones para 8l creci-

- 16 =
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miento de cristales. Cuandc la corriente mezclada entra
en la masa 16 de cristalizador, tiene lugar la evapora-
cién de disolvente y con sllo es svacuado calor de la
masa 16 de cristalizador. El grado de evaporacidn, y por
consiguients la cantidad de calor svacuado ( y a su vez
la temperatura de 1a masa 16 ds cristalizador), se con-
trola regulando para ello el desprendimiento de vapor de
disolvente a través del conductoc 1B de descarga de vapor,
y por consiguiente la presidn dentro del recipiente 14

de cristalizador. Controlando es{ la presidn se controla
8l grado de evaporacién de disolvente de la masa de crig
talizador y por consiguiente se controla la tempsratura
de la masa de cristalizador, Se ratira la pasta de la ma
sa de cristalizador por medio del conducto 26 de retira-
da de pasta, a un caudsl, controlado por la cepacidad de
la bomba 30 y por la regulacién de la velocidad de la bom
ba 30, para el cual el caudal de la corriente de circula-
cién que fluye a través de la bomba 30 y el conducto 32
de retorno es tal que estd sustancialmente 2 la tempera-
tura de la masa 16 de cristalizador, y la mezcla de la
corriente de alimentacidn y de la corriente de eirculacidn
que fluye hacia arriba a través del ramal hidrostédtico 38
estéd sustancialments a la temperatura de la masa 16 de
cristalizador. La temperatura de la masa 16 de cristali-

zador se establece y ss mantiene a la temperatura
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a la cual la presién de vapor del disolvente a la tem-

o
peratura reinante en la corriente de circulacidn es ak’

Lt

menos igual a, y preferiblemente mayor quse, la preségnjz
de vapor del disolvente en la corriente de alimentaqgén
de entrada en el conducto 34 de corriente de alimantéc}én
menos la presién hidrostética en la parte inferior del ra-
mal hidrostitico 38,
Parte de la nasta retirada de la maéa
de éristaliZador a través del conducto 26 de retiradp -
de la pasta es conducida por medio del conducto 40 de -
corriente de descarga de la pasta a la segunda etap;'ae

cristalizacidn., En esta etapa se estableceysa mantie- "~

ce

ne la masa 46 de cristalizacidn a una presidn inferiper

a la atmosférica, Regulando con la vdlvula 57 del con-
ducto de vacio 1la magnitud del vacfo aplicada, se contro-
lan la presidn de la masa 46 de cristalizador, el grado
de evaporacién de disolvente desde ésta Y, por consiguien-
te, la temperatura de la misma. La nasta es retirada de
la masa 46 de cristalizador por medio del conducto 56

de retirada de pasta de la segunda etapa a un caudal,
controlado por la capacidad de la bomba 60 y por la regu-
lacion de la velocidad de la bemba 60, para el cuél el
caucdal de la corriente de circulacidn que fluye a tra-
vés de la bomba 60 y del conducto 62 de retorno, Yy la

mezcla de la corrisnte de descarga de la primera etapa

29.9075 - 18 -



y de la corriente de circulacidn de la segunda etapa
que fluye a través del ramal hidrostitico 68, estén.
sustancialmente a la misma temperatura que la masaiQG
de cristalizador. La temperatura de la masa 46 de cris-
5 talizador es con ello establecida y mantenida en uﬁ va-
lor para el cual la oresifn de vapor del disclvente
en la corriente de circulacidn que llega al punto de’
entrada de la corriente de descarga de la primera eta-
"pa es al menos igual a, y preferiblemente mayor que,

10 la presidn de vapor del disolvente esn la corriente de
descarga de la primera etapa en el conducto 40 menéé‘la
nresidn hidrostitica en la narte inferior del ramal hidros-
t4tica 68.

Con el sistema de cristalizacidn expuesto

15 .en lo que antecede, se puede efectuar una cristalizacidén
mixima deseada de soluto a partir de la corriente de ali-
mentacidn inicial con una produccidn minima de cristales
finos,

Una aplicacidn tipica de este sistema de

20 cristalizacidn en dos etanas esti en la cristaliZacién

. de tersftalato de cimetilo (DMT) a partir del metanol.
En la siguiente tabla se dan los datos de solubilidad pa=-
ra el DKT en metanol, y los datos ¢de nresidn de vaasor del

metanol a diversas temperaturas.

29,9,175 - 19 -
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3.9.74

Solubilidad Presidn de Vapor de Metanol

Temp. gramos de DMT/100 mm de Hg m de Metanol
ag ‘gramos solucidn absolutos  absolutos *
40 2,1 255 4y 4
50 3,5 400 6,9
60 5,7 620 10,7
70 9,8 940 16,2
80 16,0 1.350 23,2
90 27,0 1.900 32,7

100 44,0 2. 600 44,8

110 70,0 3.550 61,1

% Suponiendo una densidad constante del metanol ds
0,79 gramos/ml y despreciandc los efectos de la
solucidn,

A partir de escs datos se pueds calcular
que para un sistema de cristalizacién de una sola étapa
de acuerdo con este invento siendo la’cnrriente da ali-
mentacidn una solucidn metandlice saturada de DWNT a 1009C
y siendo la temperatura de la masa de cristalizador de
509eC, la masa de cristalizador debe estar a una elsvacidn
tal que la altura del nivel eficaz de liguido de la masa

de cristalizador en condiciones normaless de funcionamierty

- 20 -



deba ser de al menos aproximadamente 37,9 metros por_en-
cima del punto de introduccidn de la corriente de giimen—
tacién en la corriente de circulacidn. Siendo 422C 1a
temperatura de la masa, la altura del nivel eficaz ce li-
5 quido de la masa de cristalizador en condiciones narmales
de funcionamiento debe ser de al menos aproximadamgnta
39,9 metros (por interpolacidn de los datos anteriores
representados sobre una base del logaritmo de la presidn
en funcidn de la reciproca de la tempsratura absoluta)
10 por encima del punto de introduccidén de la corrients de
alimegntacidén en la corriente de circulacidn. El moniaje
de los recipiehtes de cristalizador a elevaciones para
las cuales las masas de cristalizadar tcngan esas altu-
ras de nivel 8ficaz de liquido normales, no es en general
15 practico. Por consiguiente, en tales circunstancias se
prefiere un sistema de cristalizacidén de mdltiples etapas.
Las condiciones de funcionamiento norma-
les tinicas para la cristalizacién de una solucidn de te-
reftalato de dimetilo en metanol saturada, en el sistema
20 de cristalizacidn continua de dos etapas representado en
el dibuja, son las siguientes:
Temperatura de la corriente de alimentacidn
34 = l0oeC
Presidn ambiente de la masa e cristalizador

25 16 = 1.000 mm de Hg absolutos

29,9,75 - 21 -



Tempsratura de la masa de cristalizador 16 = 71,29C
H = 27,5 metros minimo
Presién ambiente de la masa de cristalizador
46 = 280 mm de Hg absolutos
5 Temperatura de la masa de cristalizador 46 = 42,08C
. H’= 12,5 metros minimo
En estas condiclones ss reduce al minimo
la formacidn excesiva de cristales finos de DNT.
Otras caracteristicas, ventajas y realiza-
10 ciones de este invento resultarén fécilmente evidentes
para qulenes posean sl nivel de conocimiento corriente en
la técnica. A ests respecto, aun cuando se ha descrito una
realizacién especifice de sste invento el mismo no queda
limitado a ssa realizacidn, y deben considerarse compren
15 didas en el mismo todas las varieciones y modificaciones
de Bsa realizacidn gus no se8 desvien del espiritu ni re-
basen 8l alcance del invento tal como se dsscribe‘ygfgin

vindica,

20

25
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26-6-T6

RBIVINDICACIONES

Los puntos de invencidn propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten-
te de Invencién en Espafia, por VEINTE aflos, son los que ce
recogen en las reivindicaciones siguientes: ’

l2,~ Un procedimiento para efectuar la cristali
zacibn de tereftalato de dimetilo a partir de una solucién
del mismo en metanol a una temperatura sustancialmente su-
perior al punto de cbullicién de dicha solucién a presién
atmosférica por enfriamiento de dicha solucién, que compieg
de una masa de cristalizadora, con una corriente de circula
cibn hacia la nmisma y desde la misma, uns cor;iente de alimen
tacién de dicha solucién, que se une a dicha corriente de
circulacién, estando dicha corriente de alimentacidén a una
temperatura sustancialmente mayor gue la temperatura de di-
cha corriente de circulacién, y una corriente de descarga
desde una de dicha masa vy dicha corriente de circulacién, cu
yo procedimiento incluye la mejora de reducir al minimo la
formacidn excesive de cristales finos y en el que la presién
hidrostdtica de dicha corriente de circulacién en el punto
en que se une a la misma dicha corriente de alimentacidén se

establece y se mantiene al menos ipgual a la diferencia en-
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tre la presién de vapor del metanol en dicha corriente de
alimentacién y la presién de vapor del metanol en dicha co
rriente de circulacidén que llega a dicho punto.
’ 24,- Un procedimiento segin la reivindicacién
5 12, en el que el enfriamiento de dicha solucién se efectida
por evaporacién, con lo que dicha masa tiene una corriente
de vapor de metanol evaporado desde ella.
32,- Un procedimiento segin la reivindicacién 2%,
gue incluye ademds una segunda masa de cristalizador a una
-10 presibn ambiente a la que se evapora metanol desde dicha se
gunda masa de cristalizador, una segunda corriente de vapor
de metanol evaporado desde dicha masa, una segunda corrien-
te de circulacién desde dicha masa ¥y hacia ella, uniéndose
dicha corriente de descarga a dicha segunda corriente de cig'
15 culacibn, estando dicha segunda masa de cristalizador a la
altura por encima del punto en que di&ha corriente de descar
ga se une g dicha segunda corriente de circulacién a la cual
la presién hidrostdtica en ese punto es al menos igual a la
diferencia entre la presién de vapor del metanol en dicha
20 corriente de descarga y la presién de vapor del metanol en
d}cha corriente de circulacién que 1lléga a dicho punto, y
‘ . una segunda corriente de descarga desde una de dicha segun-
da masa de cristalizador y dicha segunda corriente de ecircu-
lacién.

75 48,- Un procedimiento seglin la reivindicacién 3%,

26-5-76 - 24 -
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en el que la corriente de descarga primeramente mencionada
es desde la corriente de circulacién primeremente mencionada,
y dicha segunda corriente de descarga es desde dicha segunda
corriente de circulacién.

58,- Un procedimiento para efectuar la cristali-
Zacién de tereftalato de dimetilo a partir de una solucidn
del mismo en metanol.

Tal y como se ha descrito en la liemoria que ante
cede, representado en los dibujos que se acompafian y para los
fines que se han especificado.

Bsta Memoria consta de veinticinco hojas escrittas
a mécuina por una sola cara.

Hadrid, 01.JUL197%

P.A,
Alberto 9@ kmvwwry
- m" - s
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