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DESCRIPCION
Aparato de cristalizacion de circulacion forzada

La presente invencion se refiere a un aparato de cristalizacion del soluto contenido en una disolucién que va a
tratarse.

Se admite generalmente que los aparatos de cristalizacion conocidos son de tres tipos.

Se trata en primer lugar de los aparatos de cristalizacion denominados de circulacion forzada que comprenden una
camara destinada a contener la disolucién que va a tratarse y un circuito externo a esta camara para hacer que
dicha disolucion circule, por el efecto de una bomba de circulacién, desde una salida situada en posicion inferior de
dicha cdmara hasta una entrada situada en posicién superior de esta Ultima, pasando por un intercambiador de calor
para crear un estado de sobresaturacion en el interior de la disolucién; con este tipo de aparatos se obtienen
cristales de tamafio mediano (habitualmente de 250 - 400 pum) con una dispersion bastante grande de la
granulometria.

Se trata a continuacion de los aparatos de cristalizacion de tipo Oslo que comprenden una cadmara destinada a
recibir la disolucion que va a tratarse y en la que esta disolucion se hace circular de la parte superior a la parte
inferior a través de un tubo central que desciende, antes de subir en la camara alrededor de este tubo y de
extraerse, en forma relativamente clara, es decir, poco cargada de cristales, por un circuito externo a la camara que
devuelve esta disolucién a la parte superior de la camara tras el paso por un intercambiador de calor para crear un
estado de sobresaturacion; los cristales obtenidos con este tipo de aparatos son relativamente grandes
(habitualmente de 1,5 - 2 mm) con una distribucién media de la granulometria.

Se trata por ultimo de los aparatos de cristalizacion denominados de chicana y tubo de aspiracion (DTB), en los que
la disolucién que va a tratarse se hace circular, por el efecto de un agitador que crea un movimiento ascendente, de
abajo arriba a través un tubo central y después de arriba abajo alrededor de este tubo, antes de llegar a una zona en
calma en la que la disolucién esta poco cargada de cristales y de la que se extrae esta Ultima, antes de volverse a
calentar para disolver los cristales mas finos (productos finos) y después se reintroduce en la base del aparato; los
cristales obtenidos son relativamente grandes (habitualmente de 1 — 2 mm) debido a la eliminacién de los productos
finos, aunque con una distribucion relativamente grande debido a la destruccion mecanica de los cristales por el
agitador; ademas, la puesta en practica de este agitador presenta diversos inconvenientes, tales como la dificultad
de colocacion, problema de estanqueidad, necesidad de una vigilancia para detectar un eventual bloqueo.

Como se habra comprendido, los aparatos existentes descritos anteriormente presentan dificultades de disefio y de
utilizacién y/o insuficiencias en cuanto a granulometria y a distribucion de esta dltima.

El objetivo de la presente invencion es proponer un aparato de cristalizacion de disefio sencillo y que permita
obtener cristales cuya granulometria pueda regularse a voluntad, con una dispersion estrecha de la granulometria.

Para ello, el aparato segun la invencién comprende:
- una primera y una segunda cdmaras destinadas a recibir dicha disolucion que va a tratarse,

- medios para mantener al menos una parte de esta disolucién en un estado de sobresaturacion para inducir en ella
la formacion de particulas cristalinas del soluto,

- medios para garantizar una circulaciéon de dicha disolucion de la primera camara a la segunda camara para
mantener en suspension dichas particulas cristalinas,

- medios para aislar, en el interior de la segunda cadmara, en al menos una zona en calma en comunicacion con esta
Ultima, una parte de la disolucién destinada a estar presente en esta segunda camara,

- un primer circuito para extraer selectivamente de dicha zona en calma, una primera corriente de liquido que
comprende particulas cristalinas de soluto de menor dimensién y para hacer recircular esta primera corriente en la
primera camara, y

- un segundo circuito para extraer selectivamente de la segunda camara, una segunda corriente de liquido que
comprende particulas cristalinas de soluto de mayor dimensién, y para llevar esta segunda corriente a la primera
camara, desembocando el extremo aguas abajo del primer circuito en el segundo circuito con objeto de que las
corrientes de liquido primera y segunda se hagan fluir en el mismo sentido en dicho segundo circuito.

Los medios para garantizar la circulacién de la disolucion de la primera cdmara a la segunda camara comprenden
una bomba de circulacién dispuesta en el primer circuito.
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Se comprendera facilmente que el segundo circuito, es decir, el seguido por la corriente liquida que contiene las
particulas cristalinas (cristales) mas grandes, no necesita la puesta en practica de una bomba de circulacion dado
gue esta corriente serd arrastrada hacia la primera cdmara por el efecto de la primera corriente que circula en el
primer circuito.

Debido a la ausencia de esta bomba, los cristales grandes no se someteran a ninguna solicitacion mecéanica que los
reduzca a cristales mas finos, de manera que es posible obtener cristales relativamente grandes con una distribucion
estrecha de la granulometria.

Segun un modo de realizacion, la parte de extremo aguas abajo del primer circuito esta dispuesta de manera
sensiblemente concéntrica en el segundo circuito; esta disposicién conduce a una aspiracion y por tanto a un
arrastre de la corriente que comprende los cristales grandes, con un minimo de turbulencia, lo que elimina el riesgo
de destruccion de estos cristales grandes.

Los medios para mantener la disolucién en un estado de sobresaturacién comprenden preferiblemente un dispositivo
de recalentamiento de la primera corriente de liquido, dispuesto en dicho primer circuito, y una salida de vapor,
prevista en la segunda camara; en este caso, el dispositivo de recalentamiento puede comprender un intercambiador
de calor indirecto que comprende un circuito para un fluido caloportador y un circuito para un fluido que va a
recalentarse, constituyendo este Ultimo circuito una parte de dicho primer circuito.

Debe observarse que cuando el aparato segun la invencion esta destinado a la cristalizacion de un soluto contenido
en una disolucion que comprende una mezcla que es el sitio de una reaccién exotérmica, los medios para mantener
la disolucion en un estado de sobresaturacion comprenden el calor desprendido por esta reaccién; a modo de
ejemplo de una disolucion de este tipo, puede citarse una mezcla de acido sulfdrico y de amoniaco para la obtencién
de sulfato de amonio.

Como se sabe, la formacion de cristales del soluto es la consecuencia de la desaturacion resultante o bien del
dep0dsito de soluto sobre cristales existentes lo que conduce a cristales grandes, o bien de la formacién de nuevos
cristales de soluto (simientes) de granulometria pequefia (productos finos).

Se comprendera facilmente que si se desean cristales grandes de soluto, conviene en todo lo posible evitar la
formacion de productos finos o eliminarlos.

Por tanto, segin un modo de realizacién particular, el aparato segun la invencion puede comprender un tercer
circuito para eliminar particulas cristalinas de una granulometria dada, preferiblemente las mas pequefias entre las
particulas cristalinas presentes en la primera corriente de liquido o en la zona en calma o en una de las zonas en
calma de la segunda camara.

Este tercer circuito puede comprender un separador sélido-liquido dispuesto en el primer circuito, para formar una
tercera corriente de liquido que contiene dichas particulas cristalinas de granulometria dada, y medios de
calentamiento de esta tercera corriente para disolver dichas particulas cristalinas, termindndose este tercer circuito
en el primer circuito.

Segun una variante, dicho tercer circuito nace en la zona en calma o en una de las zonas en calma de la segunda
camara para extraer de ella dichas particulas cristalinas de granulometria dada en forma de una corriente de liquido,
comprende medios de calentamiento de esta corriente para disolver dichas particulas cristalinas y se termina en el
primer circuito.

Segun un modo de realizacién, el aparato segun la invencion estd caracterizado porque la segunda cédmara
comprende una pared lateral cilindrica sensiblemente vertical y est4 cerrada por una pared de extremo superior y
una pared de extremo inferior, porque la primera camara comprende una parte tubular que se extiende de manera
sensiblemente concéntrica en el interior de la segunda camara atravesando la pared de extremo inferior de esta
ultima, y porque dichos medios para aislar al menos una parte de la disolucion en la segunda camara comprenden
una division que nace en la pared lateral cilindrica de la segunda camara a lo largo de al menos una parte de esta
ultima, se extiende de manera sensiblemente radial hacia el interior de esta camara, a continuacion se prolonga en
direccion de la primera camara de manera sensiblemente paralela a la parte tubular de esta Ultima, para definir de
este modo dicha zona en calma con dicha pared lateral cilindrica.

En el marco del modo de realizacién anterior, el segundo circuito comprende un conducto que nace en la segunda
camara en la proximidad de la zona en la que la pared de extremo inferior de esta segunda camara se atraviesa por
la parte tubular de la primera camara, terminandose dicho segundo circuito en esta Ultima; en este mismo aparato, la
primera camara comprende en su parte inferior una zona destinada a recibir dichas particulas cristalinas de mayor
dimensidn, estando dotada esta zona de una salida para estas particulas.
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La invencion va a describirse ahora de manera més detallada en referencia a un modo de realizacidn particular dado
Unicamente a modo de ilustracion y representado en el dibujo adjunto en el que:

- la figura 1 es una seccion vertical esquematica del aparato de cristalizacion, y
- la figura 2 es una seccion transversal segun la linea II-Il de la figura 1.

Las figuras mencionadas muestran un aparato de cristalizacion que comprende una cadmara 1 superior gue corona
una camara 2 inferior.

La camara 1 superior comprende una parte 3 inferior troncocénica cuya base superior grande esta unida a una
pared 4 cilindrica vertical cerrada por su extremo superior por una superficie 5 de extremo superior dotada de una
salida 5a de vapor.

La camara 2 inferior comprende por su parte una pared 6 lateral sensiblemente vertical y cilindrica terminada por su
base mediante una parte 7 troncocoénica cuya base inferior pequefia se prolonga hacia abajo mediante una parte 8
cilindrica cerrada por su parte inferior y dotada, en la proximidad de este cierre, de una salida 9 de liquido muy
cargado de cristales grandes.

La superficie 6 esta unida por su parte superior a la base pequefa de la parte 3 troncoconica, antes de prolongarse
mediante una superficie 6a troncocoénica cuya base pequefia se termina mediante un tubo 10 vertical dispuesto de
manera sensiblemente concéntrica en el interior de la cdmara 1.

La altura de este tubo 10 se elige para que su extremo superior esté situado a cierta distancia por debajo del nivel de
la disolucion destinada a tratarse en el aparato.

Por otro lado, una divisién 11 cilindrica se dispone de manera concéntrica en la camara 1 y alrededor del tubo 10;
esta division 11 esta unida por su borde 12 periférico superior a la pared 4 lateral mediante una superficie 13
inclinada ascendente.

Debe observarse que el borde 14 periférico inferior de la division 11 esta a una distancia suficiente del extremo
inferior de la cdmara 1 para que la zona 15 definida entre dicha division 11, la pared 4 lateral y la superficie 13
inclinada sea una zona en calma no perturbada por las turbulencias que existen en el exterior de esta misma zona
15.

La pared 4 lateral esta dotada, al nivel de la zona 15, de una salida 16 del liquido unida a la aspiraciéon 17 de una
bomba 18 cuya descarga 19 se comunica con la entrada del circuito de fluido que va a recalentarse de un
intercambiador 20 de calor indirecto, cuyo circuito de fluido caloportador (vapor de agua, por ejemplo) comprende
una llegada 21 y una salida 22.

La salida del circuito de fluido recalentado del intercambiador 20 esta unida a una tuberia 23 destinada a llevar el
fluido recalentado procedente del intercambiador 20 a la cAmara 2.

Segun una caracteristica esencial de la invencién, la parte 3 troncocénica esta dotada de una salida 24 que se
comunica con el interior de la camara 2 por un conducto 25.

La tuberia 23 desemboca en el conducto 25 con objeto de que su extremo 26 aguas abajo se disponga de manera
concéntrica en este conducto 25 y que el flujo del fluido en este Ultimo se realice hacia la camara 2.

El aparato descrito de este modo se completa mediante una llegada 27 de disoluciéon que va a tratarse, estando ésta
situada aguas arriba del intercambiador 20.

El funcionamiento de este aparato es el siguiente.

La disolucion que va a tratarse, es decir de la que se desea cristalizar el soluto, se introduce en el aparato por la
llegada 27 para alcanzar el nivel deseado en la camara 1, estando la bomba 18 en funcionamiento; la concentracion
de soluto de esta disolucién dependera evidentemente de la naturaleza del soluto y se elige para que dicha
disolucion esté proxima a la saturacion.

Evidentemente, el nivel en la camara 1 ahora es sensiblemente constante durante todo el tiempo que duran las
operaciones de cristalizacién regulando por ejemplo el caudal de disolucion nueva que se lleva por la llegada 27 o
extrayendo aguas madre en cualquier punto de la instalacion.

El intercambiador 20 de calor se pone en funcionamiento por su parte en cuanto se alcanza el nivel. Este
intercambiador se regula para evaporar suficiente liquido con el fin de lograr la sobresaturacién de al menos una
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parte de la disolucidon; cuando es apropiado, esta evaporacion puede facilitarse conectando la salida 5a de vapor a
una fuente de vacio.

En estas condiciones, existe formacion de simientes o, si ya estan presentes cristales pequefios en la disolucion,
crecimiento de estos Ultimos.

La velocidad de flujo en las camaras 1 y 2 se regula, por medio de la bomba 18 que es preferiblemente de caudal
variable, para que los cristales y simientes formados se mantengan en suspensiéon y que solo las simientes y los
cristales que tengan una granulometria igual o inferior a un valor umbral se lleven hasta la salida 16 a partir de la
gue se evacuan de la zona 15.

De hecho, en esta zona, las particulas cristalinas se distribuyen segun un gradiente de la granulometria, situdndose
las particulas mas finas en la parte mas alta.

El liquido claro, es decir, relativamente poco cargado de particulas finas, procedente de la salida 16 se lleva a
continuacion por el efecto de la bomba 18 al intercambiador 20 en el que se lleva a una temperatura apropiada antes
de introducirse en la camara 1 a través de los elementos 23, 25y 26.

Durante su desplazamiento en la camara 2, el tubo 10, la camara 1 y la zona 15, y después su retorno hacia la
camara 2, las simientes y las particulas cristalinas crecen y efectdan este ciclo hasta alcanzar un tamafio suficiente a
partir del cual las particulas cristalinas grandes formadas de este modo se agrupan en la base de la camara 1 a
partir de la cual se evacuan por la salida 24 hacia la camara 2 por el efecto de aspiracién/arrastre del liquido que
fluye en el extremo 26 aguas abajo del tubo 23.

Debe observarse que las dimensiones relativas de los conductos 23, 24, 26 son tales que los cristales pueden
evacuarse sin dificultad de la cAmara 1.

Dado que estas particulas cristalinas grandes no estan sometidas a ninguna solicitacidn mecanica, no experimentan
ninguna rotura/desintegracion y se agrupan enteras en la parte 8 cilindrica de la que se extraen por la salida 9.

Segun otra caracteristica de la invencion, si se desean particulas cristalinas de granulometria alin mas elevada, se
prevé un separador 28 sélido-liquido entre la salida 16 y la aspiracion 17 de la bomba 18.

La fraccion de liquido menos cargada de particulas cristalinas sigue su recorrido hasta la bomba 18.

En cuanto a la fraccion del liquido mas cargada de particulas cristalinas (que suele representar aproximadamente de
1/10 a 1/15 del liquido que entra en el separador), se lleva mediante una bomba 29 de circulacion a un
intercambiador 30 de calor en el que se lleva a una temperatura suficiente para disolver dichas particulas cristalinas,
antes de llevarse por el conducto 31 a la tuberia 23.

En estas condiciones, durante la desaturacion, el soluto se deposita no en los cristales mas finos (productos finos),
sino en particulas cristalinas mas grandes, lo que conduce a la obtencion final de cristales grandes.

Segun una variante, se omite el separador 28 y la aspiracion de la bomba 29 se conecta directamente a la zona 15
en calma, preferiblemente a distancia de la salida 16.

Segun otra variante, seria posible prever al menos otro circuito externo a las cAmaras 1y 2, de la misma estructura
que el circuito 16-17-18-19-20-23-26 pero que nazca en otro punto de la zona 15 en calma y que se termine en un
circuito idéntico al circuito 24-25 que nace por su parte en la base de la camara 1 a distancia de la salida 24.

Las ventajas de la presente invencion son mdltiples:

- posibilidad de obtener una distribucién estrecha de la granulometria de los cristales,

- posibilidad de modificar a voluntad el tamafio de los cristales jugando con la eliminacién de los productos finos,
conduciendo la ausencia de una eliminacién de este tipo a cristales mas pequefios que los obtenidos por la
eliminacion de los productos finos,

- en caso de formacion de bloques de soluto en la superficie interna de la pared 4 lateral cilindrica de la camara 2
superior, estos bloques cuando se desprenden no pueden caer en la parte 8 cilindrica inferior de la caAmara 1 inferior

y bloquear la extraccion de los cristales,

- la tecnologia segun la invencion puede utilizarse para capacidades pequefias y grandes,
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- facilidad de extrapolacion a partir de ensayos piloto, dado que la circulacidon del liquido y de las particulas
cristalinas es “casi lineal” en ausencia de agitador (como en el caso del DTB),

- posibilidad de utilizar el aparato o bien como un cristalizador de circulacion forzada (ausencia de destruccion de los
productos finos), o bien como un cristalizador del tipo DTB (con destruccion de los productos finos) con obtencién de
cristales de gran tamafio,

- el aparato puede utilizarse como un reactor-cristalizador (caso en el que la disolucion es una mezcla de reaccién
cuyo producto debe cristalizarse), como un separador-cristalizador (caso en el que se busca una purificacion) o
como un simple cristalizador (caso en el que se busca un soluto en forma de cristales).
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REIVINDICACIONES

Aparato de cristalizacién del soluto contenido en una disolucién que va a tratarse caracterizado porque
comprende:

- unas camaras (2, 1) primera y segunda destinadas a recibir dicha disolucién que va a tratarse,

- medios (20) para mantener al menos una parte de esta disolucion en un estado de sobresaturacion para
inducir en ella la formacién de particulas cristalinas del soluto,

- medios para garantizar una circulacién de dicha disolucién de la primera camara a la segunda camara
para mantener en suspension dichas particulas cristalinas,

- medios (11, 13) para aislar, en el interior de la segunda cdmara, en al menos una zona (15) en calma en
comunicaciéon con esta Ultima, una parte de la disolucion destinada a estar presente en esta segunda
camara,

- un primer circuito (16, 17, 18, 19, 20, 23, 26, 25) para extraer selectivamente de dicha zona en calma, una
primera corriente de liquido que comprende particulas cristalinas de soluto de menor dimensién y para
hacer recircular esta primera corriente en la primera camara, y

- un segundo circuito (24, 25) para extraer selectivamente de la segunda camara, una segunda corriente de
liquido que comprende particulas cristalinas de soluto de mayor dimensién, y para llevar esta segunda
corriente a la primera camara,

desembocando el extremo (26) aguas abajo del primer circuito en el segundo circuito con objeto de que las
corrientes de liquido primera y segunda se hagan fluir en el mismo sentido en dicho segundo circuito, y
comprendiendo dichos medios para garantizar la circulacion de la disolucién de la primera camara a la
segunda cdmara una bomba (18) de circulacién dispuesta en el primer circuito.

Aparato segun la reivindicacion 1, caracterizado porque la parte de extremo (26) aguas abajo del primer
circuito esta dispuesta aproximadamente concéntricamente en el segundo circuito.

Aparato segun la reivindicacion 1 é 2, caracterizado porque los medios para mantener la disoluciéon en un
estado de sobresaturacion comprenden un dispositivo de recalentamiento de la primera corriente de liquido,
dispuesto en dicho primer circuito, y una salida (5a) de vapor, prevista en la segunda camara.

Aparato segln la reivindicacion 3, caracterizado porque el dispositivo de recalentamiento comprende un
intercambiador (20) de calor indirecto que comprende un circuito para un fluido (21, 22) caloportador y un
circuito para un fluido que va a recalentarse, constituyendo este Ultimo circuito una parte de dicho primer
circuito.

Aparato segun la reivindicacion 3, para la cristalizacién de un soluto contenido en una disolucion que
comprende una mezcla que es el sitio de una reaccién exotérmica, caracterizado porque los medios para
mantener la disolucion en un estado de sobresaturaciéon comprenden el calor desprendido por esta
reaccion.

Aparato segun una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque comprende un tercer
circuito para eliminar particulas cristalinas de una granulometria dada, preferiblemente las mas pequenias,
entre las particulas cristalinas presentes en la primera corriente de liquido o en la zona en calma o una de
las zonas en calma de la segunda camara.

Aparato segun la reivindicacion 6, caracterizado porque dicho tercer circuito comprende un separador (28)
sélido-liquido dispuesto en el primer circuito, para formar una tercera corriente de liquido que contiene
dichas particulas cristalinas de granulometria dada, y medios (30) de calentamiento de esta tercera
corriente para disolver dichas particulas cristalinas, terminandose este tercer circuito en el primer circuito.

Aparato segun la reivindicacion 6, caracterizado porque dicho tercer circuito nace en la zona en calma o en
una de las zonas en calma de la segunda camara para extraer de ella dichas particulas cristalinas de
granulometria dada en forma de una corriente de liquido, comprende medios de calentamiento de esta
corriente para disolver dichas particulas cristalinas y se termina en el primer circuito.

Aparato segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 8, caracterizado porque la segunda camara (1)
comprende una pared (4) lateral cilindrica sensiblemente vertical y estd cerrada por una pared (5) de
extremo superior y una pared (6a) de extremo inferior, porque la primera camara (2) comprende una parte
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(10) tubular que se extiende de manera sensiblemente concéntrica en el interior de la segunda camara
atravesando la pared (6a) de extremo inferior de esta Ultima, y porque dichos medios para aislar al menos
una parte de la disolucion en la segunda camara comprenden una division (11, 13) que nace en la pared (4)
lateral cilindrica de la segunda camara a lo largo de al menos una parte de esta Ultima, se extiende de
manera sensiblemente radial hacia el interior de esta camara, a continuacion se prolonga en direccion de la
primera camara de manera sensiblemente paralela a la parte (10) tubular de esta Ultima, para definir de
este modo dicha zona en calma con dicha pared lateral cilindrica.

Aparato segun la reivindicacion 9, caracterizado porque el segundo circuito comprende un conducto (24,
25) que nace en la segunda camara (1) en la proximidad de la zona en la que la pared (6a) de extremo
inferior de esta segunda camara se atraviesa por la parte (10) tubular de la primera camara (2),
terminandose dicho segundo circuito en esta Ultima.

Aparato segun la reivindicacion 9 6 10, caracterizado porque la primera camara comprende en su parte
inferior una zona (8) destinada a recibir dichas particulas cristalinas de mayor dimensién, estando dotada
esta zona de una salida (9) para estas particulas.
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