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MEMORIA DESCRIPTIVA 
para solicitar

P A T E N T E  DE I N V E N C I O N  

e n
E S P A Ñ A  

por VEINTE años
a nombre de METALLGESELL 3CHAFP AKTIENGESELIRCUAIT, entidad 
alemana, establecida en Reuterweg 14, Erankfurt (Main), 
República ê de ral Alemana, por:

"UN PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE CRISTALES GRUE­
SOS DESDE SU SOLUCION SATURADA"

En e l enfriamiento de una solución saturada de una 
sustancia sólida cristalizable se producen, según el grâ - 
do y la velocidad del enfriamiento, cristales de tamaRos 
distintos. Para producir cristales grandes, se enfria la 
solución saturada únicamente hasta la zona de la satura­
ción metaestable, en la  que no se forman gérmenes de cris­
tales, o bien se forman tan sólo muy pocos, mientras que 
las sustancias sólidas de la solución se depositan sobre 
los cristales ya existentes en la solución, los cuales 
crecen con e llo  de la manera correspondiente. Este cu lt i-
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vo de cristales ha sido descrito en la  patente alemana nú­
mero 1.036.814. Esta instalación cristalizadora comprende 
un recipiente cilin drico , en el que se ha formado una zo­
na de vaporización y una zona de cristalización, y ásta 

5 equipado con medios, mediante los cuales es mantenida en 
circulación a travás de la zona de vaporización y de la 
zona de cristalización, la solución desde la que se tra­
ta de obtener cristales uniformes y gruesos. Al mismo tiem­
po se han previsto alimentaciones y derivaciones, a tra- 

10 vás de las cuales se introducen las soluciones calientes 
de partida en el recipiente provisto de un fondo cónico 
y se extraen del proceso de cristalización la solución 
enfriada, los caldos producidos por auto-evaporación, asi 

como los cristales precipitados.
15 Bn e l recipiente han sido previstas inserciones co­

axiales de forma de embudo, ^stas se disponen a cierta 
distancia de la pared del recipiente que sirve como vapo­
rizador y cristalizador. Asimismo posee e l  dispositivo 
una tubería anular, que a partir del nivel del liquido en 

20 el vaporizador y por fuera del mismo, está conducida pri­
meramente hacia abajo y deapuás hacia arriba, desembocan­
do en las proximidades por encima de las inserciones del 
vaporizador. El punto más bajo de la tubería se encuentra 
de 10 a 20 veces la altura de elevación por debajo del n i- 

2$ vel del líquido, hablándose dispuesto en la  parte in ferior 
de la tubería una alimentación de aire, de modo que la re­
circulación de la soluoión a travás de la tubería, se l le ­
va a cabo de acuerdo con el principio conocido del sifón 
de aire mezclado.

30 El cuello de embudo de la inserción dispuesta en el
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vaporizador, desemboca en el fondo cónico, en las proxi­
midades de por encima del dispositivo de extracción para 
e l cristalizado. La solución saturada, de la que se de­
sean obtener los cristales, llena e l  recipiente hasta un 
poco por debajo del borde superior del embudo.

A la  salida desde la tubería anular de la corrien­
te de solución, conducida en c ic lo  a través del recipien­
te y de la tubería anular, y hasta su incidencia sobre 
el nivel de líquido dentro de la inserción de Ruma de em­
budo, tiene lugar un enfriamiento de la corriente, debido 
a una evaporación parcial. Esta evaporación se gobierna 
de tal modo, que resulte un descenso de la temperatura 
que permanezca en la  zona de la saturación metaestable de 
la solución.

El líquido evaporado durante e l enfriamiento, se com­
pensa por la  cantidad correspondiente de solución satura­
da, que es alimentada a través de la tubería anular. La 
cantidad de líquido hecho recircular en la  tubería anular, 
asciende a un múltiplo, convenientemente a dos a tres ve­
ces, de la solución saturada nuevamente agregada.

En la  inserción de forma de embudo fluye la solución 
hacia abajo, pasando desde el cuello del embudo a la  cáma­
ra anular comprendida entre e l embudo y e l  recipiente. Lle­
ga así a la zona de cristalización que se ha formado en e l 
fondo cónico del recipiente. En esta zona tiene lugar la  
precipitación de sales sobre los cristales existentes, los  
cuales crecen de la  manera correspondiente. Desde la zona 
de cristalización es hecha seguir la  solución, bien sea 
agregando solución nueva y calentándola correspondientemen­
te, hasta la  zona de vaporización, y/o a una fase de cris-
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t al iz ación conectada a continuación, que trabaja de acuer­
do con e l mismo principio.

La -velocidad del líquido ascendente en la  cámara anu­
lar comprendida entre la inserción de forma de embudo y la  
pared del recipiente, disminuye en la  zona del fondo cóni­
co. Mediante la regulación correspondiente de la cantidad 
de líquido hecha circular en la  tubería anular, resultan 
relaciones de flu jo en la  cámara anular, a las que los cris­
tales grandes se depositan sobre el fondo, mientras que los 

cristales más pequeños, cuya velocidad de descenso es menor 
que la velocidad de 1 líquido ascendente, permanecen en sus­
pensión. Siguen creciendo en la  solución sobresaturada, has­
ta alcanzar el tamaño y poso precisos para su sedimentación. 
Los cristales sedimentados son extraídos periódica o conti­
nuamente a travás de la esclusa de salida, dispuesta en la  
parte más baja del fondo cónioo. Al retirar los cristales 
de la  parte más baja del recipiente, se extrae con ellos 
también algo de solución, que todavía se encuentra en e l  es­
tado de saturación metaestable. Con e llo  se pueden formar 
precipitaciones cristalinas en e l dispositivo de extracción 
que dan motivo a interrupciones del servicio. También ocu­
rre que e l  grano de crista l grueso, que se obtiene por este 
procedimiento, contiene todavía cierta proporción de grano 
medio, fino y finísimo, lo  que en muchos casos es indesea­
ble y molesto cuando se emplean estos cristalizados. Por 
e llo  se ha tratado ya repetidas veces de gobernar la  cris­
talización de tal modo, que a ser posible se obtenga única­
mente un grano grueso de tamaño de grano unitario. Ahora 
bien, estos ensayos no han llegado a un término que satis­
faga en todo respecto.
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De acuerdo coa e l invento, se encuentra remedio pa­

ra e llo , por e l  hecho de que la zona de cristalización, a 
la que llega la solución procedente de la zona de vapori­
zación, se elige de una sección tan grande y de tal altu­
ra, que resulte posible una sedimentación buena de los 
cristales contenidos en la solución. En la acumulación de 
cristales que se ha formado por la  sedimentación en e l 
fondo del recipiente de tratamiento, se introduce aire u 
otro gas apropiado en una cantidad ta l, que Unicamente e l 
grano grueso permanecen en dicha acumulación, mientras 
que e l grano más fino se mantiene en suspensión en la  so­
lución. Asimismo se crea en la parte alta del recipiente 
una zona de clarificación , rarnificando la  tubería, a travos 
de la cual la  solución vuelve a abandonar e l recipien­

te , un trozo suficiente por debajo del nivel de líquido.
El grano fino recibe de este modo una ocación todavía me­
jor para crecer, realizándose la clasificación  del grano 
de orista l, especialmente la del grano grueso en e l fon­
do de la zona de cristalización, independientemente de la 
velocidad de flu jo  reinante en la cámara anular, La cáma­
ra colectora para los cristales gruesos se encuentra por 
debajo de la cámara anular. La solución que fluye hacia abajo 
en la  inserción cónica, es desviada todavía en la  zona 
de la  cámara anular cónica, por medio de una superficie 
de guia, convexa hacia arriba. La corriente no llegase i  
a la  cámara colectora de cristales, de modo que en ás- 
ta no pueden producirse fenómenos de sobresaturación, 
que pudieran molestar la extracción del cristalizado gene­
rado del recipiente de tratamiento, debido a la formación 
de depósitos sobre los órganos de extracción. Por lo  demás
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pueden utilizarse para e l procedimiento segdn e l  invento, 
la  inserción de foima de embudo descrita y la  tubería anu­
lar, asimismo descrita. La circulación de la solución pue­
de conseguirse, no obstante, tambión por medio de una bom­
ba impulsada por vía mecánica. La tubería anular puede en­
tonces ser elegida correspondientemente más corta. Tambión 
en el procedimiento de acuerdo con el invento, se puede 
trabajar en varias fases y en e l vacio, aprovechando even­

tualmente e l calor del caldo.
De acuerdo con otra realización del invento, se pue­

de acelerar y mejorar todavía la obtención del grano grue­
so, por el heoho de que e l líquido que contiene grano fino 
es calentado en alrededor de 0,1 a 0,28sc, en su circula­
ción a travós de la cristalización y/o en su camino a la fa­
se siguiente de cristalización, mediante vapor que con­
venientemente se emplea de manera directa, por ejemplo in­
yectándose. Es conveniente que el calentamiento tenga lugar, 
por ejemplo, durante e l paso del líquido desde la sedimen­
tación a la vaporización, inmediatamente despuás o an­
tes de agregarse la  solución nueva a la solución en c ir ­
culación, de modo que se disponga todavía de un trayecto 
determinado, para que se disuelva la  sal fina. La solución 
en circulación, que debe ser enfriada, no llega a ser dis­
tribuida en estado sobresaturado sobre e l nivel de líqu i­
do en la  parte superior de la inserción de forma de embu­
do, sino que se halla tan sólo saturada o ligeramente sub­
saturada. Tambión se puede eliminar asimismo la sal fina 
de la soluoión que se retira del aparato junto con la sal 
a extraer y que es conducida al aparato segundo o siguien­
tes, provocando tambión a l l í  un ligero calentamiento de
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0)1 a 0,2SC., por ejemplo mediante vapor inyectado. Como 
en la  mayoría de los casos e l vapor que se produce durante la 
distensión en el recipiente de cristalización, es emplea­
do para fines de precalentamiento de por lo  menos las 
fases más calientes, resulta que e l calor del vapor in­
yectado, es vuelto a recuperar totalmente en estas fa­
ses.

Esta medida de eliminación del grado fino mediante 
recalentamiento de toda la corriente de le jía  en 0,1 a 
0 ,2 BC, para eliminar los inevitables górmenos que se pro­
ducen en e l servicio práctico, puede realizarse, por con­
siguiente, sin gastos de explotación adicionales para las 
fases de recuperación de calor. Con e llo  e l  invento es su­
perior a cualquier procedimiento en e l que los gérmenes 
de cristales se extraen de la solución mediante la intro­
ducción de una cantidad determinada de agua. Esta medida 
fa lla  económicamente, ya que casi en toda la industria de 
las sales se dispone de valiosas aguas madres, mediante 
las cuales se compensa la pérdida de agua producida por 
e l enfriamiento.

El dibujo, en e l que el dispositivo de acuerdo con 
e l invento ha sido representado esquemáticamente y en sec­
ción vertical a manera de ejemplo, servirá para seguir expli­
cando e l invento.

En el dispositivo de cristalización de acuerdo con 
e l invento, posee e l recipiente cristalizador una parte 
superior c ilin drica  1, una pieza intermedia cónica 2 y 
una parte de fondo cilindrica 3. La parte 1 forma la cá - ' 
mara de vaporización. En su tapa abombada se ha dispuesto 
un tubo de empalme 9, al que se puede ccnectar una tubería 
de vacio y de caldo (no dibujada). La sección cónica 2 con-
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tiene sustancialmente la zona de cristalización. La par­

te cilindrica  de íbndo 3, comprende una zona de sedimen­
tación para los cristales que se obtienenl

En e l  recipiente de cristalización se ha previsto, 
coaxialmente, una inserción de forma de embudo 10, 11. El 
borde superior del embudo se encuentra en la  cámara de va­
porización 1. El cuello 11 del embudo llega por abajo has­
ta la parte in ferior de la zona de cristalización, desem­
bocando a poca distancia por encima de una superficie de 
guía 12, convexa hacia arriba, dispuesta aproximadamente 
en el límite superior de la zcna de sedimentación y coa­
xial asimismo con e l recipiente de cristalización. De la  
cámara anular formada por la inserción a manera de embu­
do, 10, 11 y la  pared del recipiente, y que representa la  
zona de cristalización, parte hacia afuera e l tubo 13. A 
este tubo sigue la  tubería anular 5 con la bomba de héli­
ce 6, comunicando la zana de cristalización con e l tubo 
8, que desemboca por encima de la abertura superior del 
embudo.

Desde la zona de cristalización, de un nivel más al­
to con lelacióh al tubo 13, conduce hacia afuera e l tubo 
16, a través del cual se extrae solución del recipiente 
de cristalización para, eventualmente, conducirla a una 
fase de cristalización siguiente.

En la  parte in ferior de la zona de sedimentación, 
convenientemente cerca del fondo 4 de la parte de fondo 3* 
se ha dispuesto un dispositivo distribuidor de aire, por 
ejemplo, un anillo distribuidor 14, con e l tubo de cone­
xión 10. Los cristales sedimentados son aspirados por 
ejemplo, mediante un elevador conocido de gas sg&esión y

-
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líquido (bomba Ilammut), no dibujado, a travos de la tube­
ría 15 del fondo 4 de la zana de sedimentación, y conduci­
dos a una centrifuga, un f i lt r o  o dispositivo similar (no 
dibujado), para extraer la solución adherida a los cristales 

5 o bien se hacen pacer a una fase de cristalización s i­
guiente, en calidad de cristeles de siembra. Ahora bien, 
los cristales sedimentados pueden ser extraídos también a 
través de una esclusa de salida, dispuesta en e l fondo 4.

Durante e l servicio , e l recipiente de cristalización 
10 se encuentra lleno con solución saturada hasta la  altura 

de la desembocadura del tubo 16.
Con ayuda de la bomba 6 es hecha circular la  solu­

ción desde la zona de cristalización, a través del tubo 
13, de la tubería anular 5 y del tubo 8, para llegar a la  

15 zona de vaporización. La solución que sale del tubo 8 es 
evaporada y enfriada parcialmente al distenderse en e l va­
c io , ta l como ya ha sido indicado. Al mezclarse esta so­
lución con la  solución restante en la  inseroión de forma 
de anbudo, se enfria y sobresatura toda la solución en la  

20 zana metaestable.
La corriente, que bajo la influencia de la  circula­

ción de líquido en la  inserción de forma de tubo 10, 11 
conduce hacia abajo, es desviada hacia arriba en la  zona 
de cristalización por la superficie de guia 12. En la mis- 

25 rna medida en que disminuye el líquido en la  instalación 
debido a la evaporación, y eventualmente, a la  extracción 
a través de la tubería 16, se alimenta nueva soluoión sa­
turada a la tubería 5, a través de la tubería 7.

Como la  solución que se encuentra en la  inserción 
30 de íbrma de tubo y en la  zona de cristalización, se halla,
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en estado met&estable, resulta que en estas partes Ral re­
cipiente de cristalización es donde principalmente tiene 
lugar e l crecimiento de los crista les, fornándose aquí 
únioamente muy pocos gérmenes nuevos de cristales. En la  
sección creciente hacia arriba de la sena de cristaliza­
ción, son mantenidos en suspensión los cristales pequeños, 
mientras que disminuye la velocidad de la corriente. Los 
cristales grandes, cuya velocidad de sedimentación es ma­
yor que la velocidad máxima de la corriente en la  zona de 
cristalización, se depositan en la  zona de sedimentación. 
El aire que, procedente del distribuidor 14, asciende en 
la  zona de sedimentación, provoca un empuje ascensional 
de los cristales pequeños que llegan a esta zona, de mo­
do que tínicamente una fracción estrechamente limitada de 
tamaños de grano de los cristales más grandes, ea la que 
llega a sedimentar. A través de la tubería 15 se aspira 
del fondo de la zona de cristalización, una fracción de 
cristales grandes uniformes, mientras que los cristales 
más pequeños son mantenidos en suspensión para seguir cre­
ciendo hasta ser oapaces de sedimentarse.

Entre las desembocaduras de los tubos 13 y 16 se 
ajusta convenientemente una diferencia de altura. La capa 
de líquido intermedia, actúa como zona de clarificación , 
pobre en corriente. Si se desea que la solución en circu­
lación se caliente todavía en alrededor de 0,1 a 0,2sc¡. 
antes de penetrar en la  zona de vaporización procedente del 
tubo 8, entonces se puede por ejemplo, introducir vapor 
en la  cantidad precisa en e l punto 18 del tubo 5. En algu­
nos casos se puede prescindir entonces más o menos de la 
zona de clarificación  17 y/o se puede e legir más pequeña
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2
la  zona de sedimentación 3,

Esta solicitud que es divisional de la Núm. 277.181 y 
corresponde a la presentada en la República federal Alemana 
con fecha 7 de Julio de 1961, bajo e l  Núm. N 49.595 IVc/l2o 
y con fecha 2 de Marzo de 1962, bajo el Núm. N 51987 IVc/l2o, 
se acoge a los beneficios del artículo 51 del vigente Esta­
tuto sobre Propiedad Industrial.
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-  N O T A  -

Los puntos de invención propia y nueva que se presen­
tan para que sean objeto de esta solicitud de Patente de 
Invención en España, por VEINTE años, son los  siguientes: 

i s . -  Un procedimiento para la  obtención de cristales 
de grano grueso con un dispositivo de acuerdo con cualquie­
ra de las reivindicaciones 1 a 4, de la patente 277.181 de 
la que esta es divisional, caracterizado porque la solución 
conducida hacia abajo por la inserción de forma de embudo, 
es desviada hacia arriba a cierta distancia por encima de 
los cristales que se encuentran en la  zona de sedimenta­
ción.

2a .- Un procedimiento de acuerdo con la reivindica­
ción 1, caracterizado porque en e l fondo del recipiente 
de cristalización, los cristales separados son retirados 
del recipiente de cristalización por un agente de trans­
porte gaseoso, por ejemplo, aire a través de una conduc­
ción que va hacia arriba.

39.- Un procedimiento de acuerdo con las reivindica- 

-  11 -
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clones 1 o 2, caracterizado porque e l  líquido mantenido 
en e l c ic lo  a través del recipiente de cristalización, 
es calentado por vapor, convenientemente bajo vapor di­
recto, en 0,1 a 0,2SC, de modo que e l grano ¿e tamaño 

5 deficiente producido por la disolución de los géimanes 
sea eliminado.

4 - Un procedimiento de acuerdo con cualquiera 
de las reivindicaciones 1 a 3, caracterizado porque también 
la  le jía  retirada con los cristalizados a extraer del apa- 

10 rato, es calentada en 0 ,1  a 0 ,2 se por medio de vapor inyecta­
do.

y.'

i.', i".-'

15

5s.- Un procedimiento para la obtención de cristales 
gruesos desde su soluoión saturada.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que antecede, 
representado en el dibujo que se acompaña y con lo s  fines que 
se han especificado.

Esta Memoria Consta de doce hojas escritas a máquina 
por una sola cara.

Madrid,
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