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MEMORIA DESCRIPLIVA
para solicitar
PATENTE DH®H INVELRCION
en
ESPARNA
por VEINTE afios.
a nombre de METALLGESELLSCHAI? AKTIENGESELILSCHAFP, entidad
alemang, esteblecida en Reuterweg 14, Prenkfurt (Mein),
Reptblica ‘ederal Alemena, por:
"UN PROCEDIMIENTO PARA JA OBTENCION DE CRISTALES GRUE-
505 DESDE SU SOLUGION SATURADA® |
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En el enfrigmiento de una solucidn satureda de una
sustencia sélide cristalizable se producen, segin el gra-
do y le velocidad del enfriamiento, cristales de tamaiios
distintos. Para producir cristales grandes, se enfria la

5 solucién sgturada Unicemente hasta la wna de la sature-
cién metaestable, en la que no se formsn gérmenes de cris-
teles, o bien se forman tan sdlo muy pocos, mientras qus
les sustenclas sbélidas de la solucidn se depositan sobre
log cristales ya éxis'ben‘ces en la solucién, los cuales

1o crecen con ello de la maenera correspondiiente. Este culti-
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vo de cristales ha =ido descrito en la patente alemana mi-
mero 1.036.814. Esta instalacidn cristalizadora comprende
un recipiente cilindrico, en el que se ha formado vna zo-
na de vaporizacidn y una zona de cristalizacidén, y ésta
equipado con medios, mediante los cuales es mantenida en
circulacidn a tbavés de la gzona de vaporizacién y de la
zona de cristalizacidén, la solucidén desde 1la que se tra-
ta de obtener cristales uniformes ¥y gruesos. Al mismo tiem~
po se han previsto alimentaciones y deriveaciones, a tra-
vés de las cuales se introducen las soluciones calientes
de partida en el recipiente provisto de un fondo cénico

y se extraen del proceso de cristalizacién la solucién
enfriada, los caldos producidos por auto-evaporacién, asi
como los cristales precipitados.

Bn el recipiente han sido previstas inserciones co-
distancia de la pared del recipienie que sirve como vapo-
rigedor y cristealizador. Asimismo posee el dispositive
una tuberfa anular, que & partir del nivel del liquido en
el vaporizador y por fuers del mismo, estéd conducida pri-
meramente hacia abajo y despuds hacia arriba, desembocan=
do en las proximidades por encima de las inserciones del
vapozizador. El punto més bajo de la tuberis se encuentra
de 10 a 20 veces la altura de elevacién por debajo del ni-
vel del liquido, habldndose dispuesto en la parte inferior
de la tuberia una alimentacién de aire, de modo que la re-
circulacidén de la soluoidn a travds de la tuberia, se lle-
ve e cabo de acuerdo con el principio conocido del sifén
de aire mezcladoe.

El cuello de embudo de la insercidn &ispuesta en el
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vaporizador, desemboca en el fondo cdnico, en las proxi-
midades de por encima del dispositivo de extraccién para
el cristalizado. La soluciédn saturada; de la que se de~
Sean 6btener los éx'i.stea.es, llene el reciplente hasta un
poco por debajo del borde superior del embudoe

A la salida desde la tuberia enular de la corrien~
te de solucidn, conducida en ciclo & través del recipien-
te y de la tuberie anular, y haste su incidencia sobre
el nivel de lfquido dentro de la insercidn de forma de em-
budo, tiene luger un enfriamiento de la corriente, debido
a wna evaporacidén parcial. Esta evaporacidn se geobierna
de tal modo, que resulte un descenso de la temperabura
que permanezce en la zona de la saturescidn reteestsble de
le solucidn.

Bl 1iquido evaporado durante el enfriamiento, se com-
pense por la cantidad correspondiente de solucidén satura-
da, que es alimentada a través de la tuberia anuler. la
centidad de liquido hecho recircular en la tuberia am;.lar,
asciende a un miltiplo, convenientemente & dos & tres ve-
ces, de la solucién saturada nuevamente agregada.

En la insercidn de forme de embudo fluye la solucidn
hacia sbajo, pasendo desde el cuello del embudo a la cdme-
ra anuler comprendida entre el embudo y el recipiente. Lle-
ga asl a la zona de cristalizacidn que se ha formado en el
fondo cdnico del recipiente. En esta zona tiene lugar la
precipitacién de sales sobre los cristales existentes, los
cuales cracen de la manera correspondlente. Desde la zona
de cristalizacidén es hecha seguir la solucién, bien sea
agregando solucidn nueva y calentdndola correspondientemen=—

te, naste la zona de vaporizascidn, y/o a una fase de aris=
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talizacibén conectada & continuacidn, que trabaje de acuer-
do con el mismo principio.

la wlocidad del liquido ascendente en la cémera anu-
lar comprendida entre la insercidén de forme de embudo y la
pared del recipiente; disminuye en la zona del fondo cdni-
co. Mediante la regulacidén correspondiente de la centidad
de lfquido hecha circular en la tuberia anuler, resultan
relaciones de flujo en la cémara anular, e las que los cris-
taley grandes se depositen sobre el fondo, mientras que los
cristales mds pequefios, cuya velocidad de descenso es menor
que la velocidad de 1 liquido ascendente; permanecen en sus-
pensidn. Siguen creciendo en la solucidn sobresaturada, hese-
ta slcanzar el temefio y poso precisos pars su sedimentacién.
Los cristales sedimentados son extrafdos p:zriddica o coti-
nuemente a través de la esclusa de salida, dispuesta en la
parte més baja del fondo cénico. Al retirer los cristales
de la parte mds baja del recipiente, se extrze con ellos
tembién algo de solucidn, que todavia se encuentra en el es-
tado de saturacidén metaestable. Con ello se pueden fommar
precipitaciones cristalines en el dispositivo de extraccién
que den motivo & interrupciones del servicio. También ocu-
fre que el grano de cristal grueso, que se obtiene por este
procedimieﬁto, contiene todavia dierta proporcién de grano
medio; fino y finisimo, 10 que en muchos casos es indesea~
ble y molesto cuando se emplean estos cristalizedos. Por
ello se ha tratado ya repetidas veces de gobernar la cris-
talizacién de tal modo, que a ser posible se obtenga dnice~
mente un greno grueso de temafio de grano unitarie. Ahore
bien; estos enssyos no han llegado a un término que satis-

fage en todo respecto.
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De acuerdo con el invento, se encuentra remedio pa-~
ra ello, por el hecho de que 1z zona de cristalizacidn, a
la que llega la solucidn procedente de la zona de vapori-
zacidn, se elige de una seccidn ten grande y de tal altu-
5 ra; que resulte posible una sedimentacidén buena de los
crigsteles conterddos en la solucidn. En la acumulacidn de
cristales que se ha formado por la sedimentacién en el
fondo del recipiente de tratamiento, se introduce aire u
otro gas apropiedo en una cantidad tel, que Unicamente el
10  &rano grueso permenecen en dicha acumulacidn, mientras
que el greno més fino se mentiene en suspensidén en la so-
lucién. Asimismo se crem en la parte alta del recipiente
una zona de clarificacién, ramificando la tuberfa, a traves
de la cual la soiucidn vuelve a abandonar el recipien—
15 te, un trozo suficiente por debajo del nivel de liguido.
El grano fino recibe de esle modo una ocacién todavia me-
Jor para crecer; realizéndose la clasificacién del grano
de oristal, especiaelmente la del grano grueso en el fon-
do de la zane de cristalizacidn, independientemente de la
20  Velocided de flujo reinamte en la cémara enular, la céma-
ra colectora para los aristales gruesos se encuentra por
debajo de la cémara anular. La solucidn que fluye hacie abajo
en la insercién cénica, es desviada todavie en la zona
de la cémara anuler cénica, por medio de una superficie
25 de guia, convexa hacia arriba. La corriente no llegasi
a la cémara colectora de cristaies, de modo que en és-
ta no pueden producirge fenémenos d sobresaturacién,
que pudiersn molestar la extraccién del cristalizado gene~
rado del recipiente de tratamiento, debido a la formacidn

30 de depdsitos sobre los rganos de extraccién. Por lo demés
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pueden utilizarse pare el procedimiento segin el invento,
la insercidén de forma de embudo descrita y ie tuberia anu-
lar, agsimismo descrita. La circulacién de la solucién pue-
de conseguirse, no obstar‘xte, también por medio Ge una bom-
ba impulsada por via mecdnica. La tuverf{s anular puede en-
tonces ger elegida correspondiehtemente més corta. También
en el procedimiento de acuerdo con el invento, se puede
trabajar en verias fases y en el vacio, aprovechando even-
tualmente el calor del caldo.

| De acuerdo con otra realizacidn del invento, 3@ pue-
de acelerer y mejorar todavia la obtencidn del grano grue-
so, por el hecho de que el lfonido que contiene gremo fino
es calentado en alrededor de 0,1 a 0,282C, en su circula=-
cidn o través de ls cristalizecién y/o en su camino a la fa-
ge sigaiente de cristalizacidn, mediante vapor que con-
venientemente se emplea de manere directa, por ejemplo in-
yecténdose. Es conveniente que el calentemiento tenga lugar,
por e;jémplo; durente el paso del ligquido desde la sedimen=-
tacidén a la vaporizacién; inmediatemente después o en-
tes de agregarse la solucidén nueva & la solucién en cir-
culacidn, de modo gque se disponga todavia de un trayecto
determinadov‘, para que se disuelva la sal fina. La solucidn
en circulacidén, que debe ser enfriada, no llege a ser dis-
tribufda en estado sobresaturado sobre el nivel de liqui-
do en la parte superior de la insercién de forma de embu~
do, sino que se halla ten sélo saturada o iigersmente sub-
saturada. También se puede eliminar asimismo la sal fina
de la solucidn que se retira del aparsato junto con la sal
a extraer y que es conducida al aparato segundo ¢ sigulen=-

tes, provocando tambidn allf un ligero calentamiento de
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0,1 a 0,22C., por ejemplo me'ditante vaepor inysctado. Como
en la mayéria de los casos el vapor que se produce durante la
distensidén en el recipiente de cristalizacién, es emples~
do para fines de precalentemiento de por lo menos las
fages més calientes, resulta que el calor del vapor ine
yectado, es vuelto a recuperar totalmente en estas fa-
ses.

Esta medlda de eliminacibén del grado fino mediante
recelentamien to de toda la corriente de lejia en 0,1 a
0,29C, para eliminar los inevitables gdérmenes que se pro-
ducen en el servicio préctico, puede realizarse, por con=
siguiente, sin gastos de explotacidén adicicnales para las
fases de recuperacidn de calor. Con ello el invento es su-
perior a cualquier procedimiento en el que los gérmenes
de cristales se extraen de la solucién mediante la intro-
duceidn de una cantidad determinada de agua. Esta medida
falla econdémicamente, ya que casi en toda la industria de
las sales se dispone de veliosas aguas madres, mediante
las cuales se compensa la pdrdida de agua producids por
el enfriemiento.

El dibujo, en el que el dispositivo de acuerdo odn
el invento ha sido representado esquemdticamente y en sec-
cibn vertical a manera de e;jemplo; servird para seguir expli-
cando el invento.

BEn el dispositivo de cristalizacién de acuerdo con
el invento, posee el recipiente cristalizador uns parte
superior cilindrica 1, une pieza intermedia cénica 2 y
una parte de fondo cilindrica 3. La parte 1 forma la cé--
mara de vaporizacién. En su tapa abombada se ha dispuesto
un tubo de empalme 9; &l que se puede ¢ mectar una tuberia

de vacio y de caldo (no dibujada). La seccidén cénica 2 con-

-7-




tiene sustanclslmente la zona de cristalizacién. la pear-
te cil{ndrica de fondo 3, comprende una zona de sedimen~
tacidén para los aristales que se obtieneni

En el recipiente de cristalizacidn se ha previsto,

5 coaxislmente, una insercidén de forma de embudo 10, 1ll. El
borde saperior del embudo se encuentra en la cédmara de va-
porizacidén 1. E1l cuello 11 del embudo llega por abajo has-—
ta la parte inferior de la zona de cristaelizacién, desem-
bocando a poca distancia por encima de wna superficie deg

10 uia 12; convwexe hacia arriba, dismesta aproximadamente
en el limite superior de la zma de sedimentacién y coe-
xial asimismo con el recipiente de cristalizacién., De la
cémara anulsr formada por la insercién a manera de ambu-
do; 10, 11 y la pared del reciplente, y que representa la

15 zona de oristalizacién, parte hacia afuera el tubo 13. A
este tubo sigue la tuber:[a anuler 5 con la bomba de héli-
ce 6, comunicando la zang de cristalizacidn con el tubo
8, que desemboca por encima de la abertura superior del
enbudo.

20 Desde la zona de aristalizacidn, de un nivel mds el-
to con relacidh al tuboe 13, conduce hacia afuera el tubo
16, a través del aual se extrae solucidn del recipiente
de cristalizacién para, eventualmente, conducirle a una
fagse de cristalizacién siguiente.

25 BEn la perte inferior de ia zona de sedimentacién,
convenientemente cerca del fondo 4 de la parte de fondo 3,
se he dispuesto un dispositivo distrivuidor de aire, por
ejemplo, un anillo distribuidor 14, con el tubo de cone-
xibn 10. Los cristales sedimentados son aspirados por

30 ejemplo, mediante un elevador conocido de gas afresién y
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1iquido (bomba Hemmut), no dibujado, a ‘cravés de la tube-
ris 15 del fondo 4 de le zona de sedimentacidn, y conduci-
dos a una centrifuga, un filtro o dispositivo similar (no
dibujado), pare extraer la solucién adherida a los cristales
5 o bien se hacen poer a una fase de cristalizacién si-
guiente, en calidad de cristeles de giembra. Anora bien,
los oristales sedimentados pueden ser extrafdos también a
través de una escluse de salida, dispuesta en el fondo 4.
Durznte el servicio; el recipiente de cristalizacién
10 se encuentra lleno con solucidn saturada hasta la altura
de la desembocadure del tubo 16. |
Con ayuda de ls bomba 6 es hecha circular la solﬁ-
cién desde la zona de cristalizacidn, a través del tubo
13, de la tuberfa anular 5 y del tubo 8, pars llegar a la
15 2zona de vaporizacidn. La solucidn que sale del tubo 8 es
evaporada y enfriada pé.rcialmente al distenderse en el va-
cio, tal como ya ha =ido indicado. Al mezclarse esta go-
lucién con la solucién restente en la insercién de forma
de embudo, se enfria y sobresaturs tode la solucién en la
20 zona metaestable.
Le corriente, que bajo la influencia de la circule-
cién de liquido en la insercidn de forus de tubo 10, 11
conduce hacia abajo, es desviada hacila arriba en la zona
de cristalizacidn por la superficie de guia 12. En la mis-
25 ma medida en que dieminuye el lfquido en le instalacién
debido & ls evep aracién, y eventualmente, a la extraccidn
a través de la tuberia 16, se elimenta nueva solucién sa-
turada a la tuberia 5, a travds de la tuberis 7.
Como la solucidn que se encuentrs en la insercién

30 de forma de tubo y en la zona de cristalizacién, se halla,
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en estado metsestabls, resulta gue en estas partes del re-
cipiente de cristalizacién es donde principalmente tiene
lugar el crecimiento de los cristales, forméndose aqui
tnicamente muy pocos gérmenes nuevos de cristales. BEn la
gseccidn creclente hacia arribe de la zmna de cristalize~
¢idén, son mentenidos en suspensién los cristules pequefios,
nientras que disminuye la velocidad de la corriente. los
cristales grandes, cuya velocidad de sedimentacidn es ma-
yor que la velocidad méxima de la corriente en la zma de
erigtalizacién, se depositan en la zona de sedimentacién.
El aire que, procedente del distribuidor 14, asciende en
la zona de sedimentacidn, provoca un empuje ascensional
de los cristales pequeflos que llegsn a esta zona, de mo-
do que Unicamente uns fraccidn estrechsmente limitade de
temafios de gremo de los cristeles mds grendes, em la que
llega a sedimentar. A travds de la tuberfa 15 se aspira
del fondo de la zona de cristelizacidn, una fraccidn de
cristaies grendes uniformes, mientras que los cristeles
mds pequeflos son ma.ntenidos en suspensidn paras seguir cre-
ciendo hesta ser capmces de sedimentarse.

Entre las desembocaduras de los tubos 13 y 16 se
ajusta convenientemente une diferencig de altura. Le cepa
de li(iuido intermedie, actia como zona de clarificé.oidn,
pobre en corriente. Si se desea que la solucién en circu-
lacidn se caliente todavia en alrededor de C,1 a 0,290,
antes de penetrar en la zona de vaporizacidn procederite del
tubo 8, entonoces se puede por ejemplo, introducir vapor
en la cantidad precisa en el punto 18 del tubo 5., En algu-
nos casos se puede prescindir entonces més o menos de la

zona de clarificacién 17 y/0 se puede elegir més pequefia
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Bsta solicitud que es divisional de la Him. 277.181 y

la zona de sedimentacidn 3.

corresponde a la presentada en la Repiblica Federal Alemana
con fecha 7 de Julio de 1961, bajo el Mim. I7 49,595 IVe/120
y con feche 2 de Marzo de 1962, bajo el Num. N 51987 IVe/l2o,
se acoge a 108 beneficios del articulo 51 del vigente bsta~

tuto sobre Propiedad Industriasl,

- NOTA =

Los puntos de invencidén propia y nueva que se presen—
tean pa;a que sean objeto de esta solicitud de Patente de
Invencibn en Espafia, por VEINTE afios, son los signientes:

12,~ Un procedimiento para la obtencién de cristales
de grané 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 solucidn
conducida hacia abajo por la ingercidn de forma de embudo,
eg desviada hacia arribva a cierta distancia por encims de
los oristales que se encuentran en la zons de sedimenta~
cidn.

22,~ Un procedimiento de acuerdo con la reivindica-
ciédn l,'caracterizado porque en el fondo del recipiente
de cristalizacidn, los cristales separados son retirados
del recipiente de cristalizacién por un agente de trans-
porte gaseoso, por ejemplo, aire a través de una conduc-
cién que va hacia arriba.

392,- Un procedimiento de acuerdo con las reivindl caw

- 1l -
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ciones 1l 0 2, caracterizado porque el 1liguido mantenido
en el ciclo a través del recipiente de cristalizacidn,
es calentado por vapor, convenientemente bajo vepor di-
recto, en 0,1 a 0,29C, de modo gque el greno de tamafio
deficiente produoidé por la disolucidn de Los gdmmenes
sea eliminado.

4¢,~ Un procedimiento de acuerdo con cualquiera
de lag reivindicaciones 1 a 3, caracterizado porgue también
la lejia retirads con los cristalizados a extrasr del apa=-
rzt0, es calentada en QO,L a 0,2¢C por medio de vapor inyecte-
do. -
52.,~ Un procedimiento para la obtencidn de cristales
gruesos desde su solucidn saturade,
Tal y como se ha descrito en la liemorie que antecede,
representado en el dibujo que se acompafia y con los fines que
se han especificado.
Este Memoria consta de doce hojas escritas a mAgquina
por une sola cara.

Medrid,

AVS, _ - 12 -
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