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PATENTE DE INVENCION

"Procedimiento y aparato para la separación de -  
una sustancia cristalizable, del líquido en que 
se halla disuelta".

ESSO RESEARCH AND ENGINEEKtNG CCMPANY, entidad -  
nortéameii cana, residente en Elizabeth, New Jer­
sey, EE.UU. de A.
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Esta invención se relaciona con un pro -  
ceso de separación de una sustancia, crista liza - 
b le, de un líquido en e l  que dicha sustancia es 
soluble a ciertas temperaturas, e insoluble a -  

5. temperaturas inferiores, en cuyo proceso dicha -

m
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sustancia es cristalizada a partir de una solución 
mediante contacto a contracorriente con un réfrige 
rante líquido inmezclable de diferente densidad a 
la solución que contiene a la sustancia a separar, 
y en cuyo proceso uno de los líquidos es introdu -  
cido en fonna de dispersión densa de gotitas de ta 
maño uniforme y el otro como fase continua. Se re­
laciona además esta invención con una centrifugada, 
ra y proceso de centrifugación perfeccionados para 
separar la  sustancia cristalizada del licor  madre, 
en el que e l medio refrigerante es puesto de nuevo 
ai circulación a través de la centrifugadora jara- 
arrastrar los cristales separados. Específicamente, 
la  invención se relaciona con un nuevo proceso de 
obtención de niveles controlados de transmisión de 
calor entre dos líquidos inmezclables de diferen -  
tes densidades, que comprende el contacto a contra 
corriente de los líquidos introduciendo uno de -  
ellos en el fondo de la columna ai forma de una ca 
pa ascendente de una densa dispersión de gotitas -  
de tamaño uniforme e introduciendo el otro líquido 
por la  parte superior de la columna cono fase con- 
tL nua.

Se hai utilizado varios métodos en un in -  
tentó de hallar un modo práctico de cristalizar -

sustancias de sus soluciones. Entre ellos han fig¡¿. 
rado procedimientos con refrigerantes inmezcla 
b les, en torres provistas de deflectores. Un e fi -  
ciente enfriamiento en torres con refrigerantes in 
mezclables, requería e l disponer de un número con-
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siderabie de p la tillos  o deflectores a fin  de ob­
tener un contacto suficiente aitre la alimenta -  
ción y el refrigerante. En algunos casos, para ob 
tener una adecuada transmisión de calor se obser- 

5. vó que los deflectores tenían que colocarse con - 
una separación de tres pulgadas solamente. Estas 
torres con deflectores tenían otras diversas des­
ventajas. Eran relativamente costosas, muy gran -  
des y el material objeto de cristalizadóntendía 

10. a revestir prematuramente los p latillos deflecto­
res y tras solo un corto periodo de funcionamien­
to requerían una minuciosa limpieza. Esto exigía­
la interrupción del funcionamiento de las torie s 
durante un considerable periodo de tiempo y final 

15. mente se decidió que este proceso era técnicamente 
impracticable. Se observé que e l revestimiento -  
prematuro de los p latillos deflectores con mate -  
ria l cristalizable se debía principalmente a que- 
los p la tillos  estaban mas fríos que la alimenta— 

20. ción en contacto con e llos . Esto se debía a que -  
el refrigerante inmezclable en contacto con el la 
do opuesto del p la tillo  estaba a una temperatura 
inferior a la de la alimentación en ese punto. Al 
ponerse en contacto los refrigerantes inmezclables 

25. con la alimentación, frecuentemente se producía -  

una emulsión que era muy d if íc i l  de separar. Siem 
pre que se emplea una mésela de dos fases o l a -  
pulverizaciónde una fase sobre la otra por méto­
dos convencionales, ocurre una amplia distribución 

30. gaussiana de las gotitas. Las gotas extremadamente
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pequeñas de esta distribución tendrán una veloci 
dad de asentamiento muy reducida. Algunas serán 
suficientemente pequeñas para quedar permanente­
mente dispersas debido al movimiento browniano.

5. Esto tendría por resultado una permanente conta­
minación del producto descristalizado, de la ali 
mentación o del refrigerante. Otra desventaja de 
los métodos anteriormente empicados en la  re fr i­
geración directa era la dificultad de obtener -  

10. unas bajas velocidades de enfriamiento uniformes 
y controladas, requeridas para un adecuado desa­
rrollo  cristalino. Aunque e l ritmo medio de en -  
firamiento para un adecuado desarrollo crista li­
no puede ser de -17-16SC por minuto para ciertos

15. materiales, pueden producirse unos ritmos loca -  
les de enfriamiento muy superiores a esos valo -  
res, debido a las áreas relativamente pequeñas -  
disponibles para la  transmisión de calor y a  las 
extensas longitudes de mezclado que caracterizan 

20. a este tipo de equipo. Estos ritmos locales de -  
enfriamiento dan lugar a la formad ón de peque -  
ñosc lístales que ejercen un efecto adverso des­
proporcionadamente grande sobre la separación. -  
En aparatos de transmisión indirecta de calor, -  

25. por ejemplo en el equipo de cambio de calor de 
eápsulas y tubos, otra desventaja es la diferen­
cia de temperaturas relativamente grande entre -  
la superficie de enfriamiento y la áLimentación- 
que se está enfriando. La reducción de esta dife 

30. rencia de temperaturas es muy d ese lle  por dos—
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razones. El primer lugar, se mejora el desarrollo 
cristalino al reducirse la  diferencia de tempera­
turas y en segundo lugar e l  costo global del pro­

ceso de enfriamiento resulta reducido al e stable- 
oerse una mínima diferencia de temperaturas, pues 
to que e llo  reduce las necesidades de refrigera -  
ción y permite una recuperación mas eficiente de 
la refrigeración. Para un determinado nivel de -  
transmisión de calor, la  aproximación a la tempe- 
rattraupuede reducirse naturalmente incrementando 
e l  área de tal transmisión. Los cambiadores de ca 
lor  indirectos ofrecen generalmente limitaciones 
a este respecto como consecuencia de limitaciones 
mecánicas, agudizándose particularmente el proble 
ma por el bloqueamiento que fácilmente experimen­
tarían los elementos internos restringidos con -  
formaciones cristalinas.

Los intentos anteriores de separación de­
materiales cristalizados de sus solutos han resuí 
tado en muchos casos insatisfactorios debido al -  
desigual y pequeño tamaño cristalino desarrollado 
en aparatos convencionales de cambio de calor o -  
refrigeración. Las centrifugradoras de pilas de — 
discos no separaron eficazmente estos crista les  -  
debido a sus lentas velocidades de asentamiento -  
en el licor  madre. Además, ciertos materiales 
cristalinos se adhieren a la pila de discos o su­
perficie de descarga y producen atascamientos.

Como anteriormente se ha dicho, cuando se 
pulveriza un líquido inmezclable sobre otro, se-
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produce una amplia distribución de gotitas. Las -  
gotitas de diferentes tamaños ascenderán por el -  
refrigerante a diferentes niveles, siendo enfria­

das algunas al chocar con aquel y quedando otras 
suspendidas en la  torre o fluyendo a contracorrien 
te con e l refrigerante. Esta amplia distribución- 
se produce a las superiores velocidades de salida 
de la pulverización agravándose por un torbellino 
de fase continua que se forma en la periferia de- 
la cabeza pulverizadora y que constituye una per­
turbación importante a través de la superficie de 
dicha cabeza.

Un objeto de esta invenciones e l de pro­
porcionar un sistema de un área interfacial muy -  
grande para una transmisión controlada de calor -  

entre una alimentación a tratar y un refrigerante 
a fin  de obtener una mínima aproximación de temeg 
raturas entre e l refrigerante y la  corriente de -  
alimentación objeto de tratamiento. Otro objeto -
de la  invención es e l de efectuar un directo en -  
friamiento y mesolarle por contacto para la sepa­
ración por cristalización fa c tib le , evitando la -  
necesidad de elementos internos que se atasquen -  
con el material cristalizado. Otro objeto de mi -  
invención e s e l de proporcionar un perfeccionado 
aparato pulverizador que genere gotitas de diáme­
tro uniforme que asciedan en forma de densa capa.

Otro objeto es e l de proporcionar un pro­
ceso económico, continuo y comercialmente fa cti -  

ble de cristalización que requiere una inversión
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in ic ia l sustancialmente in ferior en equipo, poco 
o ningún coste <3e mantenimiento y un gasto míni­
mo de explotación.

Otro objeto es e l de resolver e l proble- 
made las dificultades de emulsión que aparecen -

en todo sistema en e l que se emplea una meada -  
íntima de líquidos inmancables* Otro objeto de -  
la  invención es el de proporcionar una centrifu­
gadora y proceso de centrifugación perfeccionados 
que permiten la separación de sustancias crista­
lizadas de sus solutos en centrifugadoras del t i  
po de discos. Otros objetos de la invención re -  
sultarán evidentes para los expertos en materia.

De acuerdo con esta invención, se carga 
una alimentación conteniendo material crista liza- 
ble en una columna de tratamiento que carece de- 
elenentos internos, a ^na temperatura superior -  
al punto de congelación del material crista liza- 
b le , que entra por la parte superior o por la  -  
inferior de la columna de tratamiento en forma -  
de densa pulverización. Esta densa pulverización 
se produce mediante una modificada cabeza pulve- 
rizadora y está constituida por gotitas de diá -  
metro uniforme expresamente agrumadas, que as -  
cienden o descienden por la  columna como capa de 
esferas, de acuerdo con la  densidad del refrige­
rante y con e l extremo de la columna por donde -  
se haya introducido. Se carga una fase refrigeran 
te liquida continua por e l  extremo(puesto de la - 

columna respecto a aquel por donde entró la  a li­



mentación, desplazándose a contracorriente respec­
to a la densa capa de esferas. Debido a la unifor­
midad de tamaño de las gotitas que fonnan la densa 
capa de esferas, aquellas se desplazan uniformemen 
te a modo de estrato por la  columna, enfriándose -  
dichas gotitas que tienen la misma densidad volumé 
trica a lo  largo de la columna a un ritmo controla 
do. El refrigera! te se carga en la columna a una -  
temperatura inferior áL punto de congelación del -  
material cristalizable presente en la  alimentación.

En e l momento en que la densa capa de go -  
titas alcanza e l extremo opuesto de la  columna, -  
parte del material cristalizable o su totalidad -  
presente en dichas gotitas queda cristalizado. En 
el extremo opuesto de la torre, los cristales y el 
soluto forman una mezcla que es retirada de la  to­
rre a través de una salida anular, pudiéndose f i l ­
trar o centrifugar para separar los cristales del 
soluto. El refrigerante caliente se retira de la -  
t&rre por e l extremo opuesto a aquel por donde se 
retira la  alimentación, y se enfria a su tempera -  
tura de entrada. Esta técnica de dispersión densa 
proporciona un método extremadamente eficaz de 
transmisión de calor entre dos líquidos inmezcla -  

bles. Controlando el diámetro de las esferas y la 
ocupación volumétrica de la  fase dispersa, es de -  
c ir  porcentaje de volumen de esferas respecto al -  
porcentaje de volumen de las esferas mas refrige -  
rante inmeaclable, se controlan la velocidad de -  
desplazamiento de las esferas en el refrigerante,



e l ritmo de enfriamiento de las esferas en la to 
rre y e l nivel de cristalización del material en 
la alimentación.

A fin  de obtener unas gotitas de tamaño- 
5. uniforme de la cabeza pulverizadora, se constru­

yó un deflector anular en la periferia de dicha 
cabeza, es decir en el borde exterior de la pla­
ca perforada, que sirve para desviar e l torbelli 
no de la fase continua en reposo de los orificios 

10. situados en e l borde exterior de la placa perfo­
rada. Los orificios  se forman de manera qie sobrg. 
salgan a fin  de obstaculizar el humedecimiento -  
de la superficie de la cabeza pulverizadora. De 
esta manera, se observó inesperadamente que el -  

15. volumen critico  de material a tratar, para una -  
velocidad específica, por encima de 1 cual se pro 
ducian gotas no uniformes, podía incrementarse -  
en un 80 a un 100% con el deflector anular, res­
pecto al volumen tratable sin ta l deflector anu-

20. lar. Esto es suficientemente superior al nivel -  
de volumen requerido en los sistemas de disper -  
sión densa, de manera que el diámetro de la oabe 
za pulverizadora será generalmente in feiior al -  
diámetro de la columna.

25. En otra versión de la invención, se e fe f
tuaron ciertas modificaciones en una centrifuga­
dora convencí or.c.3: de discos apilados, que permi­
ten el uso de la centrifugadora para separar ma­

terial cristalizable Si.n revestir ni atascar la 
30. pila de discos, la periferia del recipiente y la



abertura áe descarga. Conjuntamente con el per- 
Seccionado aparato centrifugador, se ha desarro 
liado un proceso ai el que el refrigerante in -  
mezclable se añade a la centrifugadora como co- 

5. miente anular separada para arrastrar el mate­
ria l cristalizado mas pesado, para retirarlo de 
la  centrifugadora y para controlar la posición, 
de la interfase entre e l material cristalizado- 
y el lico r  madre en la centrifugadora. Además, -  

10. e l refrigerante se añade también a la alimenta­
ción que se carga en la centrifugadora y que -  
proporciona una corriente móvil de líquido so -  
bre la que pueden flotar los cilsta les y ser se 
parados de la pila en la centrifugadora.

15. En otra versión de esta invención, se -
suprimió la cera de aceites de petróleo ponien­
do en contacto a contracorriente el aceite ce -  
reo caliente con un refrigerante inmezclable -  
fr ío . En esta aplicación, el aceite se pulveri- 

20. za en la columna de tratamiento en forma & una 

dispersión densa de gotitas de aceite céreo uní 
formes que son puestas en contacto a contraco -  
rriente con una fase continua refrigerante in -  
mezclable, por ejemplo agua o solución de cloru 

25. ro ca lcico . El refrigerante se carga en la to -  
rre como f  ase continua a una temperatura inf e -  
rior al punto de vertido del aceite céreo y -  
cristaliza la cera presente en e l aceite, que -  
es separada como mezcla de los cristales de ce- 

30. ra y aceite de la parte superior de la columna.
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Los cristales de cera pueden separarse de la mez. 

cía usando la centrifugadora perfeccionada antes 
citada y por filtración .

En una verá, ón específica de esta inven -  
ción, se obtiene agua potable para bebidas, apli 
caciones agrícolas y otros usos cristalizando -  
agua como hielo de una solución acuosa que con -  
tenga sólidos disueltos. Una piincipal aplicación 
de esta invención seria la de separar agua del -  
mar en forma de cristales de hielo relativamente 
puros que subsiguientemente se funden para obte­
ner agua potable. La adaptación de la  columna de 
dispersión densa aquí descrita para desalinizar 
e l agua vence la mayoría de los problemas ante -  
rioimente surgidos. Por ejemplo, pueden obtener­

se grandes cristales manteniendo una mínima di -  
ferencia de tempertura en cualquier punto de la- 
columna a todo lo  largo de la  misma entre el 
agua salada a tratar y la fase refrigerante. En 
este ambiente pueden formarse cristales con la  -

su ficisite lentitud para que se desarrollen en -  
un tamaño uniformemente grande, al mismo tiempo 
que se concede suficiente intervalo durante el -  

desarrollo y cristalización  para rechazar cual -  
quier cloruro sódico disuelto u otras sales que 
se encuentran normalmente encerradas en el cris­
tal de hielo. En un método de realización de es­
te proceso, se usa agua salada como alimentación, 
que se pulveriza por la parte superior de la to­
rre en forma de una densa dispersión de gotitas
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de agua salada de diámetro uniforme. La fase re 
frigerante continua se introduce por el fondo -

de la columna y entra en contacto a contrado — 
rriente con el agua salda a una temperatura in­
ferior al punto de congelación de la misma, que 
es suficiente para cristalizar parte <&1 agua -  
presente en la solución de agua salada. En una 
versión en refrigerante inmezclable frío  puede- 
ser un aceite de petróleo destilado medio rela­
tivamente puro. Se retira del fondo de la torre 
de tratamiento una mezcla de cristales de hielo 
y licor madre, separándose los cristales de di­
cho licor  mediante una centrifugadora de cesta 
u otro aparato adecuado.

En otra versión de esta invención, se -  
tratan soluciones acuosas para obtener solucio­
nes mas concentradas poniendo en contacto a con 
tracorriente la solución acuosa con un refrige­
rante inmezclabüe fr ío . En esta aplicación se  -  
pulveriza la solución acuosa ao la columna de -  
tratamiento en forma de una densa dispersión de 
gotitas de tamaño uniforme, que entran en con -  
tacto a contracorriente con una fase continua -  
refrigerante inmezclable. El refrigerante se -  
carga en la torre como fase continua a una tem­
peratura inferior al punto de congelación de la 
solución acuosa y cristaliza una porción del -  
agua presente en la solución, que se separa co­
mo mezcla de cristales de hielo y licor  madre -  

del fondo de la columna. Los cristales de hielo 
pueden separarse de la solución acuosa mas con­

centrada o licor  madre usando una centrifugado-
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ra de cesta o por filtratación.

Esta versión tiene aplicaciones específi 
cas en soluciones sensibles a las temperaturas,-  
por ejemplo bebidas, en las que el sabor o las -  

5. vitaminas presentes pueden alterarse o afectar -  
se perjudicialmente por e l calor si se emplease 
éste para concentrar las soluciones por evapora- 
ción. Este proceso puede usarse ventajosamente -  
para conservar en solución concentrada constitu- 

10. tivos volátiles que normalmente serán arrastra -  
dos o vaporizados y separados durante la concen­
tración a bajas temperaturas empleando evapora­
ción al vacío o en la cristalización por vapora- 

í ción de un refrigerante de contacto directo. Así,
r

15. mismo, puede llevarse a cabo una concentración -  
económica de corrientes acuosas de desechos in -  
dustriales de acuerdo con este proceso y elimi -  
nar con mayor facilidad los materiales de dese -  
cho concentrado,

20. La generación de la densa dispersión de

gotitas de diámetro uniforme y la eficaz trans­
misión de calor que se obtiene proporcionan nive 
les de refrigeración controlados y la formación- 
de cristales relativamente grandes y de tamaño uni 

25, foime que se separan fácilmente de la solución -  
de alimentación. Una de las principales ventajas 
de la técnica de dispersión densa consiste en -  
que vence la tendencia del material pulverizado- 
en la columna a contramezclarse y canalizarse en 

30. la fase refrigerante continua. La estrecha agru-
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pación de la  dispersión densa actúa a modo de -  

gafa tridimensional que obstaculiza e l movimien­
to no unifonne. Las modificaciones introducidas

en e l aparato centrifugador permiten por primera 
vez en las centrifugadoras del tipo de discos un 
control automático de la  interfase entre los ma­
teriales objeto de la separación sin necesidad -  
de interrumpir el funcionamiento de la centrifu­
gadora. La técnica de dispersión densa se aplica 
fácilmente a la eliminación de cera de crudos to 
talmente céreos o de cualquier fracción de acei­
te de petróleo. Este proceso ha sido también -  
adaptado a la separación de agua potable de solu 
ciones salinas. Además, en los casos en que se -  
emplea esta técnica sólamente como medio de cam­

bio de calor entre dos líquidos inmezclables, no 
se produce sustancialmente ninguna contaminación 

de cualquiera de los líquidos con el otro, debi­
do a l tamaño unifonne de las gotas y a la  ausen­
cia de pequeñas gotitas. Todas estas ventajas — 

son e l resultado del controlado desarrollo cris­
talino permitido por el nivel contiolado de trans 
misión de calor entre él líquido objeto de trata 
miento y e l refrigerante inmezclable. El desarro 
l io  uniforme de los cristales se debe en parte -  
al ambiente uniforme que rodea a cada gotita que 
contiene material cristalizable.

La figura 1 es una vista esquemática en 
alzado de un aparato cristalizador de refrigeran 
té inmezclable que- contiene dos torres de trans-



misión de calor, es decir una torre para crista­

lizar el material cristalizable de la alimenta -  
ción y una segunda torre para el cambio de calor 
entre el refrigerante caliente y el líquido tra­
tado fr ío  del que ha sido separado el material -  

cristalizable. Este esquema muestra también un -
medio de cambio de calor externo para proporcio­
nar una refrigeración activa para e l refrigeran­
te inmezclable, y un aparato de separación para­
separar el material cristalizado del so luto.

La figura 2 de los dibujes es una vista 
esquemática en alzado de la torre de tratamiento 
de dispersión densa, que muestra mas detallada -  
mente la forma en que se introducen e l material- 
cristalizable y el refrigerante en la torre.

La figura 3 es una representación grá fi­
ca que muestra el efeoto de la concentración de

las gotitas sobre la relación entre la velocidad 
de ascenso de la dispersión densa y la velocidad 
de ascenso de una sola gota en un fluido infin i­

to.
La figura 4 se relaciona con el despara- 

finaje y filtratación de cristales de cera de la 
mezcla de cera y aceite desparafinada y muestra 
el efecto de la concentración de la salmuera oclui 
da ea la alimentación al f i lt r o  sobre e l nivel -  
de filtra je  de la mezcla cérea de aceite.

La figura 5 es una vista esquemática en 
alzado de un aparato cristalizador de refrigeran 
te inmezclable que contiene dos torres de trans-



misión 3e calor, es decir, una torre para crista­
lizar el agua cristalizable de la alimentación y 
una segunda torre para el cambio de calor entre -  
e l refrigerante caliente y el lico r  madre, trata- 

5. do y f r í o  del que se ha separado e l agua crista  -  
lizada. Este esquema muestra también un medio de 
cambio de calor externo para proporcionar una re­
frigeración activa para e l refrigerante inmezcla- 
ble y un aparato de separación para separar e l mg, 

10. terial cristalizado del soluto.
La figura 6 es una vista esquemática en -  

alzado mas detallada de un esquema propuesta para 
obtener agua potable del agua del mar.

La figura 7 es una vista esquemática en -  
15. alzado de un aparato centrifugrador de discos api 

lados, usado de acuerdo con está invención.
La alimentación o material del que ha de­

cristalizarse una sustancia, ha de permanecer en­
estado líquido bajo las condiciones de pulveriza- 

20. ción. Por ejemplo, el material cristalizable debe 
disolverse completamente en la  alimentación antee 
de la pulverización y, después de la crista liza  -  
ción, el soluto debe permanecer en estado fluido- 
fácilmente manejable para facilitar la separación 

25. del material cristalizado respecto al soluto o ljL.
cor madre. Además, a fin  de evitar la foimación -  
de una emulsión o arrastre al refrigerante de la 
alimentación, tiene que haber una suficiente dife 
rencia de densidades entre e l refrigerante y la -  

30. alimentación, de manera que se separen naturalmente
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por efecto de la gravedad. Esta diferencia de1?e 

existir aún después de que e 1 material cristal! 
zado se ha separado de la alimentación. Cual -  
quier material líquido que contega una sustan -  
cia disuelta y que se cristalice al enfriarse! 
constituirá una alimentación adecuada. El refri 
gerante debe ser inmezclable o a lo sumo sólo -  
parcialmente mezclable con la alimentación. 
Cuando no resulte deseable que el refrigerante 
contamine a la alimentación descristalizada, e l 
primero debe ser sustancialmente inmezclable -

con la alimentación. Los otros únicos requisi -  
tos del refrigerante son los de que estopea de 
una diferente densidad de la de la alimentación 
y que permanezca en e stado de líquido a la tem­
peratura a la que ha de enfriarse la alimenta -  
nión. Refrigerantes adecuados son el agua, frac 
ciones oleosas, productos químicos puros, sal -  
mueras, metales líquidos, e tc . Sin embargo, -  
ciertos refrigerantes pueden estar adaptados pa 
ra efectuar simultáneamente reacciones químicas 
o extracciones.

Los refrigerantes adecuados para despa- 
rafinar aceites de petróleo son: agua, sales -  
acuosas, salmueras y similares. En la desalini- 
zación del agua, son refrigerantes adecuados 
las fracciones oleosas, aceites vegetales comes 
tibies, Freons, aceite de semilla de algodón, -  
hidrocarburos ligeros noimalmaite gaseosos y si 
milares.
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Pueden agregarse varios diluentes a la  -  
alimentación de la que ha de cristalizarse el ma 
terial a fin  de mejorar la viscosidad de aquélla 

al tratarse, de manera que pueda manejarse con,- 
5. mayor facilidad y/o fa cilite  la cristalización y 

separación de los cristales de la alimentación. 
Pueden añadirse disolventes para la alimentación 
asi como antidisolventes para los materiales ob­
jeto de cristalización. Según sea la alimentación 

10. que se trate, pueden usarse disolventes tales co, 
mo alcoholes, glicoles, cetonas, hidrocarburos 
aromáticos, agua, hidrocarburos alifáticos, etc.

También pueden añadirse varios diluentes 
hl refrigerante que ha de usarse para crista li -  

15. zar la alimentación a fin  de mejorar la  v iscosi­
dad del primero, de manera que pueda manejarse -  
con mayor facilidad y/o faciliten la cristaliza­
ción y separación de los cristales de la alimen­
tación. Pueden añadirse disolventes para el re -  

20. frigerante, así como antidisolventes para el ma­
terial objeto de cristalización. Según sea la -  
alimentación que se trate, pueden emplearse di— 
solventes para el refrigerante tales como hidro­
carburos aromáticos, hidrocarburos alifáticos, -  

25. etc.
El refrigerante puede ser menos o más -  

denso que una solución acuosa específica trata -  
da. Si el refrigerante es más denso que la áL i  -  
mentación usada, se introducirá en una columna. -  

30. de tratamiento por la  parte superior de la m-jRma

^85
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y la alimentación a tratar se introducirá por e
fondo d e la columm. Por otra parte, si e 1 ref r i

gerante a emplear es menos denso que la alimenta 

ción tratada, e l refrigerante se introducirá en̂  
la columna de tratamiento por e l fondo de la  mis

ma y la  alimentación por la parte superior, de -  
la manera que mas específicamente se describe en 
la presente solicitud.

La supe31 or e fica cia  de este proceso, en 
relación con la transferencia de calor entre re­

frigerante y alimentación tratada, se atribuye -  
al gran área disponible para la  transmisión de -  
calor entre la alimentación pulverizada y la fa­
se refrigerante continua. La característica cr í­
tica  de mi invención es la manera en que se ob -  

tie33e la dispersión densa de la alimentación y -  
se pone en contacto con e l refrigerante. En la -  
práctica de esta invención, e l refrigerante o la 
alimentación tratada pueden constituir e l líqu i­
do más denso. Sin embargo, la alimentación a tra 
tar es la que se pulveriza en forma de disper -  
sión densa. Esta dispersión, como anteriormente 
se ha dicho, se genera pulverizando la alimenta­
ción a través de una cabeza pulverizadora modifi, 
cada de tal manera que, la columna de tratamien­
to se llene sustanoialmente con las gotitas de -  

pulverización que ascienden a una velocidad con­
trolada o, para e l material descienden a una ve­
locidad controlada a contracorriente con una fa­
se refrigerante continua.
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Controlando cuidadosamente e l diámetro de 

las gotitas en un orden de 3/8 a 1/24 de pulgada, 
y preferiblemente de 1/4 a 1/20 de pulgada, aun -  
que pueden usarse diámetros de 1/2 a 1/32 de pul­
gada, es posible controlar la velocidad de moví -  
miento y ritmo de enfriamiento de la  alimentación.

El diámetro de las gotitas es generalmente doble 
al diámetro del o r ific io  á través del cual han si 
do pulverizadas.

Es importante que se obtengan gotitas uni 
fomes de configuración esférica  y de una d istri­
bución reducida. Si se formal gotitas de diámetro 
no uniforme, cano ordinariamente ocurre en las co 
lumnas convencionales de pulverización, cada una- 

de aquellas ascenderá a diferentes velocidades y
no podrá obtenerse un enfriamiento controlado de- 
la alimentación. Esto tendrá por reailtado una am 
plia distribución de las partículas de los crista 
les fonnados y las partículas mas pe quenas produ­
cirán una obturación del medio filtrante o no se 
centrifugarán en unos wlúmenes razonable s y en -  
campos gravitatorios. Asímisno, puede producirse 
un grado indebido de contaminación de los crista­
les, con el lico r  madre.

La densa dispersión de gotitas de dtáme -

tro uniforme proporciona una superficie máxima pa 

ra la transmisión de calar, con el reailtado de -  
una máxima eficacia en dicha transmisión desde -  
las gotitas de la solución acuosa al refrigerante 
y subsiguientemente desde el refrigerante calentado



hasta el l ic o r  madre descristalizado y f r ío .  Con 

trolando e l ritmo de carga de una alimentación -  
en la torre de tratamiento, los  diámetros de las 
gotitas y la velocidad de descenso de la  dispe r- 

5. sión densa de la  capa de esferas, es posible evi, 
tar un enfriamiento brusco por debajo de la tem­
peratura de cristalización y f  armar cristales -  
que sean sustanci almente puros y que pue dan sepa 

rarse luego fácilmente del l ic o r  madre. Debido a 
10. este medio eficaz de transferencia de calor, 3a 

diferencia de temperaturas entre las dos fases -  
en cualquier punto de la columna queda reducida 
al mínimo, acentuándose por consiguiente e l desa­
rrollo  de grandes cristales puros. Todas estas -

15. ventajas se han obtenido sin que las gotitas de- 
la dispersión densa formen aglomerados. Aunque -  
las gotitas están muye strechamente agrupadas, -  
no se aglomeran mientras hagra un movimiento de -  
la fase refrigerante continua a través de la ca- 

20. pa líquida de gotitas. La alimentación a crista­

lizar puede cargarse en la  torre de tratamiento 
a razón de 15a 325 pies cúbicos por pié cuadra 
do de sección trasversal de la columna por hora, 
si bien son preferibles unas proporciones de 35 

25. a 150 pies cúbicos por pié cuadrado por hora; -

sin embargo, también pueden usarse proporciones- 
de .25 a 250 pies cúbicos por pié cuadrado por ho 
ra. El ritmo o proporciones de carga de la a li -  
mentación en la torre de tratamiento dependerá -  

30. de la  temperatura de dicha alimentación, de la  -
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temperatura de cristalización 3 .nal y de la altu­
ra de la columna. El ritmo de carga de la  alimen­
tación en la torre de tratamiento y de contacto a 

contracorriente de la misma con el refrigerante -  
inmezclable es suficiente para proporcionar la -  
deseada dispersión densa de gotitas que ascienden 
o desciendao por la columna a la velocidad desea­
da para establecer el necesario grado de transmi­
sión de calor y obtener un adecuado enfriamiento 
y cristalización de las gotitas. El ritmo de as -

censo o descenso de la  dispersión densa como capa 
de esferas se controla más directamente mediante- 
la densidad volumétrica de las gotitas pulveriza­
das en e l refrigera!te inmezclable ascendente o -  
descendente.

La diferencia de densidad entre dos líqui 
dos inmezclables puestos en contacto es suficien­
te para separarlos mediante efecto gravitatorio. 
La velocidad de ascenso o descenso de la alimenta 
ción en la  columna es función de la  densidad volu 
métrica y de la  velocidad de la  alimentación. To­
das estas variables ejercen un efecto directo so­
bre e l grado de enfriamiento del material objeto 

de tratamiento, que naturalmente es cr it ico . Unes 
ritmos de enfriamiento de 0,25 a 15SF por minuto 
pueden emplearse, pero mas preferiblemente seran- 
de 1/2 a 79F por minuto, si bien según sean los -  
materiales que se traten, el ritmo de enfriamien­
to puede ser de 1 a 3SF por minuto. Una de las -  
más importantes variables que afectan a la veloci



10.

15.

20.

25.

30.

dad de ascenso o descenso del material tratado en 

la columna de tratamiento es la  retención de las- 
gotitas o, dicho de otra manera, la densidad vo -  
lumétiica de las gotitas en comparación con la -  
densidad volumétrica de las gotitas y de la fase 
refrigerante inmezclable. La otra es el diámetro 
de las gotitas, que ha sido ya explicado anterior 

mente. La retención volumétrica puede ser de 0,35 
a 0,80 pies cúbicos de alimentación por pié cúbi­
co de columna usándose preferiblemente una reten -  
ción de 0,55 a 0,77 pies cúbicos de alimentación

por pié cubico de columna. El tiempo de permanen­
cia de la gotita en la torre está determinado, en 
cierto grado, por e l deseado nivel de enfriamiento 
y la capacidad de enfriamiento. El ritmo y tempe­
ratura a que se carga e l refrigerante inmezclable 
en la torre de tratamiento y se pone en contacto 
a contracorriente con la  dispersión densa de goti­
tas de diámetro uniforme afectan al nivel de en -  
friamiento obtenido en la alimentación. Los nive­
les volumétricos de refrigerante son comparables 
a los de la alimentación y variarán ligeramente -

con sus respectivos calares específicos y respec­
tivas densidades. La temperatura de entrada del -  
refrigerante en la torre de tratamiento e s sufi -  
cíente para enfriar las gotitas a la temperatura

de separación y para cristalizar o precipitar la - 
deseada cantidad de material cristalizable de la
alimentación. Esta temperatura será de 1 a 105 -
por debaj o de la  temperatura de salida de la a l i -



mentación y de 1 a 103 por debajo de la  tempera­
tura mínima de cristalización del material c r is - 

ta li zable.
Cuando se está tratando una solución -  

5. acuosa, la  temperatura de entrada de la alimen -  
tación puede ser ventajosamente aquella inmedia­
tamente superior a la  temperatura a la que empie 
za a cristalizar e l hielo a la concentración de 

los sólidos disueltos presentes en la  solución -  
10. acuosa objeto de tratamiento. Las soluciones a -  

tratar pueden recibirse a temperatura sustancial 
mente superiores y enfriarse bruscamente a una -  
temperatura inmediatamente superior a la tempera 
tura de cristalización de la  solución, de una ma 

15. ñera eficaz y económica, usando una torre cano -  

la descrita en esta invención como torre de cam­
bio de calor, solamente. Como variante, e l rápi­
do enfriamiento a una temperatura inmediatamente 
superior a la de los cristales puede efectuarse- 

20. en cualquier aparato convencional de cambio de -  
jBalor. De esta manera, puede emplearse toda la -  
capacidad de una particular torre de cambio de -  

calor para desarrollar cristales de elevada pure­
za, usándose una cantidad mínima de dicha capaci. 

25. cidad para reducir la  alimentación a su tempera­
tura de cristalización in ic ia l.

La temperatura de cristalización de cual 
quier alimentación específica  dependerá evidente 
mente de la  cantidad de sólidos disueltos presen 

30. tes. Unas adecuadas temperaturas in icia les de -



entrada para una alimentación acuosa pueden ser 
de 20 a 2003F. Mas comúnmente, las temperaturas 
de entrada de una alimentación acuosa serán del 
orden de 25 a 70sF. La temperatura de entrada -  

5. del refrigerante estará determinada por e l r it ­
mo aceptable de enfriamiento de una alimenta — 
ción específica, el grado de pureza de los desea 

dos cristales de hielo que se fornan y de la  -  
cantidad de agua que se desee separar como 

1P. cristales de hielo. Unas adecuadas temperaturas

de entrada del refrigerante serán de 303F a -100SF. 
Mas comunmente, en la separación de hielo de sq_ 
luciones acuosas, las temperaturas serán del or 
den de 20SF a -30SF. El llevar a cabo e l proce- 

15. so de esta manera puede permitir la separadón- 
efeotiva del 5 al 80% en volumen de la solución 
presente como relativamente pura, hasta distar­
les de hielo sustancialmente puros para obtener 
la deseada concentración y/o pureza del produc- 

20. to acuoso.
Una específica y deseable característi­

ca del descrito proceso de refrigeraciones la -

de que el ritmo de desarrollo de los cristales 
de hielo puede controlarse de tal maiera que se 

25. conceda suficiente tiempo a los cristales de hie_ 
lo para rechazar impurezas mientras se desarro­
llan. El contacto de la matriz cristalina que- 
se acumula en la legión inferior de la torre con 
e l refrigerante afecta ventajosamente la separa,

30. ción de cualesquiera impurezas encerradas de la



El proceso de separación puede llevarse 
a cabo ventajosamente a la  preá. ón atmosférica, 
aproximadamente. Sin embargo, esto puede cambia?

5. según que se use o nó un disolvente para fa c i l i  
tar la  reducción de la viscosidad del refrigeran

te o la cristalización  de la  solución tratada. 
Como e s deseable mantener todos los reactivos -  
en la fase liquida cuando se usan disolventes -  

10. volátiles, se emplea suficiente pre&ón para -  
mantener estos disolventes en la fase líquida.

Controlando cuidadosamente el ritmo de­
enfrian iento se obtiene un desarrollo c r is ta li­
no unifome de varias alimentaciones acuosas. -  

15. Pueden formarse cristales de 25 a 1.000 mieras- 
dependiendo de las alimentación y de las condi­
ciones de cristalización. Sin embargo, son mas- 
comunes cristales de 50 a 400 mieras de tamaño.

Un desarrollo cristáLino uniforme bajo 
20. las condiciones controladas del proceso de la -  

invención ha facilitado la  separación de mate -  
ríales cristalizables, por ejemplo agua y cera, 
de sus diversas soluciones en f  oima relativa y -  
sustancialmente pura y con una pérdida mínima -  

25. de sólidos disueltos. Estas separaciones no han 
sido hasta ahora eficaces o económicamente fac­

tibles mediante técnicas con refrigerantes in -  
mezclables directos, conocidas en el arte.

En una de las principales aplicaciones- 
30. de este nuevo proceso, se tratan fracciones
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oleosas 3e petróleo que contienen del 2 al 98 % 
de cera, o crudos enteros que contienen del 2 -  
al 30% de cera y fracciones específicas que con 
tienen entie el 6 y e l 1 2 % d e  dicho material,-  
de acuerdo con este proceso. Según sean Jas con 
diciones de operación, puede cristalizarse y se 
pararse de la alimentación la totalidad o par­
te de la cera. Al tratar aceites de petróleo pa 
ra separar cera, es deseable bajo ciertas c ir  -  
cimHtancias añadir de 1 a 10 -  10 a 1 partes en 
volumen de disolvente a la alimentaci ón. Estos- 
materiales pueden ser disolventes del aceita o 
antidisolventes de la  cera, o bien pueden aña -  
dirse principalmente para mejorar la viscosidad 
de la alimentaci ón tratada. También pueden usar 
se unas relaciones de disolvente a alimentación 
de 1 a 3 y $ a 1 .  Para la mayoría de las alimen 
taciones que se traten, se emplearán unas rela¡- 
ciones entre disolvente y alimentación de 1/1 a 
4/1. Por otra parte, al tratar ciertos materia­

les de alimentación, por razones económicas y -  
de acuerdo con el proceso de esta invención, se 
ha observado que se pueden desparafinar eficaz­
mente aceites de petróleo sin la adtción de nin 
gún disolvente. Una de las mejoras en e l  arte -  
del desparafinaje, que se ha logrado conjunta -  

mente con esta técnica de dispersión densa, ha- 
sido un método perfeccionado de separación de -  

la  cera cristalizada del aceite desparafinado me 
diante el uso de una centrifugadora de discos -
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A

apilados modificada. Se ha descubierto también -  
inesperadamente que la inclusión del 8 al 20% en 
volumen de salmuera en la mezcla cristalizada de 
aceite parafinado, incluso en ausencia de un di- 

5. solvente, tiene por resultado unos niveles de se.

parsción suficientemente elevados para dar a es­
te medio de separación un carácter práctico. Ade 
más, la  inclusión de la salmuera en la mezcla de 
aceite parafinado comunica suficientemente movi- 

10. lidad a la mezcla para permitir su desplazamiai- 
to a través de las diversas etapas de este proce 

eo. En ausencia de una cantidad cr ítica  de sal -  
muera, la  cera cuaja en una matriz sólida que no 
puede elaborarse.

15. Una adecuada alimentación para este pro­

ceso sería el agua del mar, que contiene como -  
contaminador principal un 3?5 % en peso, aproxi­
madamente de cloruro sódico. También se encuen -  
tran presentes otras sales en proporciones consi. 

20. derablemente inferiores. Generalmente, una opera 
ción eficaz para obtener agua potable del agua -  
del mar inclu iría la  separación del 10 al 50% -  
aproximadanente en volumen del agua del marina -  
como crista les de h ielo, cuyos cristales son subs 

25. siguientemente fundidos para foimar e l producto 

acuoso dulce. Puede separarse más o menos del -  
50% de agua, dependiendo de la capacidad de re -  
frigeraciónde que se  disponga, asi como de otras 
consideraciones. Si se dispone solamente de una- 

30. pequeña capacidad de refrigeración, sólo se nece
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sitará la  separación áe un 10%, por ejemplo, áel 

agua, puesto que e llo  puede hacerse a una tempe­
ratura mucho mayor que la separación deL 50% del 
agua presente. La cantidad máxima de ^ua que -  
puede separarse sería aproximadamente déL 80 al

90% en volumen, ya que en este punto se f  onnan -  
hidratos de cloruro sódico y se produioiría una
indebida contaminaci ón del hielo a separar. La -  
reducción del cloruro sódico presente en los 
cristales de hielo separados a 300-500 partes -  

por millón de cloruro sódico dá por resultado -  
un producto acuoso potable.

Otra adecuada alimentación para este pro 
ceso es e l jugo de naranja fresco. Una oomposi -  
ción típica de dicho jugo contendría un 0,005 %

de aceite y una relación entre azúcar y ácido de 
13/1 aproximadamente. De acuerdo con e l proceso 
descrito, el volumen de jugo fresco de naranja -  
puede reducirse ai un 70 a un 80 % mediante la -  
separación del agua crista lizable . La concentra^ 
ción de la pasta de jugo de naranja que resulta- 
puede congelarse y se r  enviada como tal o bien -  
podría secarse por evaporación a latemperatura -  
ambL ente para foimar un concentrado completamente 
seco.

En la concentración de jugo de naranja,- 

es importante desde un punto de vista económico 
reducir al mínimo la  cantidad de sólidos disuel­
tos en e l  jugo que quedan encerrados en los c r is  
tales de hielo separados. Sin embargo, la  prLnci,
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pal consideración en este casó les la conserva -  
ción del ealor del producto, careciendo relati­

vamente de importancia la pérdida de cantidades
menores de sólidos encerrados o absorbidos, Otra
característica de importancia primordiales e l-  
desarrollo de cristales de hielo grandes y de -  
tamaño uniforme que pueden separarse fácilmente 
por filtración  o centrifugación u otros procesos 
convencionales de separación.

Otra alimentación e specífica para el -  

proceso descrito, a efectos de concentración de 
la misma para fa cilita r  su envío y por economía 
de embalaje, sería la de bebidas alcohólicas, -  
tales como cerveza, vino o ale. Eecientemente- 
se ha puesto gran interés en la provisión de me

dios eficaces y económicos de concentración de 
cerveza de tal manera que e l sabor y calidad de

la misma no resulten afectados, para el subsi -  
guíente envío y recons titución en puntos de 
distribución apartados. Una cerveza que conten­
ga un 3,6 % en peso de alcohol, por ejemplo, -  

puede concentrarse de acuerdo con le proceso -  
anteriórnente descrito para separar del 60 al -  
80% en volumen del agua presente en forma de -  
cristales de hielo, lo  cual incrementa la con -  
centración de alcohol al 12,5 % en peso aproxi­
madamente. En este caso también, la composición 
química de la cerveza, que contribuye a su sa  -  
bor particular y aceptabilidad, es extremadamen_ 
te sensible a las temperaturas y en proceso de
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concentración en fr ío  prescrito tendría por re -  

sultado la separación de agua y concentración de 
la cerveza sin ningún efecto perjudicial sobre -

el sabor o pérdida de constitutivos volátiles de 
la  misma.

En otra versión específica de esta inven 
ción, se concentra una corriente de desechos in­

dustriales para fa c ilita r  su eliminación y evi -  
tar problemas normales de contaminación. Por

ejemplo, los desechos de licores de sulfitos son 
descargados de las factorías de producción de -  
pulpa en grandes cantidades, conteniendo del 10 
al 15% de sólidos disueltos que causan una conta_ 
minad, ón inconveniente en ríos y corrientes. El 
desecho del lico r  de su lfito  podría enfriarse -

adecuadamente y concentrarse de acuerdo con la -  
invención hastaun punto próximo a la obtención -  
de sólidos completamente secos. La cantidad me­

nor de sólidos absorbidos presentes en los cris­
tales de hielo separados no constituiría normal­
mente ningún problema de contaminación y los 
cristales de hielo fundidos podrían eliminarse -  
directamente en los ríos o corrientes o bien el 
agua purificada podría usarse de nuevo en e l pro 
ceso. Podría eliminarse fácilmente o secarse por 
evaporación del 15 al 20% en volúmen & la mezcla 
concentrada obtenida, eliminándose los sólidos -  
secados de manera convencional. Este proceso pro 
porciona también un método eficaz y económico de 
recuperación de pequeñas cantidades de sólidos -
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disueltos en corrientes derivadas de procesos in­

dustriales y de recuperación de minerales de agua 
dulce y s aliña.

El equipo usado para poner en práctica es 
ta invención es relativamente sencillo  y compren­
de dos o más torres de cambio de calor sin siste­
ma interno de deflexión, medios para transferir -  
la alimentación y refrigerante entre las torres -  
y un dispositivo para incrementar la refrigeración 
activa. Como anteriormente se indicó, se requiere 
un adecuado medio de separación para separar e l -  
material cristalizado de la alimentación, por — 
ejemplo un f i l t r o ,  una centrifugadora o un ade — 

cuado dispositivo de extrusión de bomba de tom i­
l lo .  Cuando el aparato se emplea en un proceso de

separsc ión de cera de aceite de petróleo, una 
unidad de alimentación de 6.000 B/D requeriría -  
una torre de 30 pies de altura y 6-1/2 pies de -  
diámetro aproximadamente. La segunda torre para -  
e l cambio de calor entre el refrigerante caliente 
y la alimentación desparafinada fría  sería de di­
mensiones similares. En la separación de agua de­

una solución acuosa, puede usarse una sola torre -  
grande o una serie de unidades de diámetro menor 
que funcionen en paralelo o en serie. La segunda 

torre para e l cambio de calor entre e l refrigeran 
te caliente y e l  l ic o r  madre fr ío  es de dimensio­
nes similares o bien puede ser sustituida por ade 
cuados grupos de columnas de diámetro menor dis -  
puestas en haces. La altura y diámetro del aparato
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para un proceso específico pue den variarse para 

adaptarse a la refrigeración y volumen a tratar 
requeridos en una alimentación específica. Las 
torres de cristalización pueden ponerse también 

5. en funcionamiento en serie en la que las tempera 
turas de entrada de la alimentación y e l re fr i­
gerante pueden reducirse en. sucesivas torres.

La cabeza pudverizadora usada para in -  
troducir las gotitas de diámetro uniforme es -  

10. importante en esta invención, en el sentido de 

que permite un mayor volámen de gotitas de diá­
metro uniforme sin alterar la columna. Esta car- 
beza pulverizadora produce las gotitas de diáme 

tro uniforme que se agrupan y ascienden en fo r - 
15. ma de capa, elevándose cada gotita a la misma -

velocidad que la  siguiente, formando una colum­
na de ellas de densidad volumétrica aproximada­
mente igual a todo lo  largo de la  torre. La ge­
neración de las gotitas de esta manera propor -  

20. ciona e l mismo ambiente y proceso de en frían ien 
to para cadqána de ellas en las capas o estra -  

tos densamente apretados, con e l resultado de -  
la obtención de grandes cristales de hielo.

Se ha modificado una cabeza pulverizado 
25. ra convencional para introduciría alimentación 

en la columna colocando en e l  borde exterior de 
la  placa perforada un deflector anudar que des­
vía e l  torbellino de la fase continua estable -  
de los or ific ios  situados ai e l borde externo -  

30. de dicha placa. El deflector anular es aproxima
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damente en altura 1/16 a 3/16 del diámetro de -  
la placa perforada y se extiende verticalmente 

hacia arriba desde el borde exterior de la pla­
ca. Los or ific ios  se forman de manera que sobre 
salgan para obstaculizar el humedecimiento de -  
la superficie de la  cabeza pulverizadora. Esta 
modificación de la cabeza pulverizadora permite 
la generación de las gotitas de diámetro unifor 
me de la densa dispe raí. ón que se requieren para 
poner en práctica la invención.

La parte superior de la columna pulveri 
zadora (fig . 2) ha sido modificada de ta l mane­
ra que el mezclado normal qie se produce entre 
dos fluidos cuando se introduce uno en e l otre— 
y cuando se trata de separar uno del otro, re -  
sulta considerablemente minimizado. Se evita -  
una buena parte del mezclado introduciendo e l -  
material uniformemente a través de una brecha -  
de aire, se ha ideado un aparato que atrapa a l- 
material más pesado y en cierto grado lo separa 
del material más ligero objeto de la separación. 
El dispositivo para separar e l material más l i ­
gero objeto de la separación. El dispositivo pa 
ra separar el material más ligero se sitúa en -  
la parte superior de la columna 2 y comprende -  
una cámara anular 32 que se extiende todo alre­
dedor de la  parte superior de la columna y en -  

parte de la longitudmde la parte superior de la 
columna cilindrica vertical 2. El coronamiento- 
de la  citada cámara 32 y e l de la columna termi
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nan aproximadamente al mismo nivel. El fondo de 

la citada cámara se extiende en parte de la Ion 
gitud in ferior de la  columna y comunica con és­
ta por medio de aberturas radiales existentes -  
en la superficie externa de la  columna y por me 
dio de aberturas radiales situadas en la  super­
fic ie  interna de dicha cámara. Las aberturas es 
tan unidas por un conducto radial 29 que se ex­
tiende desde la  columna hasta la cámara aaular. 
Esta última está separada y térmicamente aisla­
da de la columna. Extendidos radialmente desde 
el coronamiento de la citada cámara anular y co 
municando con él a través de las aberturas 33, 
se encuentran los conductos de salida 51, que -  

se extienden horizontalmente en una corta dis -  
tancia y luego verticalmente hacia abajo aproxi 
madamente hasta el fondo de dicha cámara. Los -  
conductos de salida llevan el material separado 
a un dispositivo de separación. Mediante e l uso 

de este nuevo aparato, se retira e l  material más

ligero del coronamiento de la torre, mientras -  
que se da tiempo al material más pesado para se 
pararse del material más ligero ai la  cámara -  
anular, volviendo de nuevo a la columna 2.

Sin embargo, la  invención no ha de limi 
tarse a esta manera de formación de las goti -  
tas de diámetro uniforme, ya que puede usarse -  
cualquier medio en virtud del cual se formen ta 
les gotitas de diámetro uniforme, de acuerdo -  
con esta invención, cuyos medios deberán consi-
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derarse incluidos en la misma.

Una de las versiones de esta invención -  

comprende modificaciones introducidas en una cen 
trifugadora de pila de discos a fin  de permitir­
le la  manipulación de materiales cristalinos que 
normalmente se trabarían y atascarían. Una impor 
tante modificación en la  centrifugadora consis -  
tió  en la provisión de una corriente de recicló

separada que circulaba alrededor de la superfi -  
cié interna del recipiente giratorio de la c e n ­
trifugadora y que se introducía detal manera que 
controlase la situación de la interfase entre re 
frigerante, cristales y aceite. Controlando esta 
interfase, e l cambio de densidad de la alimenta­
ción de mezcla de cera y aceite a la  centrifuga­
dora no alteraba la eficacia  de separación de es 
ta última.

De acuerdo con una versión de la inven -  
ción, en la que es deseable obtener una separa­
ción preliminar de los cristales de hielo del l i  
cor madre, se dispone una r e ji l la  sesgada, un pa 
nel de drenaje o criba, en el fondo de la torre -  
de contacto (cuando la alimentación a tratar es- 
introducida por pa parte superior de la torre) -  

que desvía los cristales de hielo y los separa -  
del lado de la torre. Los medios de criba pueden 
estar por encima o por debajo de los medios de -  
entrada del refrigerante. La porción principal -  
del l ic o r  madre continúa hacia, abajo en la torre 
alrededor de la cabeza pulverizadora del refrige



rante y se retira áel fondo de la  torre como lin ­
ear madre primario. Situando a los medios de cri­
ba por encima de la  entrada de refrigerante, ésta 
lava la matriz de hielo acumulada sobre la criba 

5. y sustituye parte del l ico r  madre ocluido sitúa -  
do entre los intersticios de la matriz de hielo -  

con líquido refrigerante. Una porción menor del -  
lico r  madre continúa con los cristales de hielo -  
desviados y e s  separada de dichos cristales en un 

10. ja ra to  separador convencional,, haciéndose refe­

rencia a este lic o r  madre por lico r  madre secunda 
rLo. Esta característica particular de la  inven -  
ción no es esencial para llevar a cabo la opera­
ción de cristalización descrita, constituyendo -  

15. simplemente una versión específica de la inven -  
ción. La previsión de una separación preliminar -  
de los cristales dqítielo del lic o r  madre reduce -  
el grado de capacidad de separación requerido pa­
ra separar los cristales de hielo del l ic o r  ma -  

20. dre.
La torre de tratamiento puede recibir la 

solución a tratar por la parte superior y e l re -  
frigerante por e l fondo, o inversan ente, e l  refri 

gerente por la  parte superior y la solución a tía 
25. tar por e l fondo. Cualquiera que sea la configu­

ración que se adopte, la  solución a tratar es la

que se alimenta en forma de dispersión densa de -  
gotitas de diámetro uniforme.

En una versión de la  invención, puede usar 
30. se una torre piincipalmente para formar cristales



del agua a separar, pudiéndose emplear unidades -

adicionales principalmente para lavar los crista­
les a fin  de separar la cantidad restante de sóli 
dos disueltos ocluidos presentes. Tales unidades 

5. podrían incorporar el lavado de los cristales con 
licor madre, refrigerante o con una peñqueña can­
tidad de producto acuoso puro y caliente.

Las nuevas características de esta inven­
ción pueden comprenderse quizá mejor con referen-

10. cia a los dibujos adjuntos.
La figura 1 de los dibujos describe una -  

versión de este proceso de separación con refrige 
rante inmezclable. Una alimentación que contiene 
un material cristalizable es cargada en la columna 

15. de tratamiento 2 a través del conducto 1 a una tem 
peratura suficientemente elevada para poner en so­
lución todo el material cristalizable de la  a li -  
mentación y para hacer la alimentación suficiente

mente fluida para su conveniente manejo. La a li -  
20. mentación se introduce cr la oc lumra en forma de­

dispersión densa de gotitas de diámetro uniforme- 
de un tamaño tal que haya un área máximo para cam 
bio de calor entre Jas gotitas pulverizadas y e l-  
líquido refrigerante inmezclable, compatible con- 

25. la óptima velocidad deseada de ascenso. El líqui­
do, a partir del cual ha de cristalizarse el mate 

r ia l, se carga a un ritmo que alcance la deseada- 
densidad volumétrica de gotitas pulverizadas ai -  
la fase continua. El ritmo de la alimentación de­
pende en cierto grado de la diferencia de densida30,
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des entre ella y el refrigerante, asi como de la vê  
locidad con que se cargue e l refrigerante en la co­
lumna 2. La densidad volumétrica de las gotitas en- 
la fase continua, es decir la retención, es sufi -  
cíente para obtener el deseado ritmo de ascenso en 
la columna y por consiguiente e l deseado ritmo de -  
enfriamiento. La densa dispersión de gotitas pulve­
rizadas asciende por la columna 2 a contracorriente 
de una fase continua descendente de refrigerante a 
una velocidad regulada de tal manera que haya sufi­

ciente transmisión de calor desde eHa al refrige -  
rante para cristalizar la  cantidad requerida de ma­
terial cristalizable presente en la alimentc ión. El 
refrigerante inmezclable se introduce a través del- 
conducto 4 a una temperatura seleccionada para cris

talizar de la alimentación la totalidad o parte del 
material cristalizable presente ai la misma. El re­
frigerante se introduce a una velocidad tal que no- 
alteie el flu jo  a contracorriente de las gotitas -

pulverizadas. Controlando la velocidad de la. alimen 
tación y del refrigerante en la oolumna 2, se regu­
la la velocidad o ritmo de ascenso de las gititas -  
pulverizadas ai la torre, de manera que haya sufi -  
cíente transmisión de calor desde el refrigerante a 
la alimentación en la columna para cristalizar el -  
material presente en la alimentación. Contic lando -  
cuidadosamente el tamaño de las gotitas y su reten­
ción en la columna de cambio de calor, asi como Ja 
temperatura del refrigerante y la velocidad de a li­

mentación del mismo, se controla el ritmo de enfria
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miento de las gotitas de manera que se desarro -  
lien grandes cristales fácilmente separados del- 
materiala crista lizarlo . A fin  de mantener una- 
eficaz contracorriente en la columna, la  diferen 
cia de densidad de los dos materiales a poner en

contacto a contracorriente es tal que se separan 
fácilmente por fuerza gravitatoria bajo las desea 
das condiciones de funcionamiento, de foima que- 
e l líquido alimentado al fondo de la columna es 
retirado por la parte superior de la  misma, y e l 
líquido cargado por esta parte superior de la co­
lumna es retirado del fondo de la misma. La pulve 
rizada disperá ón densa de gotitas se deja perma

necer en contacto con el refrigerante durante un 
tiempo suficiente para formar grandes crista les-

fácilmente separados y cristalizar todo o parte- 
del material cristalizable presente. El material 
cristalizado y e l soluto forman una mezcla que -  
se retira de la parte superior de la columna a -  
través de un anillo que atrapa toda fase conti -  
nua arrastrada a través del conducto 3 y es car­
gada en un adecuado aparato de separación 5. La 

presión bajo la  cual tiene lugar e l contacto a -  
contracorriente es tal que todos los materiales 
permanecen en fase líquida. El dispositivo de se 
paración 5 separa e l material cristalizado del -  
soluto o licor  madre enfriado, cuyo líquido es— 
llevado por el conducto 11 a  otra columna de cam 
bio de calor 9 en la  que e l licor  madre descris­
talizado y enfriado es puesto en contacto a con-



tracorriente con el refrigerante caliente retira­
do del fondo de la columna 2 a través del conduc­

to 7 y cargado en la columna 9. El refrigerante -  
caliente y el lic o r  madre fr ió  son puestos en con 

5. tacto a contracorriente en una análoga técnica de 
dispersión densa a la usada en la columna 2 a fin  
de conservar la refrigeración. Como las aproxima­

ciones de temperatura en cada una de las columnas 
se encuentran entre 1 y 10SF, se obtiene una trans 

10. misión de calor extremadamente eficaz. El refrige­
rante enfriado se retira del fondo de la  columna- 
9 a través del conducto 10 y se pone en contacto 
con un dispositivo convencional de cambio de c a ­

lor extenso 8, en e l  que se incrementa la refri -  

15. geración compensadora para reducir la  temperatura 
del refrigerante a la deseada temperatura de en -  
trada. El dispositivo 8 de cambio de calor propor 
ciona la refrigeración compensadora de las pérdi­
das debidas al calor de cristalización del mate -

20. riái objeto de cristalización y las pérdidas de -  
refrigeración en las paredes de las torres de cam 
bio de calor y aparatos asociados. La alimenta -

ción libre de material crista lizable, y después -  
del cambio de calor oon e l refrigerante, es re ti- 

25. rada de la  torre 9 a través déL conducto 12.
Se comprenderá la  posibilidad de usar más 

de una torre de tratamiento y una torre de cambio 
de calor y que la totalidad o parte del material- 

cristalizable presente en cualquier alimentación 
3C. pueden ser retiradas en qna o más torres de trata
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miento. ^
Esta invención tiene otras utilidades y 

puede emplearse para concentrar materiales ta -
les como jugos de frutas, leche, licores de -  
desecho, e tc ., cristalizando parte o la tota li­
dad del agua cristalizable presente, y en cual­
quier procesa en e l que una eficiente transmi -  
sión de calor y enfriamiento controlado consti­
tuyan características criticas.

A efectos descriptivos, las figuras 2 y 
7 serán explicadas con relación al desparafinaje

de aceite de petróleo.
Con referencia a la figura 2, se carga- 

un aceite de petróleo conteniendo del 6 al 30 % 
en peso de cera, basado en la alimentación, en 
la cabeza pulverizadora 24 a través del conduc­
to 1 pasando por las aberturas sobresalientes -  
29 y al interior de la columna 2 de cambio de -  
calor. Se caiga la  alimentación a una temperatu 
ra superior a su punto de vertido de 50 a 120SF.

Cuando es necesario o deseable usar un disolven 
te en el desparafinaje del aceite, se emplea -  
aquel en una religión d e 1 a 4 y 4 a . 1 d e  di sol 
vente a alimentación de aceite. El deflector -  
anular 30, que se coloca ai e l  borde exterior -  
de la cabeza pulverizadora 24 que contiene los

orificios sobresaliaites 29, se extiende verti­
cal mai te hacia arriba desde el borde exterior -  
ai una distancia de la octava parte del diáme -  
tro de la  placa pulverizadora y desvía e l torbe.
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Hiño estable 31 de la fase refrigerante continua 
hacia é l exterior y le jos áe las proximidades de 
la cabeza pulverizadora. La áLimentación de aceite 
parafinado introducía a través de la cabeza pulve­
rizadora 24 forma una densa dispersión de gotitas 
20 de diámetro unifoime de 3/8 a 1/20 de pulgada, 
que ascienden por la oolumna 2 a una velocidad de 
50 a 150 pies por hora. Se introduce la alimenta­

ción en la columna a razón de 25 a 250 pies cúbi­
cos por pié cuadrado de sección transversal de la  
columna por hora. El refrigerante inmezcláble en

esta aplicación de ia invención es una solución -  
acuosa fría  que contiene déL 0 al 28% en peso de 
cloruro cálci&o, que penetra en la parte superior . 
de la columna desparafinadora 2 a través del con­
ducto 4 vía cabeza distribuidora 28 y brecha de -  
aire 27 a un ritmo aproximadamente igual al de la 
alimentación de 25 a 250 piés cúbicos aproximada­
mente por pié cuadrado de sección transversal de 
la columna por hora y a una temperatura de -40 a 
4609F. La fase de salmuera fría  forma contacto a 
contracorriente con la dispersión densa ascenden­
te de gotitas de aceite, enfriándolas a un ritmo 

controlado de 1 a 4 9F por minuto. Al enfriarse -  
las gotitas de aceite, la cera presente en ellas 
cristaliza . En la parte superior de la torre se -  
encuentra una mezcla de salmuera, cera y aceite.

El aceite parafinado fr ío  se separa de la salmuera 
fría  a través de una trampa anular 23 para 3a — 
salmuera via aberturas 29 y 33.
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En la sección superior 34 de la columna 
desparafinadora las gotitas de aceite dispersas 
se agrupan parcialmente formando grandes casas 
irregulares de mezclada aceite y cera, al en -  
trar en contacto con la fase refrigerante de sal 
muera. Pulverizando la fase refrigerante de -  
salmuera a través de una brecha de aire en lugar 
de acerlo directamente en la fase líquida, e l -  
torbellino y e l contramezclado normalmente aso­

ciados a la  inyección de un fluido en el otro -  
se evitan y la meaclan de cera y a ceite es uni- 
-formemente irrigada con la salmuera Los glóbu

los de aceite y cera que contienen algo de sal­
muera arrastrada son retirados a través de la -
abertura 29 por un punto situado por debajo de 
la interfase aire-líquido, a través de la tram­
pa anular 32 para la salmuera, que permite a -  
esta volver de nuevo a la torre 2. Distribuyen­
do e l refrigerante a través de una brecha de -  
aire en lugar de acerlo directamente en el l í  -  
quido, se evita un prematuro revestimiento de -  
la cera sobre la superficie de la cabeza pulve- 
rizadora del refrigerante inmezclable frío . La 
distancia de la cate za pulverizadora por encime, 
de la superficie líquida es de 4 a 18 pulgadas, 
pero no es partí culaimente critica. El tiempo -  
total de permanencia de la  dispersión densa de* 
gotitas de aceite parafinado en la torre es de

20 a 45 minutos.
Con referen cia  ahora a la  figu ra  7 de -
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los dibujCB , la mezcla cristalizada de aceite y -  
cera retirada vía conducto 3 (fig . 1) y con un 10 
a un 1 5 % aproximadamente en volumen de concentra 
ción total de salmuera, se carga en la centrifu -  
gadora de pila de discos a través del conducto — 
133. En esta versión particular, en la que se usa 
la centrifugadora para separar cristales de cera 
de aceite desparafinado, e l refrigerante elegido- 
es uno que tenga una mayor densidad que los cr is ­

tales de cera o el aceite de apa raf inado. Sin em -  
bargo, es de destacar la posibilidad de usar un -  
refrigerante de menor densidad que los cristales 
de cera y el aceite para cristalizar la cera, 
añadiéndose la salmuera, mas densa, inmediatamen­

te antes de la operación de centrifugación. La -  
salmuera, que es mas densa que la alimentación, -  
forma un revestimiento sobre los discos 135 sobns

los cuales pueden flotar los crista les de cera -  
134 sin revestir ni taponar las superficies de -
los discos. La salmuera reviste también das super 
f i  cíes internas del cono divisor 137. La rotación 
circular de la centrifugadora impulsa a los cr is ­
tales de cera, que son mas densos que e l aceite,-  
hacia el exterior, concentrando en la interfase -  
140, mientras el aceite, mas ligero, es retirado 
de la parte superior de da centrifugadora a través 
del conducto 142. Se introduce una corriente sepa 
rada de salmuera de reciclo a través del conducto 
128, que controla la posición de da interfase 140 
y gradualmente acarrea los cristales de cera acu-
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mulados desde la interfase 140f' 
la solución de salmuera a través de la abertura- 
de descarga 141. El cono divisor 137 y la cápsu­
la estertor del recipiente 139 de la centrifuga­
dora proporciona las superficies de contención -  
de la corriente 145 de salmuera de reciclo tras 
su separación dé la centrifugadora. Los crista -  
les de cera fiotai hacia la superficie de la sal 

muera y son retirados de ésta por despumado de -  

su superficie o por desagüe o drenaje de la sal­
muera respecto a los cristales de cera. La peque 
ña cantidad de sáLmuera que permanece en los -

cristales separado es retirada por fusión de di­
chos cristales y decantación de la inferior capa

de salmuera.
Controlando el ritmo de reciclo de la co. 

rriente de salmuera, se regula la cresta "h" de -  
la salmuera en el o r ific io  de descarga 141 en -  
cuanto a si altura. Esto a su vez regula la pos^ 
ción de la interfase entie aceite y sáLmuera, -

140, respecto a la abertura periférica en el co­
no divisor 137, que determina la  cantidad de ce­
ra acarreada por la corriente de salmuera 145. -  
A fin  de obtener una separación eficiente de 1 -  
aceite respecto a la cera, es necesario situar -  
con precisión la interfase entre aceite y cera -  
de manera que no pase al exterior ninguna cera -  
con el aceite y pase una cantidad mínima de acei 
te al exterior con la cera. Hasta ahora, la pre­
cisa situación de la interfase solo podía conse-



guirse seleccionando cuidadosamente el radio H -  
de retención o represamiento del anillo del ace .̂ 
te. Toda variación en las densidades de los mate 
ríales de alimentación carados en la centrifu -  

5. gadora o en la concentración de sólidos, produ -  
oiría una nueva colocación o situación de 3a in­
terfase 140 previamente establecida, requirien­

do la detención del funcionamiento de la centri­
fugadora y el reajuste del radio de repiesamien- 

10. to del anillo del aceite. Asimismo, e l  uso de la 
corriente de reciclo de la salmuera ha evitado -  
la necesidad de usar estrechas toberas de desear 
ga ps rifericas, empleadas en máquinas convencio- 

nale s y q ue t ienden a obturarse.
15. El refrigera te inmezclable caliente re­

tirado del fondo de la oolumna 2 (figura 1) a -

través del conducto 7 es llevado a una columna -  
similar de contacto de dispersiones densas, don­
de experimenta un cambio de calor con e l aceite- 

2G. desparafinado y enfriado a fin de conservar la -
refrigeración.

En una aplicación de esta invención, 
aceites parafinados que contienen suficiente ce­
ra para ejercer un e fecto indeseable sobre los -  

25. puntos de vertido del aceite, fonnam una neblí— 
na de cera, hacer el aceite demasiado viscoso o 
aceites parafinados de los que es deseable sepa­
rar la cera como producto principal, pueden ser- 
tratados. En el desparafinaje de aceites de pe -  

30. troleo puede añadirse suficiente disolvente o d̂ _
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^  15.
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Inente para dar al aceite suficiente fluidez pafá 
una fá cil separación. A veces se usan también di­
solventes para facilitar la separación de la  masa 
de cera del aceite desparafinado. También pueden- 
añadirse indisolventes de la cera a las alimenta­
ciones, que facilitan la cristalización de la ce­
ra del aceite. Estos indisolventes pueden ser al- 

mismo tiempo disolventes del aceite. Aunque pueden 
usarse muchos y diferentes refrigerantes inmezcla 
bles para una directa refrigeración con el aceite 
parafinado a tratar, uno de los refrigerantes pre 
feridos es una S3 lución de salmuera. en cloruro -  
clásioo. La concentración del cloruro clacico en- 
e l refrigerante es suficiente para mantener la -  
deseada diferencia de densidad entre é l y la a li­
mentación que ha de ser despar afinad y para dis 
minuir su punto de congelación a una temperatura
inferior a aquélla a la que ha de desparafinarse- 
la alimenta: ion. Para algunas alimentaciones que 
pueden desparafinarse a temperaturas superiores -  
al punto de congelación deL agua, no es preciso -  
usar cloruro cálcico en el refrigerante acuoso. -  
Los cristales de cera que se separan del aceite 
desparafinado contienen generalmente cierta canti 
dad de aceite ocluido o arrastrado. La cantidad -  
de aceite arrastrado puede reducirse sustancial -  
mente mediante un lavado con salmuera, la adición 
de disolventes 3esaparafina<Rres y/o la adición -  
dé un modificador de cristales para facilitar la- 
operación de filtración  o centrifugación.
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La figura 5 de los dibujos describe una 

versión del proceso de cristalización por refri

gerante inmezclable, separación y concentración,

en el que se introducie una solución acuosa que 
que contiene agua cristalizable en una columna-
de tratamiento 202 a través del conducto 201 a

una temperatura suficientemente elevada para po 
ner en solución todo e l agua cristalizable pre­

sente ai la alimentación y para dar suficienie- 
fluidez a la alimentación para que pueda manipu 
larse convenientemente. La alimentación se in -  
troduce en la columna en forma de una densa dis 
persión de gotitas 214 de diámetro unifonne de- 
un tamaño tal que haya un área máxima de cambio 
de calor entre Jas gotitas pulverizadas y e l -  
líquido refrigerante inmezclable 215, compati -

ble con Ja óptima velocidad deseada de descenso. 
La solución acuosa de la que ha de cristalizarse 
el agua se introduce a un ritmo que alcanza la -  
deseada densidad volumétrica de las gotitas pul

verizadas en la fase continua. El ritmo de a li­

mentación depende ai cierto grado de la diferen­
cia de densidad entre la solución acuosa y el -  
refrigerante, así como del ritmo con que se car 
ga e l refrigerante 215 en la columna 2 02. La -

densidad volumétrica de las gotitas en la fase- 
continua, es decir, la retención, es suficiente- 
para obtener el ritmo deseado de descenso en la 
columna y en consecuencia el deseado ritmo de -  
enfriamiento. La densa dispersión de gotitas -



pulverizadas desciende por la columna 202 a -

contracorriente con una fase continua ascenden 
te de refrigerante a una velocidad regulada de 
manera tal que se produzca suficiente transfe- 

5. rencia de calor desde e lla  al refrigerante para
crista lizar fuera de solución la cantidad re -  
querida de material cristalizable presente en 

la alimentación. El refrigerante inmezclable -  

215 se introduce a través del conducto 204 a -  
10. una temperatura seleccionada para cristalizar 

de la aliementación la totalidad o parte del -  
agua cristalizable presente en la misma.

El refrigerante se introduce a una ve­
locidad ta l que no altere e l flu jo  a contraco- 

15. rriente de las gotitas acuosas pulverizadas. -

Controlando e l ritmo de alimentación y re fr ig e  
rante de la columna 202, se regula la veloci -  
da3 o ritmo de descenso de las gotitas pulveri 
zadas en la torre de manera que haya suficien- 

20. te transferencia de calor del refrigerante a -
la alimentación en la columna para cristalizar

e l agua presente en la alimentación. Controlan 
do cuidadosamente e l tamaño de las gotitas y -  
su retención en la  columna de cambio de calor, 

25. así como la temperatura del refrigerante y la
velocidad de la  alimentación del mismo, se con

trola e l grado o ritmo de enfriamiento de las 
gotitas de manera que se desarrollen cristales 
grandes de hielo relativamente puros y fá c i l  -  
mente separados. El desarrollo cristalino con-30



trolado Aa tiempo a los cristales de hielo para 

rechazar las impurezas a l aumentar e l tamaño de 
los cristales. Resultado de esto es la  obten -  

ción de unos cristales de hielo relativa a sus- 
5. tanc-ialmente puros.

Asimismo, el flu jo  a contracorriente del 
refrigerante fa c ilita  efectivamente e l arrastre 
de impurezas ocluidas de la  superficie de los -  
cristales de hielo que se han agrupado en la 

10. na in ferior de la torre. A fin  de mantener una- 
eficaz contracorriente en la  columna y e l lava­
do de los crista les de hielo por e l refrigeran­
te, la diferencia de densidad de los dos mate­

riales a poner en contacto a contracorriente es 
15. tal que se separan fácilmente por fuerza gravi-

tatoria bajo las deseadas condiciones de opera­

ción, de suerte que e l líquido introducido en -  
el fondo de la  columna es retirado por la parte 
superior y e l  líquido introducido por la parte 

20* superior de la columna es retirado del fondo de
la  misma.

La densa dispersión pulverizada de goti 
tas se deja permanecer en contacto con el re fr i 
gerente durante un tiempo suficiente para f o r -  

25. mar grandes cristales de hielo relativamente pu
fos y fácilaente separados y pera cristalizar la  
totalidad o parte del agua cristalizable presen 

te.
El agua cristalizada y e l lico r  madre -  

30. forman una mezcla que se retira del fondo de la



columna 202. Puede efectuarse una separación -  

preliminar recogiendo los cristales de hielo -  
sobre una re jil la  de alambre 213 y dejando que 
la mayor parte del licor  madre (primario) con- 

5. tinúe descendiendo. Como variante, puede reti­

rarse toda la mezcla y separarse de manera con 
vencí onal.

La mezcla de cristales de hielo se in­
troduce a través del conducto 203 en un adecúa 

Kh do aparato de separación 205.
La presión bajo la cual tiene lugar el 

contacto a contracorriente es tal que ia tota­

lidad de los materiales permanece en la fase -  
líquida. El dispositivo de separación 20p re-

15* tira  el material cristalizado del lico r  madre
secundario enfriado que queda, cuyo líquido e s . 
retirado a través del conducto 209 vía válvula . 
222 y añadido al licor  madre primaii o del con­
ducto 221 y llevado a otra columna 209 de cam- 

20. bio de calor en la qie la totalidad del l ic o r

madre descristalizado y enfriado es puesta en 
contacto a contracorriente con el refrigerante 

caliente retirado de la parte superior de la -  

columna 202 vía conducto 207 y llevado a la co_ 
25. lumna 209. El refrigerante caliente y el licor

madre fr ío  son puestos en contacto a contraco­
rriente de manera similar a la técnica de den­
sa dispersión usada en la columna 202 a fin  de 
recuperar la refrigeración.

30. Como las aproximaciones de temperatu -



5.

10.

15.

20.

25.

30.

-  53 -

ras en cada una áe las columnas pueden estar -  

comprendidas entre 1 y ÍO^F, se obtiene una -  
transnisión de calor extremadamente eficaz. El 
refrigerante enfriado es retirado de la parte

superior de la oolumna 2C9t & través del con -  
ducto 210 y puesto en contacto con un disposi­
tivo convencional 208 de cambio de calor exter 

no en e l que se incrementa la refrigeración -  
compensadora para reducir la tanperatuia del -  
refrigerante al nivel de entrada deseado. El -  
dispositivo 208 de cambio de calor proporciona 
la refrigeración compensadora de las pérdidas- 
debidas al calor de cristalización del material 
objeto de cristalización y de las pérdidas de 
refrigeración en las paredes de las torres de 

cambio de calor y aparatos asociados. Como va- 
ríante, e l refrigerante puede contener un re -  
frigerante volátil y puede establecerse una re 
frigeración compensadora dejando que parte de­
este material se vaporice exteriormente a la -  
torre, enfriándose así el refrigerante. El l i ­
cor madre, libre del 5 al 95% de agua crista l! 
zable, y después del cambio de calor con e l re. 
frigeraite, es retirado de la torrg 209 a tra­
vés del conducto 212.

Se entiende la posibilidad de usar más 
de una torre de tratamiento y una torre de cam

bio de calor enserie o en paralelo, como asi­
mismo que la totalidad o parte del agua crista

lizable presente en una solución acuosa pueden
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ser separadas eti una o más torres de tratamien­
to . Cuando las torres se usan en serie, pueden- 
ponerse en funcionamiento a temperaturas sucesi­

vamente inferiores.

Seguidamente se describirá un plan deta 
liado para la separación de agua potable de 
agua salina, con referencia a la figura 6 de los

dibujos.
En la  torre 309, del 10 al 30 % en peso 

del agua presente en e l agua salada es cr&stáLi 
zado de una solución en forma de cristales de -  
hielo que descienden por la torre hasta que en­
tran en contacto con la criba 312. Los crista  -  

les de hielo se agrupan en la zona inferior de- 
la torre sobre la criba formando una matriz cris 
talina que es lavada por el refrigerante entran 
te. Los cristales de hielo son separados de la 
nayor parte del licor  madre por la criba 312 y-

desviados hacia el conducto 310, continuando e l 
descenso del lico r  madre, que se retira, del fon

do de la columna 309 a través del conducto 314 

como lico r  madre piimario a una temperatura com 
prendida entre 1 y ÍOSF de la temperatura de en
trada déL refrigerante.

En esta versión se usan cinco torres de 
cambio de calor, de las cuales sólo uñase usa- 
para cristalizar agua. El agua salada se intro­
duce aproximadamente a la temperatura ambiente 
en la torre 303 a través del conducto 301 y se- 
pone en contacto a contracorriente con la ali -
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mentación fr ía  de refrigerante de aceite hidro­
carburo inmezclable en la torre 303 a trsres -  
del conducto 305. El refrigerante fr ío  es ^arte 
del refrigerante que se usó para congelar el -  
agua en la torre 309 y? aunque ahora se encuen­
tra por encima de la temperatura de congelación 
del egua, está todavía suficientemente fr ío  pa­

ra reducir sustancialmente la temperatura de la 
áLimantación de agua antes de introducir tal ali. 
mentación en la torre de cristalización 309. El 
refrigerante o el agua salada, indistintamente, 
pueden pulverizarse como la dispersi ón densa en 
las torres de cambio de calor. La uniformidad -  
del tamaño de las gotitas pulverizadas no es im­
portante cuando se usan Jas torres simplemente

como cambiadores de calor; sin embargo, se ob -  
tiene una transmisión de calor más eficiente y- 
hay una menor tendencia a la f  oimad. ón de emul­
siones cuando las gotitas pulverizadas están -  
agrupadas de una manera relativamente densa y -  
son de un diámetro uniforme.

La alimentación de agua salada, sustan­

cialmente reducida en su temperatura pero por -  
encima de su temperatura de congelación, e s  xe- 
tirada del fondo de la torre 3^3 de cambio de -

cáLor a través del conducto 304, pasando a la  -  
torre 302 de cristalización de agua a través de 
la cabeza pulverizadora 308 en forma de una den 
sa dispersión de gotitas de diámetro uniforme -

que descienden y entran ai contracto a contraco-



rriente con una fase frjfa de refrigerante de -  
aceite hidrocarburo continua y ascendente, que 
se introduce en la torre 309 a través del con­
ducto 310 y de la cabeza pulverisadora 313. El 
refrigerante se introduce en el fondo de la. -  
torre 309 a una temperatura sustancialmente in 
ferior al punto de congelación del agua salada 
y sale por la parte superior de dicha torre -

309 a una temperatura de 1 a 10SF de la  alimen 
tadón de agua salada entrante.

La mezcla de cristales de hielo que con 
tiene parte de licor madre ocluido, asi como -  
una cantidad menor de refrigerante (que ha des 
plazado lico r  madre en la operación de lavado)

es retirada de la zona inferior de la toi?re 309 
a través del conducto de salida 310 a una tem­
peratura intermedia a la de cristalización y a 
la de entrada del refrigerante. Puede utilizar, 
se un adecuado dispositivo de bombeo, no mostra 
do, para facilitar el desplazamiento de los -  
cristales acumulados de hielo desde la torre -  
309 a través del conducto 310 hasta la centri­
fugadora 315. La centrifugadora separa los -  
cristales de hielo y todo refrigerante inmez -  
dable ocluido del licor madre secundario. Es-' 

te licor sale de la centrifugadora 315 a tra -  
ves del conducto 316 y es combinad) con el l i ­
cor madre primario en el conducto 314 por la -  
válvula 332 en una sola corriente que circula 
por el conducto 318. Luego se somete el licor



caliente áe la torre 303, introducido en la to­
rre 319 a través del conducto 307, en la  citada 
torre 319 de dispersión densa de una manera s i-  

5. milar a la  descrita con relación a 3a torre 3O3,
para recuperar la refrigeración del l ico r  madre 
fr ío  y para enfriar e l refrigerante caliente.

El refrigerante caliente, reducido en su 
temperatura por el cambio de calor en la tórre­

le . 319, es retirado a través del conducto 321 y se
incrementa en una proporción menor la refrige -  
ración mediante el dispositivo de refrigeración 
compensadora 333. Luego se combina e l refrige -  
rante fr ío  con una porción del refrigerante del 

15., conducto 322 que se usó para foimar los crista­
les de hielo en la torre de cristalización 309, 
y como corriente combinada en e l conducto 334 -  
se mezclan con isobutano líquido mediante una -  
válvula mezcladora 335, introduciéndose en la to 

20. rre 323, que contiene él dispositivo de refrige
ración primario. En la torre 323 se reduce la -  
pregón y e l isobutano líquido presente en e l -  
refrigerante se evapora, enfriándose asf e l res 
to del refrigerante a la temperatura de entrada 

25. para la torre de cristalización 309) cuya tempe 
ratura es sustancialmente in ferior a la de con­
gelación de la solución de agua salada que se -  

está tratando. El refrigerante así enfriado se 

retira por el conducto 311, quedando lis to  para 
su nuevo uso en la torre de cristalizad, ón 309.30
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El refrigerante de isobuten o vaporizado 
es retirado por arriba a través del conducto -
325 y condensado por el compresor 324. El isobu 
taño líquido comprimido es puesto en contacto -  
con los cristales de hielo separados proceden -  

tes de la centrifugadora 315 en la torre 326, -  
cuyos cristales son introducidos en la torre -
326 por el conducto 317. Dichos cristales son -  
fundidos por e l isobutano relativamente calien­

te , enfriándose así el isobutano líquido. En la

fusión, todo refrigerante oleoso ocluido en los 
cristales de hielo es liberado y disuelto en el
isobutano. El agua fr ía  libre de aceite es re -  
tirada del fondo de la torre 326 y puede ser so 
metida a un adicional cambio de calor con parte 
de refrigerante caliente procedente de la torre

303 de cambio de calor, e introducido en la to­
rre 330 por el conducto 336.

El producto acuoso potable caliente se 
retira del fondo de la torre 330 por el conduc­
to 331 aproximadamente a la temperatura ambien­
te. Se retira refrigerante ligeramente enfriado 
de la parte superior de la  torre 330 por e l  con

ducto 335, pudiéndose combinar con e l refrigeran 
te ligeramente enfriado del conducto 321 y cir­
culándose hasta la torre de vaporación por cen­

telleo 323.
El plan anteriormente descrito represen 

ta una máxima conservad, ón de la capacidad ie fil^ 
gerante, reduciéndose así al mínimo el grado de30,
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refrigeración con que ha de incrementarse el sis 
tema. La pérdida principal de refrigeración en -  
este plan será en el equipo.

En todo proceso en el que haya de obte -  
nerse agua potable económicamente de agua salada 

o marina, la conservación de la refrigeración, -  
e l eficiente cambio de calor y Ja pureza del -  
producto acuoso son de la  máxima importancia. El 
plan anterior e s una versión que tiene en cuenta

todos estos aspectos y proporciona agua potable 
a un costo mínimo. Evidentemente, variaciones ta 
les como el uso de una o más torres de crista li­
zación en paralelo o en serie se encuentran den­
tro del campo de la anterior descripción.

En la concentración de bebidas y corrien

tes de desechos, por ejemplo, en Jas que hay una 
tolerencia considerablemente mayor en cuanto a -  
empleo de refrigeración y púreza del agua separa­
da, no se requiere ta l esquema o plan eficiente.

En tales casos, puede utilizarse un plan más 
sencillo y similar al desgrito en la figura 5.

A efectos de simplificación, se han omi­
tido de los dibujos varias bombas, válvulas de -  
reducción de presión, válvulas mezcladoras y apa 
ratos auxiliares.

En otra versión de esta invención, se -  
concentran bebidas tales como jugos de naranja,-  
limón, uvas, vegetales, soluciones azucaradas, -  
leche, e tc ., mediante la separación del 65 al 85% 
aproximadamente del agua presente en la bebida o



es ventajoso porque no afecta perjudicialmente- 
al sabor y contenido vitamínico de los jugos -  
tratados, obteniéndose unas sustanciales econo- 

5. mías en la  concentración por congelación respec­
to a la obtenida por la concentración mediante- 
evaporación del agua presente. En la concentra­

ción de los jugos por separación de hielo, pue­
de utilizarse una adecuada temperatura de le fr i  

10. geración in ic ia l de 25 a 68$F aproximadamaite,-
y preferiblemente de 25 a 353F, con una tempera 
tura de refrigeración final de 0 a -58F aproxi­
madamente. La bebida tratada se introduce en 3a 
torre o torres de refrigeración en forma de den 

15. sa dispersión a una temperatura de 25 a 68$F, -
con una temperatura de salida de O a 309F. El -  
refrigerante se introduce inversamente a una -

temperatura de -5  a 4- 25SF y sale de la torre a 
una temperatura aproximada de 20 a 658F.

20. De manera análoga, se concen tra la cerve
za por separación de agua en foima de cristales 
de hielo. Debido al contenido alcohólico de la - 
cerveza, la temperatura de entrada de 20 a 308F 
aproximadamente, que es ligeramente in ferior a 

25. la empleada para los jugos de frutas, se usa -
con una tempe ratura final d e -10 a OSF aproxi—

madamente. Por consiguiente, el refrigerante se 
introduce a una temperatura de -15  a 4-258 y se- 
retira a la  temperatura de entrada de la  cerve- 

30. za, aproximadamente de 15 a 308F.
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En el tratamiento de corrientes de dese­

chos industriales que comprende sólidos disuel -  

tos para concentrarlas antes de su eliminación,-  
la corriente de desecho se encuentra normalmente 
a la temperatura a la que se retira de un proce­
so particular. Por ejemplo, en la concentración 
de licores de sulfitos de desecho de un proceso- 
de fabricación de papel con su lfitos, los lico  -  
res se obtienen normalmente a una temperatura de 
220SF aproximadamente. Un licor  de desecho de -  

sulfitos puede enfriarse rápidamente mediante -  
esta técnica de dispersión densa como queda des­

crita de una temperatura de 2308F aproximadamen­
te a una temperatura inmediatamente superior a -  
su punto de congelación, de 20 a 30eF aproximada 
mente. En esta operación no se forman cristales- 
de hielo y el aparato se usa solamente como e f i ­
ciente medio de cambio de calor. El licor  de — 
sa lfito  enfriado a 20-308F aproximadamente se -

pasa luego a una segunda torre de acuerdo con la 
presente invención, en cuya torre se separa del 
50 al 80% en volumen del agua presente. El agua- 
separada en forma de crista3es de hielo es rela­

tivamente pura y puede eliminarse vertiéndola a 
ríos o corrientes de manera convencional. El l i ­
cor madre concentrado que se separa de los cris­

tales de hielo puede secarse ulteriormente por -  
evap oración y transportarse y/o deshacerse de él 
de cualquier otra manera.

Otras aplicaciones ú t i le s  del proceso an
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teriormente descrito pueden encontrarse en la -  
recuperación de sóEdos disueltos de corrientes- 
acuosas mediante la separación de prácticamente 
todo e l agua de acuerdo con esta invención. El 
concentrado líquido puede recuperarse o en cier 
tos casos puede obtenerse un producto separando 
la  cantidad menor de agua que queda mediante pro 
cesos convencionales de evaporación. Este proce 

so puede emplearse también para purificar só li­
dos disueltos mediante repetida cristalización

del disolvente acuoso de los sólidos disueltos.
Este proceso presenta otras evidentes -  

utilidades en las industrias farmacéuticas y -  

químicas para la deáiidratación de productos -  
químidos, medicinas, vitaminas, antibióticos y 
otros compuestos farmacéuticos sensibles al ca­
lor.

La presente invención queda adicional -  
mente ilustrada por los siguientes ejemplos.

EJEMPLO 1 .
Se pulverizó en una columna de tratamien 

to un destilado medio deÉuwait con ebullición -  
del orden de 560 a 6409F, de un punto de nebulo 
sidad de 42SF aproximadamente y un punto de ver. 
ti do de unos 403F y conteniendo aproximadamente 
un 12% en peso de cera, en forma de densa dis -

persión de gotitas oleosas de diámetro uniforme 
de 0,007 pies aproximadamente. La temperatura -

de entrada de la alimentac ión fue de unos 70sF* 
El área de pulverización se protegió contra el



torbellino de la corriente de refrigerante de -  
salmuera en fase continua por medio de un deflec 
tor anular de una altura vertical de 1 a 4 pulga 
das aproximadamente. El re fr ig eró te  inmezciabe 

5* comprende un 28 % de solución de salmuera de

cloruro calcico que se introdujo por la  parte -  
supe rior de la torre a una temperatura aproxima 

da de -5sF. Las gotitas pulverizadas de aceite- 
forman una densa dispersión y ascienden como ca 

10. pa densa de esferas de tamaño uniforme a contra
corriente con una fase refrigerante descendente 
a una velocidad aproximada de 0,015 pie por se­

gundo. La retención del aceite o densidad volu­
métrica de las gotitas de aceite era del 75% -  

15. aproximadamente del volumen de la torre. Esto -
proporciona un ritmo de enfriamiento de 2 a 3°F 
por minuto aproximadamente. La cera del destila 
do medio crista liza  dentro de las gotitas pulve 
rizadas y forma una mezcla de aceite y cera en- 

20. la  parte superior de la torre que fué retirada
a una temperatura de OSF aproximadamente. La fa

se re fr igeróte  inmezclable continua fué retira 
da del fondo de la torre a una temperatura apro 
ximada de 659F. Se agregó solución de salmuera- 

25. adicional a la mezcla de aceite y cera retirada
de la  parte superior de la torre, de manera que

la mezcla contuviese un total aproximado del 12% 
en volumen de salmuera ocluida. La mezcla de -  
salmuera, aceite y cera se envió luego a la cen 
trifugadora que separó la  cera del aceite des -30
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parafinado. El resultante aceite desparafinado 
tenía un punto de vertido y de nebulosidad de -  

OsF aproximadamente. Se observó que la  concen -  
tración de cera en e l  destilado medio quedaba -  
reducida al 0% (mediante análisis MEK a OSF).

La separación de los c r is ta l  s de cera- 
del aceite puede efectuarse por filtración  o -  
centrifugación. La adición de un disolvente a -  
la alimentación de aceite parafinado o a la mez_ 
cía de aceite y cera precipitada afecta directa 
y ventajosamente las proporciones en que pueden 
separarse el aceite y la  cera. Sin embargo, ineá

paradamente se ha observado que una concentra -  
ción total del 10 al 15% en volumen del refrige 
rante de salmuera de cloruro calcico en la mez­
cla de aceite y cera, como queda descrito, pro­
porciona un e fica z  y económico grado de separa­

ción de la  cera respecto al aceite sin la adi -  
ción de un disolvente. Este grado noe s tan ele 
vado como e l que se obtiene con el disolvente,-  
sin embargo, tiene por resultado unas sustancia

les económicas del equipo requerido para añadir 
e l disolvente y separarlo del aceite desparafi­
nado, cuyas económicas contrarrestan e l mas len 

to ritmo de separación. Puede verse en la figu­
ra 4 de los dibujos que cuando se encuentra 
ocluido del 10 al 15 % en volumen de salmuera, 
basado en la mezcla de aceite y cera, se obtie­
nen un ritmo de filtración  de 5,5 galones de -

aceite desparafinado por hora por pié cuadrado,
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aproximadamente. La oclusión de la salmuera, con 
el aceite durante e l enfriamiento produce una -  
masa de cera filtrab le  sin necesidad de disolven 
te. Cuando no se añade al aceite salmuera ni -  
disolvente, la masa enfriada de aceite parafina 

do es imposible de fi ltra r . Unas mayores propor 
ciones de salmuera, de hasta el 9C% por ejem-plo 
reducen e l paso de aceite a través del f i ltr o  a 
2,6 galones de aceite ¡pesparafinado pop hora -  
por pie cuadrado. Aun con..la presencia del di -  
solvente, al incrementarse la cantidad de sal -  

muera ocluida, la ventaja conseguida por e l di­
solvente reailta gradualmente anulada, La pre -  
sencia de la salmuera en la torre de refrigera­
ción mientras se efectúa el enfrenamiento ayuda 
a evitar que se fijen  cristales de cera adyacea

tes fornando una matriz gelatinosa que detiene 
al aceite. Con salmuera, el sistema permanece -  
fluido y e l líquido aceite-salmuera es liberado 
o desprendido de la cera. B1 lavado de la mez -  
ola de cera cristalizada filtrada con salmuera 
produce aproximadamente una reducción triple en 
e l contenido de aceite ocluido en la cera (del 
53 al 19%). El lavado con salmuera presenta una 
notable ventaja sobré el lavado con disolvente 
en el sentido de que no se requiere la operación 
de recuperación de disolvente. La efectividad -  

del lavado con salmuera resalta adicionalmente 
incrementada añadiendo un a gente específico de 

actividad superficial no iónico a la  salmuera.
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La adición de tan solo e l  0,1 al 3% de Tergi -  
to l NP-35 (compuesto nonilfenoltóxido comercial 
mente obtenible) disminuye el contenido de 
aceite de la cera del 19 al 12% en peso aproxi 
mad amente.

Se ha observado también que la adición 
de una cantidad crística  de un modificador 
cristalino al proceso de separación por centd. 
fugadón o filtración  incrementa sustancial — 
mente e l grado de separación de la  cera respec 
to a la mezcla de aceite y cera. El modificador 

cristalino que ha resultado ser particularmen­
te efectivo es e l H0- 10, que es comercialmente 
obtenible y que químicamente consiste en un — 
polistireno alquilado que tiene un peso molecu 
lar crioscópico de 700 a 3.000. Cuando se aña­
de a un destilado medio que ha sido mezclado -

en una relación de 1:1 entre destilado y disol 

vente MEK so las proporciones del 0,05 al 0,09% 

en peso de modificador respecto a destilado, -  
se observó un incremento en e l grado de f i ltr a  
ción del 300 al 400%. Sin embargo, la eficacia  
del modificador está relacionada en cierto mo­

do con la concentración de disolvaite y salmue_ 
ra presentes en la mezcla a separar.

EJEMPLO 2.
Se diluye con 2 volúmenes de un disol­

vente consistente en un 56% de MEE y un 44 % -  
de tolueno un material de aceite lubricante -  

con punto de ebullición del orden de 850 a
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1100BF, teniendo una concentración del 2C% en -  
peso de cera, un punto de vertido de 115$F y un 
punto de nebulosidad de 1259F, y se calienta a 
una tanperatura de 1159F y se pone en contacto 
a contracorriente con un refrigerante de salmue 
ra en la foima descrita en e l ejemplo 1. Se in­

troduce un 28% en peso de solución de salmuera- 
de cloruro calcico en e l  refrigerante de cera a 

una tanperatura de - 5BF y se pulveriza el acei­
te lubricante ai el fondo del re fr igeró te  en -  
forma de dispersión densa de gotitas de tamaño

unifoime de 1/8 de pulgada aproximadamente de -  
diámetro, que ascienden en la  columna a contra­
corriente con la f  ase refrigerante continua des 
cándente a una velocidad aproximada de 0,018 -
pié por segundo. Esto proporciona una refrigem  
ción de las gotitas a un ritmo unifoime de 2SF 
aproximadamente por minuto. Se retira  la mezcla:

de aceite y cera que oontiene aproximadamente -
un 12% en volumen de salmuera ocluida de la par 
te superior de la torre y se centrifuga de acuer 
do con e l procedimiento anteriormente explicado. 

La cera desaceitada resultó contener un 31% en 
peso de aceite.

EJEMPLO 3.
Se calienta a 200sF un aceite totalmen­

te crudo Zelten de un punto de vertido de 50 a 
55°F y se enfria lentamente con aire a 90SF. -

Luego se introduce a razón de 350 B/D/pie cua -  
drado de sección transversal de la columna en -
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forma de dispersión densa de gotitas de tamaño 
uniforme con un diámetro aproximado de 3/16 de 
pulgada. La densa dispersión asciende por la -

columna a una velocidad aproximada de 0,02 pié 
por segundo. A una temperatura aproximada de -  
373F penetra agua por la parte superior de la 
columna a razón de 157 B/D/pié cuadrado de la 
columna y enfría lentamente las gotitas de -  
aceite crudo a razón de 22 por minuto hasta - 
40SF a medida que desciende por la  columna a -  

contracorriente con las gotitas de aceite as -  
cendentes. El agua sale del fondo de la colum­
na a una t empe ratura aproximada de 872F. El -  
aceite crudo enfriado más los sólidos precipi­
tados, son retirados de la parte superior de -

la columna y enviados luego a la centrifugado­
ra, que separa aproximadamente un 8% de sóli -  
dos basado en la alimentación. El aceite despa 
rafinado resultó tener un punto de vertido de- 
409F y se recogió para su ulterior elaboración.

EJEMPLO 4.
Un destilado pesado de Kuwait con pun­

to de ebullición del orden de 640 a 730SF apro 
ximadamente, un punto de nebulosidad de 42SF -  
aproximadamente y un punto de vertido de 402F 
aproximadamente y conteniencb un 10% en peso -  
aproximadamente de cera, fue puesto en contac­

to a contracorriente y desparafinado de acuer­

do con el procedimiento descrito en e l ejemplo 
1 . Se retiró de la parte superior de la torre-

-Q
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de contacto una mezcla de aceite y cera que con­
tenía aproximadamente un 1 5% en volumen de sal -  
muera ocluida. Esta mezcla se cargó en una cen -  
trifugadora de pila de discos de un diámetro no­
minal de 9 pulgadas que funcionaba a 10.000 rpm.

y modificada de acuerdo con una versión de esta- 
invención, según se explica anteriormente, a un 
ritmo correspondiente a 45 galones de mésela de­
aceite y cera por minuto. El correspondiente r it  
mo de reciclo de la salmuera para mantener la in 
terfase sáLmuera-aceite en la deseada posición -  
para la separación de cera, era de 0,97 a 1,91 
galones por minuto de salmuera de reciclo , que- 
compensaría una variación de gravedad específica 
de la alimentación de aceite de 0,85 a 0,89, res 
pectivamente. Regulando e l  ritmo de reciclo de -  
la salmuera, pudo cambiarse la situación de la -  
interfase continuamente sí n interrumpir e l fun -

cionamiento de la máquina para compensar e l  cam­
bio de gravedad específica del aceite. Esta in -
vención salva la necesidad de interrumpir e l  fun 
cionamiento de una centrifugadora sin modificar

de pila de discos para cambiar el diámetro de la  
contención anular a fin  de compensar un cambio -  

de gravedad especifica en la alimentación de acei 
te.

EJEMPLO 5.

En otro ejemplo de esta invención, se po 
ne en oontacto a contracorriente con un refrige­
rante de aceite comestible ligero, jugo de naran
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jas frescas conteniendo aproximadamente un 0,005% 

de aceite y una relación de azúcar a ácido de -  
13 a 1 aproximadamente. Se introduce el jugo de 
naranja como dispersión densa de gotitas de dia 
metro uniforme y s e pone en c ontacto con la fa­
se refrigerante continua. Se introduce e l jugo- 
de naranja en una dispersión densa de gotitas de 
diámetro uniforme y se pone en contacto con la - 
fase refrigerante continua. Se lleva el jugo de 
naranja a una primera torre a una temperatura -  
aproximada de 68eF y se enfría rápidamente a -

unos 30aF en la  torre que se emplea solamente -  
como medio de cambio de calor. Luego se pasa el

jugo a la parte superior de la segunda torre a 
una temperatura aproximada de 308F en cuya to -  
rre se pone en contacto a contracorriente y de­
manera análoga con el re fr igeróte  introducido 
en el fondo de la torre a una temperatura de 10 

a 2CSF aproximadamente. Los cirstales de Meló­
se forman inicialmente dentro de las gotitas de 
jugo de naranja en la parte superior de la to -  
rre y se desarrollan a medida que descierden a 
contracorriente con la fase continua ascendente 
de refrigerante. Las gotitas de jugo de naranja 
son enfriadas a razón de 1 a 4 s por minuto, fa 
cilitándcse la  formación de grandes crista les -  

de hielo y concentrándose e l jugo de naranja con 
una perdida mínima de sólidos disueltos en Ios- 
cristales de hielo. El enfriamiento de las go­
titas de jugo de naranja y el desarrollo de los
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mos tengan suficiente tiempo mientras se desa -  
rrollan para rechazar los sólidos disueltoe, -

que de otro modo quedarían ocluidos. Los crista 
les de agua se separan del fondo d e la columna 
con la solución concentrada de jugo de naranja, 
resultando tener un tamaño comprendido entre -  
200 y 50  ̂mieras. Se hallan presentes muy po -  
eos cristales pequeños. Se introducen los cris­
tales y la  solución concentrada de jugo de na -  
ranja en una centrifugadora de cesta en la cue- 

se separan los primeros. Se retira aproximada­

mente un 50 % en volumen de la alimentación de 
jugo d e naranja en fonma de cristales de hielo- 
relativamente puros.

Luego se pone en contacto e 1 concentra­
do fr ío  de jugo de naranja a contracorriente y 
en una segunda torre de cristalización a una -

temperatura inferior para separar un 50% de vo­
lumen del concentrado restante en form^e cris­
tales de hielo. El concentrado final es aproxi­

madamente de un volumen igual a la cuarta parte

del original y se introduce en recipientes y se 
congela para su envío.

EJEMPLO ó.
Se pulveriza en una columna de trata -  

miento como la descrita en la  figura 5 de los -  
dibujos, leche fresca , pura de una temperatura 
de congelación de 25 a 30SF aproximadamente, en 
forma de densa dispersión de gotitas de diámetro
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uniforme de 1/8 a 3/8 aproximadamente de pulga­

da. El diámetro de las gotitas es generalmente 
doble al diámetro del o r if ic io  a través del 
cual aquellas han sido pulverizadas. La tempera

tura de entrada de la alimentación e s de 28 a -  
328F aproximadamente. El área de pulverización 
se protege del torbellino del refrigerante de -  
fase continua por medio de un deflector anuüar- 

que tiene una altura vertical de 1 a 4 pulgadas

aproximadamente. La cabeza pulverizadora tiene- 
de 3 a 6 pulgadas de diámetro. La alimentación 
se introduce a través de los o r ific io s  a razón- 

de 0,1 a 0,3 pies por segundo. El refrigerante 

inmezclable comprende un hidrocarburo destilado 
medio puro que se introduce por el fondo de la

torre a una temperatura de -5 a 2 0 8 F  aproximada 
mente.

Las gotitas acuosas pulverizadas forman

una densa dispersión y descienden en una densa 
capa de esferas de tamaño uniforme a contraco -

rriente con la  fase refrigerante ascendente. La 
retención de las gotitas o densidad volumétrica 

de las mismas es del 65 al 75% aproximadamente- 
del volumen de la torre. Esto proporciona un -  
ritmo de enfriamiento de 1 a 32F por minuto 
aproximadamente. Una porción del agua presente 
en la  leche cristaliza  dentro de las gotitas — 
pulverizadas y forma crista les de hielo. La so­
lución concentrada de leche es retirada a una -  
temperatura aproximada de 10 a 258F. La fase re
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frigeraite inmezclable continua se retira de 

la parte superior de la  torre a una temperatu­
ra de unos 303 F.

La mezcla de cristales de hielo puede- 
lavarse con refrigerante o con una pequeña —

cantidad de agua pura para separar los sólidos
de leche ocluidos. Los cristales lavados pue -  
den separarse del refrigerante o cualquier con 
centrado restante por medios convencionales. -  

De acuerdo con este proceso, la alimentación -  
de leche puede experimentar una reducción de -  

volumen del 75 % aproximadamente. El agua res­
tante puede separarse del concentrado por eva­

poración a la temperatura ambiente a fin  de -  
obtener una leche en polvo seco. Además, la  ma 

yor parte de la refrigeración empleada en e l -  
enfriamiento del l ic o r  madre y en la formación 
del hielo se recupera poniendo separadamente -

ar contacto e l refrigerante caliente con los -  
cristales de hielo separados y e l concentrado- 
fr ío .

EJEMPLO 7.
De manera análoga se concentra cerveza 

mediante la  separación de agua como crista les- 
de h ielo. Debido al contenido alcohólico de la  
cerveza la temperatura de entrada de 25 a 306F 
se emplea adecuadamente con una temperatura f i  

nal de -10 a 15SF. El refrigerante se introdu­
ce a una temperatura de -4 5 a 4- 203F y se r e t i ­
ra a una temperatura inte media a la de entrada30,
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del refrigerante y la de cristalización de la  -  
cerveza, aproximadamente de 1-5 a 258F. De esta

manera, se retira del 65 al 75 % en volumen de 
la alimentación de cerveza en foma de hielo -  

cristalizado. Al reconstituirse e l concentrado 
con agua y efectuarse la carbonación se observa 
que tiene un s abor y a roma aceptables y que no 
ha resultado perjudicialmente afectado por el -  
proceso de cristalización.

EJEMPLO 8 .

En otro ejemplo d e esta invención, se -  
pone en contacto una solución típica de agua sa 
lada conteniendo un 3,5 % en peso de cloruro -  
sódico como contaminador principal, con un re -  
frigerante de hidrocarburo destilado medio 
a C ^ , a contracorriente, en cuyo ejemplo la -  
solución de agua salada se introduce como dis -  

persLón densa de gotitas de diámetro uniforme -  
por la parte superior de la torre y se pone en 
contacto con el refrigerante de fase continua -  

introducido en e l fondo de la torre. El agua sa

lada es introducida a una temperatura aproxima­
da de 68sF, enfriándose rápidamente a una tempe 
ratura de unos 30SF en una torre, como previa -  
mente se describe, usada solamente como medio -  
de cambio de calor. Luego se lleva e l agua sala 
da fría  a una segunda torre a una temperatura -  
aproximada de 309F, en cuya torre entra en con­
tacto a contracorriente y de manera áLmilar con 
un refrigerante introducido a una tempe ratura —



hielo se fonnan inicialmente en la parte supe­

rior de la torre dentro de las gotitas pulveri 
zadas y descienden a contracorriente, mientras 

5. aumentan de tamaño, con la fase refrigerante -

continua ascendente, enfriándose con el refri­
gerante a raz&n de 0,5 a 22 por minuto, fa c ili  
tando la fomación de cristales de hielo sus -

tancialmente libre de sólidos disueltos oclui- 
10. dos.

El enfriamiento del agua salada por de

bajo de su punto de congelación y el desarro -  
l io  de los cristales se controlan de manera -
que los últimos tengan suficiente tiempo mien-

15, tras se desarrollan para rechazar sólidos di -
sueltos, que de otra manera quedarían ocluidos. 
Los cristales de hielo son retirados del fondo 
de la columna con el licor madre, resultando -
tener un tamaño comprendido entre 150 y 1000 -

20. -mieras. Se encuentran muy pocos, si es que -
hay algún pequeño cr is ta l.

Los cristales y el licor madre mezcla­
dos se cargan en una centrifugadora de cesta -  
en la que se separan los primeros y se lavan -  

25. continuamente con licor  madre iccirculado para
separar cristales de hielo sustancialmente pu­
ros. Se funden estos cristales y revelan un -  
contenido inferior a 300-500 portes por millón, 
aproximadamente, de cloruro sódico, cuya agua- 

30. es adecuada para usos diversos como agua pota-
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ble. Se separa aproximadamente del 10 al 30% en 
volumen de la alimentación como agua dulce, pre 
sentando e l  restante l ic o r  madre una concentra­
ción del 4 al 6% en peso de sales. El lico r  ma­
dre fr ío  y los crista les de hielo son sometidos 
separadamente a cambio teimico con e l refrigeran 
te para recuperar refrigeración. Luego se dese­
cha el lico r  madre.

EJEMPLO 9.

En otro ejemplo de la invención, se con 
vierte agua salada en agua potable. El agua sa­
lada se introduce por la parte superior de la -  
columna de dispersión densa a una temperatura -  
de 31SF aproximadamente, en forma de dispersión 

densa de gotitas de diámetro uniforme y se e n ­
fría  a unos 28sF mediente contacto a contraco -  
rriente con una fase refrigerante continua as -  
cendente de un aceite de destilado medio que ai_ 
tra en e l fondo de la columna aproximadamente a 
21,8sp. El refrigerante sale por la parte supe­
rior de la columna a una temperatura aproximada 

de 308F. El enfrimianeto de las gotitas de agua 
salada a unos 28sF cristaliza aproximadamente -  
un 10% en pesqRe la alimentación de agua salada 
en cristales de hielo relativamente libres de -

sal. El agua cristalizada y e l lico r  madre pue­
den transferirse a una centrifugadora de cesta 
en la  que se separan los cristales de hielo del 
lico r  madre. No se produce ninguna contaminación 
de los cristales con el aceite. Luego se funden
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los cristales áe hielo para obtener agua desaíi 
nada o potable que contiene menos de 500 ppm de 
CINa.

EJEMPLO 10.
Se pulverizó en una columna de tratamien 

to como la  descrita en las figuras 5 ó 6 de los 
dibujos en forma de dispersión densa de goti -  
tas de agua de diámetro uniforme de 1/8 a 3/8 -  
de pulgada aproximadamente, una solución acuosa 
de cloruro sódico con una temperatura de conge­

lación de 27 a 30SF aproximadamente y contenien 
do un 4 % en peso de cloruro sódico como conta­
minador principal. La temperatura de entrada de 
la alimentación era de 308F aproximadamente. El 

área de pulverización fue protegida del torbe -  
llijho estable de la fase continua por medio de- 
un deflector anular de una altura vertical de -  
2 pulgadas aproximadamente. La cabeza pulveriza 

dora tenía aproximadamente 3- 1/4 pulgadas de -  
diámetro y contenía o r ific ios  de 1/8 de pulgada 
de diámetro aproximadamente. Se introdujo la  -  
alimentación a través de los o r ific io s  a una -  

velocidad sproximada de 0,1 a 0,3 pies por se -  
gundo. El refrigerante inmezclable comprendía -  
un hidrocarburo destilado medio que hervía a -  
una temperatura del orden de 300 a 500SF, que -  
se introdujo en e l fondo de la torre a una tem­
peratura de O a 20°F aproximadamente. Las goti 

tas de agua pulverizada foiman una densa disper 
sión y descienden en fom a de capa densa de -



gotitas de tamaño uniforme a contracorriente -

con la fase refrigerante continua aseen dente. -  
La retención de las gotitas o densidad volumé­
trica de las gotitas acuosas dispersas serán -  

5. aproximadamente del 35 al 60 % del volumen de
la torre. Esto proporcionó un ritmo de enfria­

miento de 4 a 8 BF por minuto aproximadamente. 
Del 10 al 20 % aproximadamente en volumen del -  
agua presente en la solución acuosa cristalizó 

10. dentro de las gotitas pulverizadas, formando -
crismales de hielo. El lico r  madre fue latina­
do a juna temperatura de 26 a 28eF aproximadamen 
te. ¿a fase refrigerante inmezclable continua -  
se rétiró de la parte superior de la torre a -

15. una temperatura aproximada de 25 a 28sF.
!
i La mezcla de cristales de hielo puede -

purificarse más aún lavándose con refrigerante 
o coú una pequeña cantidad de agua pura. Los -
cristales lavados pueden separarse del refrige-!

20. ranté o cualquier licor  madre restante por me­
dios jconvencionales.

¡ Los cristales de hielo obtenidos d e s ­
pués ¡de la centrifugación son fundidos y con -  
Bistec sustancial mente enagua pura adecuada -  

25. para úsos ccrno bebida. Tales cristales conten -  
drán menos de 500 ppm de cloruro sódi co.

! Cuando se trata agua salada para obte­
ner a'gua dulce, teniendo en cuenta que hay un- 
suminjistro prácticamente inagotable de agua sa 

30. lada,¡ puede resultar más eficaz separar sola -
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menteiy del 10 al 20% aproximadamente del agua -  
presente, ya que ésto puede hacerse a temperatu 
ras razonables, evitándose así un gasto en con­
cepto de refrigeración a bajas temperaturas. -  

Además, como la  mayor parte de la refrigeración 
empleada para enfriar el lico r  madre y formar -  
el hielo se recupera en otras torres, la  re fr i­
geración compensadora se mantiene en un mínimo.

La aplicación de esta invención a a li -  
mentaciones que contienen varios materiales só­

lidos disueltcs y a suspensiones coloidales con 
varios refrigerantes inmezclables y con varios-

disolventes es fácilmente evidente para un es -  
peib en e l arte según la anterior descripción.

La característica o aspecto crítico  de- 

esta invención se encuentra en el desarrollo de 
cristales en dispersiones densas de g)titas de

tamaño uniforme que no se aglomeran ni se adhie 
ren aitre sí y se desplazan a una velocidad con 
tro la da y que son enfriadas mediante su contac­
to a contracorriente con una fase continua de -  

refrigerante, de tal manera que se obtiene un -  
eficiente cambio de calor entre las gotitas y -  

e l refrigeran te y un desarrollo cristalino uni­
forme del material crlstalizable daotro de las -  

gotitas.
N O T A

Descrita suficientemente la  naturaleza- 
del invento, así como la manera de realizarlo -  
en la práctica, debe hacerse constar que las -
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disposiciones anteriormente indicadas son sus­
ceptibles de modificaciones de detalle, en -  
cuanto no alteren su principio fundamental. -  
También se hace constar que el invento corres­
ponde a una solicitud de Patente presentada en 
norteamerica, acogiéndose, por lo tanto, a los

beneficios que conceden los Convenios Interna­
cionales en vigor y siendo lo que constituye -

la esencia del referido invento y por lo que -  
se solicita  Patente de Invención, por 20 años,

en España: "Procedimiento y aparato para la se­
paración de una sustancia cristalizáble del l í

quido en que se halla disuelta", caracterizán­
dose por lo siguiente:

1§."Procedimiento y aparato para la  -  
separación de una sustancia cristalizable, del 
líquido en que se halla disuelta", a partir de 
un líq iid o  en e l  que ta l sustancia es soluble -  
a ciertas temperaturas e insoluble a temperatu 
ras inferiores, a cuyas temperaturas inferió -  
res la referida sustancia es cristalizada a -  

partir de su solución, caracterizado porque en 
cuyo proceso el líquido que contiene al mate -  
rial cristalizable es enfriado desde la tempe­
ratura de alimentación a la deseada temperatu­
ra de cristalización mediante contacto a con -

tracorriente con un refrigerante inmezclable,- 
líquido de densidad diferente a la de la solu­
ción que contiene la sustancia a separar, y en 
el que el líquido que contiene la gustanéia -
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dispersión de gotitas de tamaño uniforme y e l -  
referido refrigerante se introduce como fase -  
continua.

2§. Procedimiento según la reivindica -  
ción 1, caracterizado porque una mezcla que com 
prende lico r  madre descristalizado, material -

cristalizado y refrigerante liquido es retirada 
de la parte superior de una columna de oontacto 
a contracorriente a través de una rsmpa refrige 
rante anular.

3§. Procedimiento según las reivindica­
ciones 1 y 2, caracterizado porque el diáoetro
uniforme de las gotitas pulverizadas que compren

den la  dispersión densa es de 9,53 a 0,79 mm.
4§. Procedimiento según las reivindica­

ciones 1 a 3, caracterizado porque la  densa dis 
persión de gotitas de diámetro uniforme es en -  
friada a razón de 0,13 a 8sC por minuto.

53. Procedimiento según las reivindica­
ciones 1 a 4, caracterizado porque la  fase con­
tinua de refrigerante inmiscible líquido, se in 
troduce en la parte superior de una columna de 
contacto a contracorriente, a través de una bre­
cha de vapor.

6e. Procedimiento según las reivindica­

ciones 1 a 5, caracterizado porque la densidad- 
volumétrica de la densa dispersión de gotitas -  
de tamaño unifoime comprende del 50 al 80% en -  
volumen del volumen total de la columna.
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7§. Procedimiento según las reivindica­
ciones 1 a 6, caracterizado por ponerse en con­
tacto a contracorriente una fracción de petró -  
leo que contiene cera con un refrigerante inmis 
oíble mas denso, introduciéndose dicho refrige­
rante a una temperatura inferior al punto de -  
condensación de la citada alimentación, intro— 
duciéndose esta última a una temperatura supe -  
rior a su punto de condensación en una torre de 
cambio de calor mediante pulverización de dicha 
alimentación en el fondo de la citada torre en­
forma de densa dispersión, constituida por go -

titas de diámetro uniforme que ascienden en for 
ma de capa móvil de esferas proporcionando un -  
máximo contacto y una eficaz transmisión de ca­
lor entre el refrigerante y las gotitas, en e l-  
que se desarrollan cristales de cera a una velo 
cidad controlada dentro de cada una de las goti 
tas pulverizadas.

8§. Procedimiento según la reivindica -  
ción 7, caracterizado porque dicha fracción de­
petróleo comprencb un destilado medio que hier­

ve entre 235 y 360SC, conteniendo del 6 al 1 2% 
de cera, por e l contacto a contracorriente de -  
dicha fracción con una solución de sáLmuera de­
cloruro calcico  inmezclable, cuya solución se -  
introduce a una temperatura de -40 a M5'5sC y 
la citada alimentación de aceite parafinado se 
introduce a una temperatura de 21 a 49sC en una 
torre de cambio de calor pulverizando dicha
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alimentación en el fondo de la  mencionad torre* 
en forma de una densa dispersión constituida -  

por gotitas de diámetro uniforme de un tamaño -  
de 4,76 a 0,79 mm de pulgada que ascienden en -  
forma de capa móvil de esferas que proporcionan 
una superficie máxima de contacto entre la  a l i ­
mentación de aceite parafinado y e l  refrigeran­
te inmezclable y una eficaz transmisión de ca -

lor  entre los dos, separándose una mezcla de -  
aceite y c era cristalizada de la  parte superior

de dicha torre de enfriamiento.
9§. Procedimiento, según las reivindica­

ciones 7 u 8, caracterizado porque las gotitas- 
de aceite parafinado son enfriadas a razón de -  
0,55 a 1,65SC.

10§. Procedimiento según las reivindica­
ciones 7, 8 ó 9, caracterizado porque el hidro­
carburo de petróleo se introduce a razón de 
0,76 a 7,6 metros cúbicos porrmgide sección 
transversal de la columna, por hora.

l i s .  Procedimiento segundas reivindica­
ciones 8 a 10, caracterizado porque la mezcla -

consta esencialmente de aceite parafinado y del 
10 al 50% en volumen aproximadamente de la cita 
da solución de salmuera de cloruro calcico, sef* 
parándose los cristales de cera y e l  aceite des 

parafinado por centrifugación, circulándose di­
cho aceite desparafinado fr ío  a una segunda to­
rre de cambio de calor y poniéndose en contacto 
a contracorriente con refrigerante de salmuera



caliente inmezclable para enfriar sustancialmen­
te el refrigerante caliente.

128. Procedimiento según las reivindica­
ciones 7 a 11., caracterizado porque se añade uh- 

5. modificador cristalino a 3a mezcla de aceite pa­
rafinado y salmuera.

138. Procedimiento según la reivindica -  

ción 12. caracterizado porque el modificador cris 
talino es un copolímero de etileno y acetato de 

10. v in ilo que tiene un peso molecular de 1500 a

2.200.
148. Procedimiento según las reivindica­

ciones 1 a 6. caracterizado porque dicha sustan­
cia crlstalizable es agua y el referido líquido 

15. que contiene a la sustancia crlstalizable es una 
solución acuosa, conteniendo tal solución acuosa 
el agua cristalizable que se intioduce en foima 
de densa disperá.ón de gotitas de tamaño unifor­

me, y en el que se desarrollan cristales de hie- 
20. lo  a un ritmo controlado dentro de cada una de -  

las gotitas pulverizadas, separándose los crista  
les de hielo.

158. Procedimiento según las reivindica­

ciones 1 a 6, caracteiizado porque e l  contacto a 
25. contracorriente de la alimentación comprende una

se lucí ón acuosa de jugo de naranja, a una tempera 
tura superior a su punto de congelación con un -

refrigeiante inmezclable a una temperatura infe­
rior áL punto de congelación de la alimentación,

3C. comprendiendo dicho refrigerante un aceite comes
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tib ie adecuadamente tratado que tenga un punto 
de congelación inferior a -299C, efectuándose- 
dicho contacto mediante pulverización del jugo 
de naranja en la parte superior de una torre -  
de cambio de calor en forma de densa disper -  
sión constituida por gotitas unifoimes de un -  
diámetro aproximado de 3,18 a 9,53 de pulgada, 
descendiendo dichas gotitas en foima de capa -  
móvil de esferas que son enfriadas a razón de- 

0,55 a 1,65 9C por minuto, separándose subsi -

guientemente los resultantes crista les de hielo 
y una solución concentrada de jugo de naranja.

163. Procedimiento según 3a reivindica 
ción 14, caracteiizado porque dicha solución -  
acuosa comprende una cerveza y una proción del 
contenido acuoso de la misma es cristalizada,-  
separándose una mezcla de cerveza concentrada 
y agua en forma de cristales de hielo del fon­
do de la torre de refrigeración y separándose­
los cristales de hielo de la cerveza concentra 
da.

17s. Procedimiento según las reivindi­
caciones 1 a 16, caracterizado además por la -  
separación del material cristalizado en una cen 
trifugadora de cesta.

183. Procedimiento según las reivindi­
caciones 14 a 16, caracterizado porque los -  
cristales de hielo pasan a una segunda torre -

de cambio de calor de dispersión densa y entran 
en contacto a contracorriente con el refrigeran
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te caliente para enfriarlo y recuperar refrige 
ración.

19§. Procedimiento según las reivindi­
caciones 1 a 6, caracterizado por el contacto 
a contracorriente de una alimentación de solu­
ción acuosa de sal de un punto de congelación 
comprendido entre -2,77 y - 1 ,1SC y conteniendo 
de un 4 % en peso aproximadamente de cloruro -  
sódico como contaminador principal, a una tem­
peratura superior a su punto de congelación -

con un refrigerante inmiscible, a una tempera­
tura in ferior al punto de congelación de la -  
alimentación, comprendiendo dicho refrigerante,

un aceite hidrocarburo destilado medio median­
te la pulverización de la citada solución acuo 
sa de sal en la parte superior de una torre de 

cambio de calor en foima Re densa dispersión -  
constituida por gotitas de diámetro uniforme -  
de 3,18 a 9,53 mm aproximadamente, cuyas goti­
tas descienden en forma de capa móvil de esfe­

ras y son enfriadas a razón de 2 a  49 por minu 
to aproximadamente, y la separad ón de los -  
cristales de hielo y e l lico r  madre del re fr i­
gerante .

203. Procedimiento según la  reivindica

ción 19, caracterizado porque el ritmo de en -  
friamiento de la solución acuosa de alimenta -  
ción se controla de tal manera que los crista­
les de hielo puedan desarrollarse con la sufi­
ciente lentitud para poder rechazar sólidos -
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disueltos ocluidos.
21S, Procedimiento según las reivindica­

ciones 19 y 20, caracterizado porque los crista­

les de hielo y e l  l ic o r  madre mezclados se sepa­
ran en una centrifugadora, lavándose los crista­
les de hielo separados.

22a. Procedimiento según la reivindica -  

ción 21, caracterizado porque los crista les de -  
hielo, son lavados con lico r  madre fr ío .

233. Procedimiento según la reivindica— 
ción 21, caracterizado porque los cristales de -  
hielo son lavados con refrigerante.

243. Procedimiento según las reivindica­
ciones 19a  23, caracterizado porque el lico r  ma 
dre concentrado es subsiguientemente separado de 
cristales de hielo esencialmente puros y el l i  -  
cor madre fr ío  se pasa a una segunda torre de -

cambio de calor donde se pone en contacto a con­
tracorriente en forma similar con el refrigeran­
te de hidrocarburo caliente para enfriarlo y re­
cuperar filtración  del l ic o r  madre.

253. Procedimiento según la  reivindica -  
ción 14, caracterizado porque la solución acuosa 

comprende leche pura.
26s. Procedimiento según la reivindica -

ción 14, caracterizado porque la solución acuosa 
comprende corrientes de desechos industriales.

27s. Procedimiento según la reivindica -  

ción 26, caracterizado porque la  corriente de dê  

sechos industriales, comprende licores de dese -



chos de su lfitos.
 ̂ 283. Procedimiento según las reivináioa­

ciones 1 a 27, caracterizado porque el refrige -  
rante es un hidrocarburo líquido fluorado, ñor -  

5. malmente gaseoso.
29§. Procedimiento según cualquiera de -  

las reivindicaciones 1 a 28, caracterizado por -  
la  separad ón del material cristalizado del l i  -  
cor madre en una centrifugadora mediante intio -  

10. ducción en esta, junto con los materiales a sepa
rar, un líquido de mayor densidad que e l lico r  -  
madre y e l material cristalizado, cuyo líquido -  
más denso reviste las superficies intemas de la

centrifugadora formando una superficie sobre la - 
15. que flota  e l material cristalizado, introducién­

dose también una corriente separada de reciclo -  
de dicho líquido más denso, exterioimente al co­

no divisor de la centrifugadora, controlando la - 
velocidad de introducción de dicho lic o r  la posi 

20. ción de la interfase entre los líquidos más lige_
ro y más pesado, llevándose la citada corriente- 
de reciclo el material cristalizado de la inter­

fase y separándolo de la  centrifugadora.
30a. Procedimiento según la reivindica -  

25. ción 29, caracterizado porque el material crista

lizado es agrupado en la interfase entre los l í ­
quidos mas pesado y más ligero, y en e l que la -  
posición de la  interfase es controlada por e l  -  

grado de reciclo d e l líquido más denso.
30. 313. Procedimiento según las reivindica-
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,  ^oiones 29 o 3C, caracterizado porque el grado de

reciclo compensa continuamente las variaciones -  
de densidad de la alimentación de la  centrifuga­
dora.

32&. Aparato para la aplicación práctica 
del procedimiento anteriormente descrito, carac­
terizado porque comprende una columna cilindrica 
vertical, una cabeza pulverizadora con or ific ios  

sobresalientes uniformemente espaciados y un de- 
flector  anular situado en e l  borde externo de la  

cabeza pulverizadora en un extremo de la  columna, 
y un dispositivo para introducir un refrigerante 
inmezclable que forma una fase continua por e l -  

otro extremo de la columna, asi como medios para 
retirar los respectivos líquidos por extremos -  
opuestos de la  columna respecto a aquellos por -  
los que son introducidos.

33&. Aparato según la reivindicación 32, 
caracterizado porque e l  líquido refrigerante sa 
introduce en la parte superior de la columna a -

través de una brecha de vapor por medio de una ca 
beza distribuidora.

34§. Aparato según las reivindicaciones -  
32 ó 33, caracterizado porque los medios para re 
tirar e l  material de alimentación están situados

en la parte superior de la columna y comprenden-
una cámara anular que se extiende todo alrededor 
de la parte superior de la columna y en parte de
la  longitud de la parte superior de la columna -  
cilindrica vertical, quedando la parte superior-



de la  referida columna, extendí endose^ í rohdo 

de dicha cámara en parte de la  longitud deseen 
dente de la columna , comunicando la referida 
cámara con dicha columna por medio de abertu -  
ras radiales situadas en la superficie externa 
de la  columna y aberturas radiales situadas en 
la superficie interna de la citada cámara, que 
dando unidas dichas aberturas por un conductor 
radial extai dido desde la columna a la cámara, 
quedando por consiguiente la cámara separada y 
térmicamente aislada de la columna; encontrán­
dose radialmente extendidos desde la  parte su­

perior aproximadamaite de dicha cámara anular 
y comunicando con e lla , unos conductos de salí 
da que se extienden horizontalmente en una cor 
ta distancia y luego verticalmente hacia abajo 
hasta el fondo de la  mencionada cámara, comuni 
cando dichos conductos de salida con un medio 
de separación.

35$. Aparato para la separación de una 
sustancia cristalizable del liquido, constituí 
do por un centrifugador de pila  de discos per­
feccionado , en el que se separan líquidos de -  
diferentes densidades, según lo  especificado -  
en las reivindicaciones 29 a 31, caracterizado 
por comprender un dispositivo para circular -  
una corriente líquida densa, exteriormente al­
eono divisor de la centrifugadora y dentro de- 
la cápsula externa de la misma, cuyo dispositi 
vo de circulación comunica con la cámara de la
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pila de discos a través de una abertura perifé­
rica situada en el cono divisor.

36$. "Procedimiento y aparato para la -  
separación de una sustancia cristalizable, del­
inquido en que se halla disuelta"; ta l y como -  
queda substancialmente descrita en la presente- 

Manoria e ilustrado en los adjuntos dibujos.
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