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"Procedimiento y aparato para le separacidn de -
une sustancia cristalizable, del liquido en que

se halla disuelta",

Holicilante: 330 FESEARCH AND ENGINEERING CQUPANY, entidad -
norteemeri cana, residente en Elizabeth, New Jer—
sey, EE,UU, de A.

. Al

Esta invencidn se relaciona con un pro -
ceso de separacidn de una sustancia, cristalize-
ble, de un 1liquido en el que dicha sustancia es
soluble & ciertas temperaturas, e insoluble a -

5 tempe raturas inferiores, en cuyo proceso dicha -
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sustancia es cristalizada a partir de una solucidn

mediante contacto a contracorriente con un refrige

rante 1lfquido inmezclable de diferente densided a
la = lucibn que contiene a la sustancia a separar,
y en cuyo proceso uno de los liquidos es introdu -
cido en forma de dispersidon densa de gotitas de ta
mafio vniforme y el otro como fase continua, Se re-
laciona ademds esta invencion con una centrifugadg
ra y proceso de centrifugacidn perfeccionados para
separer la sustancia cristalizada del licor madre,
en el que el medio refrigerante es puesto de nuevo
en circulacidn & través de la centrifugadora mra-
arrastrar los coristales separados. Especificamente

la invencidn se relaciona con un nuevo proceso de

obtenci_én de niveles controlados de transmision de -

calor entre dos liquidos inmezclables de diferen -
tes densidades, que comprende el contacto a contra
corriente de los 1liquidos introduciendo uno de -
ellos en el fondo de la columna en fomma de una ca
pa ascendente e una densa dispersidn de gotites -
de tamafio uniforme e introduciendo el otro 1ligquido
por la parte superior de la columna como fase con-
ti nua.

Se hen wtilizado varios métodos en un in =

tento de hallar un modo préctico de cristalizar -

sustancias de sus soluciones, Entre ellos han figy
rado procedimientos con refrigerantes immezela -~
bles, en torres provistas de deflectores. Un efi -

ciente enfriamiento en torres con refrigerantes in
me zclables, requer{a el disponer de un mimero con-
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siderable de platillos o deflectores a fin de ob-
tener un contacto suficiente entre la alimenta -
cion y el refrigerante. En algunos casos, para Ob
tener una adecuada transmisidn de calor se obser-
vé que los deflectores tenfan que colocarss con -
una separacion de tres pulgadas sdlamente, Estas

torres con deflectores tenfan otras diversas des-
ventajas, Eran relativamente costosas, muy gran -
des y el material objeto de cristalizaci dntendia

a revestir prematuramente los platillos deflecto-~
res y tras solo un corto periodo de funcionamien-~
o requerian una minuciosa limpieza. Esto e xigia~
la interrupcidén del funcionamiento de las torres

durente un considerable periodo de tiempo y final

mente se decidid que este proceso era téenicamente

impracticable. Se observbd que el revestimiento -
prematuro de los platillos deflectores con mate -
rial cristalizable se debia principalmente a que-
los platillos esteban mas frios que la alimenta--
cién en contacto con ellos. Esto se debia a que -
el refrigerante inmezclable en contacto con el la

do opuesto del platillo estaba a une temperatura

“inferior a la de la alimentacién en ese punto. Al

ponerse en contacto los refrigeran tes inmezclables
con la alimentacién, frecuentemente se producia -
une emulsidn que era muy dificil de separar. Siem
pPre que se emplea une mescla de dos fases 0 la -
pulverizacidn de une fase sobre la otra por méto-

dos convencionales, ocurre une amplia distribucidn

‘gemssiena de las gotitas, Las gotas extremadamente
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pequefias de esta distribucién tendrén una veloci
dad de asentamiento muy reducida, Algunas serdn

suficientemente pequeiias para quedar permanente-
mente dispersas debido al movimiento browniano,

Egto tendria por resultado una permanente conta-
mineci én del producto descristalizado, de la alj
mentacidn o del refrigerante, Otra desventaja de
los métodos anteriormente emple ados en la refri-
geracidn directs era la dificultad de obtener -
unas bajag velocidades de enfriamiento uniformes
y controladas, requeridas para un adecuado desa-
rrollo cristalino. Aungue el ritmo medio de en -
firamiento para un adecuado desarrollo cristali-

no puede ser de =17-16eC por minuto para ciertos

materiales, pueden producirse unos ritmos loca -

les de enfriamiento muy superiores a esos valo =
res, debido a las dreas relativamente pequefies -

disponibles para la transmisidn de calor ya las

extensas longitudes de mezcla® que carac terizan

e este tipo de equipo. Estos ritmos locales de -
enfriemiento dan lugar a la formad on de peque -
fios ¢ rigtales gque ejercen un efecto adverso des-
proporcionadamente grande sobre la separacidn, -
En aparatos de transmision indirecta de calor, -
por ejemplo en el equipo de cambio de calor de
edpsulas y tubos, otra desventajé es la diferen-
cia de temperaturas relativamente grande entre -
la superficie d;a enfriemiento y la &l imentaci én-

que se estd enfriando. La reduceidn de esta dife

rencia de tempersturas es muy desecble por dos—
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razones, El primer lugar, se mejora el desarrollo
erigstalino al reducirse la diferencia de tempera-
tureas y en segundo lugar el costo global del pro-
ceso de enfriamiento resulta reducido al e stable-
cerse una minima diferencia de temperstures, pueg
10 que ello reduce las necesidades de refrigera -
¢ién y permite una recuperacidén mas eficiente de
la refrigeracién. Para un determinado nivel de -
trensmisidn de calor, la aproximacidn a la tempe-
ratiraspuede reducir se naturalmente incrementando
el érea de tal transmisién. Los cambiadores de cg
lor indirectos ofrecen generalmente Iimitaciones

a este respecto como consecuencia de limitaciones
mecénicas, agudizdndose par ticuiamente el proble
ma por el blogueamiento que fdcilmente experimen-
tarfan los elementos internos restringidos con -

fomaciones crigtal inas,

Los intentos anteri ores de separacion de-
materiales cristalizados de sus solutos han resul

tado en muchos casos insatisfactorios debido al -
desigual y pequefio tamdio cristalino desarrollado

en aparatos convencionsles de cambio de calor 0 =
refrigeracidn, Las centrifugradoras de pilas de ——
discos no separaron eficazmente estos ¢ ristales -
debido a sus lentas velbecidades de asentamiento -
en el licor madre., Ademds, clertos materiales -
cristalinos se adhieren a la pila de discos o su-
perficie de descarga y producen &tascamientos,
Como anteriormente se ha dicho, cuando se

pulveriza un liquido inmezclable sobre otro, se-
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produce uns amplia d stribucidn de gotitas. Las -

gotitas de diferentes tamafios ascenderdn por el -

refrigerante a diferentes niveles, 8siendo enfria-

das algunas al chocar con aquel y quedando otras

éﬁmm ':; J

suspendidas en la torre o fluyendo 2 contracorrien

te con el refrigerante. Esta amplia distribucién—
se produce & las superiores velocidades de salida
de la pulverizacidn agravdndose por un torbellino
de fase continua que se forma en la periferia de-
la cabeza pulverizadbra y que constituye una e r-
turbacidn importante & través de la superficie de
diche cabeza,

Un objeto de esta invencidn e s el de pro-
porcionar un sistema de un drea interfacisl muy -
grande pera una tra.nsmiéién controlada de calor -
entre una alimentacidn a tratar y un refrigerante
e fin de obtener una minima aproximacicn de temep
raturas entre el refrigerante y la corriente de -
alimentacidn objeto de tratamiento. Otro objeto -

de la invencidn es el de efectuar un directo en -

friamiento ¥y mesclarle por contacto para la sepe-
racién por eristalizacidn facv'tible, evitando la -
necesidad de elementos internos que se atasquen -
con el material cristaligado. Otro objeto de mi -

invencidn es el de proporcionar un perfeccionado

eparato pulverizador que genere gotitas de didme-

tro uniforme que asciedan en forme de densa capa.
Otro objeto es el & proporcionar un pro-
ceso econdmico, continuo y comercielmente facti -

ble de cristalizacidén que requiere una inversidn
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inicial sustancialmente inferior en equipo, poco
0 ningun coste de mentenimiento y un gasto mini-
mo de explotacidn. |
Otro objeto es el de resolver el proble-~
54 mede las dificultades de emulsiodn que aparecen =
en todo sistema en el que se emplea una megcla -
intima de 1fquidos inmemcables, Otro objeto de -
la invencidn es el de proporcionar una ¢entrifu-
gadora y proceso de centrifugaci én perfeccionados
10, que permiten la separwxidn de sustancias crista-
lizadas de sus solutos en centrifugadoras del ti
po de discos. Otros objetos de la imvencidn re -
mltardn evidentes para 108 expertos en materisa,
De scuerdo con esta invencidn, se carga
15. una alimentacidn conteniendo material cristaliza-
ble en une columna de tratamiento que carece de-
elanentos internos, & gna temperatura superior -
el punto de congelacidn del material cristalize-
ble, que entra por la parte superior o por la -
20. inferior de la columna de tratamiento en forma -
de densa pulverizacidn. Esta densa pulverizacidn
Se produce mediente una modificada cabeza pulve-
rizadora y estd constitufde por gotitas de did -
metro uniforme expresamente agrupadas, que 88 =
25. cienden o descienden por la columna como capa de
esferas, de acuerdo con la densidad del refrige-
rante y con el extremo de la columna por donde -
se haya introducido. Se carga una fase refrigeran

te 1{quida continua por el extremo questo de la-

30. columna respecto a aquel por donde entrd la ali-
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mentaci6n, desplazéndose a contracorriente resbeo-;
%0 & la dense capa de esferas, Debido a la unifor-
nidad de tamafio de las gotites que forman la densa
capa de esferas, aquellas se desplazen uniformemen
5, te a modo de estrato por la columna, enfridndose -
dichas gotitas que tienen la misma densidad volumé
trica a 1o large de la columna a un ritmo controla
do. El refrigermte se carga en la columna a una -
temperature inferior al punto de congelacidn del -
10. material cristalizable presente en la aliment acidn.
En el momento en que la densa capa de go -~
titas alcanza el e xtremo opuesto de la columna, =
parte del material cristalizable o su totalidad -
presente en dichas gotitas queda cristalizado. En
15. el extremo opuesto de la torre, los cristales y el
gsolwto forman une mezcla que es retirads de la to-
rre a través de una salide enular, pudiéndose fil-
trar o centrifugar para separar los cristales del
soluto. El refrigerante caliente se retira de la -
20, tbrre por el extremo opuesto a aquel por donde se
retira la slimentacidn, y se enfria a su tempera -
tura de entrada, Esta técnice de dispersidn densa
proporciona un método extremadamente eficaz de -
trensmisidn de calor entre dos lfquidos inmezcla -
25, ' bles, Controlando el didmetro de las esferas ¥y 1la
ocupecidn volumétrica de la fase dispersa, es de —
cir porcentaje de volumen de esferas respecto al -
porcentaje de volumen de las esferas mas refrige -
rante immegcleble, se controlan la velocidad de -

30. desp lagamiento de las esferas en el refrigerante,
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el ritmo de enfriemiento de las esferas en la to
rre y el nivel de cristalizacidn del material en
la alimentacidn,

A fin de obtener unas gotitas de tamafio-
uniforme de la cabeza pulverizadora, se constm-
y6 un deflector amlar en la periferia de diche
cabeza, es decir en el bhorde exterior de la pla-
ca perforade, que sirve para desvier el torbelli
no de la fase continua en reposo de los orificios
gituados en el borde exterior de la placa perfo-
rada. Los orificios se forman de manera qie sobrg
salgan & fin de obstaculizar el humedecimiento -~
de la superficie de la cabeza pulverizadora, De
esta manera, se observd inesperadamente gque el -
volumen critico de material a tratar, para una -
velocidad especifica, por encima d&1l cual se pro
duc{an gotas no uniformes, podfa incrementarse -
en un 80 a un 100% con el deflector anular, res-
pecto al volumen tratable sin tal deflector anu-
lar, Esto es suficientemente superior al nivel -
de volumen requerido en los sistemas de disper -
sidn densa, de manera que el didmetro de la cabg
za pulverizadora sers generalmente inferior al -
didmetro de la columna.

En otra versidn de la invenciodn, se efeff
tuaron cle rtas modificaciones en una centrifuge-~
dora convenclonct de discos apilados, que permi-
ten el wso de la centrifugedora para separar me-

terial cristalizable dn revestir ni atascar la

pile de discos, la periferia del recipiente y la
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abertura de descarge. Conjuntamente con el per-

- ¥Yeccionado aparato centrifugador, se ha desarro

1lado un proceso en el que el refrigerante in -
mezclable se aiade a la centrifugadora como co-
rriente anular separada para arrastrar el mate-
rial cristalizado mas pesado, para retirarlo de

la centrifugadora y para controlar la posicidn

de la interfase entre el material cristalizado-
y el licor madre en la centrifugadora, Ademds, -
el refrigerante se afiade también a la alimenta-

cidn que se carga en la centrifugadora y que -

proporciona ung corriente mdévil de liquido so -

bre la que pueden flotar los ctristales y ser se
parados de la pila en la centrifugadora.

En otra vers on de esta invencidn, se -
suprimidé la cera de aceites de petroleo ponien-
do en contacto & contracorriente el aceite cé -
reo caeliente con un refrigerante inmezclable -
frio. En esta aplicacidn, el aceite se pulveri-
za en la columna de tratamiento en forma & una
dispersidn densa de gotitas de aceite céreo uni
formes que son puestas en contacto a contraco -
rriente con una fase continua refrigerante in -
megclable, por ejemplo agua o solucidn de cloru
ro céleico, El refrigerente se carga en la to -
rre como fase continua a una temperatura infe -
rior al punto de vertido del aceite céreo y -
cristaliza la cera presente en el aceite, que -
es seperada como mezcla de los cristales de ce-

ra y aceite de la parte superior de la columna,
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Los cristales de ceré Pueden separarse de la mez
cla usando la centrifugedora perfeccionada antes
citeda y por filtracion.

En una versi 6n e specifica de esta inven -
cidn, se obtiene agua potable para bebidas, apli
caciones agricolas y otros usos cristalizando -
ague como hielo de une = lucidn acuosa que con -
tenga sdlidos disueltos, Una prineipal aplicacidn
de esta invend dn seria la de separar agua del -
nar en forma de cristales de hielo relativamente
puros que subsiguientemente se funden para obte-
ner agua potable. La adaptacidon de la columna de
dispersi én densa aquf descrita para desalinizar
el agua vence la mayoria de los problemas ante -
riormente surgidos. Por ejemplo, pueden obtener-
se grandes cristales manteniendo una mfnima di -
ferencia de tempertura en cualgquier punto de la-
columna a todo lo largoe de la misma entre el -
ague salada a tratar y la fase refrigerante. En
este ambiente pueden formarse ciistales con la -
suficiente lentitud para que se desarrollen en -
un tametio uniformemente grande, al mismo tiempo
que se concede suficiente intervalo durante el -
desarrollo y c ristalizacidn para rechazar cual -
quier cloruro sédico disuelto u otras sales que
ge encuentran normalmente encerredas en el cris-
tal de hielo, En un mé€todo de reslizacidn de es-
te proceso, se usa ggua salada como alimentacidn,

que s e pulveriza por le parte superior de la to-

rre en foma de una densa dispersidn de gotites
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de agua salada de didmetro uniforme., La fase re
frigerante continua se introduce por el fondo -
de la columna y entra en contacto a contrado m-—
rriente con el agua salda a una temperatura in-
ferior al punto de congelacidén de la misma, que
es suficiente para cristalizar parte &1 agua -
presenté en la solucidn de agua salada. En una

versidn en refrigerante inmezclable frio puede-
ger un aceite de petroleo destilado medio rela-
tivamente puro. Se retira del fondo de la torre
de tratamiento una mezcla de cristales de hielo
y licor madre, separendose los crigstales de di-
cho licor mediante una centrifugedora de cesta

u otro aparato adecuado,

En otra versidn de esta invencidn, se -
tratan soluciones acuosas para obtener sclucio-
nes mas concentradas poniendo en contacto -a con
tracorriente la solucidén acuosa con wn refrige-
rante inmezcleble frio, En esta aplicacidnse -
pulveriza la solucidn acuosa en la columna de -
tratamiento en forma de una densa dispersidn de
gotitas de tamafio uniforme, que entran en con -
tacto a contracorriente con una fase continva -
refrigerante inmezclable., El refrigerante se =
carga en la torre como fase continua a una tem-
peratura inferior 2l punto de congelacidn de la
solucidn acuosa y cristaliza una porcidn del -
agua presente en la solucidn, 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 solucion acuosa mas con-

centrada o licor madre usando una centrifugado-

AP r S AL L sy
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ra de cesta o por filtratacidn.
Esta versi 6n tiene aplicaciones especifi
cag en soluciones sensibles & las temperatuvras,-

por ejemplo bebidas, en las que el sabor o las -

vitaminas presentes pueden alterarse o afectar -
se perjudicialmente por el calor si se emplease
este para concentrar las soluciones por evapora=-
cién, Este proceso puede usarse ventajosamente -
para conservar en solucidn concentrada constitu-
tivos volédtiles que normalmente serdn arrastre -
dos o vaporizados y separados durente la concen-
trecidn a bajas temperaturas emple ando evapors -
¢ién alvacfo o en la cristalizacidn por vapora-
cidén de un refrigerante de contacto directo. As{,
mismo, puede llevarse a cabo una concentracidn -
econdmica de corrientes acuosas de desechos in -
dustriales de acuerdo con este proces y elimi -
nar con mayor facilidad los materiales de dese -
cho concentrado,

Ia generacién de la densa dispersidn de
gotitas de didmetro unifome y la eficaz trans-
misidn de calor que se obtiene proporcionan nive
les de refrigeracidn controledos y la formacidn-
de cristales relativamente grandes y de tamafio unl
forme que se separan fécilmente de la & luecidn -

de slimentecidn., Una de las principales ventsjas

_de la técnica de dispersidn densa consiste en -

que vence la tendencia del material pulverizado-
en la columna & contramegclarse y canalizarse en

la fase refrigerante cohtinua. La estrecha agru~
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pacién de la dispersidn densa actua a modo de -

guia tridimensional que obstaculize el movimien-
10 no uniforme, Las modificaciones introducidas

en el aparato centrifugador permiten por primera
vez en las centrifugadoras del tipo de discos un

control automdtico de la interfase entre los ma-

teriales objeto de la separmcion sin necesidad -
de interrumpir el funcionamiento de la centrifu-
gadora. Ia téenica de dispersidn densa se aplica
faciluente a 1la eliminacidén de cera de crudos to
telmente cdreos o de cualquier fraccidn de acei-
té de petroleo, Este proceso ha sido también -
adeptado a la separacién de agua poteble de solu
ciones salinas. Ademds, en los casos en que Se -
emplea esta tdenice sdlamente como medio de cam-
bio de calor entre dos lfquidos inmezclables, no
se produce sustancialmente ninguna contaminacidn
de cualquiera de los 1fquidos con el otro, debi-
do al tamafio uniforme de las gotas y a la ausen-

cla de pequelias gotitas., Todas estas ventajas —-

son el resultado del controlado desarrollo cris-

talino permitido por el nivel contm lado de trang
misidn de calor entre el liquido objeto de trata

miento y el refrigerante inmezclable. E1 desarro
1lo uniforme de los cristales se debe en parte -
al ambiente uniforme que rodea a cada gotita que
cohtiene meterial cristalizable,

La figura 1 es una vista esquemdtica en
alzado de un aparato cristalizador de refrigeran

té inmegzclable que contiene dos torres de trans-
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misidn de calor, es decir una torre para criste-
lizar el material eristalizable de la alimenta -
cidn y una segunda torre para el cambio de calor
entre el refrigerante caliente y el }{quido tra-
tado frio del que ha Sido separado el material -
cristalizable. Este esquema muestra también un -

medio de cambio de calor externo para proporcio-
nar una refrigeracidn activa para el refrigeran-

te inmezclable, y un aparato de separacidn para-
separar el material cristalizado del = luto,

Ia figura 2 de los dibujos es una vista
esquemdtica en algado de la torre & tratamiento
de- dispersidn densa, que muestra mas detalleda -
mente la forma en que Se introducen el material-
cristalizable y el refrigerente en la torre.

La figura 3 es una representaxcidn grifi-

ca que muestra el efecto de la concentrgeidn de

lag gotitas sobre la relacidn entre la velocidad

. de ascenso de la dispersidn densa y la velocidad

de ascenso de una sole gota en un flufdo infini-
0.

La figura 4 se relaciona con el despara-
finaje y filtratacidn de cristales de cera de la
mezcla de cera yaceite desparafinada y muestra
el efecto de la concentracidn de la salmuera oclui
da e la alimentacidn al filtro sobre el nivel -
de filtraje de la mezela cérea de aceite.

La figura 5 es una vista e squemdtice en
aizado de un aparato cristalizador de refrigeran

te inmezclable que contiene dos torres de trans-
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misidn de calor, es decir, una torre pare criste-
lizar el agua cristalizeble de la alimentacidn y
una segunda torre para el cambio de calor entre -
el refrigerante caliente y el licor madre, trata-
do yfrio del que se ha separado el agua crista -
lizada. Este esquema muestra también un medio de
cembio de calor externo para proporcionar una re-
frigeracidn activa para el refrigerante inmezcla-
ble y un aparato de separascidn para Separar el mg
terial cristalizado del soluto.

Ta figura 6 es una vista esquemdtica en -
alzado mas detallada de un esquema propueste para
obtener agua potable del agua del mar.

La figuré. 7 es una vista esquematica en -
alzado de un aparato centrifugrador de discos api
lados, usado de acuerdo con esta invencidn.

la elimentacidn o material del que ha de-

crigstalizarse una sustancia, ha de permanecer en-

estad lfquido bajo las condiciones de pulveriza-

cion, Por ejemplo, el material ¢ ristalizeble debe
disolverse completamente en la alimentacidn antes
de 18 pulverizacidn y, después de la cristaliza -
cidn, el soluto debe permaneccer en estado fluido-
fdcilmente mane jable para fecilitar 1a separseidn
dei' material cristalizado respecto al soluto o 1i
cor madre. Ademds, a fin de evitar la fommec idn -
de una emulsidn o0 arrastre al refrigerante de la
alimentacidn, tiene que haber una suficiente dife
rencia de dnsidades entre el refrigerante y la -~

alimentacidn, de mgnera que Se Separen naturalmente
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por efecto de la gravedad. Esta diferencia deb‘ew
existir ain después de que el material cristali
zado se ha separado de la alimentacion, Cual -
quier materisl liquido que contega una sustan -
cia disuelta yque se cristalice al enfriarse}l
constituird una aliment acidn adecuada, E1l refri
gerante debe ser inmezclsble 0 a lo sumo S0lo -
parcialmente mezclable con le alimentacidn, =
Cuando no resulte deseecble gue el refrigerante
contamine a la alimentacion descristalizada, el
primero debe ser sustancislmente inmezclsble -
con la alimentacién. Los otros vnicos requisi -
tos del refrigerante son los de que éste¢bea de
vna diferente densidad de la de la alimentzcidn
¥ que permanezca en ¢ stado de liquide a la tem-
peratura a la que ha de enfriarse la alimenta -
@ 6n. Refrigerantes adecuados son el agua, frac
ciones oleosas, productos amimicos puros, sal -
mueras, metales liquidos, etc. Sin embargo, -
clertos refrigerantes pueden estar adaptados pa
re efectuar sipultdneamente reacciones quimicas
0 éx‘tracciones.

~ Los refrigerantes adecuados para despa-
rafinar aceites de petrdleo son: agus, sales -
acuosas, salmueras y similares, In la desalini-
zacidn del agua, son refrigerantes adecuads -
las fracciones oleosas, aceites vegetales comég
tibles, Preons, aceite de semilla de algoddn, -
hidrocarburos ligeros nomalmen te gaseosos y si

milares,
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Pueden agregarse varios diluentes a la -
alimentacidn de la que ha de cristalizarse el mg
terial a fin de mejorar la viscosidad de aguélla
gl tratarse, de manera que pueda mane jarse con -
meyor facilidad y/o facilite la cristalizacién y
separscidn de los cristales de la mlimentacidn,
Pueden afiadirse disolventes para la slimentacidn
as{ como antidisolventes para los materiales ob-
jeto de cristalizacidn., Segun sea la alimentecidn
que se trate, pueden usarse disolventes tales cg
mo alecoholes, glicoles, cetonas, hidrocarburos,-
a.fomé‘cicos, ague, hidrocarburos alifdticos, etec.

Pambién pueden afiadirse varios diluentes

Bl refrigerante gque ha de usarse para cristali -

zar la alimentacidn a fin de mejorar la viscosi--
dad del primero, de manera gue pueda manejarse -
con meyor facilidad y/o faciliten la cristéliza—
cidn y separacidn de los cristales de la alimen-
taci én., Pueden afiadirse disolventes pers el re -
frigerente, as{ como antidisolventes pam el ma-
teriel objeto de cristalizacidén. Segin sea la -
alimentacidn que se trate, pueden emplearse di--
solventes para el refrigerante tales como hidro-
carburos aromfticos, hidrocarburos alifdticos, -
etc.

El refrigerante puede ser menos o mds =

denso que una solucidn acuosa especifica trate -

da. Si el refrigerante es mas denso que la dli

mentacion usads, se introducird en wna columna. -

de tratamiento por la parte superior de la misme
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fondo de la columm., Por otra parte, 8iel refri

gerante a emplear es menos denso que la slimenta
cidn trateda, el refrigerante se introducird e’
la columna de trataniento por el fondo de la .mig
me y la alimentacion por la parte superiar, de -
le manera que mas especificamente se describe en
le. presente solicitud.

La superior eficacia de este proceso, en

relacidn con 18 tramsferencia de calor entre Tre-

frigerente y alimentacidén tratada, se atribuye -

‘al gran érea disponible para la transmision de -

calor entre la alimentacidén pulverizada y la fa-
se refrigerante continua. La caracteristica cri-
tica de mi invencidn es la manera en que Se ob -
tiene la dispersidn densa de la alimentecidn y -
se fione en contacto con el refrigerante., En la -
préc tica de e sta invencidn, el refrigerante o la
alimentacidn tratada pueden constituir el 1iqui-
do més denso, Sin embargo, la alimentacidna tra
tar es la que se pulveriza en forma de disper -
gidn densa. Esta dispersidn, como anteriormente

se ha dicho, se genera pulverizando la alimenta-
cion & través de una cabeza pulverizadora modifi
cada de tal mamera que, la columna de tratemien-
t0 se llene sustancialmente con las gotitas de -
pulverizaci én que ascienden a una velocidad con-
trolada o, para el material descienden a una ve-
locidad controlada a contracorriente con una fa~

se refrigerante continua.
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Controlando cuidedosamente el didmetro de
las gotitas en un orden de 3/8 & 1/24 de pulgada,
y preferiblemente de 1/4 a 1/20 de pulgada, aun -
gue pueden usarse digmetros de 1/2 a 1/32 de pul-
gada, es posible controlar la velocidad de movi =
miento y ritmo de enfriamiento de la alimentacidn.
El didmetro de las gotitas es generalmente doble
al didmetro del orificio & través del cual han si
do pulverigadas,

Es importante que se obtengan gotitas uni
fomes de configuracidn esférica yde uma distri-
bucidn reducida. Si se forman gotitas de didmetro
no uniforme, como ordinariamente ocurre en las cg

lumnas convencionales de pulvetrizaciodn, cada una-

de aquellas ascenderd a diferentes velocidades y

no podréd obtenerse un enfriamniento controlado de-

la aliment 2cidn. Esto temird por reaaltado una em
plia distribucidn de las particulas de los crista
les formados y las particulas mas pe quefias produ-
cirdn una obturacidn del medio filtrante o no se
centrifugardn en unos W lumenes ragzonables y en -
campos gravitatorios, Asfmismo, puede prodw irse
un grado indebido de contaminacidn de los ciista-
les,' con el licor madre.

La densa dispersidn de gotitas de & dme -

tro uniforme proporciona una superficie méxima a
ra lo. trensmisidn de calor, con el remltado de -
una méxima eficacia en dicha transmision desde -

las gotitas de la solucidn acuosa al refrigerante

¥ subsiguientemente desde el refrigerante calentado

Y~
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hasta el licor madre descristalizado y frio. Con
trolando el ritmo de carga de una alimentaci én -
en la torre de tratamiento, los didmetros de las
gotitas y la velocidad de descenso de la disper-
sidn densa de la capa de esfera.é, es posible evi
tar un enfriamiento brusco por debajo de la tem-
peratura de cristalizacidn y fdrmar cristales -
que sean sustancialmente puros y que pue dan sepa
rarse luego facilmente del licor madre. Debido a
este medio eficaz de transferencia de calor, Ia
diferencia de temperaturas entre las dos fases -
en cualquier punto de la columna queda reducida

al m{nimo, z2centudndose por consiguiente el desa-
rrollo de grandes eristales puros. Todas estas -
ventajas se han obteriido sin que las gotitas de-
la dispersidn densa formen aglomerados, Aunque -
las gotitas estdn muy e strechamente agrupadas, -
no se aglomersn mientras hays un movimiento de -
la fase refrigerante continua a través de la ca-

pa 1fquida de gotitas. La alimentacidna crista-

lizar puede cargarse en la torre de tratamiento
a razén de 15.a 325 pies cubicos por pié cuadra

do de seccidn trasversal de la o lumna por hora,

gi bien son preferibles unas proporciones de 35

e 150 pies cubicos por pié cuadrado por' hora; -
sin_ eitbargo, también pueden usarse proporciones—
de 25 & 250 pies cubicos por pié cuadrado por hg
ra. E1l ritmo o ppoporciones de carga de la ali -
mentacidn en la forre de tratamiento dependerd -

de la temperatura de dicha alimentacidn, de la =~
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temperaturs de cristalizacion final y de la altu-
ra de la columm, El ritmode carga de la alimen-
tacidn en la torre de tratamiento y de contacto a
contracorriente de la misma con el refrigerante -
inmezclable es suficiente para proporcionar la -
deseada dispersidén densa de gotitas que ascienden
o descienden por la columna a la velocidad desea-
da para establecer el necesario grado de tranami-
gidn de calor y obtener un adecuado enfrieamiento
y cristalizacidn de las gotitas, E1l ritmo de as -
censo o descenso de la disperaion densa como capa
de esferas se controla mds directamente mediante-
la densidad voluméitrica de las gotitas pulveriza-
das en el refrigerar te inmezclable ascendente o -
descendente.

La diferencia de densidad entre dos liqui
dos inmezclables puestos en contacto es suficien-
te para separarlos mediante efecto gravitatorio,
La velocidad de ascens o descenso de la alimentg
cién en la columna es funcidén de la densidad volu
métrica y de la velocidad d& la alimentacidn, To-
das estas variables ejercen un efecto directo so-
bre el grado de enfriamiento del material objeto
de tratamiento, que naturalmente es critico. Uncs
ritmos de enfriamiento de G,25 a 15¢F por minuto
pueden emplearse, pero mas preferiblemente sefgn-
de 1/2 a 7°F por minuto, si bien Segin seamn los -
materiales que se traten, el ritmo de enfriamien-
to puede ser de 1 a 32F por minuto, Una de las =

nds importantes variables que afectan & la veloci
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la columna de tratamiento es la retencidén de las-

gotitas o, dicho de otre manera, la densidad vo -
lumétrica de las gétitas en comparacion con le -
densidad volumétrica de las gotitas yde la fase
refrigerante inmezclable. Le otra es el didmetro
de las g:cotitas; que ha sido ya explicado anterioxr
mente, Ta retencidn volumétrica puede ser de 0,35
a 0,80 pies cibicos de alimentacidn por pié cubi-
co de columns uséndose preferiblememte una reten -
cidn de 0,55 a 0,77 pies cubicos de alimentacidn
por pié cubico de columna. El tiempo de permanen-
cia de la gotita en la torre estd determinado, en
cierto grado, por el deseado nivel de enfriamiento
y la cepacidad de enfriemiento. E1 ritmo y tempe-
retura a que se carga el refrigerante inmezclable
en la torre de tratamiento y se pone en contacto
a contracorriente con la @i spersidn densa de goti-
tas de & 4metro uniforme afectan a2l nivel de en -
friamiento obtenido en la alimentacion. Los nive-
les volumétricos de refrigerante son comparables

a log de la alimentacidn y variardn ligeramente -

con sus respectivos calares especificos y respec-

tivas densidades. La temperatura de entrada del -
refrigerante en la torre de tratamientoes sufi -

ciente para enfriar las gotitas a la tempe ratura
de separacidn y para cristalizar o precipitar la-
deseada cantidad de material cristalizable de la
alimentacidén. Esta temperatura serda de 1 a 100 -

por debgjo de la temperatura de salida de la ali-
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mentacidn y de 1 a 102 por debajo de la tempera-
tura mfnima de cristalizacidn del material cris-
talizable.

Cuando se estd tratando una solucién <
acuosa, la temperatura de entrada de la alimen -
tacidn puede ser ventajosamente aquella immedia-
tamente superior a la temperatura a la que empig
za & cristalizar el hielo a la concentracion de
los sélidos disueltos presentes en la solucidn -
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 cristalizacién de 1a solucidn, de una ma
nera eficaz y econémica, usando una torre como -
la descrita en esta invencidn como torre de cem-
bio de calor, sdlemente. Como variante, el rdpi-
do enfriamiento & una temperatura inme diatamente
superior a la de los crisgtales puede efectuarse-
en cualquier aparato convencional de cambio de -
falor, De esta manera, puede emplearse toda la -
capacidad de una particular'torre de cambio de -
calor para desarrollar cristales de elevada pure-
za, usdndose una cantidad minima de dicha capaci
cidad para reducir la dlimentacidén a su tempera-

ture de cristalizacidn inicial,

La temperatura de cristalizacién de azal
quier alimentaci én e specifica dependerd evidente

mente de la cantidad de sélidos disueltos presen
tes, Unas adecuadas temperaturas iniciales de =
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entrads para una alimentacidn acuosa pueden ser
de 20 a 200¢F, Mas cominmente, las temperaturas
de entrada de una alimentacidn acuosa serdn del
orden de 25 a T0eF, La tempera‘t&ura de entrada -
del refrigerante estdrd determinadd por el rit-
mo aceptable de enfriamiento de una alimenta —-

cidn especifica, el grado de pureza de los deseg
dos cristales de hielo que se forman y de la -
cantidad de agua que se desee separar como  ——

cristales de hielo, Unas adecuadas temperaturas

de entrada del refrigerante serdn de 300F & -1000F.

Mas comunmente, en la separecidn de hielo de so

luciones acuosas, las temperaturas serdn del or

den de 202F a -~3C2F, E1l llevar a cabo el proce-

g0 de esta manera puede permitir la separacidn-

efectiva del 5 al 80% en volumen de la solucion

presente como relativamente pura, hasta crista-
les de hielo sustancialmente puros para obtener

la deseada concentracidn y/o pureza del produc-

to acuoso.

Una especifica y deseable caracteristi-
ca del descrito proceso de refrigeracidnes la-
de que el ritmo de desarrollo de los cristales
de hielo puede controlarse de tal mamera que se
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 regidn inferior de la torre con
el refrigerante afecta ventajosamente la separg

cidn de cualesquiera impurezas encerradas de la
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superficie de los cristales.
El proceso de separaci on puede llevarse
a cabo ventajosamente a la pred on atmosférica,
aproximadamente. Sin embargo, esto puede cambia
segin que se use o né un disolvente para facili
tar la reduccidn de la viscosidad del refrigeran
te o la cristalizacidn de la solucidn tretada.
Como e 8 deseable manterer todos los reactivos -
en la fase liquida cuando ge usen disolventes -
voldtiles, se emplea suficiente pred én para -
mantener estos disolventes en la fase liquida.

Controlando cuidadosamente el ritmo de-

enfriamiento se obtiene un desarrollo cristali-

no uniforme de varias alimentaciones acuosas, -
Pueden formarse cristales de 25 a 1.000 mic ras-
dependiendo de las alimentaci on y de las condi-
ciones de cristalizacidn. Sin embargo, son mas-
comunes cristales de 50 a 400 micras de tamafio,
Un desarrollo cristalino uniforme bajo
las condiciones controladas del proceso de la -
invencidn he facilitedo la separacidn de mate -
rieles cristalizables, por ejemplo agua y cera,
de sus diversas soluciones en fomma relativa y -
sustanciaelmente pura y con una pérdida minima -

de solidos disueltos. Estas separaciones no han

.gido hasta shora eficaces o econdmicemente fac—

tibles mediante téenicas con refrigerantes in -
mezclables directos, conocidas en el erte.

En una de las principales aplicaciones-
de este nuevo proceso, se tratan fracciones =
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oleosas de petroleo que contienen del 2 al 98 %
de cera, 0 crudos enteros que contienen del 2 -
al 30% de cera y fracciones especificas que con
tienen entre el 6 y el 12 % de & cho material,=-
de acuerdo con este procesd . Segin sean s con
diciones de operscidn, puede cristalizarse y se
pararse de la alimentacidn la totalidad o par-—-
te de la cera, Al tratar aceites de petrdleo pa’
ra separar cera, es deseable bajo ciertas cir -
cunstencias afiadir de 1 a 10 = 10 a 1 partes eh
volumen de disolvente a la alimentaci én, Estos-
materiales pueden ser disolventes del aceitd o
entidisolventes de la cera, 0 bien pueden afia -
dirse principalmente para mejorar la viscosidad
de la alimentaci on tratada. También pueden usar
se unas relaciones de disolvente & alimentacidn
de 1a3y5a1, Para la mayorfa de las alimen
taciones que se traten, se emplearén unas rela-
ciones entre disolvente y alimemtacidn de 1/1 a

4/1. Por otra parte, al tratar ciertos materia-

les de alimentacidn, por razones econdmicas y -
de acuerdo con el proceso de esta invencidn, se
he observado que se pueden desparafinar eficaz-
mente aceites de petidleo sin la adicidn de nin
gun disolvente, Una de las mejoras enel arte -
del desparafinaje, que se ha logrado conjunta -
mente con esta técnica de dispersién densa, ha~
sido un método perfeccionado de separacidn de -
la cera crigtalizada del aceite desparafinado me

diante el uso de una centrifugadora de discos -
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apilados modificada, Se ha descubierto también -
inesperadamente que la inclusidn del 8 al 204 en

volumen de salmuera en la mezcla cristalizade de

aceite parafinado, incluso en ausencia de un di-
5 solvente, tiene por remltado unos niveles de sg
parxcidn suficientemente elevados para dar a es-
te medio de separacidén un cardcter préctico. Ade
mds, la inclusion de la salmuera en la mezcla de
aceite parafinade comunica suficientemente movi-

10, lided a la mezcla para permitir su desplazamier-
to a través de las diversas etapas de este proce
0. En ausencia de una cantidad critica de sal -
muera, la cera cuaja en una matriz soélida que no
puede elaborarse,

15, Una adecuada alimentacion para este pro-
ceso seria el agua del mar, que contiene como -~
contamiredor prineipal un 3,5 % en peso, aproxi=-
madamente de cloruro sodico. También se encuen =
tran presentes otras sales en proporciones consi

20, derablemente inferiores, Generalmen'te; una opera
cidn eficaz para obtener agua potsb le del agua -
del mar incluirfie la separacidn del 10 al 50% -
aproximadanente en volumen del agua del marina -
como cristales de hielo, cuyos cristales son subg

25. siguientemente fundidos para formar el producto
acuoso dulce. Puede separarse mds o menos del -
50% de agua, dependiendo de la capacidad de re -
frigeracidén de que se disponga, asi como de otras
consideraciones, Si se dispone solamente de una-

30. pequefia capacidad de refrigeracidn, s6lo se nece
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sitaréd la separacién de un 1.0%, por ejemplo, del
agua, puesto que ello puede hacerse a una tempe-
ratura mucho mayor que la separacion del 504 del
agua presente, Ia cantidad méxima de sgua que -
puede separarse serfia aproximadamente del 8G al
90% en volumen, ya que en este punto se forman -
hidratos de cloruro sddico y se produiciria una
indebida contaminaci én del hielo a separar., La -
reduccidn del cloxuro sédico presente en los =
cristales de hielo separados a 300=-500 per tes =
por milldén de cloruro sodi co dd por resultado -
un producto acuoso poteble.

Otra adecuada alimentaciln para este pro
ceso e€s el jugo de naranja fresco. Una composi -
cién tipica de dicho jugo contendria un 0,005 %
de aceite y una relacion entre agzicar y acido de
13/1 aproximadamente. De acuerdo con el proceso
descrito, el volumen de jugo fresco de naranja -
puede reducirse ex un 70 & un 80 % mediante la -
separacidn del agua cristalizable, Le concentra-
cidn de la pasta de jugo de naranja que resulte-
puede congelarse y ser enviada como tal o bien -
podria secarse por evaporec ion a latemperstura -
anhi ente para formmar un concentrado completamente
seco .

En la concentracidn de jugo de naranja,-
es importante desde un punto de vista econdmico
reducir al minimo la cantidad de sélidos disuel-
tos en el jugo que quedan encerrados en loscrig

tales de hielo separadoa Sin embargo, la pxnci
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pal consideracidn en este caso..es la conserva -
cidn del eakor del producto, careciendo relafi-
vanente de importancia la pérdida de cantidades
menores de s6lidos encerrados.o absorbidos, Otra .
care teristica de importancia primordiales el-
desarrollo de cristales de hielo _gra:udes y de -
tamafio uniforme que pueden separarse fdcilmente
por filtracidn o centrifugacidn u otros procesos
convencionales de separacion.

Otra alimentacidn especifica para el -
proceso descrito, a efectos de concentracidn de
la misma para facilitar suenvio y por econdmia
de embalaje, seria la de bebidas alcohdlicas, =
tales como cerveza, vino o ale. Recientenente-
se he puesto gren interés en la provision de me

’ I
dios eficaces y economicos de concentracion de

cervezs de tal manera que el saboi y calidad de
la misma no resulten afectados, para el subsi -
guiente envio y recoms titucidn en puntos de -
distribucidn apertados, Una cerveza que conten-
ga un 3,6 % en peso de alcohol, por ejemplo, -
puede concentrarse de acuerdo con le proceso -

anteriormente deserito para separar del 60 al -
80% en volumen del agua presente en forma de -
cristales de hielo, lo cusl increments la con -
centracidn de alcohol al 12,5 % en peso aproxi-
medamente. En este caso también, la composicidn
quimice 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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concentracidén en frio prescrito tendria por re -

sultado la separacion de agua y concentracidn de
la cerveza sin ningun e fecto perjudicial sobre -
el sabor o0 pérdida de constitutivos voldtiles de
la misma.

Bn otra versidn e specifica de esta inven
cidn, 86 concentra una corriente de desechos in-
dustriales para facilitar su eliminacidn y evi -
tar problemas normales de conteminaecion. Por -
ejemplo, los desechos de licores de sulfitos son
descargados de las factorias de producci on de -
pulpa en grandes canti dades, conteniendo del 10
ol 15% de sélidos disueltos que ceusan una conta_
minad én inconveniente en rfos y corrientes, E1
desecho del licor de sulfito podria enfriarse -
ad ecuadamen te y concentrarse de acuerdo con la -
invencién hastaun punto préximo a la obtencidn -
de solidos completamente secos. la cantidad me-
nor de s0lidos absorbidos presentes en 10s cris-
tales de hielo separados no constituiria normal-
mente ningun problema de contaminacién y los =~
cristales de hielo fundidos podrfan eliminarse -
directamente en 108 rios o corrientes o bien el
agua purificada podria usarse de nuevo en el pro
ceso. Podria eliminarse ficilmente o secarse por
evaporacidn del 15 al 204 en volumen & la mezcla
concentrada obtenida, elimindndese los sélidos -
secados de manere convencional. Este procesb pro
porciona también un método eficaz y e condmico de

recuperacidn de pequefias cantidades de sdélidos -
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disueltos en corrientes derivadas de procesos in-

dustriales y de recuperaidn de mirerales de agua
dulce y salina.
El e quipo usado para poner en préctica es

ta imvencidn es relativamente sencillo y compren-
de dos o més torres de cambio de calor sin siste-

ma interno de deflexidn, medios pare transferir -
la alimentacidn y refrigerante entre las torres -
¥y un dispositivo para incrementar la refrigeracion
activa., Como anteriormente se indicd, se requiere
un adecuado medio de separacidn para separar el -
material oristalizadode la alimentacidn, por —-
ejemplo un filtro, una centrifugadora o un ade -
cuado dispositivo de extrusion de bomba de tomi-
1lo. Cuando el aparato se emplea en un proceso de

separx i6n de cere de aceite de petrbleo, una -
unidad de alimentacidn de 6.000 B/D requeriria

una torre de 30 pies de altura y 6-1/2 pies de
didmetro aproximadamente, La segunde torre para -
el cambio de calor entre el refrigerante caliente
y la alimentacidn desparafinada fria serfa de di-
mensiones similares. En la separacidn de agua de-
wne solucidn acuosa, puede usarse una sola torre -
grande o0 uns serie de unidades de & dmetro menor

que funcionen en paeralelo o en serie., La segunda

torre para el cambio de calor entre el refrigeran
te caliente y el licor madre frio es de dimensio-
nes similares o bien puede ser sustitufda por ade
cuados grupos de columnas de didmetro menor dis -

puestas en haces. La altura y didmetro del aparato
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para un proceso especifico pwe den variarse para

adapterse a la refrigeracidn y volumen & tratar
requeridos en une alimentacidn espe.ci'fica. Las
torres de cristalizacidn pueden ponerse también
en funcionamiento en serie en la que las tempers
turas de entrada de la alimentacidn y el refri-
gerante pueden reducirse en.sucesivas torres,

La cabeza pulverizadora usada para in -
troducir las gotitas de didmetro uniforme es -
importante en esta invencidn, en el sentido de
gque permite un mayor volumen de gotitas de did-
metro uniforme sin alterar la columna. Esta ca-
beza pulverizedora produwe las gotitas de didme
tro uniforme gue se agrupen y ascienden en for-
ma de capa, elevdndose cada gotita a la misma -
velocidad que la siguiente, formando una colum-
na de ellas de densidad voluinétrica aproximada-
mente igual a todo lo largo de la torre. La ge-
neracidn de las gotitas de esta manera propor -
ciona el mismo ambiente y proceso de enfriamien
to para cadgfina de ellas en las capas o estra -
tos dénsamente apretados, con el resultaio de -
la obtencion de gramdes cristales de hielo.

Se ha modificado una cabeza jpulverizadg
ra convencional para introducirda alimentacidn
en la columna colocando en el borde exterior de
la placa perforada un deflector anular que des-
via el torbellino de la fase continua e stable -
de los orificios situados en el borde externo -

de dicha placa. El deflector anuler es aproximg
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damente en altura 1/16 a 3/16 del didmetro de -

la placa perforada y se extieride verticalmente
hacia arriba desde el borde exterior de la pla-
ca. Los orificios se forman de manera que sobre
salgan para ohstaculizar el humedecimiento de -
la superficie de la cabeza pulverizadora. Esta
modificacidn de la cabeza pulverizadora permite
la generacién de las gotitas de didmetro unifor
me de la densa disperal dn que sSe requieren para
poner en practica la invenciodn.

La parte superior de la columna pulveri
zadora (fig. 2) ha sido modificada de tal mane-
ra que el mezclado nomal e ge produce entre
dos flufdos cuando se introduce uno en el otre-
y cuando se trata de separar uno del otro, re -
sulta considersblemente minimizado. Se evita -
una buena parte del mezclado introduciendo el -
material uniformemente & través de una brecha -
de aire, se ha ideado un aparato que atrapa al-
material mas pesado y en cierto grado lo separa
del material mds ligero objeto de le separaciodn.
El dispositivo para separar el material més li-
gero objeto de la meparacidn, El dispositivo pa
re separar el material méds ligero se situa en -
la parte superior de la columna 2 y comprende -
una odmars anular 32 que se extiende fodo alre-
dedor de la parte superior de la columna y en -
parte de la longitudmde la parte superior de la
columra cilindrica vertical 2, El coronamiento-

de la citada cdmara 32 y el de la columna termi
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nan aproximadamente al mismo nivel, E1 fondo de

lae citada cémara se extiende en parte de la lom
gitud inferior de la columne y comunice con ds-
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-
ficie interna de dicha cédmara. Las aberturas es

tdn unidas por un conducto radial 29 que se ex-
tiende desde la columre hasta la cémara amular,
Esta Ultima estd separada y térmicamente aisla-
da de la columna. Extendidos radialmente desde

el coronamiento de la citada cdmara anular y co
municando con €l a través de las aberturas 33,

ge encuentran 1los conductos de salida 51, que =~
se extienden horizontalmente en una corta dis -
tancia y luego verticalmente hacia abgjo aproxi
madamente hasta el fondo de diche cémara., Los -
conductos de salida llevan el material separado
a un dispositivo de separacidn. Mediante el uso

de este nuevo aparato, se ® tira el material mds

ligero del coroneniento de la torre, mientras -
que se da tiempo al material mds pesado para se
pararse del material mds ligero en la cdmara -
anular, volviendo de nuevo a ;:La columna 2,

Sin embergo, la invenicién no ha de limi
tarse a esta manera de formacidn de las goti -

tas de didmetro uniforme, ya que puede usarse -
cualquier medio en virtud del cuel se formen ta
les gotitas de didmetro unifoime, de acverdo -

con e sta invencidn, cuyos medios deberdn consi-
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Una de las versiones de esta invencidn -
comprende modificaciones introducidas en una cen
trifugadora de pila de discos a finde permitir-
le la manipulacidn de materiales cristelinos que
normalmente se trabarian y atascarien, Una impor
tante modificacidn en la centrifugedora consis -
tid en la provisidn de uns corriente de recicld
separada que circuleba alrededor de la superfi -
cie interna del recipiente giratorio de la cen -
trifugadora y que se introducia detal manera que
controlase la situacion de la interfase entre re
frigerante, cristales y aceite. Controlando esta
interfase, el cambio de densidad de la alimenta-
cidn de mezcle de cera y aceite a la centrifuge-
dora no alteraba la eficacia de separacidn de eg

ta ultima.

De acuerdo con una versidn de la inven -
cién, en la que es deseable obtener una se@ra -
cién preliminar de los cristales de hielo del i:_i._
cor madre; Se dispone una rejilla sesgada, un pa
nel de drenaje o criba, en el fondo de la torre -
de contacto (cuando la alimentacidn a tratar es-
introducida por pa parte superior de la torre) -
que desvia los cristales de hielo y los separa -
del lad de la torre, Los medios de criba pueden
estar por encima o por debajo de los medios de -

entrada del refrigerante. Le porcidn principal -
del licor madre contimia hacia. @abajo en la torre

alrededor de la cabeza pulverizadora del refrige
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rante y se retira del fondo de la torre como l;i'*
cor medre primario. Situando & los medios de cri-
ba por encima de le entrada de refrigerante, ésta
lava la matriz de hielo scumulads sobre la criba
y sustituye parte del licor madre ocluido situa -
do entre los intersticics de la matriz de hielo -
con lfquido refrigerante. Una porcién menor del -
licor madre contimia con los cristaeles de hielo -
desviados y es separada de dichos cristales en un
aparato separador comvencional,, haciéndose refe-
rencia a este licor medre por licor madre secunda
1i 0, Bsta caracterfstica particular de la inven -
cion no es esencial para llevar a cabo la opera -

clon de cristalizacién descrita, constituyendo -

simplemente una versioén espec{fica de la inven -

cidn. Ia previsidén de una separacién prel iminar -

de los cristales dehielo del licor madre reduce
el grad de capacidad de separaci6n requerido pa-
re. separar los cristales de hielo del licorma -
dre.

Ia torre de tratamiento puede recibir 1la
solucién a tratar por la parte superior y el e -
frigerante por el fondo, o inversmente, el refri
gerante por la parte superior y la =lucion a trag
tar por el fondo. Cualquiera que sea la confign-
racidn que se adopte, la solucion a trater es la

que se alimente en forma de dispersi én densa de -
gotitas de didmetro uniforme.
En una versidn de le invencidn, puede usar

se una torre principalmente para formar cristales

v
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del asgua & separar, pudiendose emplear unidades -
adicionales principalmente para laver 1los crista-
les a fin de separar la cantidad restante de sél;_
dos disuveltos ocluidos presentes, Tales unidades
podrian incorporar el lavado de los cristales con
licor madre, refrigerante o con una pefiquefia can-
tidad de producto acuoso puro y caliente,

' Las nueves caracter {stices de e sta inven-

cidn pueden comprenderse quizd mejor con referen-

cia a log dibujos ad juntos,

La figura 1 de los dibujos describe una =
versidn de este proceso de separacidn con refrige
rente inmezclable. Una alimentacidn gue contiene
un material cristalizable es cargada en la columm
de tratamiento 2 a través del conducto 1 & una tem_

peratura suficientemente elevada para poner en so-~
lucidn todo el material cristalizable de la ali -

mentaci n y para hacer la alimentacion suficiente

mente flufda para su conveniente manejo, Ia ali -

-

mentacidn se introduce er leo cclumra en forma de-
dispersidén densa de gotitas de didmetro uniforme-
de un tamafio tal que haya un drea mdximo para cam
bio de calor entre las gotitas pulverizadas y el-
1{quido refrigerante inmezclable, compatible con-
la dptime velocidaed deseada de ascenso., El 1iqui-
do, a partir del cual ha de cristalizarse el matg
rial, se carge & un ritmo que alcance la deseada-
densidad volumétrica de gotitas pulverizadas en -
la fase continua. El ritmo de la alimentacidn de-

pende en cierto grado de la diferencia de densida
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des entre ella y el refrigerante, asi como de la ve
locidad con que Se cargue el refrigerante en la co-

lumna 2, La densidad volumétrica de las gotitas en-—

le fase continua, es decir la retencidn, es sufi -
ciente pare obtener el deseado ritmo de ascenso en
la columna y por consiguiente el deseado ritmo de -
enfriemiento. La densa dispersion de gotitas pulve-
rizadas asciende por la columna 2 a contracorriente
de uns fase continua descendeﬁte de refrigerante a
una velocidad regulada de tal manera que haya sufi-
ciente transmisidn de calor desde ella al refrige -
rante para c'ristalizar la cantidad requerida de ma-
terial cristalizable presente en la dlimentic idn., El
refrigerante inmezclable se introduce a través del-
conducto 4 a una temperaturg seleccionada pera crig
talizer de la alimentacidn la totalidzd o parte del
material cristalizable presente en la misma, El re-
frigerante se introduce & una velocidad tal que no-

altere el flujoa contracorriente de las gotitas -

pulverizadas, Controlando la velocidad de la. alimen
tacidén y del refrigerante en la o lumna 2, se regu-
la la velocidad o ritmo de ascenso de las & titas -

pulverigades en la torre, de manera que haya sufi -
ciente transmisidn de calor desde el refrigerante a

la elimentacidn en la columna para cristelizar el -
material presente en la alimentacidn, Contr lando -
cuidadosamente el tamafio de las gotitas y su reten-
cldn en la columna de mmbio de calor, asi como Ia
temperatura del refrigerante y la velocidad de &gli-

mentacidn del mismo, se controla el ritmo de enfria
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miento de las gotitas de manera que se desarro -
llen grendes cristales fdcilmente separados del-

mterial a cristalizarlo. 4 fin de mantener una-
eficaz contracorriente en la columns, la diferen

¢ia de densidad de los dos materiales a poner en

contacto a contracorriente es tal que 8e separan
fécilmente por fuerza gravitatorie bajo las desea

das condiciones de funcionemiento, de forma que-
el 1{quido alimentado al fondo de la columma es

retirado por la parte superior de la misme, y el
1{quido cargado por esta parte superior de la co-
lumne es retirado del fondo de -la misma. La pulve
rizada dispersi 6n densa de gotitaes se deja perma
necer en contacto con el refrigerante durante un
tiempo suficiente para formar grandes cristales-
fdcilmente separados y cristalizar todo o parte-
del material cristalizeble presente. El material
cristalizado y el soluto forman una mezcla que -

se retira de la parte superior de la columnha a -

través de un anillo que atrapa toda fase conti
nua arrastrade a través del conducto 3 y es car-
gada en un adecuado aparato de separacién 5. Ia
presi 6n bajo 1a cual tiene lugar el contacto a -
contracorriente es tal que todos los materiales

permanecen en fase 1iquida. E1l dispositivo de se
paracién 5 separa el material cristalizado del -
soluto o licor madre enfriado, cuyo 1fquido es—-
llevado por el conducto 11 a otra columna de cam
bio de calor 9 en la que el licor madre descris-

talizado y enfriado es puesto en contacte a con-



e fr‘/

54

10,

20,

25,

3C.

- 41 -

tracorriente con el refrigerante celiente 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 licor madre frio son puestos en con
tacto a contracorriente en una sndloga téenica de
dispersi én densa & la usada en la columna 2 a fin
de conservar la refrigeracion. Como las aproxima~
ciones de temperatura en cada una de las columnas
se encuentran entre 1 y 102F, se obtiene una trang
misidn de calor extremadamente eficaz. E1 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 ca -
lor extenso 8, en el que se incrementa la refri -
ggracién compensadora para reducir la temperatura
del refrigerante a la deseada temperatura de en -
trada, Fl dispositivo 8 de cambio de calor propor
ciona la refrigeracidn compensadora de las pérdi-
das debidas al calor de cristalizacidn del mate -
ridl objeto de cristalizacidn y las pérdidas de -
refrigeracion en las paredes de las torres de cam

bio de calor y aparatos asociados. La alimenta =

cidn libre de material cristalizsble, y despuds -
del cambio de calor con el refrigerante, es reti-
rada de la torre 9 a través del conducto 12

Se comprenderd la posibilidad de usar més
de una torre de tratamiento y una torre de cambio
de calor y que la totalidad o parte del material-
cristalizable presente en cualquier alimentacidn

pueden ser retiradas en gna o mds torres de tratg
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Esta invencidn tiene otras utilidades y

puede emplearse para concentrar materiales ta -
les como jugos de frutas, leche, licores de -
desecho, etc., cristalizando parte o la total i-
dad del agua cristalizaeble presente, y en cual-
quier procesvp en el que una e ficiente transmi -
sidn de calor y enfriamiento controlade consti-
tuyen carccteristicas ocriticas,

A efectos descriptivos, las figuras 2 y
7 serén explicadas con relacion al desparafinaje
de aceite de petroleo.

Con referencia a la figura 2, se carga-
un aceite de petroleo conteniend del 6 al 30 %
en peso de cera, basado en la alimentacidn, en
la cabeza pulverizadora 24 a través del conduc-
t0 1 pasando por las aberturas sobresalientes -
29 y al interior de la columna 2 de cambio de -
calor. Se carga la alimentacidn a une temperaty
re superior a su punto de vertido de 50 a 120¢F.
Cuando es ne.cesario 0 degegble usar un disolven
te en el desparafinaje del aceite, se emplea -
aquel en una relmidnde 1 2 4y 4 a 1 de dsol
vente a alimentacion de aceite., El deflector -
amular 30, que se coloca en el borde exterior -
de 1a cabeza pulverizadora 24 que contiene los
orificios sobresalientes 29, se extiende verti-
cdl men te hacia arriba desde el‘ borde exterior -
@ una distancia de la octava mrte del didme -

tro de la placa pulverizadors y desvia el torbe
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1lino estable 31 de la fase refrigerante continua
hacia €l exteriar y lejos de las proximidades de
la cabeza pulverizadora. La alimentacidn de aceite
parafinado introducia a través de la cabeza pulve-
rizadora 24 forme una densa dispersidn de gotitas
20 de digmetro uniforme de 3/8 a 1/20 de pulgada,
que ascienden por la columna 2 & una velocidad de
50 a 150 pies por hora. Se introduce la alimenta-
¢ién en la columna a razén de 25 a 250 pids cubi-
cos por pié cuadrado'de seccidn transverssl de la
columna por hora, E1l refrigerante inmezclable en
esta aplicacidn de la invencidn es una solucidn -
acuosa fria que &ntiene del O al 28% en peso de
cloruro cdlcizo, que penetra en la parte superior .
de la columna desparafinadora 2 a través del con-
ducto 4 via cabeza distribuidora 28 y brecha de -
aire 27 a un ritmo aproximadamente igual gl de la
alimentacidn de 25 a 250 pids cibicos aproximada-
mente por pié cuadrado de seccion trensversal de
la columna por hora y a una temperatura de -40 a
+60¢F, La fase de salmuera fria forma contacto a
contracorriente con la dispersidn denss ascend an-

te de gotitas de aceite, enfridndolas a un ritmo
controlad de 1 a 4 oF por minuto, Al enfriarse -

las gotitas & aceite, la cera presente en ellas
cristaliza, En la parte superior de la torre se -

encuentre una mezelae de salmuera, cera yaceite.

El aceite purafinad frio se separa de la salmuera

fria a través de une trampe enular 23 para la  —-

salmvera via aberturas 29 y 33.
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En la seccidn superiar 34 de la colunna
desparafinadore las gotitas de aceite dispersas
se agrupan parcialmente formando grandes e sas
irregulares de megcla de aceite ycera, al en =
trer en contacto con la fase refrigel;ante de sal
muera, Pulverizando la fase refrigerante de -
salmuerse a través de una brecha de aire en lugar
de acerlo directamente en la fase liquida, el -
torbellino y el contramezclado normalmente ago-
ciados & la inyeccion de un fluido en el otro -
ge evitan y la megclan de cera yaceite es uni-
~formemente irrigada @n la salmera Los glébu
los de aceite y cera que omntienen algo de sal-
muera arrastreda son retiradosa través de la -
abertura 29 por un punto situad o por debgjo de
la interfase aire-liquido, a través de la tram-
pe anvlar 32 para la salmuera, que permite a =
esta volver de nuevo a la torre 2. Distribuyen-
@ el refrigerante a través de una brecha de -~
aire en lugar de acerlo directamente en el 17 -
quido, se evita un prematuro revestimiento de -
la cera gobre la superficie de ia cabeza pulve-
rizadora del refrigerante immezclable frio. La
distancia de la cale za pulverizadora por encime

de la superficie lfquida es de 4 a 18 pulgadas,

perc no e 8 @ riiculamente eritica, E1 tiempo -

- total de peTmanencia de la dispersion densa de-

gotitas de aceite parafinado en 1a torre es de

20 a 4% minutos,

Con referencie ahora a la figura 7 de -
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los dibujoee, la mezcla cristalizada de aceite y -

cera retirada via conducto 3 (fig, 1) y con un 10
a un 15 % aproximademente en volumen de ®ncentra

cidn total de selmuera, se carga en la centrifu -
gadora de pila de discos a traveés del conducto —
133, En esta versidn particular, en la que se usa
la centrifugadora para separar cristales de cera

de aceite desparafinado, el refrigerantie elegido-
es uno que tenga une mayor densidad e 1los cris-
tales de cera o el aceite desm rafinado. Sin em -
bargo, es de destacar la posibilidad de usar un -
refrigerante de menor densidad que los cristales

de cera y el aceite para cristalizer la cera, =
afiadiéndose la selmuera, mas densa, jmmediatasmen-
te antes de la operaci 6n de contrifugad on. La -
salmuera, que es mas densa que la alimentacidn, -
forma un revestimiento sobre 1los discos 135 sobre

los cuales pueden flotar los c ristales de cera -
134 sin revestir ni tapomar las superficies de -

los discos, Le salmuera reviste también las. supeyr
ficies internas del cono divisor 137. Ia rotacidn
circular de la centrifugadora impulsa a 1los cris-
tales de cera, que son mas densos que el aceite,-
hacia el exterior, concentrando en la interfase -
140, mientras el aceite, mas ligero, es retirado

de la parte superior de la centrifugadora a través
del conducto 142. Se introduce una corriente sepa
rada de salmuera de reciclo a través del conducto

128, que controla la posicidn de 12 interfase 140

y gradualmente acarrea los cristales de cera acu-
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mulados desde la interfase 1405 retirdpa@YEeR n!q o

la solucion de salmuera a través de la abertura-
de desdarga 141, E1 cono dj.\}iaor 137 v la cépsu-
la erterior del recipiente 139 de la centrifuga-
dora proporciona las superficies de contencidn -
de la corriente 145 de salmuera de reciclo tras
suseparacidn dé la centrifugadora. Los crista -
les de cera flota hacia la superficie de la sal
muera y ©n retirados de ésta por despumado de -
su superficie o por desagie o drenaje de la sal-
miera respecto a los cristales de cera, La peque
fia cantidad de salmuera que permare ce en 1log -~

cristales separado es retirada por fusién de di-

chos cristales y decantacidn de la inferior capa
de salmuera.

Controlando el ritmo de reciclo de la co
rriente de salmuera, se regala la cresta "h" de -
la salmuera en el orificio de descarga 141 en -
cuanto & a1 altura, Esto a su vez regula la posi

cidn de la interfase entre aceite y s dmuers, -~
140, respecto a la abertura periférica en el co-
no divisor 137, que determina la cantidad de ce-
ra acarreada por la corriente de salmuers 145, -
A fin de obtener una separacidn eficiente de 1 -

aceite respecto & la cera, es necesario gituar -

con precisidn la interfase entre aceite ycera

de maners que no pase al exterior ninguna cers
con el aceite y pase una cantidad minima de acei
te al exterior con la cera. Hasta ghora, la pre-

cisa situacidn de la interfase solo podia conse-
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guirse seleccionandeo cuidadosamente el radio H =
de retencidn o represamiento del anillo del acei
te. Toda variacion en las densidades de los mate
riales de elimentacién carsdos en la centrifu - '
gadora 0 en la concentracion de sdlidos, produ -
cirfa una nueva colocaeidn o situacidn de k= in-
terfase 140 previamente e stablecida, requirien-
do le detencidn del funcionamiento de la centri-
fugadora y el reajuste del radio de represamien-
t0 del anillo del aceite., Asimismo, el uso de la
corriente de reciclo de la salmuera ha evitado -
la necesidad de usar estrechas toberas de descar
ga 1 riférices, empleadas en miquinas convencio-
nales y que tienden a obturarse,

El refrigera te inmezclable caliente re-

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

través del conducto 7 es llevado & una columna -
gimilar de contacto de dispersd ones densas, don-

de experimenta un cambio de calor conel aceite-

desparafinado y enfriedo a fin de conservar la -

refrigeracidn.

En una splicacitn de esta invencidn, -
aceites parafinados que contienen suficiente ce-
ra para ejercer u.néfecto indeseable sobre los -~
puntos de vertido del aceite, formawr una nebli--
na de cera, lmcer el aceite demasiado viscom o
acei tes parafinados de 108 que es Hdeseable sepa-

rar la cera como producto principal, pueden ser-

tratados. En el desparafinaje de aceites de p -

troleo puede efiadirse suficiente disolvente o &i
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luente para dar al aceite suficiente fluidez para
una fdeil separacidn. A veces se usan tambidn di-
solventes para faciliter la separaxcion de la masa
de cera del aceite desparefinado., También pueden-
afiadirse indisolventes de la cera a las alimenta-
ciones, que faciliten la cristalizacidn de la ce-
ra del aceite, Egtos indisolventes pueden ser al-
mismo tiempo disolvéntes del acel te. Aunque pueden
usarse muchos y diferentes refrigerentes inmezcla
bles para una directa refrigeracidn con el aceite
parafinado & tratar, uno de los refrigerantes pre
feridos es una w© lucidn de salmuera en cloruro -

cldsico, La concentracién del cloruro clacico en-

el refrigerante es sufici ente para mentener la -
deseada diferencia de densidad entre é1 y la ali-
mentacidn que ha de ser desparafinad y para dis
minuir su punfo de congelacidn a una t empe ratura

inferior a aquélla a la que ha de desparafinarse-
la dlimentec idn. Para algunas alimentaciones que

pueden desparafinarse & temperaturas superiores -
al punto de congelacidn del agua, no es preciso -
usar cloruro cdlcico en el refrigerante acuoso, -
Log cristales de cera que se separan del acelte
desparafinado contienen generalmente cierta canti
dad de aceite ocluido o arrastrado, Ia cantidad -
de aceite arrastrado puede ® ducirse sustancial -
mente me diante un lavado con salmuers, la adicidn
de disolventes desaparafinad res y/o la adid on -
de un modificador de cristales para facilitar la-

operacién de filtracidn o centrifugacidn,
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La figura 5 de los dibujos describe wna

versidn del proceso de cristalizacidn por refri
gerante inmezclable, separacidn y concentracidn,

en el que se introducie una solucidn acuosa que
gue contiene agua cristalizable en una columna-

de tratamiento 202 a través del conducto 201 a
una temperatura suficientemente elevada para po
ner en = lucidn todo el agua cristalizable pre-
sente en la dlimentacidn y para der suficient -
fluidez a la ol imenteoidn para que pueda manipu
larse convenientemente. La alimentacion se in -
troduce en la columna en forme de una densa dig
persion de gotitas 214 de didmetro uniforme de-

un tamafio tal que hays un drea mdxime & cambio
de caloxr entre las gotitas pulverizadas y el -~

1{quido refrigerante inmezclable 215, compati -

ble con la dptima velocidad deseada de descenso.
La solucidn acuosa de la que ha de eristalizarse

el agua se introduce a un ritmo gue alcanza la -

deseada densided volumétrica de las gotitas pul
verizadas en la fase continua., E1l ritmo de ali-
mentacibén depende en cierto grado de la 4if eren-
cia de densidad entre la solucidn acucsa y el -
refrigerante, asi como del ritmo con que se car
ga el refrigerante 215 en la ®lumna 202, La -
densidad volumdtrica de las gotitas en la fase-
continua, es decir, la retencidn, es suficiente-
para obtener el ritmo deseado de descenso en la
columna y en consecuvencia el deseado ritmo de -

enfriesmiento, La densa dispersidn de gotitas -

Vs,
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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-
rencia de calor desde ella al refrigerante para
cristalizar fuera de solucidn la @mntidad re -
querida de material cristalizable presente en
la alimentacidn., El refrigeran te inmezclable -
215 se introduce a través del conducto 204 & -
une temperatura seleccionada para cristaligzar
de la aliementacidn la totalidad o parte del -
agua cristalizable presente en la misma,.

El refrigerante se introduce a una ve-
locidad tal que no altere el flujo a contraco-

rriente de las gotitas acuosas pulverizadas. -
Gontrolendo el ritmo de alimentacién y refrige
rante de la columna 202, se regula la veloci -
dal o ritmo de descenso de las gotitas pulveri
zadas en la torre de menera que haya suficien-
te transferencia de calor del refrigerante a -
la sl imentacidn en la columna para cristalizar
el agua presente en la alimentacidn, Controlan
go cuidadosamente el tamafio de lag gotitas y -

su retencibén en la columna de cambio de calor,
asi como la tempe ratura del refrigerante y la

velocidad de la alimentacidn del mismo, se con

trola el grad o ritmo de enfriamiento de las

gotitas de manera que se desarrollen cristales
grandes de hielo relativamente purcs y fdeil -

mente separados. El desarrwllo cristalino con-
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trolado &¢a tiempo a los cristales de hielo pa.ra
rechazar las impurezas al aumentar el temafio de
los cﬁstales. Resultado de estoes la obten -
cidn de unos cristales de hielo relativa a sus-

tancialmente puros,

Asimismo, el flujo & contracorriente del
refrigerante facilita efectivamente el arrastre
q‘le impurezas ocluidas de la superficie de los -
cristales de hielo que se han agrupado en la zp
na inferior de la torre, A fin de mantener una-
eficaz contracorriente en la columma y el lava-
do de los cﬁs tales de hielo por el refrigeran-
te, la diferenciade densidad de los dos mate -
riales a poner en contacto & contracorriente es
tal que se separah fdcilmente por fuerza gravi-
tatoria bajo .1as‘ deseadas condiciones de opera-
cidn, de suerte que el lfquido introducido en -
el fondo de la columna es retirado por la parte
superior yel liquido introducido por la mrte
superior de la columna es retirado del fondo de

la misma,
La densa dispersién pulverizada de goti

tas se deja pemanecer en contacto con el refri
ge‘raa te durah'be un tiempo suficiente para for -
mar grandes cristales de hielo relativamente pu
fos y fécileate separadoe y para cristalizar la
totalidad o par te del agua cristalizable presen
te,

El agua cristalizada y el licor madre -

forman una mezcla que se retira del fondo de la
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columna 202, Puede efectuarse una separacion -
preliminar recogiendo los cristales de hielo -
sobre una rejilla de alambre 213 y dejando que
la mayor parte del licor madre (primario) con-
timie descendiendo, Como variante, puede re ti-
rarse toda la mezcla y separarse de manera con
vencional,

La mezcla de cristales de hielo se in-
troduce a travds del conducto 203 en un adecua

do aparato de separacion 205.
La presi 6n bajo la cusl tiene lugar el

contacto a contracorriente es tal que la tota-

1ided de los materiales permanece en la fase ~

1{quida. E1l dispositivo de separacion 20§ re-

tira 'el material cristalizado del licor madre -
secundario enfriado que queda, cuyo 1{quido es .
retirado a través del conducto 209 via vdlvula
222 y afladido al licor madre primari o del con-
ducto 221 y llevado a otra columna 209 de cem~
bio de calor en la que la totalidad del licox
madre descristalizado y enfriado es puesta en
contacto & contracorriente con el refrigerante
caliente retirado de la parte superior de la -
columma 202 via conducto 207 y llevad a la co
lumna 209, El refrigerante caliente y el licor
madre frio son puestos en contacto a contraco-
rriente de manera similar a la técnica de den-
sa dispersidn usada en la columna 202 a fin de
recuperar la refrigeraci dn.

Como las sproximaciones de temperatu -
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ras en cada una de las columnas pueden estar -
comprendidas entre 1 y 10°F, se obtiense una -

trensmision de calor extremadamente eficaz. EL

refrigerante enfriado es retirado de la parte

superior de la columna 209, a través del con -
ducto 210 y puesto en contacto con un dispogi-
tivo convencional 208 de cambio de caloar exter
no en el que se incremente la refrigeracidn -
compensadore para reducir la tenpe ratura del -
refrigerante al nivel de entrada deseado, El -
dispositivo 208 de cambio de calor proporciona
la refrigeracidn compensadora de las pérdidas-
debidas al calor de cristalizacidn del material
objeto de cristalizacidn yde las pérdidas de
refrigeracidn en las paredes de las torres de
cambio de calor y aparatos asociados. Como va-

riante, el refrigerante puede contener un re -
frigerante voldtil y puede establecerse una re

frigerac ién compensadora dejando que parte de-

este material se vaporice exteriormente a la -
torre, enfridndose as{ el refrigerante. E1 li-
cor madre, libre del 5 al 95#4 de ague cristali
zable, y después del cambio de calor con el re
frigersmte, es retiradode la torrd 209 a tra-
vés del conducto 212.

Se entiende la posili lidad de usar mas
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 = lucién acuosg pueden
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ser separadas en una o més torres de tratamien-
to. Cuando las torres se usan en serie, pueden-
ponerse en funcionamiento a temperaturas sicesi-
vamente inferiores.

Seguidemente se describird un plan deta
1lado para la separacion 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 el agua salada es cristal i
zado de una solucidn 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 le criba fommando una metriz crig
talina que es lavada por el refrigerante entran
te. Los cristales de hielo son separados de la
m yor parte del licor madre por la criba 312 y-
desviados hacia el conducto 310, continuando el
descenso del licor madre, que se retira. del fon
do de la columna 309 a través del conducto 314;

como licor madre primario & una temperature com
prendida entre 1 y 10°F de la temperatura de en
trada del refrigerante,.

En este versidn se usen cinco torres de -
cembio de calor, de las cuales s6lo una se 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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mentacion fria de refrigerante de aceite hidro-
carburo inmezclable en la torre 303 a través -
del conducto 305. E1l refrigerante frio es mrte
del refrigerante que se usé para congelar el =
agua en la torre 309 y, aunque ahora se encuen-
tra por encima & la femperatura de congelacidn
del agua, estd todavia suficientemente frio pa-
ra reducir sugtancialmente la temperatura de la
dl imentacion de agua antes de introducir tal ali
mentacidn en la torre de cristalizecidn 309. El

refrigerante o el agua salada, indistintamente,
pueden pulverizarse como la dispersi dn densa en

lag torres de cambio de calor. La uvwniformidad -
del temafio de las go titas pulverizadas no es im-

portente cuando se usan las torres simplemente

como cambiadores de calor; sin embargo, se ob -
tiene una trensmisidn de calor més eficiente y-
hay une menor tendencia a la formaci on de emul-
giones cuando las gotitas puiverizadas estén -
agrupades de una manera relativemente densa y -
gon de un dldmetro uniforme.,

La alimentacién de agua salada, sw tan-
cialmente reducida en su temperatura pero por -
encima de su temperatura de congelacidn, es 1~
tirada del fondo de la torre 3U3 de cambio de -
cal or a través del conducto 304, pasando a la -

torre 302 de cristalizacibn de agua a través de
la cabeza pulverizadora 308 en forma de une den

se dispersidn de gotitas de didmetro uniforme -

que descienden y entran en contrach & coniraco-
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rriente con una fase fria 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 pulverizadora 313, El
refrigerante se introduce en el fondo de la =~
torre 309 a una temperatura sustancialmente in
ferior al punto de congelacion del agua salada
¥y sale por la parte superior de dicha torre -
309 a una temperatura de 1 a 10°F de la alimen
tacion de agua salada entrante.

TLa mezcla de cristales de hielo que con
tiene parte de licor madre ocluido, asi como -
una cantidad menor de refrigerante (que ha des
plazado licor madre en la operacidn de lavado)
eg retirada de la zona inferior de la torre 309
a través del conducto de salida 310 a una ten-
peratura intermedia a la de cristalizacidn y &
la de entrada del refrigerante. Puede utilizar -
se un adecuado dispositivo de bombeo, no mostra
do, pars facili‘tér el desplazemiento 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 inmeyz -
clable ocluido del licor madre secundario, Eg--
te licor sale de la centrifugadora 315 a tra -
vés del conducto 316 y es combinad con el li-
cor madre primario en el conducto 314 por la -
véalvula 332 en una sola corriente que circula

por el conducto 318, Imego se somete el licor
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caliente de la torre 303, introducido en la to-

rre 319 a trevés del conducto 307, en la citada
torre 319 de dispersi n densa de una maners Si-
milar a le descrita con relacidn & la torre 303,
pare recuperar la refrigerad 6n del licor medre
frio y para enfriar el refrigerante caliente,
El refrigerante caliente, reducido en su
temperatura por el cambio de calor en la torre-
319, es retirado a través del conducto 321 y se
incrementa en una proporcidén menar la refrige -
recion mediante el dispositivo de refrigeracidn
compensadora 333. Luego se combina el refrige -
rente frio con una porcidén del refrigerante del
conducto 322 que se usé para fomer los crista-
les de hielo en la torre de cristalizacidn 309,
¥y como corriente combinada en el conducto 334 -
se mezclan con isobutano 1fquido mediente una -
valvvla mequadd;*a 335, introducigéndose en la to
fre 323, que contiene el dispositivo de refrige
recidn primario. En la torre 323 se reduce la -
presi on y el isobutano 1liquido presente en el -
refrigerante se evapora, enfridndose asi el res
to del refrigerante a la temperatura de entrada
para la torre de cristalizacidn 309, cuya tempe
ratura es sustancialmente inferior a la de con-
gelacion de la solucidn de agua saleda que ee -
estd tratando, El refrigerante as{ enfriado &
retira por el conducto 311, quedando listo para

Su nuevo uso en la torre de cristelizad én 309.
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El refrigerante de isobutano vaporizado

es retirado por arriba a través del conducto -

325 y condensado por el compresor 324. E1 isobu
tano liquido 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 el isobutano relativamente calien-
te, enfridndose asf el isobutano liguido. En la

fusidn, todo refrigerante oleoso ocluido en los
cristales de hielo es liberaio y disuelto en el

isobutano. El agua fria litre 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 el con
ducto 335, pudiéndose combinar con el refrigeran
te ligeramente enfriado del conducto 321 y cir-
aldndose hasta la torre de vaporacidn por cen-
telleo 323.

El plan anteriormente descrito represen
ta una mdxima conservaci én de la capacidal e fri

gerante, reduciéndose as{ al mfnimo el grado de
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refrigeracidén con que ha de incrementarse el sig .

tema. La pérdida principal de refrigeracidn en -

este plan serd en el equipo.

En todo proceso en el que haya de obte -

nerse agua potable economicamente de agua salada

o marina, la conservacién de la refrigerac én, -

el eficiente cambio de calor y la pureza del -
produc to acuoso son de la mdxima importancia, El

plan anterior e 8 una version que tieme en cuenta
todos estos aspectos y proporcior}a agua potable
& un costo minimo, Evidentemente, variaciones ta
les como el uso de una o mds torres de cristali-
zacion en-paralelo o en serie se encuentran den-
tro del campo de la anterior descripeion.

En la concentracion de bebidas y corrien

tes de desechos, por ejemplo, en las que hay una
tolerencia considerablemente mayor en cuanto a -
empleo de rfrigcracidn y pureza dl agua separa-
da, no se requiere tal esguema o plan eficiente,
En tales casos, puede utilizarse un plan mas -

sencillo y similar al desfrito en la figura 5.

A efectos de simplificacidn, se han omi-
tido de los dibujos varias bombas, valvulas de -
reduccidn de presidn, vdlvulas mezcladaras y epa
ratos auxiliares,

En otra versidn de esta invencidn, se -
concentran bebidas tales como jugos de narenja,-

limdn, uves, vegetales, = luciones azucaradas, -
leche, etc., mediante la sepuracidn del 65 al 85%

sproximadamente del agua presente en la bebida o}

“
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soluciones. El proceso de cristalizacidn enfrio
es ventajoso porgue no afecta perjudicialmente-
al sebor y contenido vitam{nico de los jugos =
tratedos, obteniéndose unas sustanciales econo-
mias en la concentracidn por congeleaci én respec-
to a la obtenida por la concentracidn mediante-
evaporacion del agua presente, En le concentra-
cidn de los jugos por separacidn de hielo, pue-
de utilizaerse una adecuada temperatura de rwfri
geracidn inicial de 25 a 68¢F aproximadamen te,-
y preferibleme nte de 25 a 35¢F, con una tempera
tura de refrigeracion final de O a =59F aproxi-
madamente. La bebida tratada se introduce en la

torre o torres de refrigeracicdn en forma de den

sa dispersidn a una temperestura de 25 a 68eF,

con una temperatura de salida de O a 30¢F. El

refrigerante se introduce inversamente a una -~

temperatura de -5 a ¢ 25°F y sale de la torre a

una temperatura aproximada de 20 a 659F.

De manerae mdloga, se concentra la cerve
28 por separacion de agus en fomma & cristales
de hielo, Debido al contenido alcohdlico de la-
cervega, la temperatura de entraia & 20 a 30¢F
aproximadamente, que es ligeramente inferior a
la empleada para los jugos de frutas, se usa -

con una temperatura final de =10 a 0°F aproxi-—--

nadanente, Por consiguiente, el refrigerante se
introduce a una temperatura de -15 a +25¢2 y se-

retira a la temperatura de entrads de la cerve-

za, gproximadamente de 15 a 30°F,
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En el tratamiento de corrientes de dese-
chos industriales que comprende solidos disuel -
tos para concentrarlas antes de su eliminacidn,-
la co_rriente de desecho se encuentra normalmente
é, la temperatura a la que se retira de un proce-
so particular, Por ejemplo, en la concentraciodn
de licores de sulfitos de desecho de un proceso-
de febricacidn de papel con sulfitos, los lico -
res se obtienen normalmente a we temperafura de
220eT a.proicimadamente. Un licor de desecho de
s11fitos puede enfriarse rapidamente mediante -
esta técnica de dispersidn densa como queda des-
crita de una temperatura de 28Q¢F aproximadamen-

te a2 una temperatura inme diatamente supe rior a -

su punto de congelacidn, de 20 a 30eF aproximada
nmente., En e sta operac idn no se forman cristales-
de hielo y el aparato se usa sbdlamente como efi-
ciente medio de cambio de calor, El licor de =—-

alfito enfriado a 20-309F aproximadamente se -

pasa luego a una segunda torre de scuerdo con la
presente invencidn, en cuya torre se separs del
50 al 80% en volumen del agua presente, El agua-
separeda en forma de cristegles de hieloes rela-
tivamente pura y puede eliminarse vertiéndola a
rios o corrientes de manera convencional., El li-
cor madre concentrado que se sépara. de los cris-
tales de hielo puede secarse ulteriommente por -
evaporacidn y t ransportarse y/o deshacerse de &1

de cualquier otra menera,

Otras aplicaciones utiles del proceso an
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teriommente descrito pueden encontrarse en la -
recuperacidn de soldos disueltos de corrientes-
acuosas mediante la separacidn de prdcticamente
todo el agua de acuerdo con este invencion. El1
5 concentrado 1fquido puede recuperarse o en cier
tos casos puede obtenerse un producto separardo
la cantidad menor de agus que queda mediante pro
cesos convencionales de evaporacidn, Este procg
so puede emplearse también para purificar sdéli-
10, dos disueltos mediante repetida cristalizacidn
del disolvente acuoso de los sélidos disueltos.
Egte proces presenta otras evidentes -
utilidedes en las industrias farmacertices y -
quimicas para la deshidratacidn de prodwetos -
15, quimidos, medicinas, vitaminas, antibidticos y
otros compuesgtos famaceuticos sensibles al ca-
lor.
La presente invencidn queda adicional -
mente ilustrada por los siguientes ejemplos,

20, _BJEMPLO 1.

Se pulveriz6 en una columna de tratamien
to0 un destilado medio deKuwait con ebullicidn -
del orden de 560 & 640¢F, de un punto de nebulg
sided de 42¢F aproximadamente y un punto de ver

25; tido de unos 402F y conteniendo aproximadamente
un 12% en peso de cera, en foma de densa dis -

persién de gotitas oleosas de didmetro uniforme

de 6,007 pies aproximadamente, ILa temperatura -

de entrada de la alimentecidn fué de unos TOCFe

30, El srea de pulverizacidn se protegid contra el
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torbellinoe de la corriente de refrigerante de -
salmuera en fase continua por medio de un defleé
tor anular de una altura ver tical de 1 a 4 pulga
das aproximadamente,. Fl refrigeran te inmezclabe
comprende un 28 % de solucion de salmuera & -
cloruro cdlcico que se introdujo por la parte -
svre rior de le torre & una temperatura aproxima
da de -5¢F, Las gotitas pulverizadas de aceite-
forman una densa dispersidén y ascienden como ca
pa densa de esferas de temafio uniforme a contrs
corriente con una fase refrigerante descendente
a une velocidad aproximada de G,0l5 pie por se-
gundo. La retencidn del aceite o densidad volu-
métrica de las gotitas de aceite era del 75% =~
aproximadamente del volumen de la torre. Esto -
proporciona un ritmo de enfriamiento de 2 a 30F
por minuto aproximademente. La cera del destila
do medio cristaliza dentro de las gotitas pulve
rizadas y forma una mezcla de aceite y cera en-
la parte superior de la torre que fué retirada
a una temperatura de OeF aproximadamente, La fa
se refrigera te inmezclable continue fué retirg
da del fondo de la torre a una temperatura apro
ximada de 652F, Se agregd solucidn de salmuera-
edicional & la mezcla de aceite y cera retirads

de la parte superior de la torre, de manera que

la mezcla contuviese un total aproximedo del 12%

en volumen de salmuera oclufda, La mezcla de =

salmuera, aceite y cera se envid luego a la cen

trifugadora que separd la cera del aceite des -
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parafinad. ZEl resultante aceite desparafinadt;ﬂ

tenfe un punto de vertido y de nebulosidad de -

CeP eproximadamente, Se observo que la concen -

tracidn de cera en el destilado medio quedaba -
5. reducida al Of (mediante andlisis MEK a O2°F).

La separacién de los cristak s de cera-

del aceite puede efectuarse por filtracidn o -
centrifugecidn., La adicidn de un disolvente a -
la alimentacidn de aceite parafinado 0 a la mez_
10, cla de aceite y cera precipitada afecta directa
¥y ventajosamente las proporciones en que pueden
seperarse el aceite y la cera, Sin embargo, ineg
peradamente se ha observado que una concentra -
cién total del 10 al 15% en volumen del refrige
15, rante de salmuera de cloruro cdlcico en la mez-
cla de aceite y cera, como queda descrito, pro-
porciona uneficaz y econdmico grado de separa-
cién de la cera respecto al aceite sin la adi -
cién de un disolvente., Este grado noe s tan ele
20, vado como el que se obtiene con el disolvente,-
sin embargo, tiene por resaltado unas sustancia
les econdmicas del equipo requerido para afadir
el disolvente y separarlo del acei t& desparafi-
nado, cuyas econdmicas contrarresten el mas len
254 $0 ritmo de separacidn. Puede verse en la figu-
re 4 de los dibujos que cuando se encuentra -
ocluido del 10 a2l 15 % en volumen de salmuers,
basado en la mezcla de aceite y cera, se obtie-~

nen un ritmo de filtracién de 5,5 galones de -

30, aceite desparafinad por hora por pié cuadrad,
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aproximadamente. La oclusidn de la salmuera. con

el aceite duranie el enfriamiento produce una =

masa de cera filtreble sin necesidad de disolven

te., Cuando no se afiade al aceite salmuera ni -
disolvente, la masa enfriada de aceite mrafing
do es imposible de filtrar. Unas mayores propor
ciones de salmuera, de hasta el 90% por ejem-plo,
reducen el paso de aceite a través del filtro a
2,6 galones de aceite gesparafinado por hors -~
por pie cuadrado. Aun con.la presencia del di -
solvente, al incrementarse la centidad de sal -
muere ocluida, la ventaja conseguida por el di-
solvente rearlta gradualmente amuleda, La pre -
gencia de la salmuera en la torre de refrigera-
cidn mientras se efectia el enfrimamiento ayuda
e evitar que se fijen cristales de cera adyacen
tes formando una matriz gelatinosa que detiene
al aceite, Con salmuera, el sistema pe ymare ce -
fluido y el 1liquido aceite-salmuera es liberado
0 desprendido de la cera. Fl lavado de la mez -
cla de cera cristalizada filtrada con salmuera
produce aproximadamente uns reduccidn triple en
el contenido de aceite ocluido en la cera (del
53 al 19%). E1 lavado con salmuera presenta una
notable ventaj sobré el lavado con disolvente.
en el sentido de que no se requiere la operacidn
de recuperacidn de disolvente. La efectividad =
del lavado con salmuera resulta adicionalmen te

incrementeds sfisdiendo un agente especifico de

actividad superficial no idnico & las almuersa.
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Lo adicidén de tan s0lo el 0,1 al 3% de Tergi -
tol NP-35 (compuesto nonilfenoltéxido comercial

mente obtenible) disminuye el contenido de =
aceite de la cere del 19 al 129% en peso aproxi

mad amente

Se ha observado también que la adicidn
de una cantidad crfstica de un modificador -
cristalino al proceso de separacidn por cent
fugacidn o filtracién incrementa sustancial —-
mente el grado de separacion de la cera respec
to a la mezcla de aceite y cera, El modificador
cristalino que ha reaxltado ser particularmen-
te efectivo es el HO-10, que es comercialmente
obtenible y que quimicamente consiste en un ——
polistireno alquilado que tiene un peso molecu
lar crioscdpico de 700 a 3,000, Cuando se afia-
de a un destilado medio que ha sido mezclado -
en una relecion de 1:1 entre destilado y disol
vente MEK en las proporciones del 0,05 al 0,09%
en peso de modificador respecto a destilado, -
se observd un incremento en el grado de filtra
cidn del 300 al 400%. Sin embargo, la eficacia
del modificador estd relacionada en cierto mo-
do con la concentracion de disolvente y salmue
ra presentes en la mezcla a separar,

EJEMPLG 2,

Se diluye con 2 volumenes de un disol-

vente consistente en un 56% de MEK y un 44 % -

de tolueno un material de aceite lubricante -

con punto de ebullicidn del orden de 850 a =
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1100eF, teniendo una concentracion del 20% en -
peso de cera, un punto de vertido de 115eF y un

punto de nebulosidad de 1259F, y se calienta &

una ten peratura de 115¢F y se pone en contacto

a contracorriente con un refrigerante de salmug
ra en la foma descrita en el ejemplo 1. Se in-
troduce un 28% en peso de solucidn de selmuera-
de cloruro calecico en el refrigerante de cera a
una temperaturs de =5°F y se pulveriza el acei-
te lubricante e el fondo del refrigerante en -
forma de dispersidn denss de gotitas de tamafio

uniforme de 1/8 de pulgada sproximadamente de -

didmetro, que mscienden en la columna a contra-

corriente con la f ase refrigerante continuva des
cendente a una velocidad aproximada de 0,018 -
pié por segundo. Esto proporciona une refrigers
cidn de las gotitas a un ritmo uniforme de 2¢F

aproximadamenté por minuto, Se retira la mezcla
de aceite ycera que contiene aproximadamente -

un 12% en volumen de salmuera ocluida de la par

te superior de la torre y se centrifuga de acuer
do con el procedimiento anteriommente expiicado.
La cera desaceitada resultd contener un 31% en
peso de aceite.

EJEMPLO 3.

Se calienta a 200¢F un aceite totalmen~-

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

Luego Se introduce a razon de 350 B/D/pie cua

drado de seccidn transversal de la columna en
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forma de dispersi dn densa de gotitas de temafio
uniforme con un didmetro aproximado de 3/16 de
pulgada . Le densa dispersion asciende por la -
columna a une velocidad aproximada de 0,02 pié
por segundo, A una temperatura aproximada de -
379F penetra agua por la parte superior de la
columna & rezén de 157 B/D/pié cuadrado de 1a
columna y enfria lentamente las gotitas de -

aceite crudo & razdn de 22 por minuto hasta -
402F a medida que descienle por la columna a -
contracorriente con las gotitas de aceite ag -
cendentes., E‘l agua sale del fondo de la colum-
na a una tempe ratura aproximada de 87¢F, E1 -
aceite crudo enfriado mds los solidos wred pi-

tados, son retirados de la parte superior de -

la columna y enviados luego a la centrifugado~
ra, que separa aproximadamente un 8% de s61li -
dos basado en le alimentacidn, Bl aceite despa

rafinado resultd tener un punto de vertido de-

40°F y se recogid para su ulterior elaboracidn.

EJLMPLO 4.

Un destilado pesado de Kuwait con pun-
to de ebullicidn del Jrden de 640 a T30eF apro
ximadamente, un punto de nebulosidad de 42oF -
aproximadamente y un punto de vertido de 40oF
aproximademente y contenien®d un 10% en peso -
aproximadsmente de cera, fué puesto en contac-
t0 a contracorriente y desparafinado de acier-

do con el procedimiento descrito en el ejemplo

1. Se retird de la parte superior de la torre-
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'de contacto una mezcla de aceite y cera que con-
'tez;{a aproximadamente un 1 5% en volumen de sal ~
nuera ocluida. Esta mezcle se cargd en una cen -
trifugadora de pila de discos de un didmetro no-

minal de 9 pulgadas que funcionaba a 10,000 rpm,

y modificada de acuerdo con una versidn de esta-
invencion, segin se explica anteriormente, & un

ri’cxﬁo corregpondiente a 45 galones de mescla de-
aceite y cera por minuto., E1 correspondiente rit
mo de reciclo de la salmuera para mantener la in
terfase sdlmuera-aceite en la deseada posicidn -

para la separacién de cera, era de 0,97 a 1,91

galones por minuto de salmuera de reciclo, que-~

compensarie una veriacidn de gravedad e specifica
de la alimentacidn de aceite de 0,85 a 0,89, reg
pectivemente, Regulando el ritmo de reciclo de -
la salmuera, pudo cambiarse la situacidn de la -
interfase continuamente s n interrumpir el fun -
cionamiento de la méquina para compensar el cam-
bio de gravedad especifica del aceite. Esta in -
venci én selva la necesidad de interrumpir el fun
cionamiento de una centrifugadora sin modificar

de pila de discos para cambiar el didmetro de la
contencidén anular a fin de compensar un cambio -
de gravedad especifica en ls alimentacidn de acei

te.

EJEMPLO S5,

En otro ejemplo de ests invencidn, se DO

ne en contacto a contracorriente con un refrige-

rante de aceite comestible ligero, juge de naran
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jas frescas conteniendo aproximadamente un 0,005,b

de aceite y una relacl on de azucar a acido de -
13 & 1 aproximadamente. Se introduce el Jjugo de
naran ja como dispersidn densa de gotitas de dia
metro uniforme y se pone en c ontacto 00;1 la fé-
se refrigerante continua., Se introduce el jugo-
de naranja en una dispersi dn densa de gotitas de
didmetro uniforme y se pone en contacto con la-
fase refrigerante ®ntinua. Se lleva el jugo de
nsranja a una primera torre a una temperastura -
sproximada de 68¢F y se enfria rdpidamente a -
unos 30°F en la torre que se emplea sélamente -
como medio de cambio de calor. Luego se pasa el
Jjugo & la parte superior d la segunda torre a

una temperature aproximada de 30°F en cuya to -
rre se pone en contacto a contracorriente y de-
meners andloga con el refrigerate introducido

en el fondo de la torre a una tempe rafura de 10
a 20°F aproximadamente. Los cirstales de hielo-

ge forman inicialmente dentro de las gotitas de
jugo de naranja en la perte superior d& 18 to -

rre yse desarrollan a medida que descieren a
contracorriente con la fase continus ascenden’cé
de refrigerante., Las gotitas de jugo de naraﬁja
son enfriadas a razén de 1 a 4 ¢ por minuto, fa
ciliténdese la formacion de grandes cristales -
de hielo y concentrandose el jugo de naranja con
una pérdida minime de sdlidos disueltos en los-
cristales de hielo., Fl enfriamiento de las go-

titas de jugo de naranja y el desar:ollo de los
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mos tengan suficiente tienpo mientras se desa -

rrollan para rechezar los s6lidos disueltos, -
que de otro modo quedarian ocluidos. Los crista
les de agua se separan del fondo de la columng

con la solucion concentrada de jugo de narenja,
resultando tener un tomsfio comprendido entre -
200 y 50@ micras, Se hallan presentes muy po -
co8 cristales pequeflos. Se introducen los cris-
tales y la solucidn concentrada de jugo de na -
ranja en una cantrifugadora de ceste en la cue-
ge separan los primeros., Se retira aproximada -
mente un 50 % en volumen de la alimentacidn de

jugo de naranja en forma de cristales de hielo-

reletivemente puros,

Luego se pone en contacto el concentra-
do frio de jugo de naranja a contracorriente y
en una segunda torre de cristalizacion a una -
temperature inferior para separar un 50% de vo-
Tumen del concentrado restante en formede cris-
tales de hielo. E1l concentrado final es agproxi-
madarente de un volumen igual a la cuarta parte
del original y se introduce en recipientes y se
congela para su envio,

EJEMPLC 6.

Se pulverigza en una columne de trate -
miento como la descrita en la figura 5 de los -

dibujos, leche fresca, pura de una tempe rdtura
de congelacion de 25 a 30°F aproximademente, en

forma de densa dispersidn de gotitas de didmetro
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uniforme de 1/8 a 3/8 aproximadamente & pulge-
da. Fl didmetro de las gotitas es generalmente

doble al didmetro del orificio a travds del -
cual aquellas han sido pulverizadas. La tempera
tura de entrada de la alimentacidnes de 28 & -
32¢F aproximadamente, El drea de pulverizacion

se protege del torbellino del refrigerante de -
fase continua por medio de un deflector anular-
que tiene una altura vertical de 1 a 4 pulgadas

aproximadamente, La cebeza pulverigadora tiene-

de 3 2 6 pulgadas de didmetro. La alimentacion
se introduce a través de los orificios a razdn-
de 0,1 a 0,3 pies por segundo, E1l refrigerante
immezclable comprende un hidrocarburo destilado
medio puro que se introduce por el fondo de 1la
torre a una temperatura de -5 a 20°F aproximada
mente.

Las gotitas acuosas pulverizadas forman
una densa dispersidn y descienden en una densa
capa de esferas de tamafio uniforme a contraco -
rriente con la fase refrigerante ascendente, la
retencion de las gotitas o densidad volumétrica
de las mismas es del 65 al 75% aproximadamente-
del volumen de la torre, Esto proporcions un =
ritmo de enfriamiento de 1 a 3°F por minuto -
aproximadamente. Una porcidn del agus presente
en la leche cristaliza dentro de las gotitas —-
pul erizadas y forma cristales de hielo. La so-
lucidn concentrada de leche es retirads a una -

temperatura aproximada de 10 & 25¢F, La fase re
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frigeran te inmezclable continua se retira de
la parte superior de la torre a una temperatu-
ra de unocs 30¢F.,

La mezcla de cristales de hielo puede-
lavarse con refrigerante o con una pequefio -—-
cantidad de agua pura para separar 1los sodlidos

de leche ocluidos, Los cristales lavados pue -

den gepararse del refrigerante o cualquier con
centrado restante por medios convencionales. -
De acuerdo con este proceso, la alimentacion -
de leche puede experimentar una reduccidn de '—
volumen del 75 % aproximadamente, El agua res-
tente puede separarse del concentrado pore va-
poracidén 2 la temperatura ambiente a fin de -
obtener una leche en polvo seco, Ademds, la ma
yor parte de la refrigeracion empleads en el -
enfriamiento del licor madre y en la formacidn
del hielo se recupera poniendo separadamente -
en- contacto el refrigerante caliente con los -~
crigtales de hielo separados y el concentrado-
frio,

EJEMPLO 7.
De manera andloga Se concentra cervezg

nwediante la separacidn de agua como cristales-
de hielo. Debido al contenido alcohdlico de la
cerveza la temperatura de entrada de 25 a 30¢F
se emplea adecuadamente con una temperature fi
nel de =10 a 15¢F, El refrigerante se introdu-
¢e a una temperatura de 15 a + 20¢F y se reti=-

ra a una temperatura intermedia a la de entrada
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del refrigerante y la de cristalizecidn de la -

i

ceWeza, aproximadamente de 1:5 a 25eF, De esta

manera, se retira del 65 al 75 % en volumen de
la alimentacién de cerveze en foma de hielo -
cristalizado., Al reconstituirse el concentrado

con agna y efectuarse la carbonacidn se observs
que tiene un sabor y aromae aceptables y que no

ha resultado perjudicialmente afectado por el -
proceso de cristalizaciodn.

EJENPLO 8.

En otro ejemplo de esta invencidn, se -
pone en contacto una solucién tipica de agua sg
lad@ conteniendo un 3,5 % en peso de cloruro -
sédico como conteminador principal, con un re -
frigerante de hidrocarburo destilado medio Cq4
aC 14! a contracorriente, en cuyo ejemplo la -
solucidn de agua salada se introduce como dis -
persidn densa de gotitas de didmetro unifomme -
por la parte superior de la torre y se pone en
contac t0 con el refrigerante de fase continua -
introducido en el fondo de la torre. Fl agua sa

lada es introducida a una temperatura aproxime-
da de 68¢F, enfridndose rdpidamente a una tempe
ratura de unos 302F en una torre, como previa -
mente se describe, usada sélamente como medio -
de cambio de calor. Iuego se lleva el agua salg
da fria a una segunda torre g una tempe ratura -
aproximada de 30¢F, en cuya torre entra en con-
tacto a contracorriente yde maners similar con

un refrigerante introducido a vna tempe retura -
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de 25 a ~heF gproximadamente. Los crigstales d‘

hielo se formen inicialmente en la parte supe -
rior de la torre dentro de lasvgoti_tas pul?ﬁj_
zedas y descienden a con‘crac;’orriente, mientras
axmentan de tamafio, con la fase refrigerante -
continua asoendtente; enfridndose con el refri-
gerante a razbn de 0,5 a 2¢ por minuto, facili
tando la fomacidn de cristales de hielo sus -
tancialmente libre de sulidos disuweltos oclui-
dos.

El enfriamiento del agua salada por de
bajo de su punto de congelacidn y el desarro -
llode los cristales ge controlan de menera -
que los Wltimos tengan suficiente tiempo mien-
tras se desarrollan para rechazar sdélidos di -
sueltos, que de otra manera quedarian ocluidos.
Los cristales de hielo son retirados del fondo
de la columna con el licar madre, resultando -
tener un teamafio com:rendido entre 150 y 1000 ~
-micras., Se enchientran muy pocos, si es que -
hay algun pequefio ¢ ristal.

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 -
continuemente con licor madre recirculado pars
geparar cristales de hielo sustancialmente pu-
ros, Se funden e stos cristales y revelan un -
contenido inferior a 300-500 partes por millén,
aproximadamente, de cloruro sodico, cuya asua-

es adecuada psra usos diversos como agua pota-
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‘ble. Se separa aproximadamente del 10 al 30% en

volvmen de la alimentacidn como agua dulce, pre
sentando el restante licor madre una concentra~
ci6én del 4 al 64 en peso de sales, El licor ma-
dre frio y los cristales de hielo son sometidos
separadamente & cambio témmico con el refrigeran
te para recup rar refrigeracidn. Luego se. dese~
cha el licor madre.
EJEMPLO 9.

En otro e jemplo de la invencién, se con
vierte ague salada en agua potable. El agua sa-
lada se introduce por la parte superior de la -
columna de dispersidn densa a una temperstura -
de 31¢F aproximademente, en forme de dispersion
densa de gotitas de d dmetro uniforme y se en -
fria a unos 282F medien te contacto a contraco -
rriente con una fase refrigerante ocontinua as -
cendente de un aceite de destilado medio que a1
fra en el fondo de la columna aproximadamente a
21,897, El refrigerante sale por la parte supe-
rior de la columna a una tempe ratura aproximada.
de 3CeF, El enfrimianebd de las gotitas de agua
salada a unos 289F cristaliza aproximadamente -
un 1% en pesgfie la alimentacidn de agua salada
en cristales de hielo relativamente libres de -
sal., El agua cristalizada y el licor madre pue-
den transferirse a una centrifugadora de cesta
en la que se separan los cristales de hielo del
licor madre. No se produce ninguna contaminaci én

de los cristales con el aceite. Luego se funden
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nade o potable que contiene menos de 500 ppm de

ClN=a.

EJEMPLO 10,

Se pulverizbd en una columna de tratamien

to como la descrita en las figuras 5 ¢ 6 de los

dibujos en forme de dispersidn densa de goti -
tas de agua de didmetro uniforme de 1/8 a 3/8 -
de pulgade aproximadsmente, una solucidn amosa
de cloruro sddico con una temperatura de conge-
lacién de 27 a 300F aproximademente y contenien
do un 4 % en peso de cloruro sdédico como conta-
minador principal. La temperatura de entrada de
la alimentacidn era de 30¢F aproximadamente, El
érea de pulverizacidn fué protegida del torbe -
1litho estable de la fase continue por medio de-
un deflector anular de una altura vertical de -
2 pulgadas aproximadamente, La cabeza pulveriza
dora tenfa aproximadamente 3~-1/4 pulgadas de -
didmetro y contenia orificios de 1/8 de pulecada
de didmetro sproximadamente. Sé introdujo la -

aliment aci 6n a través de los orificios a una -

velocidad aproximada de 0,1 a 0,3 pieé POor se -
gundo. El refrigerante inmezclable comprendfs -
un hidrocarburo destilado medio que hervia a -
una temperatura del orden de 300 a 500¢F, que -
se introdujo en el fondo de la torre & una tem-
peratura de O a 20eF gproximadamente, Las goti
tas de agua pulverizada forman una densa disper

sidén y descienden en forma de capa denss de -
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gotitas de tamafio uniform'e a cdntraeorriente -
con la fase refrigerante continua ascendente.-
ILa retencidn de las gotitas o densidad volumé-
trica de las gotitas acuosas dispersas serdén -
aproximadamente del 35 al 60 % del volumen de
la torre. Esto proporciond un ritmo de enfria-
mien}to de 4 a 8 oF por minuto aproximadamente,

Del ﬁo al 20 % aproximadamente en volumen del -
agua| presente en la solucidn acuosa cristwlizd

dentro de las gotitas pulverizadas, formando -

erishales de hielo. Bl licor madre fué re tira-

do a|una tempe ratura de 26 a 28¢F aproximademen
.te. fi;a fase refrigerante inmezclable continva -
ge rétird de 1o parte superior de la torre & -

una ﬁemperatura aproximada de 25 a 28¢F,

: La mezcly de cristales de hielo puede -
puri){:‘icarse mds aun lavédndose con refrigerante

o cOIil una pequeiia cantidad de agua pura. Los -
oris*%ales lavados pueden separarse del refrige-
rante% 0 cualquier licor madre restente por me-

dios ]convencionales.

| Tos cristales de hielo obtenidos des

pués ide 1la centrifugacidn son fundidos y con

i
sisten sus tancislmente en agua pura adecuada

para usos como bebida. Tales cristales conten
drén iimenoss de 500 ppm de cloruro s6dico.

i Cuando se trata agua salada para obte~
ner asua dulce, teniendo en cuenta que hay un-
suminlistro précticamente inagoteble de agua sa

lada,§ puede resultar méds eficaz separar soéla -
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mentey del 10 al 20% eproximadamente del agua -
presente, ya que ésto puede hacerse a temperatu
ras razonables, evitdndose asi un gasto en con-
cepto de refrigeracion a bajas temperaturas. -
Ademds, como la mayor mart de la refrigeracion
empleada para enfriar el licor madre y formar -
el hielo se recupera en otras torres, la refri-
geracion compensadora se mantiene en un minimo.

La aplicacidn de esta invencion a ali -

mentaciones que contienen varios materiales s~

lidos disueltos y & suspensiones coloidales con

varios refrigerantes immezclables y con varios-
disolventes es fdcilmente evidente para un es -
perb en el arte seghn la anterior descripeidn.
La carsc teristica o aspecto critico de-
esta invencidn se encuentra en el desarrollo de
cristales en dispersiones densag de & titas de
tamaiio uniforme que no se aglomeran ni se adhig
ren entre s{ y se desplazan & una velocidad con
trolada y que =n enfriadas mediante au contac-
to a contracorriente con una fase continua de -
refrigerante, de tal manera que se obtiene un -
eficiente cambio de @lor entre las gotitas y -
el refrigerante y un desarrollo cristalino uni-

forme del materiel cristalizable dentro de las -

gotitas,
N O 7 A

Descrita suficientemente la naturaleza-
del invento, as{ como la menera de realizarlo -

en la prdctica, debe hacerse constar que las -
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disposiciones antériormente indicadas 8Son sus-
ceptibles de modificaciones de de talle, en -
cuanto no alteren su principio fundamental, -
Tanbién se hace constar que el invento corres-
ponde & una solicitud de Patente presentada en
norteamerica, acogiéndose, por lo tanto, & los
beneficios que conceden los Convenios Interna-
cionales en vigor y siendo lo gue constituye -

le esencia del referido invento y por 1o que -

se solicita Patente de Invencidn, por 20 afios,
en Espafia: "Procedimiento y aparato para la se-
paracibn de una sustancia cristalizeble del 1i
guido en que se halla disuelta"; caracterizén~

dose por lo siguiente:

12 ,"Procedimiento y aparato para la -
separacidn de una sustencia cristalizable, del
1{quido en que se halla disuelta", a partir de
un 1fmido enel que tal sustancia es soluble -
8 ciertas temperaturas e inéaluble a temperatu
ras inferiores, a cuyas temperaturas inferio -
res la referida sustancia es cristalizada a -~
partirde su solucidn, caracterizado porque en
cuyo proceso el 1liqido que contiene al mate -
rial cristalizable es enfriado desde la tempe-
ratura de alimentacidn a la deseada temperatu-
ra de cristalizacion mediante contacto a con -
tracorriente con un refrigerante immezclable,-
1fquido de densidad diferente a la de la = lu-
cidn que contiene la sustancia a separar, y en

el que el 1{quido que contiene la Sustandia -
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cristalizable se introduce en forme de densa -

dispersi én de gotitas de tamafio uniforme y el

referido refrigerante se introduce como fase

continua,

22, Procedimiento seglin la reivindica -
cién 1, caracterizado porque una mezcla que com
prende licor medre descristalizado, material -
cristalizado y refricserante 1iquido es retiradn
de la parte superior de una colvumna de contacto
& contracorriente a través de una rempa refrice
rante anular,

&, Procedimiento segin las reivingica-
ciones 1 y 2, caracterizado poraue el didmetro

uniforme de las gotitas pulverizadas que compren

den la dispersidn densa es de 9,53 a 0,79 mm.

48, Procedimiento segin las reivindice-
ciones 1 a 3, caracterizado porgue la densa dig
persidn de gotitas de Aidmetro unifarme es en -
friada a razdén de 0,13 a 82C por minuto.

58, Procedimiento segin las reivindica-
cioges 1 a 4, caracterizado porque la fase con-
tinua de refrigerante inmiscible liquido, se in
troduce en la parte superior de una columna de
contacto a contracorriente, a través de una bre-
cha de vapor.

6e. Procedimiento segun las reivindica-
ciones 1 a 5, caracterizado porgue la densidad-

volumétrica de la densa dispersidn de gotitas -

de tamafio uniforme comprende del 50 al 80f en -

volumen del volumen total de la columna.
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78, Procedimiento segin las relvindica-'
ciones 1 a 6, caracterizado por ponerse en con-
tacto & contracorriente una fraccidn de petrd -
leo que contiene cera con un refrigerante inmig
cible mas denso, introduciéndose dicho refrige-
rante & una temperatura inferior al punto de -
condensecidn de la citada alimentacidn, intro--
duciéndose esta ultima a una temperatura sure -
rior a su punto de condensacion en une torre de
cambio de calor mediante pulverizacién de dicha
alimentaciénven el fondo de la citada torre en-
forma de dense dispersidn, constituida por go -
titas de didmetro uniforme que ascienden en for
me de cepa movil de esferas proporcionando un -
méximo contacto y une eficaez transmision de ca-
lor entre el refrigerante y las gotitas, en el-
que se desarrollan cristales de cera a una velg
cidad controlada dentro de cada una de las gotji
tas pulverizadas.

82, Procedimiento segun la reivindica -
cion 7, caracterizado porque dicha fraccion de-
petrdoleo comprend un destilado medio que hier-
ve entre 235 y 360°C, conteniend del 6 al 12%
de cera, por el contacto a contracorriente de -
dicha fraccidn con una solucidn de salmuera de-
cloruro calcico inmezclable, cuya sSolucidn se -

introduce a una temperstura de -40 a +15'5eC y

la citada alimentacidn de aceite parafinado se
introduce a una temperatura de 21 a 492C en una

torre de cambio de calor pulverizando dicha =
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en forma de una denss dispersidn constitufda -

por gotitas de didmetro uniforme de un tamafio -
de 4,76 a G,79 mm de pulgada que ascienden en =
forma de capa mévil de esferas que proporcionan
una superficie mdxima de contacto entre la alj-
mentacidn de aceite parafinalo y el refrigeran-
te inmezclable y una eficaz transmision de ca -
lor entre los dos, separéndosé una mezcla de -
aceite y cera cristaligzada de la parte superior
de dicha torre de enfriamiento.

98, Procedimiento, segun las reivindica-

ciones 7 u 8, carac terizado porque las gotitas-

de aceite parafinado son enfrisdas a razén de -
0,55 a 1,65eC,

108, Procedimiento segin las reivindica-
ciones 7, 8 6 9, caracterizado porque el hidro-
carburo de petroleo se introduce a razén de =
0,76 a 7,6 metros cdbicos por:m2:de seccidn - |
transversal de la columna, por hora,

118, Procedimiento segunlas reivindica-
ciones 8 a 10, caracterizado porque la mezcla -
consta esencialmente de aceite parafinado y del
1C al 50% cn volumen aproximadamente de la cita
da solucidn de salmuera de cloruro cdlcico, ses
pardndose log cristales de cera yel aceite deg
parafinado por centrifugacion, ¢irculéndose di-
cho aceite desparafinado frio a una segunda to-
rre de cambio de calor y poniéndose en contacto

a contracorriente con refrigerante de sdlmera
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caliente inmezclable para enfriar sustancialmen~

"te el refrigerante caliente,

128, Procedimiento segun 128 reivindice-
ciones 7 a 11, caracterizado porgue se afde un-
modificador cristalino a Ia mezcla de aceite pa-
rafinado y salmueré. |

| .132. Procedimiento segin la reivindica -
cidn 12, caracterizado porque el modificador crig
talino es un copolimero de etileno y acetato de

vinilo gue tiene un peso moleculsr de 1500 a -

2,200,

148, Procedimiento segin las reivindica-
ciones 1 a 6, carscterizado porgue dicha sustan-
cia cristalizable es agua y el referido lfquido

que contiene a la sustancia cristaligzable es una

solucidén acuosa, conteniendo tal solucidn acuosa
el agua cr‘isfalizable que ge intmw duce en forma
de densa dispersi én de gotitas de tamafio unifor-
me, y en el que se desarrollan cristales de hie-
lo a un ritmo controlado dentro de cada una de -
las gotitas pulverizadas, separdndose los crista
les de hielo.

158, Procedimiento segin las reivindica-
ciones 1 a 6, caracte.izado porque el contacto a
contracorriente de la alimentacion comprende une
s lucion acuose de jugo de naranja, a una tempera
tura superior a su punto de congelacidn con un -

refrige:ante inmezclable a una tenye ratura infe-

rior gl punto de congelacidn de la alimentacidn,

comprendiendo dicho refrigerante un aceite comeg
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tible adecuadamente tratado que tenga un punto'
de congelacién inferior a -29¢C, efectudndose-
dicho contec 0 mediante pulverizacidn del jugo
de naranja en la parte superior de una torre -
de cambio de calor en forma de densa disper -
gién constituida por gotitas uniformes de un -
didmetro aproximado de 3,18 a 9,53 de pulgada,
descendiendo dichas gotitas en foima de capa -
mévil de esferas que son enfriadas a razdn de-
0,55 a 1,65 ¢C por minuto, separdndese subsi -
g@ientemente los resultantes cristales de hielo
y une solucidn concentrada de jugo de naranja.

168, Procedimiento segin 12 reivindica
cidn 14, care terizado porque dicha = lucién -
acuosa comprende una cervezs8 y una procion del
contenido acuoso de la misma es cristalizada,-
separdndose una mezcla de cerveza concentrada
vy agua en forma de cristales de hielo del fon-
do de la torre de refrigerse i6n y separéndose-
los cristales de hielo de la cerveza concentra
da.

178, Procedimiento segin las reivindi-
caciones 1 & 16, caracterizado ademds por la -
sepuracidn del material cristalizado en una cen
trifugadora de cesta,

188, Procedimiento segun las reivindi-
caciones 14 a 16, caracterizado poroue los =
cristales de hielo pasan & una segunde tor.e -

de cambio de cglor de dispersidn dense y entran

en contacto a con recorriente con el refrigeran
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te caliente para enfriarlo y recuperar refrige
racidn,
198, Procedimiento segun las reivindi-
caciones 1 a 6, caracterizado por el contacto
5e e contracorriente de una alimentacidn de solu-
cidn acuosa de sel de un punto de congelacidn
comprendido entre -2,77 y -1,12C y conteniend
de un 4 % en peso aproximadamente de cloruro -
sodico como contaminador principal, a una tem-

10, peratura superior a su punto de congelacidn -
con un refrigerante immiscible, & una tempera-
tura inferior al punto de congelacion de 1la -
alimentacidn, comprendiendo dicho refrigerante,
un aceite hidrocarburo destilado medio median-

15, te la pulverizacidn de la citada solucidn acug
ga de sal en la parte superior de una torre de
cambio de calor en forma de densa dispersidn -
constitufda por motitas de didmetro uniforme -
de 3,18 a 9,53 mm aproximadamente, cuyas goti-

20. tas descienden en forma de capa movil de esfe-
ras y son enfriadas a razén de 2 & 42 por minuy
to aproximadamente, y la separad én de los -
cristales de hielo y el licor madre del refri-
serante .

25, 202, Procedimiento segin la reivindica
cidn 19, caracterizado porque el ritmo de en -
friamiento de la ® lucidn acuosa d& alimenta -
cidn se controla de tal manera que los crista-
les de hielo puedan desarrollarse con la sufi-

30. ciente lentitud para poder rechazar sdélidos =
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disueltos ocluidos,.

| 218, Procedimiento segﬁn»las reivindica~
ciones 19 y 20, caracterizado poroue los crista-
les de hielo y el licor madre mezclados se sepa-
ran en una centrifugadora, lavéndose los crista-
les de hielo separados,

228, Procedimiento segin la reivindica -
cidn 21, caracterizado porque los cristales de -
hielo, son lavados con licor madre frio.

238, Procedimiento seghn la reivindica—
cidn 21, caracterizado porque los cristales de -
hielo son lavados con refrigerante,

248, Procedimiento segun las reivindica-
ciones 19 a 23, caracterizado porque el licor ma
dre concentrado es‘subsiguientemente geparado de
cristales de hielo esencialmente puros y el 1li -
cor madre frio se pasa a una seganda torre de -
cambio de calor donde se pone en contacto & con=-
tracorriente en foma similar con el refrigeran-
te de hidrocarburo caliente para enfriarlo y re-
cupe rar filtracidn del licor madre.

258, Procedimiento segin la reivindica -
cidn 14, caracterizado porque la solucidn acuosa
comprende leche pura,

268, Procedimiento segun la reivindica -
cion 14, caracterizado porque la solucidn acuosa
comprende corrientes de desechos indus trieales,

27a, Procedimiento segun la reivindica -
cidn 26, caracterizado porgque la corriente de de

sechos industriales, comprende licores de dese -
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chos de sulfitos.

' 288, Procedimiento segun las reivindica-
ciones 1 a 27, carac terfizad porgue el refrige -
rante es un hidrocarburo liquido fluorado, nor -
malmente gaseoso.

298, Procedimiento segun cualquiera de -
las reivindicaciones 1 a 28, caracterizado por -
la separcd on del material cristalizade del 1i -
cor madre en una centrifugadora mediente intro -
duccidn en ésta, junto con los materisles a sepa
rar, un 1liquido de mayor densidad que el licor -
madre y el material cristalizado, cuyo liquido -
mds denso reviste las superficies interms de la
centrifugadora formando una superficie sobre la-
que flota el material cristalizado, introducién-
dose también una'c;)ITiente separada de reciclo -
de dicho liquido mds denso, exteriormente al co-
no divisor de la centrifugadora, controlando la-
velocidad de introduccidon de dicho licor la posi
cidn de la interfase entre los liguidos mds lige
ro y més pesado, llevéndose la citada corriente-
de reciclo el material cristalizado de la inter-
fase y separdndolo de la centrifugadora.

308, Procedimiento seghn la reivindica -
cion 29, caracterizado porque el material crista
lizado es agrupado en la interfase entre los li-
quidos mas pesado y més ligero, y en el que la -
posicidén de la interfase es controlada por el -
grado de reciclo del liquido més denso,

318, Procedimiento segin las reivindice—
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ciones 29 6.30, caracterizado porque el grado ae
reciclo compensa continusmente las variaciones -
de densidad de la alimentacidn de la centrifuga-
dora.
5s 322, Aperato para la aplicacidn prictice
del procedimiento anteriormente de scrito,‘ carac-
terizado poroue comprende una columna cilindrica
vertical, una cabeza pulverizadora con orificios
sobresalientes uniformemente espaciads y un de-
10, flector anular situado en el borde externo de la
cabeza pulverizadora en un extremo de la columna,
y un ¢éispositivo para introducir un refrigerante
inmezclable que forma una fase continua por el -
0tro extremo de la columna, asi como medios para

15, retirar 108 respectivos liquidos por extremos -

opuestos de la columna respecto a aguellos por -
los que son introducidos.

338. Aparato segin la reivindicacidn 32,
caracterizado porque el lfcuido refrigerante s8

20, introduce en la parte superior de la columna &a -

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

348, Aparato segun las reivindiceciones -
32 ¢ 33, caracterizado porgue los medios para re

25. tirar el material de alimentecion estdn situados

en la parte superior de la columna y comprenden-

una cémer a enular qﬁe ‘se extiende todo alrededor
de la parte superior de 1la columna y en parte de

la longitud de la parte superior de la columna -

30. cilindrica vertical, quedndo le parte superior-
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de la referida columna, extendiendo se

de dicha cdmara en parte de la longitud descen
dente de la columna , comunicando la referida

cdmara con dicha columna por medio de abertu -
ras radiales situadas en la superficie externa
de la columna y aberturas radiales gituadas en
la saperficie interna de la citada camara, me
dando unidas dichas aberturas por un conductor
redial extendido desde la columna a la cémara,

quedando por consiguiente la cdmara separada y

témicemente aislada de la columma ; encontrén-

dose radialmente extendidos desde la parte su-
perior aproximadamente de dicha cdmara amular
y comunicando con ella, unos conductos de sali
da que se extienden horizontalmente en una cor
ta distancia y luego verticalmente hacia abajo
hasta el fondo de la mencionada cdmara, comuni
cando dichos conductos de salida con un medio
de separacién,

358, Aparato para la separacion de una
sustencia cristalizable del liquido, constitui
do por un centrifugadar de pila de discos per-
feccionad , en el que se separan liquidos de -
diferentes densidades, segun 1o esﬁecifﬂ:ado -
en las reivindicaciones 29 a 31, caracter izado
por comprender un dispositivo para circuvlar -
una corriente liquide densa, exteriormente al-
cono divigor de la centrifugadora y dentro de~
la cépsula externa de la misma, cuyo dispositi

vo de circulacidén comunice n la camara de la
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pila de discos a través de una abertura perifé-
rica situada en el cono Aivisor.

368, "Procedimiento y aparato para la
separecidn de une sustancia cristalizable, del-
1{quido en que se halla disuelta"; $al y como -
queda substancislmente descrita en la pre sente-

Menoria e ilustrado en los adjuntos dibujos.
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