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MEMORTIA DESCRIPTIVA
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El objeto de la presente invencién es obtener,

agua pura, de soluciones acuosas, mediante un procedimien

|

to de congelacién, que permite obtener cristales de hielo
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i de dimensiones notables y que son fécilmente lavables.

las ventajas de este procedimiento respecto de

los sistemas actualmente conocides son:

§ 1) produccién de agua de alto grado de pureza,

2) mayores rendimientos, entendidos como rela-
?cién entre agua producida y hielo formado,

3) menor consumo de energfa.

En el procedimiento objeto de la presente inven
: cidn, viens previsto que el enfriamiento de la solucién y

la formacidn de cristales de hielo se obtenga haciendo -

evaporarse un componente constituido por un liguido o mez-
- cla de lfquidos y que viene afiadido a la solucién.

‘ El componente afiadido es escogido entre la cla-
' se de lfquidos no miscibles con el agua y que tienen una =
. presién defrapor tal que a la temperatura elegida para las

i operaciones, la temperatura de ebullicidén de dicho compo=

; nente sea mis baja en un cierto valor prefijado respecto ﬁ

l la temperatura de cristalizacién de la sclucién a tratar,

|

. Este valor estd, preferiblemente, comprendido entre O.ZQCﬁ
§

29C, para poder mantener el grado de subenfriamiento den-%

tro de limites tales, que la relacién entre velocidad de

formacidn y velocidad de acrecentamiento de los cristalesﬁ

sea aceptable, !

Como componentes adicionales pueden emplearse

hidrocarburos de cuatro 4tomos de carbono, por ejemplo:

' nebutano, i-butano o similares; estos pueden ser empleados

. separadamente o en mezcla, de acuerdo con la temperatura

‘ de ebullicidn y de la presién deseadas. Para temperaturas'

" ,

! de cristalizacién muy bajas se d& la preferencia a los hiw
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i drocarburos clorurados o clorofluorurados, propanos y otsz

hidrocarburos similares y/o mezclas varias de los compues-
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. tar las dimensiones de los cristales formados precedente-

- mente, Aplicando el procedimiento escrito se ha obtenido

te de los dos siguientes fendmenos:

de nicleos de cristalizacién;

- hielo ya formados y acrecentadcs en el periodo precedente,

. tos arriba mencionados.
g La evaporacién del componente adicionado y la =
" consecuente formaclién de cristales de hielo, vienen provg
cadas por una serie de fases a presiones progresivamente
decrecientes. En cada una de estas fases la diferencia de
temperatura entre el componente evaporante y la solucién
congelante, debe ser mantenida entre 028C + 22C,

En todas las fases siguientes & la primera, la
mezcla alimentada estd farmada por la mezcla de hielo y -
solucién de la fase precedente, de modo que parte del hig

lo, que se forma en cada una de las fases, vaya a acrecen

una formacidn de cristales méds grandes que los obtenidos

por otros procedimlientos conocidos, por efecto concomitenw

1) el bajo grado de subeenfriamiento sirve para

2) la presencia en cada fase de cristales de -~

favorece el crecimiento de los mismos,

: Los grandew cristales formados, presentando -
‘una alta relacidén entre voldmen y superficie, retienen -
una menor cantidad de solucién concemtrada y pueden ser -

. m4s fdcilmente lavados con una menor cantidad de agua; la

economia en agua de lavado gira alrededor del 50% respec-

contener, entre niveles aceptables, la velocidad de formacién
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- efectda con una relacién igual a la méxima del proceso de

t titulo de ejemplo, una aplicacién de la presente invencién

igdimiento aplicado en el mismo y precisamente:
|

- L4 -
-to de los sistemas tradicionales.
los vapores del componente evaporante, provi -
inentes de los diversos periodos, son entonces comprimidos
| y enviados sobre el hielo producido, (rreviamente separado
ide la solucidn madre y lavado), a la presién correspondieﬁ
. te a la temperatura de fusiépdel hielo. De esta forma, sq
“obtiene un 1iquido constituido de dos fases inmiscibles: -
agua y componente afiadido que es separado por decantacién
y entonces reciclado. El agua producida es sucesivamente =
depurada por separacién y absorcién sobre sustancias acti-
vas. a
En el procedimiento de la presente invencién el
vapor es comprimido con relaciones de compresién progresi-
vamente crecientes, realizando asf una economia de energial

" del drden del 15-20% respecto a los procedimientos de un -

solo periodo o fase, en los cwles toda la compresién se -
i

i varias fases.

| Para mejor aclarar la invencidn, se ilustra, a

& la separacién de agua dulce del agua del mar, empleando

!

E

. para la aplicacidn del procedimiento un aparato de dos —%
{

unicas fases.
: Los dibujos anexos ilustrandicha forma de ejec

' ¢cién del equipo, algunas variantes del aparato cris.t:aliz_r

. dor, asf como los principales diagramas relativos al ; \rocé

: !
|
la fig. 1 muestra el diagrama de la variacién !

'del punto triple del agua de mar, en funcién de la varia -

{,
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| cién de la concentracidn;
i de la cristalizacién de la solucién en los dos periodos.

1a presidn del vapor del componente adicional, en funcién

~de la temperatura, en el caso de que el componente sea -

; desarrollo vertical.

. que en la fig. 3 se ha ilustrado el diagrama de variaciones

. de la presién del vapor, en funcidn de la temperatura. la

- 5

la fig. 2 ilustra el diagrama de la variacién de¢

la temperatura de evapoaracién del componente adicional y

la fig. 3 muestra el dlagrama de la variacién de

butano;
la fig. L es un esquema de un equipo para la rea
lizacidn del procedimiento.
Ia fig. 5 muestra una seccién longitudinal, es-

quemitica, de una variante de un aparato cristalizador de

la fig. 6 es una representacién andloga de una
variante de un aparato cristalizador, de desarrollo hori-
zontal.

Es sabido gque el agua del mar, con concentracién
salina de un 3,5 % aproximadamente, cristaliza a unos =
-1,92C, El agua de mar, a dobe concentracidn, cristaliza
alrededor de =3,92C. y la triplemente concentrada a alre-
dedor de ~6,59C, como se puede ver por el diagrama de la
fig. 1.

En la forma de ejecucién ilustrada se prevé la
separacién de agua dulce, dejando una solucién salina -
concentrada 1,8 (63,000 ppm), (ver fig. 2).

Como componente evaporante se ailade butano, del

temperatura de equilibrio inicial es de unos =2¢C y la -




10

15

20

25

. -~ 6 =
| final -3,520.

En la primera fase, la fuerza motriz es mante-
nida entre un valor méximo correspordiente a la tempera -

tira de 0,8-1,59C, por ejemplo 1,59C para lo cual la prg

sién de la primera fase serd de 690 mm Hg (temperatura de
- ebullicién del butano a-3,52C). Deseando mantener en la

 dicha fase un valor minimo de fuerza motriz a 0,52C, 1la

~ salmuera deberd hacerse venir a una concemtracién de 5hg/l

- correspondiente a la temperatura de equilibrio de -32C,

La wmezcla de hielo y salmuera pasa al segundo
periodo en el cual, manteniendo el mismo valor minimo de

la fuerza motriz, el valor méximo de la misma es de 1RC,

En este segundo periodo, la velocidad de nucleacidén es muy
inferior a la del primero, lo que es todo ventaja para el

. acrecentamlento de los cristales provinentes del primer -

i periodo. g

Para obtener valores inferiores de la fuerza =

motriz méxima siempre para el control de la dimensidn de -

g
- los cristales, seria necesario aumentar el nimero de fases
t

Ia regulacién de la fuerza motriz méxima viene
iobtenida simplemente regulando la presién en cada fase, =
‘mediante un dispositivo de control de la presidén de tipo

_convencional y no representado., El valor mfnimo viene re-

?gulado, dimensionando el equipo de modo que se tenga el -

tiempo oportuno de permanencia de la solucién en cada pe-

l
Priodo.

i
i En cada periodo opera un agitador oportuno parai
|

i
]

i aumentar la velocidad de acrecentamiento de los cristales,:
gdisminuyendo la resistencia a la difusidén de materia y de E

i
1

; > ] ) ey
calor, que se acumulan sobre la superficie de los cristales.
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% Para me jorar la eficacia de la agiraciénm, es tqi

bién conveniente introducir en cada una de las fases el -
componente evaporante desde el fondo, de modo que la solu-
cidén sea agitada también por el efecto de las burbujas de
vapor, que se forman a proximidad del punto de inmersién
del dicho componente,

En la fig. 4 se ha representado un equipo adap=-
tado a la aplicacién del procedimiento, en el cual -~l- es
la entrada de la mezcla, que; en este ejemplo, estéd cons=

tituida por agua marina y butano. Dicha mezcla viene for-

zada a pasar por los intercambiadores de calor El vy E2

atravesados en contracorriente el primero por el agua pu-
' rificada producida y el segundo por lasalmuera separada de|
la mezcla, Viene indicado por Cl el aparato cristalizador

que es la parte principal del equipo y que puede ser rea-

lizado tambien en las dos variantes Cla y Clb de las figu
ras 5y 6 .

El aparato cristalizador ilustrado en fig. 4 -
es de dos periodos y de desarrollo vertical, par lo que el
conductole aduccidén de la mezcla -2- llevard a la boca de
entrada -3=-, que se abre en la cémara superior que cons =
tituye el primer periodo tras haber sido emriquecida por -
la aportacidén del componente adicional, reciclado por me -
dio del conducto =1l5=-, como se deserihird mds abajo. Dicho
componente reciclado es tambien alimentado a través de un
orificio separado de ingreso ~l8=-, en cada una de las cé=-
maras de tratamiento sucesivo a la primera, y correspon -
dientes a los siguientes periodos., El recipiente Cl estéd

separado por particiones transversales -19-, en tantas -
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‘cémaras, como periodos se han previsto; dos en la forma 4
ejecucién de la fig. 4. BEn cada una de dichas cédmaras est
prevista una boca de salida -ll-, del componente adicionall
transformado en vapor, el cual viene conducido por el con-

ducto -12- a un aparato compresor CR 1, que lo comprime ﬂ
|
la presién de condensacién.

Del fondo de la dltima cémara de tratamiento,
través del orificio de salida -4-, fluye la mezcla hielo
y salmuera que, a través del conducto -5-, en el cual est
inscrito un grupo bombeante pcl, es enviada a la gqlumna
Elavado C2. Parte de la mezcla puede ser reciclada a través
%del conducto =-6-, E1l lavado es efectuado con ayuda de una

Eparte del agua pura obtenida, derivada a través del tubo -
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|
L—?-, por la bomba pc2, y enviada a la boca de descarga -10

%-8— al tubo -16- de descarga de dicha agua que conduce a
%la boca de salida =17~ . Los cristales son lavados de la =

ksalmuera en el aparato C2, la cual es aspirada por el tubo

Dichos cristales son llevados por medio del conducto -7-,
al aparato C3, donde son hechos fundir, haciend¢tondensar
sobre los mismos el vapor de butano, provinente del com -
presor CR1l a través del tubo =13-,

la mezcla que emerge de la base de la torre (3,
por medio de la bomba pe3 y del tubo-lk, pasa al decantadol
D1, en el cual el agua pura es alejada a través del tubo -
-16~, ' mientras que el componente adicional es reciclado =
al cristalizador Cl, por medio del tubo =l5«-,

De los varios aparatos que componen la instala-
cién, el nuevo, como ya se ha dicho, es el cristalizadar.,

Este es realizado poniendo los pericdos en serie vertical

M J

{figs. L y 5), o bien horizontal (fig. 6).



10

15

20

25

- 9 -
-Bn la forma de ejecucidn de la fig. 4, el «
equipo incluye uneristalizador de dos periodos y a desa~
rrollo vertical,

En la fig. 5 se ilustra un cristalizador Cla
similar a tres periodos. Las partes funcionalmente equi-
valentes son indicadas con los mismos nfimeros, afiadiendo
el fndice »ar. En la fig. 6, a su vez, se ilustra otra -
variante en Ja cual el cristalizador Clb es horizontal,
El cristalizadar Cla est& formado, como en la versién de
la fig. 4, por un recipiente cilindrico dividido en tfes
o mis periodos mediante particiones horizontales 19a, =
provistas de abertura 20a.

En las formas de ejecucién de las figuras i,
5, la mezcla agua de mar-butano, es introducida por la
boca 3 (respectivamente 3a) del primer periodo y es man~
tenida en agitacién por un primer agitador -22-, respec-
tivamente ~22-a. El nivel sobre el fondo de cada una de
las clmaras es mantenido por medio de un tubo de rebose
=20~ (202), de altura aproplada. En dicha solucién se -~
puede tener un sistema de agitadores -22-(22a), coaxiales
y accionados por un solo motor M (Ma).

En el caso de cristalizadores a desarrcllo -
vertical, la mezcla salmuera y hielo desdende a los perio |
dos sucesivos inferiores, por gravedad, por medio de con-
ductos =~23~, que comunican la zona inferior de cada tubo
de rebose con la cédmara de tratamiento situada debajo; el
cierre hidratlico es asegurado en cada periodo haciende
defluir la mezcla a través de un tubo-rebose de altura -

aproplada.
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| En los periodos sucesivos al primero, el butano
es introducido en los cristalizadores a desarrollo verti-
cal, desde el fondo de cada una de las cémaras a través de
los orificios -18- (18a), que estdn asociados a los respec|
tivos distribuidores -24~, (24a), lo que favorece la tur-
bulencia de la mezcla, coadyuvando a la accidn de los res-
pectivos agibadores =22~ (-22a-), situados en el interior
de cada una de las cémaras de evaporacién y sobre los res-
pectivos distribuidores -24- (24a) del butano.

El cristalizador Clb de desarrollo horizontal, «
;(fig.6) es similar a los mrecedentes. Comprende, ﬁér lo -
| tanto un recipiente cilindrico, dividido en tres o mis pe-
Eriodos por particiones sustancialmente verticales 19b, do-
étadas de abertura 20b.
| Como quiera que entre las cémaras existe una ade
. cuada diferencia de presién, la mezcla de hielo y agua flu
ye libremente de un periodo al otro, pasando a través de -
la abertura -20b-, dispuesta de modo que se obtenga un re-
bosadero de altura suficlente para mantener en cada perioe
do un nivel conveniente de la mezcla a tratar,

Inmediatamente después de cada rebosadero se ha
previsto un deflector-desviador-2l-, que constrifie la mez-
cla hielo-agua, a seguir el curso mds oportuno, para favo
recer la turbulencia y evitar zonas muertas, con posibilie
dad estancamiento de la salmuera. La turbulencia es tam ==
bién aumentada ulteriormente en cada clmara, por un agita-
dor «-22b- operando en el fondo de la cémara misma, y accigd
nado por un motor Mb,

En el primer periodo el bubano mezelado directa-

-mente al agua del mar es introducido por la boca 3b, mien-
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itras que en cada uno de los otros periodcs sucesivos es -
%aﬁadido butano, derivado por medio del tubo ~15~ del sepa-
!rador D1, cuyo butano es introducido a través de las bocas

=18b= vy distribuido por los di stribuidores -2,b-.

NOTA REIVINDICATORIA

=g I

| Bn esta patente de invencidn se reivindica:

l l.~ Procedimiento con su correspondiente aparato
%ara la separacién de agua dulce, de soluciones acuosas, -
bajo la forma de cristales de hielo, mezcladas con un 1f -
hpido o mezcla de liquidos, escoglidos entre la clase de -
ios inmiscibles con dichas soluciones y teniendo un punto
he ebullicidén inferior al de la solucién, cuyo procedimien
fo se realiza en un equipo, en el cual la presién es regu-

lada de modo tal que la temperatura de ebullicidn del com=

Eonente afiadido resulte siempre inferior a la de congela -

! ento de la solucién, caracterizado porque la presién del
Eistema var{a en el tiempo, de modo que, la correspondiente
temperatura de ebullicidn del componente afiadido sea infe «
rior en no més de 28C, a la de congelacién de la solucién,
la cual obviamente se reduce con la formacién de cristales
ﬁe hielo.

2.~ Procedimiento con su correspondiente aparato
segin la reivindicacién 1, caracterizado porque la tempe=
ratura de ebullicién del componente adicional es mantenida
por debajo de la de congelacién de la solucién en 0,5 &
lecC

3.~ Procedimiento con su correspondiente aparato

segin la reivindicacion 1 y/o 2, caracterizado porque tan
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* adicional decrecientes, reduciendo solo limitadamente la

- 12 -
pronto como el componente adicional se evapora, se intro-
ducen nuevas cantidades del mismo en estado lfquido.

Le- Procedimiento con su correspondiente apa-
rato seglin las relvindicaciones 1 a 3, caracterizado por-
que la temperatura de ebullicidn del componente adicional
es mantenida inferior a la temperatura de congelacidn de
la solucién, variando la presién y haciendo aportes suce-
sivos de componente adicional, utilizando productos o mez
clas de productos, siempre mds volatiles, con el fin de =

obtener temperaturas de ebullicién del componente lfquido

presién del sistema.

5.~ Procedimiento con su correspondiente apa-
rato, segin las reivindicaciones 1 a L, caracterizado por
que el procedimiento es llevado a cabo en sucesivos perio-
dos, siendo mantenidas, en los periodos sucesivos al pri-

mero, condiciones de pred 6n decrecientes, de manera que

la temperatura de ebullicién del componente adicional pers

manezca, al variar la presién inferior, en no mds de 22C
(preferiblemente alrededor de 0,5-12C) a la de congelacidn
de la solucidn, la cual obviamente se rebaja progresiva -
mente en los periodos sucesivos, con la formacién de cris-
tales de hielo.

6.~ Procedimiento con su correspondiente apa=
rato segin las reivindicaciones 4 y 5, caracterizado pore
que, tan pronto como el componente adicional se evapora,
se introducen en los sucesivos periodos del sistema, ul-
teriores cantidades del mismo en estado liquido.

7 .= Procedimiento con su correspondiente apa=-

l
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| siempre mids voldtiles y escogidos de manera que se tengan

l— w 13 -

'rato, segin la reivindicacion 6, caracterizado porque se

vari{a la naturaleza del componente introducido en los di-

versos periodos, utilizando mezclas conteniendo productos

temperaturas de ebullicién decrecientes del componente -
adicional, en los periodos sucesivos, pero sin tener que
rebajar exceSivamente la presi én en los dltimos periodos.

8.= Procedimiento con su correspondiente aparatg
como en las reivindicaciones 4 a 7, caracterizado parque -
los cristales de hielo formados en los varios periodos, -
son llevados a atra¥esar en todo o en parte, los periodos
sucesivos,

9.- Procedimiento con su correspondiente apara-
to para la realizacién del procedimiento, segfin las rei -
vindicaciones 1 a 8, comprendiendo un aparato cristaliza-
dor de al menos dos periodos, un conducto para la aduccién
al cristalizador de la = lucién salina a depurar en mezcld
con el componente adicional, conductos para separar del -
cristalizador la mezcla, comprendiendo los cristales ya -
obtenidos, el componente adicional y la salmuera, conduc-
tos que estdn asociados a medios de separacién y de lavae
do y conductos para separar del cristalizador el componen
te adicional al estado de vapor, caracterizado porque el
cri stalizador comprende, al menos, dos periodos, realizae
dos en cémaras situadas en serie, en las cuales tienen lu
gar los periodos sucesivos, estando estas cémaras asocia-
das entre si de manera que tengan una pared comin, en la
cual se ha establecido un rebose de altura apropilada, de

manera que la mezcla pueda pasar de un periodo al otro por
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la simple diferencia de presidn, estando cada cdmara dota-
da de una abertura para la separacién del componente adi =
cional al estado de vapor, en tanto que en la proximidad -
del fondo de cada cémara sucesiva a la primera, esté pre -
vista una boquilla para la aduceidn del componente adiclo-
nal al estado lfquido.

! 10.~ Procedimiento con su correspondiente apa-
Zrato segin la reivindicacion 9, caracterizado porque el =
cristalizador es de desarrollo horizontal y la mezcla en -
E'crance de congelacidén, pasa de un perfodo al otrg por sim-

iple diferencia de presién.

i

} 1l.~ Procedimiento con su correspondiente apa-
'rato, segin lefeivindicacion 9, caracterizado porque el -
Ecristalizador es de desarrollo vertical y la mezcla, en -

curso detongelacién, pasa de un periodo al otro por dife

1

rencia de presidén y por gravedad.

12.-Procedimiento con su correspondiente apa

rato, segln las reivindicaciones 9,2 1ll, caracterizado por
que las cédmaras correspondientes a los varios periodos del
cristalizador, operan unos mezcladores.

13+~ Procedimiento con su correspondiente apa-
rato, segin la reivindicacion 9 a 12, caracteri zado porque
los conductos de separacidén de los vapores del componente
adicional, extraidos de cada uno de los periodos preceden=-
tes, conducen a un compresor, que comprime dicho component4
adicional el cual es llevado después en contacto con el =

hielo formado en el cristalizador y sucesivamente separado

de la salmuera que después es lavado, de modo que, en el
}etorno de dicho componente al estado liquido, se provoca
I

Ta fusién simultdnea del hielo, que se encuentra en con =
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tacto con el mismo. Y

Yo~ » PROCEDIMIENTO CON SU CORRESPONDIENTE APA
RATO PARA LA SEPARACION DE AGUA DUICE, DE SOLUCIONES ACUQ
SAS, BAJO 1A FORMA DE CRISTALES DE HIELO », de conformidag
en un todo en lo esencial y fines industriales a lo desc#
crito en la precedente memoria descriptiva y graficamente
representada en los adjuntos planos para su mejor compren
sién/

Esta memoria consta de QUINCE hojas escritas 6

mecanografiadas por una sola cara a doble espaclo.

Maarid, 7 FED, 1968

; Por autorizaclé del interesado.
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