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El presente invento se refiere a un procedimiento

[ para eristalizacidén continuz, en el que se utilizan al me-

nos dos etapas de cristalizacidn,

Se utilizan en cierto ndmero de industrias cris-
talizadores dé etapas miltiples continuas y se usan, entre
otras splicaciones, en la precipitacidn de hidréxido de
aluminio durante la fabricacidén de 8zido de aluminio, Un
cristaiizador noderno pars lé precipitacién de Al(OH)3'eQ_
el proceso Bayer tiene usualmente diem o mds depdsitos en
serie, Los c¢ristales y el licor residuzsl fluyen'de un dend
sito al sigulente sin ordenacidn alguna de cristales. Se
clasifioa la corriente que abandona el Yltimo depndsito.

Ia fraccidn grosera de cristales constituye el producto,
mientras se hace regresar una suspensidn de los cristales
nds finos al primer depdsito de la serie para una doble
finalidad, es decir para proporcionar;primeramente gérme—
nes para la cristalizacidn en el pfimer depdsito y para
aumentar el tamafio de cristales producto. La precipitacidn
en los depdsitos se efectia manteniendo el licor sobresa-
turédo'con enfriamiento sucesivo de los depdsitos de la se-—
rie,.

Entre las desventajas de dicha disposicién se pue
den mencionar gque 7

a) la separacidén despuds del Gltimo depdsito se

complica y encarece, ' |

b) la distribucidn por tamafios de cristales en el

producto no es la deseada y puede dar lugar a
dificultades en la ulterior manipulacidén del
producto,,y

¢) la disposicidn es sensible contra las inesta-
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bilidades del procesc.

Se conocen de la bibliograffia de patentes algu—
nas realigaciones de crigstalizadores que superan al menos
parcialmente estas desventajas,. !

5 Asi, la patente norteamericana 3,607,113 se re~ '
fiere a wn cristaiizador de etapas o fases miltiples cone
'V'tinuas para hidréxido de aluminio. Estas etapas estdn co-
rnecta&as en serie de manera que se hace pagar una corriernse
1fquida que contiene sélo cristales finos desde una etapa
10 ra la siguiente. La descarga de la dltima etapa se hace pa~
sar a w depdsito de separacidén gque tiene dos salidas. La
primers descarga cristales exentos de liquido para trata-
miento ulterior y la segunda descarga cristales y algo de
1{quido, Este dltimo es hecho recircular a la primera eta-
15 pa de la serie, 7

Adends de ello, el conteﬁidé de cada etapa se
hace circular periddicamente a través de un ciclén u otro
tipo de separador. Aqui se separan las particulas mds grue
sas y se hace regresar la corrienve restante a la citada
20 etapa. Sélo se hace circular una etapa de cada vezs y esto
se inicia cuando los cristales constituyen el SO%Vdel VO
lumen de la suspensidn, _ '

El principio de la construccién no es ni a con-
tra corriente ni a favor de corriente para lasg particulas
25 mds gruesas/més finas. Los cristales mds finos no se exclu
yen completamente del producto debido a que un cielén no
puede eliminar todos los cristales finos derlos gruesos.

El proceso es g6lo parcialmente continuo. No se dice si se
pueden compensar las inestahilidades deirproceso.y, si eg

30 asi, de qué modo,
26127
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De la publicacidén alemana DAS 1.107.200 se conoce

" una cristalizacidén de etapas miltiples para la fabricacidn

de sal en grano grueso por enfriamiento en vaclo. Segﬁﬂ’&i
cha publicacidn, se usa cristalizacidén en contracorrients
vy se trénsportan 1fquido y cristales mds finos en sentide
opuesto al de log cristales mds gruesos. La contracorrieate
tiene lugar por el hecho de tenep cada etapa un tubo dé’»;
clasificacidn. |

La corriente de liquido total del proceso deba- -

fluir hacia arriba a través del tubo de clasificacidn dé,;}

cada etapa. Con ello estd predeterminado el flujo pasanie- -

total de cada una de las etapas simples de la serie y no-
se puede utilizar para fines de ajuste. Como los eristales
finos no pueden ser tampoco hechos regresar a la etapa pre
cedente de la serie como cristales Tinos, no es posible ob
tener una distribucidén definida de las particulas finas en
tre las etapas. Asi, no es posible obtener un producto que
tenga una distribucidn elegida de tamafios de producto,

Segin la citada publicacidn alemana, es ventajo-
so dejar que se separen cristales mds finos del liquido que
se descarga de la Ultima etapaz y mezelarlos en la alimenta
cidén de la primera etapa. A medida que se toma el producto
de esté etapa, existe la posibilidad de aue el producto
contenga ceristales finos,

También se conoce de la patente alemana 888,090

la cristalizacidn continua de mfltiples etapas. Dicha vaten

. te se refiere a un procedimiento y a un aparato para.la con

centracidn continua de cristales de hielo. E1 aparato con-
siste en un cierto nimero de etapas y los cristales mds

gruesos se hacen pasar en contracorriente a la solucién y
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leorriente de suspensién desde cada etapa a wma centrifuga de

tales gruesos se hacen pasar a la etapa precedente, mientras

i
i
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a2 los cristales finos, Esto se consigue haciendo pasar wna

clasificacidén asociada u otro separador en el que los cris-

gue el liquido ¥y los cristales finos'se devuelven a la etapa
de la que proceden, El tamafio de cristales no se puedé ajus—
ter durante el funcionamiento del aparato. Ademds, se hQCC-
paser de unae etapa a la siguiente una corriente principal de
1fquido correspondiente a la corriente de alimentacidn y crigp_
tales mezclados. Con dicho aparato, se evita que log cristae~
ies finos sigan a los cristales producto, .

Sin embargo, en el procedimiento de la citada pa-
tente, es posible controlar el tiempo de permaﬁencia en cada
etapa sélo para los cristales gruesos y no para los finos,
El cristalizador estd construido agi debido a que las parti-
culas gruesas llevan con ellas relativamente menos liguido
que lag particulas finas., El unico requisito para la distri-
bucidén del tamafio de cristales en el producto es gue los crig
tales tienen que ser tan grandeé como sesg posible,

EL presente invento se refiere a un procedimiento
para la cristalizacién continua a partir de una solucidn de
al menos un material cristalizable, en el que la solucidn es '
alimentada a la primera de una serie de etapas de cristali~
zacién con cristalizacién parcial en cada etapa, siendo so-
metida la suspensidn paroialmente cristalizada a clasifica-
ciéﬁ en cada etapa, siendo hechs pasar la suspensién desde
la dltima etapa a un separador que seﬁara y devuelve una cé
rriente de cristales restente a la {ltima etapa y descargén
dose la sgolucién restante del separador v siendo tomadqs de

la primera etapa los cristales producto.
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la mejora que caracteriza el procedimiento segin
el presente invento es que los cristales parcialmente de~
sarrolladbs se hacen circular en circuitos constituidos ﬁbf
dos 0 mds etapas de gristalizacién subsiguientes de la’sé;
rie y mediante sus conductos de conexién, con 1o que una
corriente de suépensién pafcialmente cristalizada, después
de la separacién de una fraceién gruesa por clasificaciéﬁ,:
es hecha pasar desde una ebapa é*la siguiente de la serie,
mientras que una corriente de suspensién de retorno se hace
pasar en cqhtracorriente en la serie desdehuna etapa a la
precedente sin clasificacidn y una suspensidn de cristalesﬁ
producto es tomads de la primera etapa a través de wuna co-
luma de elutriacién (ftubo de clasificacién hidrdulica) en
contracorriente con la alimentacidén entrante que devuelve
a la primera efapa cristales parcialmente desarrollados.
.Ademés, segln una realizacidn adicional del inven

to, la alimentacidén que llegae a la primera etapa que puede
‘alimentar parcislmente en el fondo de la columna de elutria
cién a través de una conducto bifurcado. De este modo los
cristales producto procedentes derla primera etapa serdn
principalmente mayores que un tamafio de particulas especi--
fico que se puede'ajustar'independiente&ente de todas las
otras actuaciones de control, 7

Segin el-invento, también el nivel de lé primera
etapa se puede ﬁtilizar ﬁara controlar la corriente de ali-
mentacidn a través del conducto bifurcado por meiio de unos
’medioé de confrol. Como tales medios de control se puede
utilizar una bomba o una vélvula,

Ademés, segin el invento, una parte de la suspen-

sidn de cristales producto procedentes de la columna de
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elutriacidén se puede hacer pasar a travéds de unos medios

—de control adicionales (bomba o vdlvula) de nuevo a la

» primera»etapae De este modo la descarga de cristales pro-
ducto de la primera etapa se puede ajustar.independiente~
mente de la clasificacidn en la columna de elutriacidn,

Adenmds, segin el invento, la corriente de suge
pension parcialmente cristalizada entre dos etapas se pue
de conectar nidrdulicamente mediante una v4lvula con la
corrieﬁte de suspensidén de retorno entre estas mismas doé
etapa.. J<

Ademds, segin el invento, el nivel de liquido en
wna etapa puede controlar unos terceros medios de control
(bomba o vdlvula) para la corriente de suspensidn parcial;
mente cristalizada en la etapa.

Ademds, segin el invento, la corriente de sus-
pensién‘parcialmente cristalizada procedente de la dltima
etapa puede controlar la corriente de solucidn restante
procedente del separador simultdneamente con la corriente
de cristales restantes que es mantenida inalterada.

Segin el invento, la clagificacidn después de
una etapa se puede realizar en wn dispositivo que retiene
cristales que superan una velocidad lineal elegida para la
suspensidn de suspensién parcialmente cristalizeda en el
aispositivo, v la velocidad lineal elegida se puede contro-
lar por medio de una bomba varieble en la corriente de sus
pensidn parcielmente cristalizada, .

Ta clasificacidn de los erisbales en la corrien-
te de suspénsién parcialmente cristalizada se puede regu—
lar asi independientemente de todas las otras actuaciones

de control.
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| zada para llegar a la etapa siguiente,

el fondo de la columa de elutriacién, la corriente de sus

representen un drea de superficie determinada,

tribucién en torno al tamafic medio y su tamafio minimo se

' pueden asi regular dentro de ciertos limites independiente

_A. El tiempo de permanencia para cristales por encima de un

.',I,.-,,_t,: el
i
/ Hoja nGm. 7

Ademds;, segin el invento, la clasificacién se pue
de realizar por el hecho de estar la etapa formada como un
depdsito que comprende una cdmara de clasificacidén anular

por la que debe pasar la suspensién parcialmente cristali~

Segin el invento, la corriente de suspensidn de
retorno se puede controlar por nmedio de unos cuartos mé&ids
de control (bomba o vilwvula), '

AsI, la corriente de suspensién de retorno se »us
dercon%rolar independientemente de todas las otraS'actuacig
nes de control. ‘ _ ;

Segin wna caracteristica mds del invento, un dis -
positivo mecdnico o electrdnico puede coordinar el mando de

los medios de actuacidn para la alimentacién que entra en

pensidn de cristales producto dque regresa a la primera eta
pa, la céfriente de suspensién parcialmente cristalizada y
la corriente de suspensién de retorno de modo que a los erig
tales producto se les dé una distribucidn de tamafio de paxr

ticulas predeterminada y/o que 'los cristales de cada etapa

El tamefio medio de los cristales producto, su dig

mente de otras acciones de regulacién.
Comparado con procedimientos anteriores para la

eristalizacidn continua en wna o mds etapas, el procedimien

tamafio de producto minimo se puede en principio variar ili-

TU

- to segln el presente invento ofrece las siguientes ventajasi
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mitadamente para wn volumen de cristalizador dado, Para un
“régimen de produccidn dado, se permite uma reduccidn del
volumen ds cristalizador,

' B. Una distribucién mejorada de tamefios de cristales en el

I) No hay cristales ﬁenores que un tamafio minimo
elegido,

II) El temafio de los cristales expresado come yezo

medio se puede seleccionar dentro de ambos 1i-

_ mites.

IIT) Ia dispersiéﬁ en forno al tamaifio medio se pue
de elegir dentro de limites especificos,
C, El funcionamiento se puede hacer estable sin ningtm gra-
do sustancial de influencia sobre la distribuciln de crista
les producto,
D. Son supérfluos separadores especiales para separar crig
tales finos y gruesos. )

Todos los procedimientos continuos para la recrig
talizacidén desde wna solucidn se pueden realizar en princiw
pio por medio del procedimiento segin el presente invento,
Esto se aplice independientemente de si la sobresaturacién
se crea por enfriamiento, evaporacidn, éalificacidn, reac~
¢idn, o combinacidén quimicse de estos.

Agimismo, la cristalizacidn que ha sido realizada
hasta shora en una sola etapa se puede mejorar>de mds de una,
manera por el hecho de realizarse mediante ¢l procedimiento
segﬁntel presente invento, pero el mayor provecho técnico y
econémico se conseguiré presumiblemente en relacidén con pro
cegos de cristalizacién que ‘tengan gque realigarse en,un-cieg

to nimero de tapas. Un ejemplo es la precipitacidn de
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Al (OH)3 en el pfoceso Bayer para la preparacidn de {4xido
'fda aluminio, Aqui la eficacia de la precipitacidn de mate~
| rial cristalizable es baja y los cristales producto tien-
den a ser demasiado finos,
| El invento- se descriﬁiré a continuacidn mds de-
talladamente con referencia arlos dibujos; en los cuales:
La figura 1 es wn esquema que ilustra los priﬁbi—
pios del cristalizador utiliéado en el procedimiento seg%ﬁ~
el presente’inventp;
Iz figura 2 muestra una disposicidu para 1arcoe
nexién de las etapas en el cristalizador que se utiliza;- .
' La figura 3 muestré una disposicidn para el sumi
nistro de la alimentacién y para la descarga de cristales
- producto en un cristalizador utilizado en el procedimiento
del presente invento:

Ia figura 4 muestra un esquema de principio paraw)
eristalizador de miltiples etapas anteriormente conocido
con clasificacidén y recirculacidn externa; y

La figura 5 muestra la distribucidén por tamafios
de cristales expresada en peso en el producto para ejemplos
concretos AL, A2, A3 y F3.

En la figura 1 se muestra'un cristalizador con
tres etapas 1, 2 y 3. Ia conexidn entre las etapas 2 y 3
estd mostrada interrumpida. Ello indica que el cristaliza-
dor utilizado en el'procedimiento de la presente solicitud

"~ puede comprender mds etapas. Como se ha mencionado anterior
mente, el modo en. que se produce la sobresaturacidn carece
de-importancia. La sobresaturacidn se pgeae conséguir, por
ejemplo, mediante enfriamiento, No se han indicado en la

figura disposiciones de enfriamiento, pero el enfriamiento

Y
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se ppede realizar, por ejemplo, disponiendo las respectivas
etapas con mantas de enfriamiento o serpentienes de enfria-
miento o conduciendo la alimentacidén a los respeétivoé G-
pésitos a enfriar en un intercambiador de calor, .

Se pueden utilizer medios corbespondientes para -
el posible suministro de calor cuando se crea la sobresatv-
racién por svaporacién. '

Cada etapa tiene una disposicién para la cifcﬁlg,
cién interna, En la figura esto se muestra como bombas neé,
mébicas a pfesidn 24, 25 y 26, respectivamente. El aire a
presidn es suministrado a través de un conducto que tiene
gu salida inmediatamente debajo de la abertura inferior al
tubo en la respectiva bomba neumdtica a presidén. Ia circu-
lacidn interna puede ser proporcionéda alternativanente por
medio de agitadores mecdnicos.

Cada etapa tiene un conducto.de rebose 4, 5 y 6,
respectivamente., Cada etapa, con excepcidén de la primera,
tiene también un conducto de flujo inferior 7 y 8, respec-
tivamente. Cada etapa estd provista ademds de una disposi-
cidén para la clasificacién del rebose. Las disposiciones de
clagificacién para los reboses estdn mostradas en la figura
como camaras anulares 9, 10 y 11, respeﬁtivamente, pero tanm
. bién se pueden utilizar otras disposiciones, como por ejem

plo hidrociclones, Las dimensiones de la cémara anular de-
termiuan ia velocidad lineal del liquido para un éaudal Vo~
lumétrico dado y determinan con ello el tamafio de los crig
tales gue no siguen la fraccidén fina, '
Ia etapa 1 tiene, en lugar de un conducto de flu-
jo inferior, una columna de élutriacidn 12 que estd en un

distribuidor 20 de liquido el cual estd conectado a un fil-




P-67.512

26127

10

15

20

25

30

1 filtro 13 puede ser sustituido por otro aparato apropiadé

Hoja nOm. ll

tro 13 a través del conducto 21. Para un caudal volumétrico
dado en adelante a través de la columna de elutriacidn, el
didmetro de la columna de elutriacidn estd determinado'§0r

‘el tamafio minimo aceptable de cristales en el producto, EI.

para la separacidén de material sélido de uwn 1fguido, por . .
ejemplo una centrifuga. Los.cristales producto que son sef;
parados del filtrado estdn indicedos por una flecha 22, mien
tras qué 23 sefiala el conducto de retorno para el filtrado.

' La solucidn que ha de ser cristalizada se suminig
tra a través de un conducto 14 con conductos bifurcados 1871
¥y 19, respectivamente,

El rebose procedente de la Wltima etapa se hace
pasar a un depdsito de separacidn 15 que tiene una caja de
reboée 16 paras el licor consumido y un conducto.de recircu=~
lacién 17, En lugar de wn depdsito de sedimentacién para la
separacidn se puede utilizar un hidrocieldn o un filtro.

Durante el funcionémiento, el cristalizador es alij
mentado con alimentacibn a través del conducto 14, Ia mayor
pgrte es suministrada a través del conducto bifurcado 19 y
el distribuidor de liquido 12 en la etapa 1. Desde el fondo
de la etapa 1 los eristales de tamafio aceptable se hunden
como producto en la columna de elutriacidn. Para mantener
ﬁn nivel constante en la etapa l,'una parte de la.alimentba~
cién se puede hacer pasar directamente a la etapa 1 a tra~
vés del conducto pifurcado 18 éin interferencia con la ve-
locidad de 1lfquido en la columna de elutriacidn 12, Todas
las etapas contienen una suspensidn'mezclada, de manera que
la suspensidn confieﬁe tanto particulas gruesas como parti-

culas finas,




P- 67,512

Hoja nGm. 12

_i'
Ia corriente principal procedenve de cada etapa
;abandonaré la etapa a ftravés de los conductos de rebose 4,
. [f 5y 6, resyectivaménte. Antes de que la suépensién alca&ge{
el conducto de rebose, tiene que pasar a través de la cdma-
5 1 ra anular 9, 10 u 11, respectivamente, En la cdnara anular
la suspensidn es clasificada por el hecho de que tiene que
-pasai a través de la cdmara a wna velocidad dada. Los crig
tales mds gruesos abandona la etapa en una corriente laferal
8 través de wn conducto de flujo inferior 7 u 8 o, para lé, '
10 | ebava 1, a través de la colwma de elutriacién 12, seguiﬁa
por el distribuidor de 1fquido 20 y el conduecto 21 hasta el
filtro 13, en él que los cristales producto que abandona el
aparato a través del.conducto 22 son separados del licor
que los acompafia, el cual es hecho regresar a través del
15 | conducto de retorno y es introducido de nuevo en la etapa
1 a través del conducto bifurcado 19,

Desde la etapé 1 de alimentacidn al depdsito de
separacién 15 hay una corriente de liquido neta, asi como
eristales mds finos, mientras que los cristales mds gruesos
20 | suspendidos en el liIquido pueden ser transportados solamen
te en sentido opuesto, -

7- ¥l 1iéor consumido‘abandona lé.ﬁltima etapa a trg
vés de la salida 6, se separa de los cristales que 10 acom
paﬁan en un depdsito de sedimentacidén 15 y fluye como des~
25 | carga a través de la caja de rebose 16, Los cristales sepz
rados estdn en forma de mezcla con el liguido heehb pasar
de nﬂevo a la Wltima etapa a travéds del conducto de retor-
no 17. 7 ' | ‘

Lea corrientes entre lag etapas en 4, 5, Ty 8

30 | son para cumplir cierto ntmero de funciones independientes:

- 26127
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- son'para proporcionar una clasificacién especi-
fica del rebose desde cada etapa.
= gon para proporcionar uﬁa recirculacidn esﬁgﬁim
fica desde Qada etapa v, con ello, condiciones
de circulacidn especificas. |
~ son para mentener el ﬁivel constante en los de-
pésitos de étapa bajo todas las circunstanqiag.
En la figura 2 -se muestra una disposicidén quéﬁéé
tisface todas estas finalidades, En la figura estén ﬁostfa—
das las copexiones entre dos'étapas subsiguientes arbiﬁ;é»;
rias, en este caso entre las etapas 1 y 2. En la figura:és%
t4n también mostrados el rebose 4 y el conducho de fiujo .
inferior 8. Una bomba ajustable 27 proporciona wna corrieg>
te de reciréulacidn controlada desde 1a'etapa 2 a la etapa
1. Otra bomba ajustable 28 proporeciona una corrienté de re-
bose especifica desde la etapa 1. Esta corriente se divide
en dos partes, de las cuales la primera se hace pasar a la
etapa 1 a través de la vdlvula de control 29, mientras gue
la segunda se hace regresar a través de la védlvula 30 a 1é
etapa 1. La védlvula de control estd gobernada por un detec
tor de nivel (no mostrado) en la etapa 2. Las variaciqnes

de lag corrientes a o fuera de la etapa 2 serdn compensa~

vula de control 29.
7 Asi, el control del nivel tendrd un efecto despre
ciable sobre el transporte de cristales entre las etapas. ;

Lo disposicidn para el suministro de alimentacidn

tra en la figuré 3,

Una bomba ajustable 33 proporciona una'corriente

~
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de retorno controlads de suspengidn gue contiene cristales

'Tbroducto ¥y solucibn de alimentacidn desde el conducto 21 en

retorno a la etapa 1. Mediante wna vdlvula de compuerta 34
en ¢l conducto 21, la corriente prineipal de suspensién con’
cristales prodﬁcto ge hace pasar al filtro 13, siendo sus#'
tituida la vdlvula de compuerta por otro tipo de vdlvula, TLa
bomba ajustable 35 del conducto bifurcado 19 da un caudal -
volumétrico controlado de alimentacidn a través de la COm -
lumne de elutriacidén 12, cuando estd inalterada la corrien-
te a través del conducto bifurcado 31. Mediante el uso coox
dinado de las yombas ajustables 33 y 35, respectivamente,
1lsa clasificaci&n en la columna de elutriacidn y la corrienw
te principal de cristales producto hacia el filtro se pue~
den controlar independientemente una de otra.

Ia védlvula de control 32 del cohducto bifurcado
18 para la alimentacién a la etapa 1 se puede controlar me~
diante un detector de nivel (no mostrado) en la etapa 1. El
control de nivel de la etapa 1 se puéde efectuar asi sin in
terferencia con la clasificacién de cristales producto o su
descarga al filtro.

Algunos ejemplos numéricos ilustran el proceso se-
gin el invento en relacidén con procesos de cristalizacién
anteriormente conocidos, Tales ejemplos numéricos se deben
basar necesariamente en simplifigaciones sustanciales, de-
bido a que las condiciones del proceso estdn descritas por

ecuaciones diferenciales simultdneas, no lineales, que se

ldeben resolver numéricamente. Los siguientes cédlculos estdn

limitados a la distribucidn de tamafios de cristales en cada
etapa y en el producto. Las $oluciones son analiticas ¥y han

gido encontradas por medio de un ordenador programado.
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En primer lugar se congiderardn los cristaliza-
[dores con recirculacidn de suspensidn de ¢ristales. EL pro
ducto contiene exclusi#amente eristales mds grandes que“dnn
tamafio especifico, La distribucidn por tamafics en ol Pro=- h
5 ducto es la misma. que la distribucidn por'tamaﬁoé'de los{
cristales de la etapa de descarga ﬁreparada para convertiy
se en el producto, con la excepcidn de un Tfactor de cbnéégl'
tracién constante (es decir de clasificacidn ideal). Ade="
més, sé postulan las siguientes condiciones:
10 : - funcionamiento en estado estacionario,
e sobresaturacidn creada sin cambioc de volumen
(por ejemplo'mediante enfriamiento).,
- la proporcidn en volumen de los cristales es
despreciable.
15 - todas las etapas cristalizadofas tienen la mis
' me depsidad de germen coﬁsﬁante. '
-~ el volumen total es igual para todos ios crig-
talizadores,
- la produccidén de masa tobtal es igual para todos
20 los cristalizadores en cuestidn y estd igualmen
te distribuida para todas 1és.etapas.
- el cristal de producto mds fino_es igual al ta~|
mefio de referencia (véase lo siguiente).
De cristalizadores convenc;onales con los cuales
25 es natural efeotuar una comnaracldn, se considerari un tlpo
esquematizado en la flgura 4. En losg Edemplos a6lo se ha
conslderado el aparato usual en las etapas 1 ¥y 2.
Como referencia para los cdlculos, se ha seleccio
_:nado el cristalizadoﬁ usual de la primera etapa éon recir—

. 30 culacién del 20% del caudal. Como tamafio de referencia se
26127
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selecciond el tamafio hasta el cual se desarrolld el germen

quido en el cristalizador de referencia. El drea de refeggﬁ
rencia es la superficie fotal de cristales en el cristali~.|
zador de referencia. _

Mediante elrcéiculo de un eristalizador utilizae-.
do en el procedimiento del invento se debe representar dg -
una manera especial la extraccidn de criétales‘productogu,<
El transporte estd representado por una corriente de volu;u
men ficticia multiplicada por la distribucidn por tamafios
de los cristales producto en la etapa de descarga. La cq4
rriente de volumen se elige de manera que los cristales
producto tengan aproximadamente el mismo tiempo de perma-
nencia en ambas etapas,

Ia clasificacién en la corriente principal de
suspensién parcialmente cristalizada desde le primera eta
pa se supone que es la ideal.

Tos cdlculos se han efectuado en base a la si-

guiente situaciones:
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9{1 = Ai/Ao

VO = T (A

B = x| A0
o 5 »

1 -] 1"'fpmax/ ( e (man
7"P A}.3

C.Ve = 200%(h5 16 = Ao g4) 7/ 2%y 50

donde }k estd definido por la ecuacién

3¢ = 3 :
[ Brars x| 2 OL
) s
X

.
= 13 3

wli) = fpm{ Mg, (n)an
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Los simbolos tienen los siguientes significados:
Ay - drea superficial total de crisbales en la
etapa nimero i con relacién al volumen del.
depbsito. ' '
A° - superficie de referencia con resﬁecto al vo
lumenrdel depbsito. | )
C.V. ~ coeficiente de irregularidad (dispersién}.,
£() ~ densidad numérica con tamafio de cristaléé,j;
gin dimensién como argumento. 7
f - densidad mimerica en suspensidn con crisﬁav
les producto.
i - nimero de etapas
k_ - factor de drea.
L - dimensién caracteristica de cristal (por
ejemplo didmetro)
1° - tamafio de referencia ¢ -
n — ndmero de etapas en el cristalizador
6(2) -~ corriente de suspensidn de cristales con den
sidad numérica £(1).

corriente de alimentacidn

b
1

-~ distribucidén normalizada en peso

tamafio medio del cristai calculado en base

é?b‘éi
?

a2l peso.

Los resultédos'de los cdleulos estdan mostrados en
la siguiente Tabla I. lLa figura 5 muestra la disiribucién
por uamafios de cristales en el producto pafa.loé Ejemplos
AL, A2, A3y F3. '

Loé Ejemplos Al, A2, A3 y Bl, B2 y B3 muestran
que con la misma recirculacidén un procedimiento segin el

invento da una superficie de cristales mds de tres veces
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mayor, Superficies de cristales mayor significa menor velo-

E1l Ejemplo A3 da %amaﬁo medio mayor que para Alﬂy
A2, El Ejemplo K3 tiene, por el contrario, aproximadamenté_
el mismo tamafio medio y coeficiente de irregularidad, es '

decir, de dlsner316n, que A2, mlentras que 1la sunerf1c1e do

'-,
-

cristales es cerca de cuatro veces mayor.

Si.se toma el puanto de partids en el Ejemplo 3;:
los Ejemplgs C3y D3 mostrardn el mode en gue el tamafio 5§ ‘
dio del producto puede ser disminuido o aumentado, mientfés{
1a.dispersién ésté inalterada. Los Ejémplos B3y B3 demueééa
tranrque el tamafio medio puede ser mantenido inalterado mien
tras la dispersidén estd independientemente especificada del
tamafio medio, Los limites para tales variaciones se extien—
den aumentado el nivmero de etapas en el cfistalizador.

Los Ejemplos G3 y H3 muestran el mddo en gue se
puede reducir 1a'superficie de crisfales fotal sin influir
sobre la distribucidn en tamafios del producto en ningdn gra
do importénté. Ia reduceidn porcentual es 19 y 28, respectid

vamente., Da reduccidn adicional pars el ejemplo F3 estd en

el gasto de dispersién algo mayor. Los Ejemplos I3 y J3 mues

respectivemente. Tales alteraciones en la superficie de los
cristales influirdn sobre la formacidn de gérmenes y con

éllo en la estabilidad del cristalizador.
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En un segundo caso tembién se realizaron otros

- ' L . . ;
ensayos comparativos, con diseflos de procesos diferentes,

/ cuyos resultados se desprenden de los apartados 2 y 3, ré§~l

pectivamente,

12. PRECIPITACION DE ALUMINA EN EL PROCESO BAYER

Simulacidn de precipitacidn continua para diferen.
tes disefios dé VroCceso, basadoé_en condiciones para la igéf;
talacidn de alﬁmina Baton Rouvge (ldpiz de labios), dé Kaigex
Aluminium § Chemical Corp. (K.M. Reese; W.H. Cundiff, 1955)
1.4 E.C. 47, We 9). '

Base: . | | 5
Licoxr impregnaﬁte: A1203: 112 g/1 (alimentacién a la primer%
" etapa de precipitacidn) 7

Relacidn en peso de AL,0y/Nan0 ¢ 1,10

Temperatura: 72° centigrados

|Licor consumido: Relacién en peso de A1203/Na20 s 0,56

' (después de la Wltima etapa de precipita-
cién).
3 etapas de precipifacidn. Los resultados aparecen en la Ta-

bla 2.

Precipitadores simulados:

Tipo A: Corriente usual del mismo sentido con un caudal de

recirculacidn volumétrica de 10 pet.

| Tipo B: Contracorriente sin clasificacidn de producto o cir

culacidn interna de cristales (cantidades desprecia~-

bles de cristales en rebose).

' Tipo d: Contracorriente con clasificacién de producto y ciyp

culacidn interna de cristales,

[ S U P
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Tahla 2
Tipo , A B G
Ayparato: , :
.Reduooién de volumen, pct'(%) - 68 - 82
) Economia de calor: | :
Temperatura de licor consumido, centigrados 58 64 &5
Producté: |
Tamafic promediédo en masa, /um 7 721)105 55 -
Particula minima, Vs , 30 0 44
Des. cuadrdtico medio, /um 19 43 10
Pet en peso - malla 325 (44 /um) 10 4,2 0O
Ares superficial, ma/kgz) 38 28 47

1) 50 por ciento en peso de malla 200 (75 /um).
2) Particulas puramente esféricas

3. PRECIPITACION RAPIDA

Simulacidn de un proceso de precipitacién continuo artificial
en diferentes configuraciones de aparato, Cantidades de sobrg
saturacién a 0,1 ptc o menos de la disminucidn de concentra~
cién a través del cristalizador.

Concentracidn de soluto en alimentacidn: 50 g/1
Concentracidn de soluto en eflugnte: 1g/1

3 etapas de precipitacidn., Los resultados aparecen en la Ta-

| bla 3.

Precipitadores simulados:

Tipo A: Paso ¥nico sin ninguna clagificacidén.
Tipo B: Corriente del mismo sentido usual con el 20 pet en

, volumen de recirculacidn comparada con el caudal y
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clagificaeidn de produéto.

[ Tipo C: Contracorriente sin clasificacidn de producto o cir
culacidn interna de cristales. .

Tipo C: Contragorriente con clasificacidn de producto y ¢ir

culacidn interna de cristales,

Tabla 3 ' 7 : '?-'
Pipo ) : - A B c D
Aparato: 77
Reduccidn en volumen, ptec. T .- 0,6 =~ 4,2 ' 9,7
Productos: S - _ e
Tamafio promediado en masa,'/um 75 46 77 59
Particula mds pequefia, Vs 0 30 0 44
Des. cuadrdtico medio, /um 38 14 7 31 5
Pet. en peso ~ malla 3251) 21 EE, 13 0
Area superficizl, mz/kg 44 58 38 51

1) particulas puramente esféricas,
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REIVINDICACTIORES

Los;puntos de invenciédn pfopia ¥y nueva que se pre-
sentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente de
Invencién en Espafla, por VEINTE afios, son los que se reeo~4J
gen en las reivindicaciones siguientes, ._ ' _

‘ 18,~ Un procedimiento para la cristalizacidn con-.
tinua de una solucidén de al menos un material cristaliza?le{
en el aue la solucidn es alimentada a 1a primera de wna sge--
rie de etapas de cristalizacidn con cristalizacién parciai :
en cada etapa, la suspensidn parcialmente'cristalizada es
sometida a clasificacién entre cada etapa, la suspensidn

procedente de la ¥ltima etapa es hecha pasar a un separador

| qaue separa y hace regresar una corriente de cristales res-

tante a la dltima etapa y la solucidn restente procedente

dei separador esg descargada y los cristales producto tomados
de la primera etapa, carecterizado porque cristales parcial-
mente desarrollados son hechos recircular en circuitos cons-

tituidos por dos o mds etapas de cristalizacidn subsiguien=

| tes de la serie y por sus conductos de conexidn, con lo que

una corriente de suspensidn parcislmente cristalizada, des-
pués de la separacidén de una fraccidn gruesa por clasifica-
cidn, es hecha pasar desde una ebapa a la siguiente eltapa de
lé serie, mientras que una corriente de suspensidn de retor-
no és hecha pasar en contracorriente en la serie desde wna
“etapa a la etapse precedente -gin clasificacién y una suspen-
sién de cristales producto es tomada de la primera etapa a
través de una columna de elutriacidn (tubo de clasificacidn

hidrdulica) en contracorriente con la alimentacidn entrante




que toma crist

los a la primera etapa.
28,~ Un procedimiento segin la reivindicacidn 12,

caracterizado porque la alimentacién que llega a la primers.

cado. -
32,~ Un procedimiento segln la reivindicacidn 18,

caracterizado porque la alimentacidn que enfra en la prime-

etapa es parcialmente alimentada en el fondo de la columnsa

5
de elutriacidn y parcialmente a través de un conducto bifur-

25
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ales parcialmente desarrollados devolviéndow~

ra etapa es parcialmente alimentada en el fondo de la colume

S

na de elutriacién arcialmente a travéds de wn conducto bi-
: »

furcado, contfo}ando el nivel de lé primera ebapa la corrier

te de al

15
caracterizado porque una parte de la suspensidn de crista-

dio de unos medios de confrol.
48, Un procedimiento seglin la reivindicacidn 18,

les producto procedente de la columna de elutriacién es he-

cha pasar a través de otros medios de control en retorno a

imentacidn a través del conducto bifurcado por me-

la primera etapas
52, Un procedimiento segiin la reivindicacidn 12,

20 -
caracterizado porque la corriente de suspensidn parcialmenw

30

26127

mente a través de wna vélvula con la corriente de suspen-

sidn de retorno entre estos mismas dos etapas.

suspensidn parcialmente cristalizada en la etapa.

te cristalizada entre dos etapas estd conectada hidriulica-

68,~ Un procedimiento segin la reivindicacidn 18,

25 R
caracterizado porque el nivel de liguido en la etapa cone
trola unos terceros medios de control para la corriente de

78,~ Un procedimiento segin la reivindicacién 1%,

caracterizado porque la corriente de suspensidn parcialmente¢
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cristalizada procedente de la Gltima etapa controla la
[ corriente de solucidn restante procedente del separador
simultdneamente con la corriente de cristales restante Que
estd siendo mahtenida inalterada,

88,- Un procedimiento segin la reivindicacién -
1g, caracterizado porgue la clasificacidn después de wna.

ebapa se realiza en un dispositivo gue retiene cristales

lada por medio de una bomba ajustable en la corriente de

suspensién parcialmente cristalizada, estando formada di-

) sificacidn enular por la que debe pasar la suspensién par—

cialmente cristalizada para llegar a la etapa siguiente;

98,~ Un procedimiento segﬁﬁlla reivindicacién
18, carécterizado porque se controla la corriente de sus-
pensibén de retorno por medio de unos cuartos medios de con
frol.

108,~ Un procedimiento segin la reivindicacidn
12, caracterizado por un dispositivo meednico o electrd-
nico gue coordina el gobierno de los médios de actuacién
(control) para la alimentacidn que ilega al fondo de la
columna de elutriacidn, la corriente de suspensidén de cris
tales producto en retorno a la primera etépa, la corriente
de suspensién parcialmente cristalizada y la corriente de
suspensién de retorno de manera que a los cristales produc
$0 se les da una distribucién_por ‘tamafios de particulas_
predeterminada y que los cristales de cada etapa‘represeg

tén también opcionalmehte un drea superficial determinada,

gue superan una velocidad lineal elegida para la suspen—._ ..
sién de suspensidén parcialmente cristalizada del disposi- .

tivo y porque la velocidad lineal seleccionada es contfro- -

cha etapa como un depdsito gque comprende wna cémara de cla

St
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) 118,- "UN PROCEDIMIENTO PARA L& CRISTALIZACION
CONTINUA DE UNA SOLUCION DE AT, MENOS UN VMATERIAL CRISTALI-
ZABLE - -

7 Tal y como se ha descrito en la memoria que ante~
cede, representado en los dibujos que se acompafian y con
los fines c-luer se han especificado. | T

Egta memoria consta de veintisiete hojas escri;;;'as?- |

a mdquina por una sola cara.

- Madrid, 310 1977
P.A. ' N
_ o

For Pdderd W
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