EQUIPOS DE CRISTALIZACION

Debido a la amplia variedad de requerimientos para diferentes
aplicaciones es raro encontrarse que equipos en diferentes sitios
sean idénticos, sin embargo algunos principios bésicos aplican
para el disefio de cada unidad individual. Estos principios kasicos
son:

1. Controlar el nivel de sobresaturacion correspondiente a bajas
velocidades de formacion de nicleos.

2. Mantener un numero suficiente de cristales de siembra en
suspension de manera tal que haya suficiente area superficial de la
suspension para la deposicion del soluto.

3. Poner en contacto los cristales de siembra con la suspensién tan
pronto como sea posible para evitar pérdidas debido al decaimiento
del tiempo.
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4. Remover el exceso de nudcleos tan pronto como sea posible
después de su formacion.

5. Minimizar la nucleaciéon secundaria manteniendo la entrada de
energia mecanica y el frotamiento de cristales tan bajo como sea
posible.

6. Mantener una densidad del magma tan alta como sea posible, en
general mientras mayor es la densidad del magma, mayor es el
tamafio promedio de los cristales.

7. Minimizar la acumulacién de sélidos por eliminacion de gradientes
localizados de transferencia de masa y calor (puntos calientes o
frios), evitar restricciones innecesarias de flujo y operar a
gradientes de temperatura o de sobresaturacion tan bajos como
sea posible.
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8. Proveer un ambiente quimico ( es decir impurezas aditivos, etc) que
favorezca la forma y crecimiento de los cristales.

Dos esquemas se han utilizado ampliamente para clasificar los equipos de
cristalizacion de acuerdo a:

1. Elmétodo de generar la sobresaturacion

2. El método de suspender el crecimiento de los cristales
Hay cinco métodos bésicos de crear sobresaturacion:

1. Evaporacion: Por vaporizacién del solvente

2. Enfriamiento: Por enfriamiento de una solucién a través de un intercambio
de calor indirecto.

3. Enfriamiento al vacio: Sometiendo la alimentacién a una evaporacion flash
adiabaticamente para disminuir la temperatura e inducir la cristalizacion
por enfriamiento y evaporacion simultanea del solvente.
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4. Reaccion: Por reaccion quimica

5. Salting Out: Por la adicion de una tercera sustancia para cambiar
las relaciones de solubilidad.

También la clasificacion de acuerdo al método de crear la
sobresaturacidbn no es enteramente satisfactoria debido a que
diferentes medios de generar sobresaturacién pueden utilizarse en
el mismo equipo.

La clasificacién de acuerdo al método de suspender los cristales en
crecimiento esta aumentando, bajo este esquema de clasificacion
se pueden identificar cuatro tipos basicos de equipo:

1. Magma circulante: Todos los cristales en crecimiento estan
circulando a través de la zona del cristalizador donde la
sobresaturacion es generada. Este puede ser acompafiado por
mezclado o remocidn de producto clasificado con o sin destruccion
de finos.
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2. Licor Circulante:

Solamente el licor esta circulando, con la masa de cristales creciendo estatica.
La sobresaturacién es impartida al licor en una parte del equipo; entonces
el licor se hace circular a otra parte del cristalizador donde este
incrementa su sobresaturacién hasta el crecimiento de los cristales, y
entonces es recirculado otra vez. Este tipo de equipos esta también
disponible con o sin destruccion de finos.

3. De superficie raspada: La cristalizacion es inducida por intercambio directo
de calor con un medio enfriador a través de una superficie la cual esta
continuamente raspada o0 agitada para minimizar el ensuciamiento y la
deposicién de s élidos.

4. Cristalizadores de Tanque: La cristalizacion es inducida por el enfriamiento
de la alimentacién ya sea en tanques agitados o estaticos por conveccion
natural o radiacién o por el enfriamiento de la superficie a través de
serpentines en el tanque o una chaqueta en el exterior del tanque.
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Entre los equipos segun la operacion seguida para crear la
sobresaturacion necesaria en la solucion:

1. Equipos con enfriamiento con muy poca o nada de evaporacion

2. Equipos con evaporacion sin apreciable enfriamiento

3. Equipos con combinacion de enfriamiento y evaporacion
simultaneos

La primera categoria se refiere a sistemas con una curva de solubilidad
muy empinada, en los que se puede obtener un rendimiento muy
alto de cristales con un salto de temperatura no muy grande entre
el licor de alimentacion y la solucién final
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Por el contrario en aquellos sistemas en que por sus solubilidades
podemos esperar un bajo rendimiento de cristales por enfriamiento,
se deberd recurrir a la evaporacion para evitar una excesiva
recirculacion de liquidos.

Estamos en los casos 2 y 3.

En los cristalizadores adiabéticos se alimenta el equipo con un licor
bastante caliente en el cual el enfriamiento se produce por una
vaporizacion flash.

El caso de sistemas con curvas de solubilidad aplanadas, la
sobresaturacién se obtiene evaporando el solvente. Su rendimiento
es superior al de cualquiera de los otros esquemas.

TIPOS DE CRISTALIZADORES

B Cristalizador Howard

E Cristalizador a tubo con raspadores

B Cristalizador tipo Swenson Walker

B Cristalizador tipo tanque agitado con serpentines

E Cristalizador de refrigeracion por contacto directo

E Cristalizadores por Evaporacion:

E Cristalizadores Oslo

E Cristalizadores evaporadores de circulacion forzada
B Cristalizadores adiabaticos al vacio




Cristalizador de tubos raspadores enchaquetado

Cristalizador Swenson Walker




Cristalizador Tanque agitado con serpentines
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CRISTALIZADOR EVAPORADOR DE CIRCULACION
FORZADA
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CRISTALIZADOR EVAPORADOR DE TUBO ASPIRADOR
CON DESVIADOR
Draft Tube Baffle Crystallizer
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CRISTALIZADOR ENFRIADOR POR CONTACTO
DIRECTO
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®  22'diameter ammonium sulfate
crystallizer designed for Shell
Chemical Company to produce 600
tons of (NH4)2S04 per day

INFORMACION REQUERIDA PARA
ESPECIFICAR UN CRISTALIZADOR

¢ Es el material cristalino a producir un material hidratado o anhidro?

¢ Cudl es la solubilidad del compuesto en agua o en otros solventes
bajo consideracién, y como cambia esta con la temperatura??

¢Hay otros compuestos en la solucidon que coprecipiten con el
producto a cristalizar, o éstos permanecen en la solucion
aumentando de la concentracion hasta que ocurre un cierto cambio
de fase del producto?

¢Cual serd la influencia de impurezas en la solucién, en el habito, el
crecimiento, y la velocidad de nucleacién de los cristales?

¢ Cudles son las propiedades fisicas de la solucién y su tendencia
de formar espuma?




INFORMACION REQUERIDA PARA
ESPECIFICAR UN CRISTALIZADOR

¢ Cual es el calor de la cristalizacién del producto?

¢, Cudl es la velocidad de produccion, y cudl es la base sobre la cual
se calcula esta velocidad de produccién?

¢,Cudl es la tendencia del material a crecer en las paredes del
cristalizador?

¢ Qué materiales de construccion se pueden utilizar para entrar en
contacto con la solucién a varias temperaturas?

¢ Qué utilidades estaran disponibles en la localizacion del
cristalizador, y cual son los costos asociados al uso de estas
utilidades?

¢El producto final se mezclara o estara mezclado permanentemente
con otros materiales o sélidos cristalinos?

INFORMACION REQUERIDA PARA
ESPECIFICAR UN CRISTALIZADOR

¢, Qué tamarfio del producto y qué forma del producto se requieren
para resolver estos requisitos?

¢ Como puede el material cristalino ser separado del licor de madre
y ser secado?

¢Hay requisitos de la temperatura o de lavado que deben ser
resueltos?

¢ Como se pueden manejar y almacenar estos soélidos o mezclas de
solidos sin que ocurra fractura y aglomeracion indeseados?




Tipo de Nombrede Criteriobasicopara | Aplicaciones conocidas
cristalizador equipo su aplicacion

Clasificacion por el | Cristalizadores de Donde €l coeficiente de| Sales complegjasinorganicasa
M étodo de crear tanque, solubilidad es partir de soluciones diluidas
sobr esaturacion: Cristalizador muy pequeno o de amoniaco, sustancias

Evaporador

evaporador de
Circulacion for zada,
cristalizador
Evaporador Oslo
(Kristal),

cristalizador
Evaporador detubo
deflector deaspiracion

negativo (disminucion
delasolubilidad con
la Temperatur a).

En tales casos, la
cristalizacion puede
Efectuar se solamente
por evapor acion.

organicas a partir de
soluciones acuosas por
dilucién con metanol,
Isopropanol, o acetona,
cristalizacion de sustancias a
partir de solventes de
ebullicion elevada bajo
presion reducida, Sulfato de
niquel a partir derefinado
electroliticodelicor decobre,
cloruro desodio a partir dela
celda electroliticade NaOH,
sulfato de sodio anhidro,
carbonato de sodio
monohidratado, sulfato de
amonio, perclorato de
amonio, nitrato de sodio,
acido citrico.




Enfriamiento

Cristalizadores de

Donde €l coeficientede

Salesinorganicastalescomo

tanque, solubilidad es positivo, | la sal de Glauber, Sal de
Cristalizador enfriador |esdecir quela Epsom, sulfato de cobre,
de solubilidad se tartrato de sodio y potasio,
Circulacion for zada, incrementa con la compuestos or ganicos como €l
cristalizador temperatura. p- xyleno, acidos grasos,
enfriador Oslo aceitesmarinos,
(Kristal), clorobenceno, acidos
cristalizador enfriador benzoico, butirico, sor bico,
detubo borico.
deflector de aspiracion,
cristalizador de
superficieraspada.

Vacio Cristalizador al vacio Donde se hace Nitrato de sodio, mono, penta

Swenson, Cristalizador
Odlo (cristal) al vacio,
Cristalizador al vacio
detubo de aspiracion.

necesario operar en
continuo, o donde las
condicionescorrosivas
existentesrequieren
de bajastemperaturas
de operacion.

y octa hidratos de hidroxido
de bario, sulfato de sodio,
tiocianato de sodio, nitrato de
plata, sulfato de nikel. Acido
tartarico, borax, acido bérico,
nitrato de potasio, di y tri
fosfato de sodio, sal de
anilina, citrato de sodio,
sulfatosinorganicostales




como €l de sodio, zinc,
magnesio, nikel, cobre, hierro,
manganeso, amonio, salesde
acidos or ganicos tales como
las del &cidotartarico, citrico,
fumarico, oxalico, adipico.

Reaccion Cristalizadores de Donde serequiereuna | Tamices moleculares. Zeolitas
tanque, combinacion de
Cristalizador de cristalizacion,
Circulacion for zada, reaccion.

Salting out Cristalizadores de Donde la adicion de Sal de Glauber a partir de

tanque,
Cristalizador de
Circulacion for zada,

un tercer componente
cambia lasrelaciones
de solubilidad.

soluciones de salmuera de
sulfato de sodio.

Clasificacion por €
método de
suspender los
cristalesen
crecimiento:
Magma cir culante

Cristalizadores de
circulacion forzada
(evaporador, enfriador,
enfriamiento por
contacto dir ecto.
Cristalizadoresdetubo

de aspiracién con

Para la produccion de
cristales grandes

Sulfato de amonio, cloruros
de sodio y potasio, borax,
trifosfato de sodio, nitrato de
potasio, ferrocianida de sodio,
acido sulfamico, tetraborato
de sodio.




desviadores

Licor circulante

Cristalizadores oslo
(evaporadores,
enfriadores, superficie
enfriada, al vacio)

Parala produccion de
cristales pequefiosy de
tamano uniforme

Y eso, tamices moleculares,
nitrato de plata, nitrato de
amonio, urea, sulfato de
sodio, sulfato de amonio,
sulfitos inor ganicos,
tiosulfatos, cloratosy di
cromatos.

Superficieraspada

Cristlizador Swenson
Walter, Cristalizador
Armstrong
continuamenteraspado

Para compuestos
organicos o donde €l
escalamientoesel
principal problema

P Xyleno, acidos grasos,
aceites marinos,
clorobenceno, colorantes

or ganicos, acidos or ganicos
tales como el benzoico,
butirico, sorbico, borico,
sebacico, propionico, adipico,
ures, naftaleno, for miatos.

tanque

Cristalizadores de
tanque con solucion
Estatica o agitada.

Para oper aciones
Batch, o dondelos
cristalesno son el

producto principal

Acidos grasos, aceites
vegetales, azlcar, tamices
moleculares.




