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RESUMEN

ESTA TESIS COMPRENDE UN ESTUDIO CUANTITATIVO SOBRE
CRISTAL1ZACION DE UN APARATO DEL TIPO "KRysTaL'" EN ESCALA DE
LABORATORIO Y PARA SER OPERADO EN FORMA CONTINUA O INTERMI|——
TENTE, LA CRISTALIZACION DEPENDE PRINCIPALMENTE DE LA EVAPO
RACION DEL DISOLVENTE PARA PRODUCIR UNA SOBRE-SATURACISN EN

LA soLuc i8N,

EL EQUIPO USADO EN SU TOTALIDAD ES DE ACERO INOXI=-
DABLE., EL EQUIPO ADICIONAL INSTALADO CONSISTls ESENCIALMEN=
TE DE UN TANQUE DE ALMACENAMIENTO, UN CONDENSADOR ENFRIADO =

POR AGUA Y EQUIPO DE VACTO.

LAS PRUEBAS CUANTITATIVAS VERSARON SOBRE LA CAPACI

DAD DE EVAPORAGCIAON Y CRISTALIZACISN DEL APARATO,

LA CAPACIDAD DE EVAPORACIGN SE DETERMING CON AGUA

DESTILADA, A CONDICIONES DE REGIMEN CONSTANTE Y A UNA PRE—-

sION EN LA LINEA DE VAPOR DE 4 KG/CM2 CON UNA TEMPERATURA EN

EL CRISTALIZADOR DE 1039C se oOBTUVO UN PROMEDIO DE 0,125 Li-

TROS/MINUTO DE AGUA EVAPORADA.

Tod 4

BASANDOSE EN LA EVAPORACISN SE DETERMING LA CAPACI

- %
lh*

LI
DAD DE CRISTALIZACIGN, CON UNA sOLUCISN DE SULFATO OE SoDIO

: » 1y
A CONDICIONES DE REGIMEN CONSTANTE. LA TEMPERATURA EN EL ==

CRISTALIZADOR FUE DE 106-1079C A UNA PRESION DE 4 KG/CM2 EN



i1

LA LINEA DE VAPOR. CoON ESA soLUCISN EL RENDIMIENTO FUE DE
70% con RESPECTO A UNA CRISTALIZACION IDEAL. ESTE BAJO ==
RENDIMIENTO FUE DEBIDO PRINCIPALMEN}E A LA GRAN CAPACIDAD

DE C4RCULACISN DE LA BOMBA, QUE MOVIA DEMASIADD LOS CRISTA
LES FORMADos; IMPIDIEND® SU CRECIMIENTO Y PERMANECIENDO —-
£sT0s EN LA SOLUCION, A QUE SE HAYAN TRANSPORTADO PEQUENAS
GOTAS DE sOLUCISN JUNTO CON EL VAPOR AL TENER UNA SOLUCION

SOBRE=S5ATURADA.
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INTRODUCC | CN

OBJETO E [MPORTANCIA DEL TRABAUJO,.

FL OBJETO DE ESTA TESIS ES UN ESTUDIO CUANT{TA--
TIVO SOBRE CRISTALIZACION DE UN APARATO DEL TiPo "krRysToL"

EN ESCALAS DE LABORATORIO Y PARA SER OPERADO EN FORMA CON=-

TINUA O INTERMITENTE.

LA IMPORTANCIA DE ESTE TRABAJO RADICA EN QUE CON
ESTE EQUIPO SE PUEDEN DETERMINAR EFICIENCIAS DE CRISTALIZA
CI6N EN ESCALA DE LABORATORIO PARA PODER HACER PREDICC|O=-

NES DE EFICIENCIA EN UN PROCESO INDUSTRIAL.

LIMITACIONES,

LA PRINCIPAL LIMITACIéN EN EL EQUIPO DE LABORATO
RIO ES DEBIDA PRINCIPALMENTE AL DIAMETRO TAN PEQUERNO QUE ~
PRESENTAN LOS ESTRECHAMIENTOS EN LAS TUBERTAS Y'VALVULAS,
PRODUCIENDO ATASCAMIENTOS Y DIFICULTANDO LA oPERACISN DE -
CIRCULADO PARA UNA BUENA CRISTALIZACIéN. OTRA SEhTA QUE =
EL TAMANO DE LOS CRISTALES NORMALMENTE ES DE MENOR TAMARNO

QUE EN PROCESO EN GRAN ESCALA.

ANTECEDENTES.,

LA CRISTALIZACISN ES UNA OPERACISN MUY IMPORTAN-—

TE EN LA INDUSTRIA DEBIDO A QUE MUCHAS SUBSTANCIAS SON LLE



VADAS AL MERCADO £N FORMA DE CRISTALES, APROVECHANDO SUS
MAGNIF iCAS PROPIEDADES DE PUREZA,; UNIFORMIDAD Y QUE OCU-
PAN MUY POCO ESPACIO DE ALMACENAMIENTO, A COMPARACIéN S

SE HICIERA EN FORMA DE SOLUCIONES.

ES 0BVIO QUE LA PUREZA Y RENDIMIENTO EN UNA ==
OPERACIGON DE GRiISTALIZACION ES LO MAS IMPORTANTE, AUNQUE
HAY QUE CONSIDERAR TAMBIEN LA FORMA DE LOS CRISTALES QUE
AYUDARTA A UNA MEJOR APARIENCIA, ¥ EL TAMARNO QUE EN oCA-

SIONES ES NECESARIC FARA aLcUN PROCESO CETERMINADO,



TEORIA

SE ENTIENDE POR CRISTALIZAGCISN LA FORMACION DE =
CRISTALES A PARTIR DE UNA SOLUCI3N SATURADA, UN CRISTAL =
ES LA FORMA MAS ALTAMENTE ORGANIZADA DE LA MATERIA NO V|m~-
VIENTE. ES GCARACTERISTICO DE ELLOS EL HECHO DE QUE SUS m-—
PARTES CONSTITUYENTES (ATomMos & 10NES) ESTAN ARREGLADOS EN
UNA FORMA ODETERMINADA Y UNIFORME PARA CADA SUBSTANCIA, TO=

MANDOSE EN CUENTA LAS DISTANGIAS INTERATSMIGAS Y LOS TIPDS

Y FORMAS DE LOS GCRISTALES. (1)

Tiros oE CRISTALES.

SE+TZ, EN SU LI1B8RO '"LA TEorRfA MODERNA DE LOS S&-
Lipos™, cLASIFICS LOS S6LIDOS GRISTALINOS EN CINCO FORMAS
DEPENDIENDO DE LA UNISN QUE TENGAN LOS ATOMOS O IONES QUE
LOS CONSTITUYEN Y DE LAS PROP{EDADES MAGNETICAS, ELECTRI~—
CAS Y MECAN)CAS DE CADA SUBSTANCIA: LA PRIMERA FORMA SON
LOS METALES CONSTITUiDOS DE ATOMOS DE LOS ELEMENTOS ELEC==
TROPOSITIVOS. LA SEGUNDA FORMA SON LOS CRISTALES 138NICOS,
"ESTOS CRISTALES ESTAN FORMADOS POR iONES DE SALES DE ELE==-
MENTOS ALTAMENTE ELECTRONEGATIVOS Y ELECTROPOSITIVOS. LAS
OTRAS TRES CLASES SON CRISTALES DE VALENCIA, SEM{=CONDUCTQ

RES Y UNA COMBINACtGON DE LOS ANTERIQRES,

FL ESTUDIO SE VA A ENFOCAR A LOS CRISTALES IéNI—



C0S, LOS CUALES TIENEN DIFERENTES FORMAS, DEBIDO A SU GEQ
METRIA. FESTAS FORMAS ESTAN DEFINIDAS EN SISTEMAS ESPECT=
F1COS ATENDIENDO A LOS ANGULOS QUE FORMAN ENTRE Si LOS =——

ATOMOS O IONES.

TRES FASES IMPORTANTES SON ESCOGIDAS COMO PLA——
NOS AXIALES. LOS EJES SON TRES LINEAS PARALELAS A LA -iN=-
TERSECCISON DE LOS PLANES AXIALES. EN Apicidn A LAS TRES
FASES AXIALES, SE ESCOGE UNA CUARTA FASE FUNDAMENTAL QUE

INTERSECTE A LOS OTROS TRES EJES. (2)

LA COMBINACIAON DE LOS ANGULOS Y LONGITUDES DE =—

LOS EJES DAN 7 DIFERENTES SISTEMAS DE CRISTALIZACION:

1:— SISTEMA TRICLINICO. TRES EJES INCLINADOS

DESIGUALES MUTUOS, TODOS LOS ANGULOS DES|—-—
GUALES Y QUE NO SEAN DE 30, 60 & 909,

2.- SISTEMA MonocLiNI GO, TRES E£JES DESIGUALES,

DOS DE LOS CUALES ESTAN INCLINADOS PERO PER
PENDICULARES AL TERCERO.,
3.- SiIsTEmMA QrTOROMBICO. TRES EJES RECTANGULA=-

RES DESIGUALES,

4,- SISTEMA TETRAGONAL. TRES EJES RECTANGULA~-—

RES, DOS DE LOS CUALES SON I1GUALES PERO DI~

FEREMNTES N LONGITUD DEL TERGERG,



5.- S1sTeEmA TRIGONAL. TRES EJES IGUALES CON LA

M1 SMA INCLINACION,

6.= SISTEMA HEXAGONAL. TRES EJES COPLANARES N
CLINADOS A 60° CON RESPECTO A CADA UNO DE -
LOS OTROS Y UN CUARTO EJE DIFERENTE EN LON=-
G1TUuD DE LOS OTRGS TRES, PERO PERPENDICULAR

A ELLOS,

77~ SisTeEMA CUB1CcO. TRES EJES RECTANGULARES —=

|GUALES. (2,4,5,6),
PRiINCIPIOS DE CRISTALIZACION,

Los CRISTALES DEBERAN SER ANALIZADOS DESDE £1 =~
PUNTO DE VISTA DE PUREZA, RENDIMIENTO,; REQUERIMIENTO HE =

ENERGIA, CANTIDADES DE FORMACION Y CRECIMIENTO, (1,2)

PUreZa DE PRODUCTO,.

UN CRISTAL EN ST ES PURO, SIN EMBARGO,-AL SEPA-
RARSE DE LA sOLUCISN RETIENE LICOR MADRE EN oCLUSISN, Es
TE LICOR MADRE TIENE RASTROS DE IMPUREZAS Y S| ES SECADO
JUNTO A LOS CRISTALES SE QUEDAN DICHAS IMPUREZAS CONTAMI-—

NANBD EL PRODUCTO,

EN LA PRACTICA, LOS CRISTALES GENERALMENTE SON
CENTRIFUGADOS PARA QUITARLES EL LICOR MADRE) ESTA OPERA—-

cidN QUITA DEL 95 AL 97% DEL LICOR MADRE RETEN!DO SIENDO



MAS EFECTIVA PARA CRISTALES GRANDES ¥ UNIFORMES,
RENDIMIENTO,

‘EN MUCHOS CASOS EL PROCESO DE CRISTALIZAC{SN ES
LENTO, EL LICOR MADRE SE ENCUENTRA SUBSTANCIALMENTE A LA
MISMA CONCENTRACIAN DE SATURACION DE LA SOLUGION Y A LA -
TEMPERATURA A QUE HA ESTADO OPERANDOSE, EN ESTOS CASOS -
EL RENDIMIENTO ES CALCULADO DE LA COMPOSICION DE LA SOLU-
CIGN ORIGINAL Y DE LA SOLUBILIDAD DEL MATERIAL A LA TEMPE
RATURA DE OPERACION, TOMANDOSE EN CUENTA, NATURALMENTE, =

LA EVAPORACIAN QUE HA SIDO LLEVADA A CABO,

CUANDO EL CRECIMIENTO DE LOS CRISTALES ES LENTO
HAY QUE ESPERAR UN T1EMPO CONS|DERABLE PARA LLEGAR AL = =
EQUILIBRIO, ESTO SE CUMPLE CUANDO LA SOLUGIAN ES MUY VIS
COSA O CUANDO LOS CRISTALES DEPOSITADOS EN EL FONDO DEL =
RECIPIENTE TIENEN MUY POCA AREA DE CONTACTC CON LA SOLU=—
cién, EN ESTOS CASOS EL LICOR MADRE TENDRK UNA SUPERSATU
RACION Y EL RENDIMIENTO DISMINUIRA DEL QUE SE HAB{A MEN--
CIONADO ANTERIORMENTE, BASADO EN LAS CURVAS DE SOLUBILI[~-

DAD.,

FN CASO QUE EL PRODUCTO SEA ANHIDRO, EL REND| ===
MIENTO NO PRESENTA PROBLEMA, PUESTO QUE EL CRISTAL NO CON

TIENE AGUA. CUANDO EL PRODUCTC SE PRESENTA HIDRATADO, DE



BERA TOMARSE EN CUENTA EL AGUA DE CRISTALIZACION, YA QUE =-
DICHA AGUA PROVIENE DE LA -SOLUCION, DISMINUYENDO LA CANT{=

DAD DE AGUA DISPONIBLE PARA DISOLVER SOLUTO.
RENDIMIENTO TESRICO,

PARA ENCONTRAR EL RENDIMIENTO TEQRIGCO EN UN PRO-
CEsSO DE CRISTALIZACIéN, YA SEA EN FORMA ANHIDRA O HiIDRATA=-

DA, PUEDE USARSE LA SIGUIENTE ECUACIGN, (2)

100 W = S (Hg - E)
TOOU-S (R -1)

C = EL PESO DE LOS CRISTALES EN EL MAGMA FINAL

PESO MOLECULAR DEL SOLUTO HIDRATADO
PESO MOLECULAR DEL SOLUTO ANHIDRO

-

S = SOLUBILIDAD EN PARTES POR PESO DE SoLUTo PoR 100 paAR-
TES DE DI SOLVENTE,

WQ = PESO DEL SOLUTO ANHIDRO AL COMIENZO DE LA OPERACIAN,
HO = PESO DEL DISOLVENTE AL COMIENZO DE LA OPERACION,

F = EVAPORACION DURANTE EL PROCESO.

REQUERIMIENTOS DE ENERGTA,

Los EFECTOS DE CALOR EN LA CRISTALIZACION SON caL

CULADOS POR MEDIQ DE UN, BALANCE DE ENERcfA. DICHO BALANCE



PUEDE SER CALCULADO POR DOS METODOS:

1.~ LOS EFECTOS DE CALOR INDIVIDUALES, TALES COMO
CALORES SENS{BLES, CALORES LATENTES Y CALQRES
DE CRISTALIZACI3N, COMBINADOS EN UNA ECUACION

TOTAL DE ENERGTA.

2.- UN BALANCE TOTAL DE ENTALPTAS, EN LAS CUALES
LA SUMA DE TODAS LAS CORRIENTES DE SALIDA,; ME
NOS LA SUMA TOTAL DE TODAS LAS CORRIENTES DE
ENTRADA ES IGUAL AL CALOR ABSORBiIDO DE FUEN=-—«x

TES EXTERNAS PCOR EL PROCESO.

EN EL PRIMER METODO, EL CALOR QUITADO DE LA SOLU-
ci18N POR MEDIOS EXTERNOS ES IGUAL A LA SUMA DEL CALOR SENS|
BLE PERDIDO EN EL ENFRIAMIENTO DE LA SOLUCIGN Y EL CALDR RE
QUERIDG PARA LA FORMACISN DE LOS CRISTALES (CALOR DE CRASTA
LIZACION), MENOS LAS PERDIDAS POR RADIACISN Y MENOS EL CA=-
LOR DE VAPORIZACION DEL DISOLVENTE EVAPORADC DURANTE EL PRO

CESO.
CaLor DE CrRisTALIZACION.

EN UN BALANCE DE ENERGITA PARA CRISTALIZACIGN, EL
CALOR DE CRISTALIZACION ES MUY IMPORTANTE, ESTE Es EL CA=—-

LOR LATENTE QUE ACOMPANA LA FORMACISON DE CRISTALES EN UNA -



SOLUC ION SATURADA. PARA LA MAYORTA DE LAS SUBSTANCIAS EL
CALOR DE CRISTALIZACION ES EXOTERMICO ¥ VARIA CON LA CON-

CENTRAC ION Y TEMPERATURA,

FL CALOR DE CRISTALIZACISN SE RELACIONA CON EL
cALOR DE piILUcItdN DE LA soLucidN v EL CALOR DE SOLUCION -
DEL CRISTAL. FEL CALOR DE soLucIdN ES EL REQUERIDO CUANDO
UNA UNIDAD MASICA DE SOLIDO ES DISUELTO EN UNA GRAN CANTJ
DAD DE AGUA, ESTOS CALORES SON DADOS EN TABLAS REPORTA——

DAS EN LA LITERATURA. (1)

LoS CALORES DE DILUCISN SON ESCASOS ESPEC IALMEN
TE PARA SOLUCIONES CONCENTRADAS, GENERALMENTE SE USAN LOS
VALORES NEGATIVOS DE CALORES DE SOLUCIGN. POR LO REGULAR
LOS CALORES DE SOLUCION SON MUCHO MAYORES QUE LOS DILU~ =~
ci8N PUDIENDOSE DEPRECIAR £STOS SIN INTRODUCIR UN GRAVE —

ERROR.
CANTIDADES DE FORMACION ¥ CRECIMIENTO,

FORMACION,~ LA FORMACION DE NUEVOS CRISTALES ES LLAMADA

NUCLEACION, EN CUALQUIER PROCESC DE CRISTALIZACION LA —-
FORMAC13N DE NUCLEOS DEBERA ESTAR BAJO CONTROL. EN UN --—
PROCESO INTERMITENTE ES DESEABLE FORMAR LA MAYOR CANTIDAD
DE CRISTALES POSIBLE, EN UN PROCESO CONTINUO EL NUMERO =

pE NUCLEOS FORMADOS POR UNIDAD DE TIEMPO DEBERA SER CON——



TINUOC Y UNIFORME Y DEBERA SER 1GUAL AL NUMERO DE CRISTALES
QUE SE ESTAN SACANDO POR UN3iDAD DE TIEMPO DEL CRISTAL|{ZA™=

DOR,

La NUCLEACléN PUEDE LLEVARSE A cABO ANADIENDO EL
NGMERO DE NﬁCLEOS DESEADOS, USUALMENTE EN FORMA DE CRESTA-
LES PULVERIZADOS, 0 LOS NUCLEOS PUEDEN FORMARSE "Iy siTU"
POR ALGUNA DE LAS FORMAS SIGUIENTES, O ALGUNA COMBINACIéN

DE ELLAS;:

1.~ NUCLEACION ESPONTANEA EN SOLUCIONES NO SEMBRADAS,
ESTO OCURRE SOLO CUANDO LA SOLUCIGN HA LLEGADO A -

UN PUNTO DE SUPERSATURACION,

2.~ IMPACTOS MECANICOS. UNA BUENA AGITACIGN PRODUCE ~
CHOQUES ENTRE LOS CRISTALES O CONTRA LAS PAREDES -
DEL CRISTALIZADOR, PRODUCIENDO NUEVOS NUCLEOS DE -
MENOR TAMANG QUE DESPUES CRECERAN A UN TAMANG DE~-

SEADG,

3,- EFECTO CATALITICO. Si1 YA SE ENCUENTRAN CRISTALES,
AL AUMENTAR LA CONCENTRACISN DE LA SOLUCION AUMEN=—
TA RAPIDAMENTE LA FORMACISN DE NUEVOS CRISTALES, =
ES DECIR, QUE DESPUES DE COMENZAR LA NUCLEACIAN AU

MENTA RKPJDAMENTE EL NUMEROC DE CRISTALES.

4,- VARIACIONES LOCALES DE CONCENTRACION, LA NUCLEA--
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c18N GENERALMENTE OCURRE EN ZONAS DEL CRISTALIZA=-
DOR DEBIDO PRINCIPALMENTE A GRADIANTES DE TEMPERA-~
TURA QUE PRODUCEN TAMBFENAVARIACIONES DE CONCENTR&
c1dn, Asf, CERCA DE LAS PAREDES DEL CRISTALIZADOR
HAY TRANSFERENCIA DE CALOR GON EL EXTERIOR, PRODU-
CIENDO UN CAMBIO DE SOLUBILIDAD EN LA SOLUCION, -
LA EvAPORACION TAMBIEN CAUSA DIFERENCIAS DE CONCEN
TRACIONES EN LA SUPERFICIE DEL LIQUIDO PRODUCIENDO

MAYOR NUCLEACION EN ESTA ZONA,

-

Es IMPORTANTE QUE BAJO COMDICIONES ADECUADAS, LA -
NUCLEACION SEA LLEVADA A CABO EN SOLUCIONES PURAS, ENTEN-=
DIENDO POR PURAS QUE NO LLEVEN CRISTALES O PARTICULAS sdLIL
DAS. St LA 50LUCISN TIENE PARTICULAS S8LIDAS, YA SEAN PE-
QUENOS CRISTALES ANADIDOS PREVIAMENTE, O POLVO, SE FORMAN
TAMBIEN CRISTALES, LLAMANDO A ESTAS SOLUCIONES MsoLuCio=--
NES SEMBRADAS"., FEN LA PRAGTICA SON LAS MAS IMPORTANTES, =
EXCEPTO PARA LOS CRISTALIZADORES CERRADOS EN LOS CUALES =~
LAS CONDICIONES OF SUPERSATURACIGN PUEDEN SER LLEVADAS A =

CABO POR CALENTAMIENTO.
ForMAS DE CREAR SUPERSATURACION,

EL EQUIPO DE CRISTALIZACION ES ESCOGIDO EN BASE

A LA SUBSTANCIA CCN QUE SE VA A TRABAJAR. CoMO YA SE HA—-
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E{A MENCIONADO, LA CARACTER{STICA PRINCIPAL EN LOS CRISTA-
LIZADORES ES CREAR UNA SOLUCISN SUPERSATURADA PARA PODER -
PROVOCAR LA CRISTALIZACION., EXISTEN SOLUTOS, COMO LA SAL
coMUN, QUE TIENEN UNA SOLUBILIDAD CASI INDEPENDIENTE DE LA
TEMPERATURA, Y OTROS, COMO SULFATO DE SODIO ANH{DRO Y CAR=
BONATO DE SODIO MONOHIDRATADOS, QUE TIENEN UNA SOLUBILIDAD
INVERTIDA, O SEA QUE SU SOLUBILIDAD AUMENTA AL DISMINUIR =
LA TEMPERATURA. PARA PODER CRISTALIZAR ESTAS SUBSTANCIAS
SE TIENE QUE USAR UN EQUIPO DE EVAPORACISN, creanpo asfl LA

SUPERSATURAC I8N,

OTROS MATERIALES, COMO LAS SALES DE EPSON Y = -
GLAUBER, SON MENOS SOLUBLES A BAJAS TEMPERATURAS Y ENFRIAN
DO SIN EVAPORACISN £S5 POSIBLE LLEGAR A LA SUPERSATURACION
Y CRISTALIZAR, HAY CASOS QUE UNA COMBINAC{ON DE EVAPORA=-

CI16N Y ENFRIAMIENTO SE USA CON MUY BUENOS RESULTADOS,
EQuIPO DE CRISTALIZACISN.

ATENDIENDO A LAS FORMAS ANTERIORES DE CREAR SU-—~
PERSATURACIGON SE PUEDEN CLASIFICAR LOS EQUIPOS DE CRISFAL |

>
ZACION EN LA SIGUIENTE MANERA: (1,2)

1, SUPERSATURAC!ON PRODUCIDA POR ENFRIAMIENTO -
SIN APRECIABLE EVAPORACION., COMO EJEMPLOS SE TIENEN LOS

TANQUES CRISTALIZADORES, LOS €RISTALIZADORES SWENSON-WALKER
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¥ LOS DE ENFRIAMIENTO KRYSTAL,

2,= SUPERSATURACION PRODUCIDA PCR EVAPORACISN,
DE ESTE TiPO SE ENCUENTRAN LOS CRISTALIZADORES DE EVAPORA

c1én KRYSTAL.

3.~ EVAPORACISON COMBINADA €ON ENFRIAMIENTO ADIA
BATICO, COMO LOS CRISTALIZADORES DE VACf0O SWENSON Y LOS -

CRISTALIZADORES DE VACTO TIPO KRYSTAL.

FL GR{STALIZADOR E5COGIDO PARA ESTE TRABAJO DE
TESIS £S DE TiPo KRYSTAL Y A CONT INUACIAN SE DETALLA EL -

FUNCIONAMIENTO DE ALGUNOS DE ELLOS. (2,3).

CRISTALIZADOR DE ENFRIAMIENTO KRYsTAL (Fis. 1),

ESTE CRISTALIZADOR -PROVOCA PRIMERO UNA SUPERSA-
TURACION SIN NUCLEACISN ¥ AL LLEGAR A ESTE PUNTO PRODUCE
LA NUCLEAGISN Y CRECIMIENTO DE LOS CRISTALES. EN LA Fl6U
RA 1, LA soLucidON CIRCULA A TRAVES DEL ENFRIADOR F, PARA
PRODUCIR SUPERSATURACIGN. LA SOLUCISN SUPERSATURADA PASA
POR EL Tuso T HASTA EL FONDO DEL TANQUE O EN EL GCUAL CRE
CEN LOS CRISTALES. LA ALIMENTAGISN SE HACE EN A $1GUIEN~

DO LA TRAYECTORI{A DEL DIAGRAMA,

CRISTALIZADOR DE Evaporacidn KrystaL (Fic. 2).

EN ESTE EQUIPO LA SUPERSATURACION ES LOGRADA —=
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por EvaporRACI®éN, LA s0LUCISN PASA A TRAVES DEL CAMBI ADOR
DE cALoR C EL CUAL ES CALENTADO CON VAPOR. AL LLEGAR AL
PUNTO DE EBULLiCiéN, EL VAPOR LLENA EL TANQUE A Y SALE A

F
UN CONDENSADOR U. {A SOLUCION SUPERSATURADA BAJA POR EL

TuBo T, Y EN EL TANQUE E SE PRODUCE LA CRISTALIZACION,
LA ALIMENTACION A' SE HACE ANTES DE ENTRAR AL CAMBIADOR -
DE CALOR ¥ SE MEZCLA CON LA SOLUCI1SN QUE SALE DEL TANQUE

E FORZANDO LA RECIRCULACIAON LA BOMBA B, EN LA PARTE INFE~-

RIOR DEL TANQUE E SE TIENE LA DESCARGA DE LOS CRISTALES M.

CRISTALIZADOR DE VACTO KRYSTAL.

LA FORMA DEL APARATO ES SIMiILAR AL DE EVAPORA--
c18n, EL. MODO DE OPERARSE ES EL QUE DIFIERE, FEN ESTE CA
50 LA ALlMENTACIéN SE HACE EN GALIENTE Y EL TUBO POR DAON-
DE SALfA EL CONDENSADO ES CONECTADO A UN SISTEMA DE VACfO
QUE PRODUCE EL ENFRIAMIENTO Yy POR LO TANTO, LA SUPERSATU

RACION PARA PODER GRISTALIZAR,
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EQUIPO EXPERIMENTAL

ElL EQUtPO EXPERIMENTAL EMPLEADO EN ESTE TRABAJO

CONSISTIG DE LOS SIGUIENTES ELEMENTOS: (VER FiGURA 3).

T.- CRISTALIZADOR TI1PO KRYSTAL DE DOS RECIPIENTES CILIN—=
DRICOS DE 25 v 30 ¢cM DE DIAMETRO CON FONDO cdNiCO, =
MATERIAL USADO: LAMINA DE ACERO INOXIDABLE CAL1BRE —-—

#1635 CAPACIDAD TOTAL: 26 LITRoS (L v M),

2.= CAMBIADOR DE CALOR DE UN SOLO PASO, CONCHA EXTERIOR =
oE 5.12 c¢m pE pIAMETRO, cfputa 40, CON 7 TUBOS DE ~ =

0.64 cm DE CIAMETRO, CEbuLA 40, DE 30 cm DE LARGO (H).

3,— RECIPIENTE CILTNDRICO DE LAMINA GALVAN|ZADA DE 45 Li-

TROS DE CAPACIDAG, PARA ALMACENAMIENTO DE SOLUCION ==
Q).

4,~ CONBDENSADOR DE UN SOLO PASG CoN 36 TUuBQOS DE 1.25 CcM -
DE DIAMETRO Y CONCHA DE 20 cM DE DIAMETRO ¥ 100 cm DE

LArRGo (P),
5,- BomBA DE vACTO MARCA NasH HyTor, Tiro L (N).

6,~ LLINEA DE VAPOR DE 2,02 CM DE DIAMETRO PROVISTO DE WN
MANOSME TRO MARCA U.S.G, pE 0=11 KG/CM2 Y DE UNA TRAMPA

DE VAPOR A LA SALIDA. (!,F),

7.~ 2 VALVULAS DE ACERGC 1NOXIDABLE DE 6,3 MM PARA 8 KG/CM2

(K, T



10, -

11.~-

120’
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2 VI-(\LVULAS Husky DE COMPUERTA CON ASIENTO DE NEOPRENO

DE 25 mM (D vy E).
TERMSMETRG 6360 B, K. 200°C peE 51x152 mm (J).
TermEMETRO 6360 B, K. 200°C pe 76x229 mm (C).

BOMBA CENTRIFUGA MARCA EASTERN Bl DE ACERO INOX|DA= =

BLE 115 voLTs C.D. (G).

PLACAS DE AISLANTES DE LANA MINERAL DE 2,56 CM DE ES-
PESOR X 62.5 CM DE ANCHO X 125 CM DE LARGO, CON UNA =
DENSIDAD DE 3 LIBRAS POR PIE cUBiCO, ARMADAS CON ME=—-—
TAL DESPLEGADO RECOMENDADO PARA 630°C COMO TEMPERATU-

ra mAxima (L),



DIAGRAMA DEL EQUIPO EXPERIMENTAL
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PROCEDIMIENTO

LA PARTE EXPERIMENTAL DE ESTE TRABAJO CONSIsSTIS,
COMO PRIMERA PARTE, DETERMINAR LA CAPACIDAD DE EVAPORACI SN
DEL CRISTALIZADOR USANDO AGUA DESTILADA Y, COMO SEGUNDA —-
PARTE, EN DETERMINAR LA CAPACIDAD DE CRISTALIZACISN ¥ EVA~

PORACIAN USANDO UNA SOLUCIAN DE SULFATO DE SODiO,
FORMA DE OPERARSE EL CRISTALIZADOR.,

HAC1ENDO REFERENCIA A LA FIBURA 3, PRIMERO SE ==
LLENA EL RECIPIENTE Q A su carpacIDAD MAXima, DeEL RECIPIEN
TE Q SE PASA LA SOLUCION AL CRISTALIZADOR CONECTADO POR ME
D10 DE UNA MANGUERA FLEXISLE A LA vALvuLA A (LTNEA PUNTEA-
pa Fie, 3), PARA AYUDAR A SALIR EL AIRE QUE TIENE EL CRIS
TALIZADOR, SE QUITA EL TERMOMETRO J Y SE ABRE LA VALVULA A
HASTA QUE EL LTQUIDO LLEGUE AL NIVEL MARCADO B. TODA ESTA
PARTE SE HACE SIN ACCIONAR LA BOMBA Y DEJANDO TAMBIEN = —=

ABIERTA LA VALVULA K,

BE CIERRAN LAs VALVULAS A ¥ K Y SE CAMBIA LA MAN
GUERA DE A A K. SE ABRE DESPUES A Y SE PONE EL TERMOMETRO
J. SE AccioNA LA BOMBA (G) Y SE ABRE LA VALVULA R PARA DE

JAR PASAR EL VAPOR,

SE DEJA TRABAJAR APROXIMADAMENTE 20 MINUTOS HAS=
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TA QUE EMPIECE A EVAPORAR. SE ABRE LA VﬁlVULA S, SE CIERRA
LA VALVULA A Y EL VAPOR DESPUES DE SER CONDENSADO EN P SE -

RECOGE EN O,

Los CRISTALES FORMADOS SE EXTRAEN ACCIONANDO LAS

vALvuLAas D v FE.

St SE QUIERE TRABAJAR EN UN PROCESO INTERMITENTE
LA VALvULA K PERMANECERA CERRADA, PERC PUEDE ABRIRSE PARA -
ADMITIR UN VOLUMEN DE SOLUCISBN 1BUAL A LA CANTIDAD E'VAPORA-
DA PARA MANTENER UN NIVEL CONSTANTE EN EL CRISTALIZADOR, HA
CIENDO UN PROCESO SEMI~INTERMITENTE. POR EL CONTRARIO, &I
EL PROCESO FUERE CONTINUO LA VALVULA K SE ABRIRA REGULANDO

EL FLUJO DE ENTRADA, EL CUAL DEPENDE DE LAS CONDICIONES DE

oPERACIAN,

AL TERMINAR UN EXPERIMENTO Y YA NO SE VA USAR MAS

EL CRISTALIZADOR DEBE LAVARSE COMPLETAMENTE CON AGUA.

PARA LA PRIMERA PARTE EXPERIMENTAL, LA CAPACIDAD

DE EVAPORACIdN SE DETERMINO DOE LA SIGUIENTE FORMA;

SE LLENS EL CRISTALIZADOR CON AGUA DESTILADA HAS=
TA LA MARCA DEL NiVvEL B. bESPUEs, SE ACCIONG LA BOMBA Y SE
ABRIO LA vALVULA DE LA LINEA DE VAPOR PARA TENER UNA PRE—'—r
s18n DE 4 KG/CMZ. LA TEMPERATURA EN EL CRISTALIZADOR FUE =

DE 1030C A LA SALIDA DEL CAMBIADOR Y DE 66°C EN EL RECIPIEN
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TE; GUANDO SE LLEGS A REGIMEN GCONSTANTE SE OPERG A DISTN-
TOS TIEMPOS ¥ SE MiBid EL EvaPORADO EN O Y, PARA COMPRO—-
BAR, SE ABRIO K LLENANDOSE EL CRISTALIZADOR AL NIVEL {N|=—=
CIAL, CERRANDO K Y MIDIENDO LA CANTIDAD DE AGUA REQUERIDA

PARA ALCANZAR DICHO NIVEL.

EN LA SEGUNDA PARTE PARA DETERMINAR LA CAPACIDAD
DE CRISTAL!ZAGISN sE Usd UNA SOLUC]ﬁN SATURADA DE SULFATO
DE sODIO¥ SE OPEéé EN LA MISMA FORMA ANTERIOR, SIENDO EL
TIEMPQ PARA EMPEZAR A EVAPORAR UN POCO MAYOR, APROXIMADA=~-
MENTE 25 MINUTOS,; SE TRABAJS PRIMERQ COMO PROCESO §NTERMI| -
TENTE Y DESPUES COMO PROCESO CONTINUO. SE TOMARON MUES— —
TRAS CADA 10 MINUTOS MIDIENDO TAMBIEN EL EVAPORADO PARA EL
TIEMPO TOTAL DE CADA EXPERIMENTO. SE HICIERON PRUEBAS A
4 KG/CM2 DE PRESlSN EN EL VAPOR. LA TEMPERATURA DE EBULLI

CiAN FUE DE 106-=1070°C v REGISTRANDOSE EN EL RECIPIENTE UNA

TEMPERATURA DE 62 A 680G,

SE PRESENTAROMN PROBLEMAS DE OBSTRUCCISN EN LOS
DUCTOS DE CIRCULACIGN DE LA soLucidn., EN EL APENDICE SE -

DESCRIBE LA FORMA DE RESOLVER ESTE PROBLEMA.

¥ VER APENDICE.



DATOS EXPERIMENTALES

FPARTE 1a. CAPAC!IDAD DE EVAPORACION,
TABLA t.

SE TRABAJS CON AGUA DESTILADA A UNA PRESISON EN LA

LINEA DE VAPOR DE 4 KG/CM2

s CIRCULACION MAXIMA, EN DONDE Ty
ES LA TEMPERATURA DE LA SOLUCION EN EL RECIPIENTE Y Ty ES. -
LA TEMPERATURA DE LA SOLUCISN AL SALIR DEL CAMBIADOR DE CA-

LOR. EL TIEMPO SE ToM& A PARTIR DE QUE EMPEZS LA EVAPORAm~—

c1éN,

FXPER EVAPORADO EVAPORADO
Mlitee)  wS ek (b (38 e
1 10 60 100. 5 0.9 0.00
2 10 63 101 1.1 0.11
3 10 65 101 1,1 0.11
4 15 60 101 1.96 0,128
5 15 64 101 1,95 0.127
6 15 66 101 1.96 0,128
7 20 60 100 2.85 0.141
8 20 65 101 2.80 0.140
9 20 66 102 2.95 0.146
10 23 60 101 3,60 0,144
11 25 66 103 3,55 0.142
12 25 66 103 3,60 0.144
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PARTE 2a. CAPAC|IDAD DE CRISTALtZACION,

TABLA ||

SE TRABAJS CON'UNA SoLUCION DE SULFATO DE SODIO.
A UNA PRESISON EN LA LINEA DE VAPOR DE 4 KG/CME. S usd --
CIRCULACION MAXIMA.Y A UNA TEMPERATURA T1 EN EL RECIPIENTE
DE 60~7/09C ¥ UNA TEMPERATURA T2 A LA SALIDA DEL CAMBIADCR
DE 106-107°C. LA FORMA DE OBTENER EL PESO DE LOS CRISTA-=—
LES FUE LA SIGUIENTE! S5E TOMARON MUESTRAS DE 750 MILILI= -

TROS, SE DEJARON REPOSAR,; SE FILTRARON, SECARON ¥ PESARON,

EL TIEMPO SE COMENZS A CONTAR AL COMENZAR LA EVAPORACIéN.

MuEsTra TiEwmPO Ty T PESO DE CRISTALES SE
N cos cADA 10 miN,

NUME RO MI N, oC oC (GRAMOS

1 10 62 106 83

2 20 62 106 62

3 30 63 106 70

4 40 65 106 93

5 50 66 106 68

& 60 66 106 76.

7 70 67 106 86

8 80 67 107 81

9 20 67 107 69



24

TABLA

SE TRABAJS coN UNA SOLUCIAN DE SULFATO DE SODIQw

2

A UNA PRESISN EN LA LINEA DE VAPOR DE 4 Ke/LM“. SE EFEC—

Tud conN circuLacIdn MAXIMA A UNA TEMPERATURA T1, EN REC|=—

PIENTE DE 60-700C. v uUNA TEMPERATURA To A LA SALIDA DEL -

CAMBIADOR DE 106-107°C,

LA MANERA DE OBTENER EL PESO DFE

F
LOS CRISTALES FUf: 5t vacid EL CONTENIDG DEL CRISTALIZA=-

DOR EN UN RECIPIENTE, SE DEJS REPOSAR, SE FILTRARON, SE =

STECARON Y PESARON,

EL TIEMPO SE MIDIS AL COMENZAR A EVA=-

PORAR Y S€ HIZO A REGIMEN DE ALIMENTACIAN CONTINUG.

ExPERL= TIEMPO
MENTO - MinuTos
NUME RO

1 60

z 60

3 Q0

4 150

T
oC

==

63
62
64
68

FEvaroRrAa
DO TOTAL
LI1TROS

(a 30°C)

e

6.8
6.5
98
20.8

PESO ¢RrRiS PESO CRIS
TALES — « TALES
REAL Ko TEo. Ke

A== —f— 8] =5 ===

2.450 3.400
2,100 3, 250
3.850 4,900

7.800 10. 4
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CONCLUSTONES Y RECOMENDACT ONES

ANAL|ZANDO LOS RESULTADOS EXPERIMENTALES OBTENI=
DOS EN EL EQUIPO USADO SE CONCLUYE QUE SON ACEPTABLES, YA
QUE'RINDié UNA EFICIENCIA PROMEDIO DE 70%. EN LA INDUS= -
TRIA ESTA EFIGIENCIA ES MAYOR Y ES DEBIDC PRINGC|PALMENTE
A QUE LA CRISTALIZACION £5 UNA OPERACISN UN|TARIA QUE DA -

MEJORES RESULTADOS HACIENDOSE EN GRAN ESCALA.

LLAS CAUSAS PRINCIPALES QUE EN LA iNDUSTRIA FENGA

MAYOR RENDIMIENTO SON?2

1.~ Es MUY DIFTCIL QUE SE TENGAN LAS SOLUCIONES
PURAS, YA QUE DEBIDO A SU GRAN CANTIDAD Y QUE GENERALMENTE
FUERON TRATADAS EN VARIOS PROCESOS ANTERIORMENTE, LLEGAN —
AL MOMENTO DE CRISTALIZARSE CON IMPUREZAS QUE ACTUAN COMO
AGENTES DE NUCLEACISN, AUMENTANDO EL RENDIMIENTO PERO BA—-—
JANDO LA CALIDAD DEL PRODUGTO. EN EL CASO DE EQUIPO DE LA
BORATORIO, LA SOLUCION QUE SE CRISTAL1ZS FUE PREPARADA EX—
PRESAMENTE CON DICHO OBJETO, TOMANDOSE PRECAUCIONES PARA —

QUE NO SE CONTAMINARA.

2:= EN LA INDUSTR1IA LOS RECIPIENTES DE CRISTALI =
ZACi AN SON DE VOLUMEN MUY GRANDE ¥ LA ClRCULACIéN DE LA S0
LUCIéN CON RESPECTO AL VOLUMEN TOTAL ES PEQUEQA, EN CONSE-

CUENCIA LA SOLUC|S8N ESTA PRACTICAMENTE EN REPOSO Y PUEDEN



28

FORMARSE CRISTALES BRANDES CON FACILIDAD. EN EL EQUIPO ~=
USADO EN Et LABORATORIO LA CI1RCULACISN ES MUY GRANDE PARA
EL VOLUMEN DE LA SOLUCISN, LO CUAL IMPIDE LA FORMACISN DE
CRISTALES GRANDES. ESTA ES LA PRINCIPAL RAZON PARA QUE ~
EL RENDIMIENTO SE BAJARA AL 70%, YA QUE SE MOVIA DEMASI|A=—
PO LA SOLUCIBN Y NO DEJABA CRECER LOS CRISTALES, OTRA CAU
SA QUE BAJSC EL RENDIMIENTO FUE QUE EL SULFATO DE SobIO - -
ANHIDRO TIENE LA SOLUBILIDAD INVERTIDA Y LOS CRISTALES FOR
MADOS AL PASAR A LA PARTE INFERIOR DEL CRISTALIZADOR QUE -

SE ENCUENTRA MAS FRrA TIENDEN A DISOLVERSE,

REFIRIENDOSE AL EQU1IPO USADO SE HACEN LAS Si= ==

GUIENTES RECOMENDACIONES:

1.- PARA AUMENTAR LA CAPACIDAD DE OPERACION SE-=
RTA RECOMENDABLE CAMBIAR EN EL CRISTALIZADOR LA SALIDA DEL
r
EVAPORADDO A TURBRERIA DE 25 mm EnN VEZ DE © MM, CON ESTO SE
CONSY GUE QUE EL AGUA EVAPORADA FLUYA MAS FAC!ILMENTE HACIA

EL CONDENSADOR.

2~ Los GRISTALES CBTEN1DOS, AL SECARSE FORMARON
MASAS NO UN|FORMES, LO CUAL REQUERIRTA UNA MOLIENDA FiNAL
PARA UNA MEJOR PRESENTACISN DEL PROBUCTO, O SECAR LOS CRIS
TALES EN UN SECADOR ROTATORIO CONTINUO PARA EVITAR AGLUTI-

NACION DE LOS MiSMOS.
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3.= EN RESUMEN, EL FUNCIONAMIENTO DEL CRISTALIZA
DOR ES CORRECTQ, SALVO QUE HAY QUE ESPERAR UN TIEMPO PARA
QUE LA SoLuCISN, YA FUERA DEL CRISTALIZADOR, SE MANTENGA

EN REPOSO Y SE FORMEN CRISTALES DE MAYOR TamafRco,
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APENDICE

SOLUBILIDAD DEL SULFATO DE SODIO ANHIDRO.

SOLUBILIBAD

ToC 6R NAs 504/100 &R DE AGUA.
BT o = g g 48.8
76 [ 46.7
60 = = = = - = - - 45,3
70 = m = - - - - -y
BO = - o - = - - 43,7
L e T seas
100 = = = = = = = = = 42.5

FORMA DE RREPARARSE LA soLUCION SATURADA DE SULFATO DE SODIO,

SE PREPARAN 30 LITROS DE AGUA DESTILADA. POR CADA LITR® SE
AGREGAN 488 GR., DE SULFATO DE SODIO, LENTAMENTE Y CON ®BaTA-

cidn, LA D1sSOLUCIAN ES EXOTERMICA,; POR LG QUE LA TEMPERATU-

RA SE ELEVA APROXIMADAMENTE 100(C,
FORMA DE DESTAPARSE LOS CONDUCTOS DE CIRCULACION,

1.- QUITAR EL TERMOMETRO J ¥ PROBAR S| LA BOMBA TRABAJA BIEN
HASTA ESE PUNTO, MAN | FESTANDOSE PORQUE SALE UN FLUJO — -
CONSTANTE DE L{QUIDO. EN ESTE ©ASO £L TAPSON QUEDA EN EL
TRAMO RECTO QUE REGRESA EL RECIRCULADO AL RECIPIENTE Y =

SE PUEDE DESTAPAR FACGILMENTE CON UNA VARITLLA,.
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2,— EN EL CASO QUE LA BOMBA NO TRABAJE, QUITAR LA UNISN UNL
VERSAL DE LA TUBERIA Y VER Si EL TAPSN ESTA EN UN TRAMO

pE £350S., SI Lo ESTA, SE QUITA EL TRAMO TAPADOC Y SE LIM

PIA CON LA VARILLA,

3.~ SI EL TAPON SE ENCUENTRA EN LA BOCA DE SALIDA DE LA BOM
BA, O A LA ENTRADA DEL CAMBIADOR, HAY QUE QUITAR EL CAM
B1ADOR, COMENZANDO POR DESCONECTAR LAS TUBERIAS DE ENTRADA
Y SALIDA DEL VAPOR., DESPUES QUITAR LOS 4 TORNILLOS QUE LO
UNEN CON LA BOMBA. YA SEPARADO EL CAMBIADOR, INYECTARLE ==~
AGUA, DESPUES AIRE A PRESION HASTA QUE FLUYA LIBREMENTE EL
ATRE., FES CONVENIENTE LAVAR CON AGUA EL CAMBI1ADORPOR ALGUN
TIEMPO. AL TIEMPO DE COLOCAR LAS TUBERTAS HAY QUE PONERLE

PINTURA SELLADORA EN TODAS LAS UNIONES PARA EVITAR FUGAS,






