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D Didmetro
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V Volumen

N Velocidad angular
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Nge, RE Numero de Reynolds
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CAPITULO |

GENERALIDADES DEL PROYECTO



1.1 Introduccién

La Cristalizacién es una Operacién Unitaria solido-liquido en la cual como fuerza
impulsora para la transferencia de masa esta la concentracion, separando un
componente de la fase liquida a la fase sélida en forma cristales que por su peso se

precipitan.

De manera industrial muchos productos se comercializan en forma de cristal como

azucar, sal, sales inorgénicas, etc.

Como las demas Operaciones Unitarias, son esenciales para la formacion
profesional de un ingeniero quimico, por eso este proyecto es necesario si se desea

entender de manera clara la Operacién Unitaria de Cristalizacion.

En este documento se define toda la teoria necesaria para poder entender de
manera eficaz el fendbmeno de la Cristalizacién, los tipos de cristalizadores que
existen, el disefo del cristalizador del proyecto, las partes del equipo y el manual de

operacion.

1.2 Objetivos

1.2.1 Objetivo general

e Disefiar y construir un equipo de Cristalizacion con su respectivo manual de
operacion, mediante el uso de las diferentes herramientas adquiridas en el

transcurso de la carrera y un criterio ingenieril adecuado.



1.2.2 Objetivos especificos

e Desarrollar un equipo con condiciones estables y de facil operacion y que

permita usar diferentes materiales para cristalizar.

e Elaborar un manual de operacion para el equipo de Cristalizacién.

e Obtener la eficiencia del equipo de Cristalizacion y las condiciones de

operacion.

e Usar los conceptos de las tomadas durante el transcurso de la carrera para

la realizacién de este proyecto.

1.3 Hipoétesis

La construccién de una unidad de Cristalizacién influira en el aprendizaje de esta
Operacion Unitaria para los estudiantes de la carrera de Ingenieria Quimica de la

Escuela Superior Politécnica del Litoral.

1.4 Metodologia

1. Estudio de la parte tedrica de la Operacion Unitaria.

2. Seleccion de los sistemas a cristalizar.

3. Seleccion de los materiales conforme a las propiedades de las sustancias a
cristalizar.

4. Dimensionamiento del cristalizador.

5. Construccion e instalacion del equipo.

6. Pruebas con los sistemas escogidos.
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2.1 FUNDAMENTO DE LA CRISTALIZACION

2.1.1 Introduccién

La Cristalizacién es un proceso de separacion y purificacion empleado para producir
una diversa gama de materiales. En este proceso se da un cambio de fase en el
cual se obtiene un producto cristalino a partir una solucion. En la Ingeniera Quimica
se la puede definir como el proceso simultdneo de transferencia de calor y masa con

una fuerte dependencia en fluidos y particulas mecénicas.

La Cristalizacion puede llevarse a cabo a partir de una solucién, usualmente en la
industria se llevan a cabo en soluciones que involucran un solvente (en fase liquida)
y un soluto (en fase sodlida). Es muy comdn que esta operacion se aplique para
obtener productos como sales, azUcar, fertilizantes, etc. La razon por la cual esta
operacidbn es de alta importancia en la elaboracion de los productos antes

mencionados es el alto grado de pureza que se puede obtener en los mismos.

La pureza alta en estado cristalino se da porque tiene un menor nivel de energia
que los otros tres estados fisicos de la materia. Para llegar a esto el calor latente es
eliminado del soluto. Ya en estado cristalino las moléculas del producto estan
estaticas entre si y forman estructuras sin necesidad que las dimensiones entre los

cristales sean iguales.

2.2 El estado cristalino

Los tres estados generales de la materia (gaseoso, liquido y sélido) representan
diferentes grados de movilidad atémica. En el estado gaseoso las moléculas se

encuentran en vigoroso y constante movimiento. En estado liquido el movimiento



molecular es aleatorio y restringido. Un liquido es mucho mas viscoso que un gas y
es menos facil de comprimir. Por otro lado, en estado solido el movimiento
molecular esta destinado a estar en oscilacion alrededor de una posicion fija,

ademas, la estructura rigida generalmente resiste compresiones muy fuertes.

Los solidos pueden ser cristalinos o amorfos; el estado cristalino difiere del estado
amorfo en el orden regular de sus moléculas, atomos o iones constituyentes,

algunos dispuestos en un patron rigido conocido como enrejado.

Como lo indica (Myerson, 2002)

Puesto que el movimiento molecular en un gas o liquido es libre y
aleatorio, las propiedades fisicas de estos fluidos son los mismos sin
importar en qué direccion se midan; es decir son isotropicos. Los
solidos amorfos, en razén a su arreglo aleatorio de moléculas, también
son isotropicos. No obstante, la mayoria de formas cristalinas son
anisotropas; sus propiedades eléctricas, mecanicas, magnéticas y
Opticas pueden variar de acuerdo a la direccion en la cual se miden.

2.2.1 Sistemas cristalinos

Los cristales, al ser sdlidos, tienen formas geométricas variadas y son identificadas
a partir de su simetria. Los tres elementos simples de simetria que pueden ser

considerados son:

1. Simetria alrededor de un punto (un centro de simetria).
2. Simetria alrededor de una linea (un eje de simetria).

3. Simetria alrededor de un plano (un plano de simetria).

A partir de estos elementos de simetria existen 32 combinaciones posibles,

incluyendo el estado asimétrico (sin elementos de simetria). Por conveniencia estas



32 combinaciones se pueden agrupar en siete sistemas que se conocen por los
siguientes nombres: regular (5 posibles combinaciones), tetragonal (7), ortorrémbico
(3), monoclinico (3), triclinico (2), trigonal (5) y hexagonal (7). De estos siete
sistemas, los seis primeros estan referenciados a 3 ejes (X, y, z), mientras que el
sistema hexagonal requiere de un eje adicional (u) que es coplanar y esta inclinado
60° a los ejes X, y; ente caso el eje z esta en posicidn vertical y perpendicular a los
demas ejes. En la tabla 2.1 (Mullin, 2001)observamos una descripcién detallada de

cada uno de los sistemas de cristales.

System Other names Angles between Length of Examples
axes axes
Repular Cubac a=0=9=WF x=y=:=z Sodmum chlonde
Octahedal Potassium
chloride
Isomietric Alums
Tesseral Diamond
Tetragonal Pyramidal a=0=9=WF x=y#£= Rutile
Cuadrate Lircon
Nickel sulphate.
THa ()
Orthorhombic Rhombic o=0=9=WF xZ£y£= Potassium
permanganate
Prismatic Silver nitrate
lzoclimoe ladine
Trimetric a-Sulphur
Monoclinic Monosymmetric o =F=WF £y xLy£:= Potassium chlorate
Chnorhoambac Sucrose
Ohblique Omalic acd
A-Sulphur
Triclinic Anorthic aFJEy£W xFyH£sr Potassium
dichromate
Asymmetric Copper sulphate.
5Ha O
Triponal Rhombohadral a=g=%£W x=y==z Sodmum nitrate
Ruby
Sapphire
Hexa gonal MNone raxisis perpen- X =y =u# r Silver iodide
dicular to the x, y Graphite
and & axes, which Water {ice)

are melined at &0F

Tabla 2.1.- Siete sistemas de cristales.
Fuente (Mullin, 2001)

Potassinm mitrate



Para los sistemas regular, tetragonal y ortorrombico, los ejes X, Yy, z, son
perpendiculares, la diferencia radica en la longitud estos ejes, en el sistema regular
son iguales; en el ortorrombico son todos distintos; y en el tetragonal dos son
iguales (X, y), siendo distinto el eje z. Los ejes son distintos en los sistemas
monoclinico y triclinico, actualmente todos los angulos entre ejes no equivalen a
90°. En la Figura 2.1 (Funtes Cobas, Luis; Fuentes Montero, Maria;, 2008)se

visualizan las formas de los siete sistemas de cristales.

= Lo W2 = )
* A o
~ 4 :‘ o Wy, \G:’ Y
Py Ak
W i \’ iy
FEREEN I (] AT [
| : e ATER T
Cubico P Cihico f Clbico F
/
~| I
[t ob
L)
LN
2
Tetragonal F Tetragonal f
= - o e i
N ¥} o ¢ A
WY ;" W v #a
g 5 W
A 2.
PR 1 LY
N X EV I A
o Y # v A
1 G s N N
— ks e
Urntorrambeco M Drtorrdmbice O Orlorrdminco § Orlormdmbaco &
- ;‘" v,
- ;ht -
Monoe linico Monoe linico Triclinaca P
(Trigonal o Romboédrice &) Hexagonal

Figura 2.1.- Geometria de las formas
cristalinas. Fuente (Funtes Cobas, Luis;
Fuentes Montero, Maria;, 2008)



Las letras P, F, R, I, B y C son notaciones para especificar la centralizaciéon de los
cristales. “P” y “R” puntualizan que el cristal no tiene centralizacién, “R” solo se
refiere a los sistemas trigonal y romboédrico. Con “F” se simbolizan los cristales que
estan centrados en las caras, con “I” los cristales que estan centrados en el cuerpo y

las letras “B” y “C” para aquellos cristales centrados en una cara.

Como indica (Mullin, 2001):

Estas notaciones estan relacionadas con lo que se conoce como Redes
de Bravais, quien en su ley enuncié que las caras externas de un cristal
son paralelas a planos de enrejado (redes), y las caras que ocurren mas
comunmente serdn aquellas que correspondan a los planos que
contienen una alta densidad de puntos, por lo general referido como una
alta densidad reticular.

En la Figura 2.2 (Mullin, 2001)podemos ver algunos ejemplos en la industria de este

tipo de cristales.

Sucroas (mongckinic] Cepper sulphais Ctriclinich Coicity Hrganal)

Amemnociem sulphais Sodium thiawlphaie Sadwim chlovate
lafEnarnombic] imanotlingh [requiark

Figura 2.2.- Sistemas cristalinos en la
industria Fuente (Mullin, 2001)
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2.3 Solucién Y Solubilidad

Una solucion es la mezcla de dos o mas compuestos que forman una fase
homogénea; normalmente se puede pensar que las soluciones se encuentran en
estado liquido, pero también se las puede encontrar en estado sélido e incluso

gaseoso.

El concepto de solucién usualmente es asociado a la mezcla de un solvente (en
fase liquida) y un soluto (en fase sdlida) en condiciones determinadas. Todos los
procesos que involucran Cristalizacion trabajan con soluciones, es por esto que el
desarrollo, disefio y control de este proceso estd relacionado directamente con

todas las propiedades de una solucion.

A una cierta temperatura existe una maxima cantidad de soluto que
puede disolverse en una cierta cantidad de solvente; cuando se logra
este maximo de soluto, la solucion se define como saturada. La cantidad
de soluto requerido para que una soluciéon sea saturada se llama
solubilidad. (Mullin, 2001)
La solubilidad es variada dependiendo del compuesto y varia de acuerdo a la
temperatura. En la mayoria de los casos la solubilidad aumenta a medida que la
temperatura es mayor. En la Figura 2.3 (Mullin, 2001). El cloruro de sodio tiene poca
dependencia de la temperatura en la solubilidad cambiando de 35.7 a 39.8 g/100 g
H,O en un rango de 100 °C, por otro lado el sulfato de cobre pentahidratado varia

de 14.3 a 75 g/100 g H,O en un rango de 100 °C, mostrando que la variabilidad de

la solubilidad respecto a la temperatura fluctia dependiendo del compuesto.
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100 =

Temperature, °C
R o o
a I+ o
T T T

]
=}
T

a 20 40 80 B8O W0C
Concentratlon, kg/100kg water
la)

Figura 2.3.- Solubilidad de CuSO., NaCl,
K2CrO,4 y C,H3NaO,-3H,0 en solucién
acuosa. Fuente (Mullin, 2001)

No todas las curvas de solubilidad son suaves como se puede ver en la Figura 2.4.
Una discontinuidad en la curva de solubilidad denota un cambio de fase. Por
ejemplo, la fase sdlida depositada a partir de soluciéon acuosa de sulfato de sodio
por debajo de 32.4 °C consistira en el decahidratado, mientras que el sélido
depositado encima de esta temperatura consistird en la sal anhidra. La solubilidad
del sulfato de sodio anhidro disminuye cuando la temperatura aumenta. Este efecto
negativo en la solubilidad, también se observa en sustancias como sulfato de calcio,
acetatos de calcio, bario y estroncio, hidréxido de calcio, etc. Estas sustancias
pueden causar problemas en ciertos tipos de cristalizadores provocando una

deposicion de incrustaciones en las superficies de transferencia de calor.
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BOpE

[-Ta] 5

aoh

&{,0 Bo ocetate-1H,0

Ca ocefafe-2H,0 W

Temperature, °C

20

1 L
a2 20 40 &0 a0 100

Figura 2.4.- Solubilidad de Acetato de
calcio y bario, sulfato de sodio anhidro en
solucién acuosa. Fuente (Mullin, 2001)

La tendencia general de una curva de solubilidad se basa en el principio de Le
Chatelier, que para este caso se puede definir argumentando que cuando un
sistema en equilibrio esta sujeto a cambios de temperatura y presion, el sistema se

adaptara a si mismo al nuevo equilibrio para disminuir el efecto del cambio.

2.4 Nucleacioén

La condicion de sobresaturacién o sobre-enfriamiento por si solas no son suficientes
para causar que un sistema se empiece a cristalizar. Antes que los cristales puedan
desarrollarse, deben existir en la soluciébn un nimero determinado de nucleos o
semillas, que actuen como centro de Cristalizacion. La nucleacion puede ocurrir
espontaneamente o puede ser inducida por medios artificiales. Su fuerza impulsora
es la sobresaturacion, que se define como la diferencia de potencial quimico entre
una molécula en solucion y una que se encuentra en el amontonamiento de la fase
cristalina. A pesar de esto, no siempre es posible decidir si un sistema ha nucleado

por sus propios medios o si la nucleacion ha ocurrido por la influencia de medios

externos.
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Usualmente la nucleaciéon puede ser inducida por agitacién, choque mecanico,
friccion y presiones extremas dentro de soluciones y fusiones. La cavitaciébn en un
liguido sub-enfriado puede causar nucleacion, Hunt y Jackson (1966) demostraron
que la nucleacion ocurre cuando una cavidad colapsa en lugar de ocurrir cuando se
expande. Presiones altas (aproximadamente 10° bar) pueden ser generadas por el
colapso de una cavidad; el cambio en la presién disminuye la temperatura de

Cristalizacion del liquido y la nucleacién resulta.

En la actualidad no hay un acuerdo general para una nomenclatura de
nucleacion, de esta manera para evitar confusiones se usard la siguiente
terminologia: El término ‘primario’ se designara para los sistemas que no
contengan materia cristalina; por otro lado los nucleos se generan en las
proximidades de cristales presentes en un sistema sobresaturado; este
comportamiento seran referidos como nucleacién ‘secundaria’. (Mullin,
2001)

De esta manera podemos considerar un esquema simple:

Nucleacidn
Primaria Secundaria
(Inducida por cristales)
Homogénea Heterogénea
(Espontanea) (Inducida por particulas
externas)

2.4.1 Nucleacion primaria

2.4.1.1 Fase homogénea
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No se sabe con certeza como un cristal estable se forma dentro de un fluido
homogéneo. La formacion de nucleos de cristales es aun mas dificil de prever. El
namero de moléculas en un nudcleo de cristal estable puede variar de decenas a
centenas, por ejemplo, el nlcleo de agua (hielo) puede contener alrededor de 100

moléculas.

Si se adicionan mas moléculas a una cadena de ndcleos podria resultar en una
nucleacién y un crecimiento subsecuente de nucleos, hasta formarse una red o
enrejado (Warren L. McCabe, 2007). Este crecimiento se da en las regiones con una
alta sobresaturacién y muchos de los sub-nlcleos no alcanzan a desarrollarse
totalmente, lo que ocurre con ellos es una redisolucion porque son extremadamente
inestables. Sin embargo, si un ndcleo crece mas alla de un tamafio critico
(microscopico) se vuelve estable bajo condiciones de sobresaturacion obtenidas de
la mayor parte del liquido. Gibbs (1948) desarroll6 una teoria de nucleacién basada
en la condensacion de un vapor en liquido, esta teoria se puede aplicar a la
Cristalizacion de soluciones. Esta teoria se basa en el tamafio del amontonamiento
de cristales (clusters) definido como r., y hace referencia a que los clusters mas
grandes que r. deben crecer con el fin de reducir la energia libre del sistema total
(cluster soluto + solucién) mientras que grupos mas pequefios que el tamafio critico

se disuelven con el fin de reducir la energia libre del sistema.

2.4.1.2 Fase heterogénea

La velocidad de nucleacion de una solucién puede ser afectada considerablemente
por la presencia de simples trazas de impurezas en el sistema. Sin embargo, una

impureza que actia como inhibidora de la nucleacién en un caso puede no ser
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necesariamente efectiva en otro; de hecho, puede incluso actuar como un
acelerador. Ninguna regla general se aplica y cada caso debe considerarse por
separado. Se ha sabido durante muchos afios que las diferentes heterogeneidades
0 inclusiones pueden estimular las transformaciones de fase (mediante la reduccion
de las energias de formacion), principalmente la condensacion y Cristalizacion. La
nucleacion en los sistemas heterogéneos se produce normalmente en

sobresaturaciones mas bajos en comparacion con la nucleacién homogénea.

Muchos casos reportados de nucleacién espontdnea (homogéneo) se encuentran
en un examen cuidadoso debido a que inducida de alguna manera. De hecho, en
general se acepta que la nucleacion homogénea no es un evento comun. Por
ejemplo, un sistema de sobre-enfriado puede ser ‘sembrado’ por la presencia de
polvo atmosférico que puede contener particulas de ‘activos’ (heteronucleos) sin
saberlo. Las soluciones acuosas como normalmente se preparan en el laboratorio
puede contener> 10° particulas sélidas por cm® de tamafios <1 um; algun tipo de

filtracién adecuada puede reducir el nUmero de esta particulas.

Las superficies promueven la nucleacion, debido a la humedad, angulos de contacto
superiores a cero entre fases facilitan particulas para nuclear. La energia libre
necesaria para la nucleacién heterogénea es igual al producto de la nucleacion
homogénea y una funcién del dngulo de contacto entre el depdsito cristalino y la

superficie sélida externa (8) como se muestra en la ecuacion 2.1

AGhei.“eroge’:nea = AGhomogénea X f(@)

En donde f(0) se representa por la ecuacion 2.2.
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2 — 3cos6 + 3cos36
4

f(6) =

Dadas la ecuaciones 2.1y 2.2, existen tres casos que se pueden tomar como objeto
de estudio. Para el caso de no afinidad completa entre el sélido cristalino y la
superficie sdlida exterior (correspondiente a los sistemas solido-liquido sin
humedad), 6=180°, es decir la energia libre total de la nucleacion heterogénea es la
misma que la requerida para la nucleacion homogénea. Para el caso de afinidad
parcial (humedad parcial de un sélido con un liquido) 0< 6 <180 °, y la ecuacién 2.2
se aplica, lo que indica que la nucleacion es mas facil de lograr debido a que el
exceso global de la energia libre necesaria es menor que para la nucleacion
homogénea. Para el caso de completa afinidad (humedad completa) 6=0, y por lo
tanto, la energia libre de la nucleacion es equivalente a cero; este caso corresponde
a la siembra de una solucién sobresaturada con cristales del producto cristalino

requerido, es decir, no habran ndcleos formado en la solucién.

Despejando f(6) de la ecuacion 2.1 tenemos:

f(@) _ AGhetberogénea

AGhomogénea

La relacion entre f(8) (expresado en la ecuacion 2.3) y el &ngulo de contacto 6 se
observa en la figura 2.5 (Mullin, 2001), vale consignar que el autor de la imagen

simbolizo la funcién f(6) con la letra griega ¢.
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contacto y funcion Fuente (Mullin, 2001)

2.4.2 Nucleacion secundaria

Una solucién sobresaturada nuclea mucho mas faciimente, es decir, a una
sobresaturacion inferior, cuando los cristales de soluto estan ya presentes 0 son
afiadidos deliberadamente. El término nucleacién secundaria se utiliza para este
patrén particular de comportamiento para distinguirlo de nucleacién primaria (donde

no hay cristales inicialmente presente).

En 1934 Ting y McCabe demostraron que las soluciones de sulfato de magnesio se
nucleaban de una manera méas reproducible en sobresaturaciones moderadas en
presencia de cristales de siembra. Se hicieron observaciones similares en estudios

con sulfato de cobre (McCabe y Stevens, 1951).

Un tipo particular de nucleacién secundaria en soluciones de KBr fue interpretada

por Gyulai (1948) como evidencia de una "capa de limite transicional’ de unidades
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parcialmente integradas que podria ser despojado de las superficies de cristal por
movimiento del fluido. Este comportamiento fue demostrado por Powers (1963),
quien demostré que el movimiento de la solucién de un cristal de sacarosa en una
solucién sobresaturada, o el movimiento de la solucién mas alla de un cristal fijo,
produjo nucleos. Sung, Estrin y Youngquist (1973) también han invocado el
concepto de “cortar” un fluido en un recipiente agitado como un mecanismo para la
generacién de embriones (sub-nucleos) que se desarrollan en los ndcleos estables

cuando son barridos en regiones de alta sobresaturacion.

Strick-Constable (1968) describe varios mecanismos posibles de nucleacion
secundaria, tales como la clase 'inicial' (polvo cristalino barrido de un cristal semilla
de reciente introduccion), la clase ‘'aguja’ (desprendimiento de crecimientos
cristalinos débiles), la clase 'policristalina’ (la fragmentacibn de una masa
policristalina débil) y la clase 'de colisiéon' (un proceso complejo que resulta de la

interaccion de los cristales entre si o con partes del tanque de Cristalizacion).

2.4.2.1 Nucleacién por contacto

Clontz y McCabe (1971) demostraron que a niveles moderados de sobresaturacion.
Cristales de contactos facilmente causaron nucleacién secundaria de MgSO,, pero
los contactos de cristal-cristal dieron hasta cinco veces mas nucleos como lo hizo
contactos varilla de cristal-metal. Ademas, las caras de crecimiento mas rapido
producen un menor nimero de nucleos que hizo las caras de crecimiento mas lento,
lo que indica una conexién entre nucleacidon secundaria y el proceso de crecimiento

de cristales.
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Contactos cristal-agitador son capaces de causar la nucleaciébn secundaria en
cristalizadores, aunque en realidad se golped sdélo aquellos cristales que logran
penetrar en la capa limite de fluido alrededor de la paleta de agitaciéon. La
probabilidad de un impacto de este tipo es directamente proporcional a la velocidad
de rotaciéon del agitador. La dureza relativa de los cuerpos en contacto también es
un factor a considerar; un impulsor metalico da una velocidad de nucleacién mucho

mayor que uno revestido con un material blando como el polietileno.

2.4.2.2 Siembra

Probablemente el mejor método para inducir la Cristalizacion es inocular o sembrar
una solucién sobresaturada con pequefas particulas del material a cristalizar. La
siembra deliberada se emplea con frecuencia en la Cristalizacién industrial para
efectuar un control del tamafio del producto y la distribucién del tamafio del mismo

(Geankoplis, 1998).

Los cristales de siembra no tienen necesariamente que consistir del material con
gue se cristalizo con el fin de ser eficaces; las sustancias isomorfas van a inducir la
Cristalizacion con mas frecuencia. Por ejemplo, los fosfatos a menudo nuclean
soluciones de arseniatos; el borax puede nuclear al sulfato de sodio decahidratado;

y asi.

En laboratorio y en cristalizaciones a gran escala la primera sefial de nucleacién a
menudo aparece en una region dada del tanque, por lo general, donde hay un alto
grado de sobresaturacién local, por ejemplo, cerca de una superficie sobre-enfriada

o0 en la superficie del liquido. Por otra parte, no es raro encontrar algin punto
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particular en la pared del tanque o en el agitador que actie como un centro de
Cristalizacion. La explicacion mas razonable de este fendmeno es que las grietas y
hendiduras en la superficie conservan pequefios cristales de un lote anterior, que el
sistema siembra cuando se convierte en sobre-enfriado. Es posible, por supuesto,
para una parte de una superficie metalica o de vidrio, estar en condiciones para

actuar como un catalizador en la nucleacion.

Hay varias razones por las que el tamafio de los cristales de siembra pueden ser
influyentes en la nucleacion secundaria. Por ejemplo, las semillas grandes generan
mas nucleos secundarios en los sistemas agitados, a diferencia de las pequefias
semillas, debido a sus mayores probabilidades de contacto y a sus energias de
colision. En varias investigaciones se observé nucleacion secundaria que se
produce en una serie de impulsos, sobre todo durante el periodo latente, cuando las
soluciones se sembraron en un tanque agitado. La tasa de nucleacion secundaria
disminuy6 con un aumento en el tamafio de la semilla o en el nimero de semillas de

un tamafo dado.

2.5 Crecimiento de cristales

Al momento en que los nucleos son estables, es decir, cuando las particulas de un
tamafio mayor que el critico han sido formadas en un sistema sobresaturado o

sobre-enfriado, comienzan a crecer en cristales de tamanos visibles.

Las teorias de energia superficial se basan en la postulacion que la
forma que un cristal asume en crecimiento es la que tiene una energia
superficial minima. Este enfoque, aunque no se ha descartado
completamente, se ha reducido en gran medida debido a su desuso.
(Mullin, 2001)
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Las teorias de difusién suponen que la materia es depositada continuamente sobre
una cara del cristal a una velocidad proporcional a la diferencia de concentracion
entre el punto de deposicion y el amontonamiento de la solucién. El analisis
matematico de la operacion es similar al utilizado para otros procesos de
transferencia de difusibn y masa. La sugerencia de Volmer (1939) que el
crecimiento de cristales es un proceso interrupcién, que tiene lugar por adsorcién,
capa por capa, en la superficie del cristal, condujo a las teorias de adsorcion de la

capa.

2.6 Generalidades sobre la Cristalizacion

2.6.1 Pureza del producto

Si un cristal se produce en la region del diagrama de fase en la que una
composicion de un solo cristal precipita, el propio cristal serd normalmente puro
siempre que se crezca a velocidades relativamente bajas y condiciones constantes

(Geankoplis, 1998).

Con muchos productos estos purezas se acercan a un valor de alrededor de 99,5 a
99,8 por ciento. La diferencia entre esto y una pureza del 100 por ciento es
generalmente el resultado de pequefios focos de licor madre llamada oclusiones
atrapadas dentro del cristal. Aunque con frecuencia son lo suficientemente grandes
como para ser vistas con un microscopio ordinario, estas oclusiones pueden ser
sub-microscépicas y representan dislocaciones dentro de la estructura del cristal.

Pueden ser causadas desgaste o rotura durante el proceso de crecimiento o por
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planos de deslizamiento dentro de la estructura de cristal causada por la

interferencia entre las dislocaciones de tipo tornillo y el resto de las caras del cristal.

Para aumentar la pureza del cristal mas alla del punto donde
normalmente se espera que tales oclusiones (aproximadamente 0,1 a 0,5
por ciento en volumen), en general, es necesario reducir las impurezas
en el mismo licor madre a un nivel aceptablemente bajo de manera que el
licor madre contenido dentro de estas oclusiones no contenga
suficientes impurezas para el producto final. Normalmente es necesario
recristalizar el material de una solucién que es relativamente puro para
superar este tipo de problema. (Perry, 1999)

Ademas de las impurezas dentro de la estructura cristalina en si, hay normalmente
una pelicula adherente de liquido madre que queda en la superficie del cristal
después de la separacion en una centrifuga o en un filtro. Tipicamente una
centrifuga puede dejar aproximadamente 2 a 10 por ciento del peso de los cristales
como licor madre adherido en la superficie. Esto varia mucho con el tamafio y la
forma o el habito de los cristales. Los cristales grandes y uniformes precipitados a
partir de licores madre de baja viscosidad conservaran un minimo remanente del
licor, mientras que los cristales no uniformes o pequefios precipitados de soluciones
viscosas conservaran una proporcién considerablemente mayor. Conceptos
similares se aplican a la filtracion de los cristales, aunque por lo general las
cantidades de licor madre que se adhieren a los cristales son considerablemente

mas grandes.

2.6.2 Efecto de las impurezas

La presencia de impurezas en un sistema puede afectar el comportamiento de la
nucleacion muy considerablemente. Durante mucho tiempo se ha conocido, que la

presencia de pequefias cantidades de sustancias coloidales, como la gelatina,
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puede suprimir la nucleacién en solucién acuosa, y ciertos agentes de superficie
también ejercen un fuerte efecto inhibidor. Las trazas de iones extrafios,
especialmente Cr** y Fe*', pueden tener una accién similar sobre las sales
inorganicas. No seria prudente intentar una explicacién general del fenémeno de la
supresion de la nucleacion por las impurezas afadidas con tan poca evidencia
cuantitativa disponible todavia, pero ciertos patrones de comportamiento estan

comenzando a surgir.

Por ejemplo, cuanto mayor es la carga del cation, mas potente es el efecto inhibidor,
H 3+ 3+ 3+ 2+ + z s

por ejemplo Cr’"> Fe”> AI’"’> Ni“> Na’'. Ademas, a menudo parece existir una

concentracion inicial de impureza por encima de la cual el efecto inhibidor puede

disminuir.

Algunas impurezas pueden reprimir el crecimiento de cristales por completo,
mientras que otras pueden influenciar un efecto altamente selectivo, actuando sélo
en ciertas caras cristalograficas. Algunas impurezas pueden ejercer influencia en
concentraciones muy bajas, menores a 1 parte por millén, en tanto que otras tienen
que estar presentes en cantidades bastante grandes antes de tener cualquier

efecto.

Sustancias que no sean afines al material que esta siendo cristalizado pueden
considerarse impurezas, por lo cual incluso el solvente en el que se cultivan los
cristales es estrictamente una impureza. Las impurezas pueden influir en las tasas
de crecimiento de cristales en una variedad de maneras. Pueden cambiar las
propiedades de la solucién (estructural o de otra manera) o la concentracién de

saturacion de equilibrio y por lo tanto la sobresaturacion. Se pueden alterar las
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caracteristicas de la capa de adsorcién en la interfase cristal-solucién e influir en la
integracion de las unidades de crecimiento. Pueden ser formadas en el cristal, sobre

todo si hay un cierto grado de similitud de enrejado.

Hay un comportamiento interesante que ocurre a menudo en la presencia
de impurezas, que es la tasa de crecimiento de histéresis, donde un
cristal que se encuentra en crecimiento en una solucion de alta
sobresaturacion puede continuar creciendo, a tasas apropiadamente
reducidas, hasta una sobresaturacion baja, siempre y cuando, la
sobresaturacion se reduzca continuamente desde el nivel méas alto.
(Perry, 1999)

Sin embargo, de manera inversa, no se produce este efecto, es decir, un cristal que
ha dejado de crecer a una sobresaturacion baja no es capaz de crecer incluso
cuando la sobresaturacion se eleva de forma continua a un nivel mucho mas alto. El
efecto de histéresis es una indicacién del comportamiento de crecimiento en estado
estacionario y se puede explicar suponiendo una lenta adsorcién de impurezas en

sobresaturaciones mas altas.

2.6.3 Efectos del calor en el proceso

Los efectos de calor en un proceso de Cristalizacion se pueden calcular por dos
métodos: (1) realizar un balance de calor en la que los efectos del calor individuales,
tales como calores sensibles, calores latentes, y el calor de Cristalizacion se pueden
combinar en una ecuacion para calcular el calor total; o (2) un balance de entalpia
en la que la entalpia total de todas las corrientes de salida se resta de la entalpia
total de todas las corrientes de entrada y se iguala al calor absorbido a partir de
fuentes externas por el proceso. “Para utilizar el método de balance calor, es

necesario hacer un balance de masa correspondiente, ya que los efectos de calor
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estan relacionados con las cantidades de soélidos producidos por el calor de
Cristalizacion” (Perry, 1999). La ventaja del método de entalpia-concentracion-
diagrama es que los efectos tanto de calor como de masa se tienen en cuenta
simultdneamente. Este método tiene un uso limitado debido a la dificultad en la
obtencion de datos entalpia-concentracion. Esta informacién ha sido publicada para

unos pocos sistemas.

Con compuestos cuya solubilidad aumenta de acuerdo a la temperatura existe una
absorcion de calor cuando el compuesto se disuelve. En compuestos en donde la
solubilidad disminuye cuando la temperatura aumenta, hay una evoluciéon de calor
cuando se produce solucion. Cuando no hay cambio en la solubilidad con la
temperatura, no hay ningun efecto de calor. La curva de solubilidad sera continua,
siempre y cuando la sustancia solida de una fase dada estd en contacto con la
solucioén, y cualquier cambio repentino en la pendiente de la curva serd acomparfado
por un cambio en el calor de solucién y un cambio en la fase sélida. Los calores de
solucibn a menudo se describen como el cambio en entalpia asociada con la

disolucion de una gran cantidad de soluto en un exceso de disolvente puro.

En el equilibrio el calor de Cristalizacion es igual y de signo opuesto al calor de
solucion. Usar el calor de solucion en una dilucion infinita es igual pero de signo
opuesto al calor de Cristalizacion y es equivalente a dejar de lado el calor de
dilucion. Con muchos materiales el calor de dilucion es pequefio en comparacion
con el calor de la solucion y la aproximacién se justifica; sin embargo, hay

excepciones.
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Efectos térmicos relativamente grandes se encuentran generalmente en
la Cristalizacion de sales hidratadas. En tales casos, el calor total
liberado por este efecto puede ser una parte sustancial de los efectos
totales de calor en un cristalizador de enfriamiento. En cristalizadores
por evaporacion el calor de Cristalizacion es generalmente despreciable
en comparacion con el calor de la vaporizacion del disolvente. (Perry,
1999)

2.6.4 Rendimiento del proceso

En la mayoria de los casos, el proceso de Cristalizacion es lento, y el licor madre
final esta en contacto con una superficie cristalina suficientemente grande para que
la concentracion de licor madre sea sustancialmente la de una solucion saturada a
la temperatura final en el proceso. En tales casos, es normal calcular el rendimiento
de la composicion de la solucién inicial y la solubilidad del material a la temperatura
final. Si se realiza Cristalizacion por evaporacién, hay que tener en cuenta la
cantidad de solvente removido para determinar el rendimiento final. Si se hidratan
los cristales retirados de la solucién, debe tenerse en cuenta de la agua de
Cristalizacion en los cristales, ya que esta agua no esta disponible para la retencién
del soluto en solucion. El rendimiento también se ve influido en la mayoria de las
plantas industriales por la eliminacion de un poco de licor madre con los cristales
gue se separan del proceso. Tipicamente, con un producto separado en una
centrifuga o filtro, el licor madre adherido estaria en el intervalo de 2 a 10 por ciento

del peso de los cristales (Perry, 1999).

El rendimiento real puede ser obtenido a partir de célculos algebraicos o calculos de
ensayo y error cuando se utilizan los efectos del calor en el proceso y cualquier

evaporacién resultante para corregir los supuestos iniciales sobre rendimiento
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calculado. Cuando los calculos se hacen manualmente, es preferible utilizar el
sistema de prueba y error, ya que permite una facil adaptacion para relativamente
pequefias desviaciones encontradas en la practica, tales como la adicién de agua

de lavado y adiciones de purga de agua.

2.6.5 Precauciones experimentales

Una serie de precauciones deben ser tomadas cuando se trata de medir tasas
fiables de crecimiento de cristales por métodos de medicibn gravimétrica y
posteriores célculos. Los cristales semilla deben ser cuidadosamente seleccionados,
tanto por el tamafo y la calidad de la superficie. El area de superficie de los cristales
es un dato que a menudo se requiere y es el mas comunmente calculado bajo la
suposicion que los cristales tienen una forma geométrica definida y caras planas.
Las semillas deben tener caras que, al menos macroscopicamente, sean lisas. Los
factores de volumen y forma de la superficie de las semillas y los cristales cultivados
deben ser determinados de manera que cualquier cambio pueda tenerse en cuenta
en otros calculos. Por ejemplo, el factor de forma de volumen en cristales de sulfato
de potasio cambia desde alrededor de 1 a 0,6 asi como los cristales crecen de

alrededor de 300 ym a 2 mm.

“Al final de la etapa de crecimiento, los cristales deben ser separados limpia y
cualitativamente para formar el licor madre de manera que su masa seca pueda ser
medida al final”. (Mullin, 2001) La filtracién es seguida habitualmente por un proceso
de lavado para recuperar licor madre residual. Estas operaciones deben llevarse a
cabo rapidamente para minimizar cualquier posibilidad de que los cristales se

sometan a cambios.
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2.6.6 Importancia en laindustria

Ciertos habitos cristalinos no son de agrado en la comercializacién de cristales, ya
que dan a la masa cristalina mal aspecto; otros hacen al producto propenso a
apelmazamiento, inducen malas caracteristicas de flujo, o dan lugar a dificultades
en la manipulacién o embalaje del material. Para la mayoria de los propdsitos
comerciales generalmente se desea un habito granular o prisméatico, pero hay
ocasiones especificas cuando otras morfologias, tales como placas o agujas, son
requeridas. En casi todo el campo de la Cristalizacion industrial es necesario algun
tipo de procedimiento de modificacion habito para controlar el tipo de cristal

producido.

Otro aspecto importante para la produccion y comercializacion de cristales es el
tamafio maximo que puedan tener. En teoria no hay limite en cuanto al tamafio del
producto cristalino, pero en general hay un limite practico. Es comun observar en la
experimentacion que algunos cristales normalmente no crecen mas alla de un cierto
tamafio en cristalizadores industriales agitados, aunque no hay una sola respuesta

clara a este problema.

Algunos cristales tienen tasas bajas de crecimiento, tanto, que serian necesarios

tiempos de residencia excesivos para producir cristales de gran tamafo. Por
. . . . -7 v s

ejemplo, a un crecimiento lineal de 10" m/s, un nudcleo creceria a 1 mm en poco

mas de 1 hora, pero a 10”° m/s se requeriria alrededor de 6 dias. Por supuesto, el

aumento de tiempo de residencia por si solo en un cristalizador agitado no puede

influir en gran medida el tamafio del producto a causa de la inevitable aparicién de

nucleacién secundaria, lo que aumenta en gran medida el nimero de cristales
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producidos y, por consiguiente inhibe el desarrollo de cristales de mayor tamafio.
Las tasas de crecimiento pueden aumentar mediante el aumento del nivel operativo
de sobresaturacién y juegan un papel dominante para el tamafio que los cristales

adquiriran.

La presencia de impurezas en el sistema también puede tener un efecto
significativo. Por ejemplo, la Cristalizacion de los sulfatos de cobre y cadmio a partir
de soluciones obtenidos a partir de deposicién electrolitica, a la que se ha afiadido
gelatina, produce cristales de no mas de 1 um, sin embargo, ambas sales faciimente
se pueden cristalizar a partir de solucién acuosa normal como cristales grandes (> 1

mm).

2.7 Tipos de Cristalizadores en la Industria

El gran numero de diferentes cristalizadores de soluciones industriales existentes se
pueden clasificar en varias categorias generales. Términos tales como batch (por
lotes) o continua, agitado o no agitado, controlada o no controlada, clasificado o no
clasificado, licor circulante 0 magma circulante, etc., son Utiles para este propdésito,
pero la clasificacion de los cristalizadores de acuerdo al método por el cual se logra
la sobresaturacion de la solucién que se va a cristalizar es probablemente el método
méas ampliamente utilizado; por lo tanto tenemos cristalizadores por enfriamiento,

por evaporacion, al vacio, por reaccion, etc.

Muchas de estas clases son faciles de interpretar, pero requieren una definicién. Por
ejemplo, el término control se refiere al control de sobresaturacion. El término

clasificacion se refiere a la produccién de un tamafio de producto seleccionado
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mediante la clasificacién en un lecho fluidizado de cristales. En un cristalizador de
licor circulante los cristales permanecen en la zona de Cristalizacion; sélo el licor
madre limpio se hace circular, por ejemplo, a través de un intercambiador de calor.
En el cristalizador de magma circulante, los cristales y el licor madre se distribuyen
juntos. En los siguientes subcapitulos se mostraran ejemplos de equipos de

Cristalizacion a los que las definiciones dadas en este parrafo pueden pertenecer.

2.7.1 Cristalizadores por enfriamiento

2.7.1.1 Tanques no agitados

El tipo mas sencillo de cristalizador por enfriamiento; aqui, una solucion caliente se
carga en el recipiente abierto en el que se deja enfriar, a menudo, durante varios
dias y predominantemente por conveccion natural. Se puede suspender varillas
metalicas en la solucién, de esta forma cristales grandes pueden crecer en ellas y
reducir la cantidad de producto que se hunde hasta el fondo del cristalizador. El
producto se retira manualmente. Debido a que el enfriamiento es lento, se obtienen
habitualmente grandes cristales entrelazados y la retencion de licor madre es
inevitable. Como resultado, los cristales secos son generalmente impuros. La
naturaleza no controlada del proceso hace que los rangos de los cristales vayan
desde un polvo fino a aglomerados grandes. Es un método econémico para lotes

pequenos.

2.7.1.2 Tanques agitados

“La instalacién de un agitador en un cristalizador de tanque abierto generalmente da

lugar a cristales mas pequefios y uniformes y una reduccién del tiempo de proceso
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por lotes”. (Mullin, 2001) El producto final tiende a tener una mayor pureza ya que
menos cantidad de licor madre es retenida por los cristales después de la filtracién y
un lavado mas eficiente es posible. EI montaje de deflectores verticales es factible
en el interior del tanque para inducir una mejor mezcla, pero deben terminar por
debajo del nivel de licor para evitar excesivas incrustaciones. Por la misma razén,
las camisas de agua suelen ser las preferidas por encima de serpentines para el
enfriamiento ilustrado en la Figura 2.6 (Dr. T. Fischer, 2006), y, en medida de lo
posible, la superficie interna del cristalizador debe ser suave y libre de grietas. Un
enfriador agitado es mas costoso de operar que un simple tanque cristalizador, pero
tiene una productividad mucho mas alta. Los costos laborales para la manipulacion
del producto pueden todavia ser bastante altos. El disefio de los tanques de
Cristalizacion varia de recipientes de poca profundidad a grandes tanques

cilindricos.

Solution
Pure solution and crystals

T

Cooling”

Stirrer

Figura 2.6.- Cristalizador simple con
agitador. Fuente (Dr. T. Fischer, 2006)
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2.7.1.3 Cristalizadores Swensson- Walker

En este cristalizador, la sobresaturacion de la solucion se lleva a cabo por
enfriamiento. Consiste de un canal que rodea al equipo y en el que una camisa de
refrigeracibn que esta presente. En esta solucion el agua fria se mueve en
direcciones opuestas. Contiene de una cubeta abierta, que es amplia y como se
menciond, una camisa de agua soldada a la parte exterior de la cubeta. También
contiene un agitador de espiral de baja velocidad configurar lo mas cerca posible a
la parte inferior de la cubeta su rotacion ayudara a evitar la deposicion de cristales
en las paredes. Un numero de unidades se pueden unir entre si para dar una mayor

capacidad.

La solucién concentrada caliente a ser cristalizada se alimenta en un extremo de la
cubeta y el agua de refrigeracién fluye normalmente a través de la chaqueta en
contracorriente a la solucion. Con el fin de controlar el tamafo de cristal, a veces es

deseable introducir una cantidad extra de agua en ciertas secciones de la chaqueta.

Los cristales crecen mientras estan suspendidos libremente en el liquido y por lo
tanto son de tamafio uniforme y libre de inclusiones. Al final del cristalizador puede
existir una puerta de rebose donde los cristales y el licor madre se rebose a una caja
de drenaje desde la que se devuelve el licor madre con el proceso y los cristales

hamedos se alimentan a una centrifuga para eliminar este licor.



33

Figura 2.7.- Cristalizador Swenson-
Walker. Fuente (Mullin, 2001)

2.7.1.4 Cristalizadores Wulff-Bock

Tiene caracteristicas similares a los cristalizadores Swenson-Walker y da cristales
mas uniformes. Se compone de un conjunto canal poco profundo inclinado y
montado en rodillos de modo que pueda ser sacudido de lado a lado. La lenta
velocidad de enfriamiento de este cristalizador resulta en una baja capacidad de

Cristalizacion pero da cristales uniformes.

Una de las ventajas de este tipo de cristalizador es la completa ausencia de partes
en movimiento y la zona de Cristalizacion. Varias unidades pueden unirse entre siy
se han instalado conjuntos de hasta 30 metros de longitud total. No se emplea

enfriamiento externo; se pierde calor por conveccién natural a la atmosfera.



34

vo-ﬂ."..

./ \ ~)h

Figura 2.8.- Cristalizador Wulff-Bock.
Fuente (Mullin, 2001)

2.7.1.5 Cristalizadores Oslo-Kristal

No mucho después de la Primera Guerra Mundial se llevé a cabo una serie de
investigaciones en Noruega sobre un problema asociado con la continua produccion
de cristales largos y uniformes, en particular de cloruro de sodio. Estas
investigaciones llevaron al descubrimiento de un método para mantener una

suspension estable de cristales dentro de la zona de crecimiento del cristalizador.

Todas las unidades Oslo consisten de una solucidn concentrada, que circula
continuamente en el cristalizador, esta solucién se sobresatura en un lado del
equipo, y llega a otro lado del equipo con esta sobresaturacién para ser liberada en
una masa de cristales en crecimiento. Estos equipos pertenecen a la serie de
cristales con licor circulante. Al igual que los otros cristalizadores por enfriamiento,
esta unidad solo puede ser usada con la ventaja que el soluto muestra una

considerable reduccion en la solubilidad con el decremento de temperatura.
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Figura 2.9.- Cristalizador Oslo Kristal.
Fuente (Mullin, 2001)

2.7.1.6 Cristalizador por enfriamiento en contacto directo

Segun indica (Perry, 1999) “para algunas aplicaciones, tales como la congelacion de
hielo de agua de mar, es necesario ir a temperaturas tan bajas que el enfriamiento
por el uso de los refrigerantes es la Unica solucidon econémica”. En tales sistemas a
veces es poco practico emplear un equipo enfriado por su superficie debido a que la
diferencia de temperatura permisible es muy pequefa (menos de 3 °C) que la
superficie de intercambio de calor se hace excesiva, o porque la viscosidad es tan
alta que la energia mecanica por parte del sistema de circulacién requiere una tasa
de eliminacion de calor superior a la que puede obtenerse con diferencias de
temperatura razonables. En dichos sistemas, es conveniente mezclar el refrigerante
con la suspension que se enfrié en el cristalizador, como se muestra en la Figura
2.10, de modo que el calor de vaporizacion del refrigerante enfria la suspensién por
contacto directo.

La aplicaciébn con éxito de este tipo de sistemas requiere que el

refrigerante sea relativamente inmiscible con el licor madre y sea capaz
de la separacién, compresion, condensacién y posterior reciclaje en el
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sistema de Cristalizacién. Las presiones y temperaturas de
funcionamiento elegidas tienen una gran incidencia en el consumo de
energia. (Perry, 1999)

Esta técnica ha tenido mucho éxito en la reduccion de los problemas asociados con
la acumulacion de soélidos sobre una superficie de enfriamiento. El uso del
enfriamiento por contacto directo también reduce los requisitos generales de
proceso con la energia, ya que en un proceso de refrigeracion que implica dos
fluidos se requiere una mayor diferencia de temperatura sobre una base global
cuando el refrigerante debe enfriarse primero alguna solucién intermedia, tal como
salmuera de cloruro de calcio, y que la solucién a su vez enfrie el licor madre en el
cristalizador. Un equipo de este tipo se ha operado con éxito a temperaturas tan

bajas como -59 ° C (-75 ° F).

Skirt baffle—0o7L ||

L

Circulating
pipe
Feed inlet

Cooler \

Figura 2.10.- Cristalizador por
enfriamiento de contacto directo. Fuente
(Perry, 1999)
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2.7.2 Cristalizadores por evaporacioén

Cuando la solubilidad de un soluto en un solvente no decrece por efecto de la
reduccién de la temperatura, la sobresaturacion de la solucion puede ser alcanzada
mediante la remocion de cierta cantidad de solvente. Existen algunas técnicas de

evaporacion para lograr este proposito.

2.7.2.1 Cristalizadores por evaporacién mediante vapor calentado

La mayoria de unidades de evaporacion son alimentadas con vapor de agua
caliente y contienen un cuerpo evaporador que en para este tipo de cristalizadores
en un tubo corto dispuesto de forma vertical en el cual el vapor se condensa hacia
afuera de los tubos. Una caja de vapor o una calandria con un tubo bajante ubicado
en su parte central permite que el magma circule a través de los tubos; durante la
operacién la parte superior de los tubos esta cubierta de licor madre. Para
incrementar la velocidad de transferencia de calor, en especial para soluciones
viscosas, una circulacion forzada de licor madre puede ser efectuada instalando un

impulsor en el tubo bajante.
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Figura 2.11.- Cristalizador por
evaporacion mediante vapor calentado.
Fuente (Mullin, 2001)

2.7.2.2 Cristalizadores por evaporacion mediante circulacién forzada

Este cristalizador se muestra en la Figura 2.12. La solucién que sale del tanque se
bombea a través de una tuberia de circulacion y a través de un intercambiador de
calor de tubo y carcasa, donde su temperatura aumenta en alrededor de 2-6 ° C (3-
10 ° F). Dado que este calentamiento se realiza sin la vaporizacion, los materiales
de solubilidad normal no deben producir depésito alguno sobre los tubos. La
solucion se calienta, devuelta al tanque por una linea de recirculacién, se mezcla
con la suspensiéon de particulas de la solucién y eleva su temperatura localmente

cerca del punto de entrada, lo que provoca la ebullicién en la superficie del liquido.

Durante el consiguiente enfriamiento y evaporacién para alcanzar el equilibrio entre
el liquido y el vapor, la sobresaturacion que se crea hace que existan depdsitos de

cristales suspendidos en el cuerpo giratorio hasta que salgan de nuevo a través de
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la tuberia de circulaciéon. La cantidad y la velocidad de la recirculacion, el tamafio del
cuerpo, y el tipo y la velocidad de la bomba de circulacion son elementos criticos de

disefio si los resultados previsibles son a alcanzar.

Si el cristalizador no es del tipo de evaporacién pero se basa solo en la refrigeraciéon
por evaporacion adiabéatica para lograr el rendimiento, se omite el elemento de
calentamiento. “La alimentacion es admitida en la linea de circulacién después de la
retirada de la suspension, en un punto suficientemente por debajo de la superficie

libre de liquido para evitar parpadear durante el proceso de mezcla”. (Perry, 1999)

ordensable

Cooling 395 Gt

woter ket

Bargmatrig
Cimderger
t t

Recirculntion _\_\\-""\-\...r" —_—Body

Ewirl breaker

Circulating pipa

Figura 2.12.- Cristalizador por
evaporacién mediante circulacién forzada.
Fuente (Perry, 1999)



40

2.7.2.3 Cristalizador Oslo-Kristal por evaporacion

En este tipo de cristalizador (Figura 2.13), la soluciéon sale de la camara de
vaporizacion “B” esta sobresaturada ligeramente dentro de la zona meta-estable de
modo que no se formen nuevos nucleos. El licor en contacto con la cama “E” alivia
su sobresaturacion sobre los cristales en crecimiento y sale a través de la tuberia de
circulacion “F”. En una Cristalizacion del tipo de enfriamiento la alimentacion caliente
se introduce a “G”, y los licores mixtos chispean cuando llega a la camara de
vaporizacion “A”. Si se requiere mas evaporacion para producir la fuerza motriz, un
intercambiador de calor se instala entre la bomba de circulacién y el cambiador de
vaporizacion para suministrar el calor para la tasa requerida de vaporizaciéon. La
transferencia de licor sobresaturado desde el vaporizador a menudo causa la
acumulacioén de sales en la tuberia y la reduccion del ciclo de funcionamiento en los
equipos de este tipo. La velocidad de acumulacién se puede reducir mediante la
circulacion de una suspension fina de sélidos a través de la cadmara de vaporizacion;
sin embargo, la presencia de cristales pequefios de siembra tiende a robar la
sobresaturacion desarrollada en el vaporizador, lo que reduce la eficiencia del

sistema de recirculacion. (Perry, 1999)
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Figura 2.13.- Cristalizador Oslo-Kristal
por evaporacién Fuente (Perry, 1999)

2.7.3 Cristalizadores de vacio

El término “vacio” para cristalizadores se puede interpretar de muchas formas; todo
cristalizador que es operado bajo presiones reducidas podria denominarse “de

vacio”.

Estos equipos pueden ser operados por lotes o continuamente. Por lotes, el tanque
de alimentacién se carga hasta un nivel determinado con solucién concentrada y
caliente. A medida que la presion en el tanque se reduce, la solucion empieza a
entrar en ebullicibn y se enfria hasta que el equipo llega a su limite de
condensaciéon. Para incrementar la capacidad del condensador, y de este modo
incrementar el rendimiento de los cristales, el vapor que sale del tanque puede ser

comprimido antes de la condensacion utilizando chorros de vapor.
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2.7.3.1 Cristalizador DTB

Debido a que la circulacion mecanica influye en gran medida en el nivel de
nucleacion dentro del cristalizador, una serie de disefios se han desarrollado
utiizando bombas de circulacion situadas dentro del cuerpo del cristalizador,
reduciendo de ese modo el cabezal contra el que debe bombear el circulador. Esta
técnica reduce la velocidad de la punta de entrada de potencia y de circulacion vy,

por tanto, la velocidad de nucleacion.

Un ejemplo tipico es el evaporador-cristalizador de tubo de circulacion con
deflectores (DTB). La suspension de cristales de producto es mantenida por una
hélice grande, de movimiento lento, rodeada por un tubo de circulaciéon dentro del
cuerpo. La hélice dirige la suspension a la superficie del liquido a fin de evitar que
los sélidos cortocircuiten la zona de mas intensa sobresaturacion. El licor madre en
suspension que ha sido enfriado se devuelve a la parte inferior del recipiente y se
recircula a través de la hélice. En la hélice, la solucién calentada se mezcla con la

suspension de recirculacion.

El disefio de la figura 2.14 contiene una caracteristica de destruccion de particulas
finas que comprende la zona de decantacion que rodea el cuerpo de cristalizador, la
bomba de circulacion, y el elemento de calentamiento. El elemento de calentamiento
suministra calor suficiente para satisfacer los requisitos de evaporacion y para
elevar la temperatura de la solucion retirada del decantador a fin de destruir

cualquiera de las pequefias particulas cristalinas retiradas.

Los cristales gruesos se separan de los finos en la zona de decantacién
por sedimentacion gravitacional, y por lo tanto esta caracteristica de
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destruccion de finos sélo es aplicable a los sistemas en los que existe
una diferencia de densidad sustancial entre los cristales y el licor madre.
(Perry, 1999)
Este tipo de equipo se puede utilizar también para aplicaciones en las que el Unico
calor eliminado es el requerido para el enfriamiento adiabéatico de la solucidon de
alimentacion entrante. Cuando se hace esto y la caracteristica de destruccion de
finos se va a emplear, una corriente de liquido debe ser retirada de la zona de
decantacion del cristalizador y los cristales finos se deben separar o ser destruidos

por algunos medios distintos de la adicion de calor, por ejemplo, ya sea dilucion o

espesamiento y separacion fisica.

En algunas aplicaciones de Cristalizacion es deseable aumentar el contenido de
soélidos de la suspension dentro del cuerpo por encima de la consistencia natural,
que es el desarrollado por el equilibrio de enfriamiento de la solucién de
alimentacién de entrada a la temperatura final. Esto se puede hacer mediante el
retiro de una corriente de licor madre de la zona deflectora, espesando asi la

suspension dentro de la zona creciente del cristalizador.

“Este licor madre también esta disponible para la eliminacién de cristales finos para

el control de tamafio del producto”. (Perry, 1999)
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Figura 2.14.- Cristalizador DTB. Fuente
(Perry, 1999)

2.7.3.2 Cristalizador DT

El cristalizador DT (Tubo de circulacion) se puede emplear en sistemas en los que
no se necesita 0 se desea la destruccion de finos. En dichos casos se omite el
deflector, y la bomba de circulacion interna estd dimensionada para tener la

influencia de nucleacién minimo en la suspension.

En cristalizadores DTB y DT la velocidad de circulacion lograda es generalmente
mucho mayor que la disponible en un cristalizador de circulacion forzada. Por
consiguiente, el equipo encuentra aplicacién cuando es necesario hacer circular
grandes cantidades de suspension para minimizar los niveles de sobresaturacion

dentro del equipo.

En general, se requiere este enfoque para obtener largos ciclos de funcionamiento

con material capaz de crecer sobre las paredes del cristalizador. Los disefios del
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tubo de circulacion y del tubo de circulacién con deflectores se utilizan cominmente
en la produccion de materiales granulares tales como sulfato de amonio, cloruro de

potasio, y otros cristales inorganicos y organicos.



CAPITULO IlI

DISENO DEL EQUIPO
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3.1 Tipo de cristalizador elegido

El tipo de cristalizador que se eligié para este proyecto fue un cristalizador tipo batch

con agitacién enfriado mediante una camisa de agua.

Como se describe en la Seccion 2.7.1.2 un cristalizador de este tipo “da lugar a
cristales mas pequefios y uniformes y una reduccion del tiempo de proceso por
lotes” (Mullin, 2001). Este sistema se eligi6 debido a la facilidad de su
funcionamiento y construccion respecto a otros cristalizadores, que utilizan mas
equipamiento y requieren mas suministros (Ver Seccion 2.7). Ademas se eligié un
sistema de enfriamiento de camisa de agua por encima de un serpentin debido a
que al momento de la nucleacion y crecimiento de cristales habrian mas pérdidas
por incrustaciones de estos cristales en el tubo de serpentin, por otro lado, una
camisa de agua externa nos da una mayor area de transferencia de calor y permite

que la temperatura de la solucién baje mas rapidamente.

Una desventaja de este equipo es la limitacion que se tiene al momento de
cristalizar una sustancia ya que no se pueden cristalizar la mayoria de tipos de
sales, esto se define con mas detalle en la seccion 3.7. También existe una falta de
control sobre la temperatura de la solucion su flujo de alimentacion al tanque

agitado, debido a que este equipo se opera manualmente.

3.2 Dimensiones del equipo

Las dimensiones del equipo fueron estimadas tomando en cuenta un volumen del
equipo de 100 litros, con esa capacidad se realizaron los célculos de area y volumen

del tanque.
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En el equipo a construir es necesario que su base sea de forma coénica, de esta
manera aseguramos que todo el contenido del tanque salga. Para la construccion
del equipo se utilizé tubos de acero al carbdn cuyas dimensiones se disponen en el

siguiente cuadro.

Diametro interior | Radio interior | Espesor
Diametro interior (in)
(cm) (cm) (mm)
Tanque | 16 40.64 20.32 8
Camisa | 20 50.8 25.4 8

Tabla 3.1.- Dimensiones de tanques interno y
externo del equipo de cristalizacion

Para la salida del lote del equipo se consider6 una salida de 3 pulgadas (7.62 cm),

de esta forma la descarga del equipo seria de manera rapida y sin dificultad.

En primer lugar se dimensioné la base del tanque, de tal manera que la inclinacién
de las paredes del tanque tenga el suficiente angulo de inclinacién para que el
equipo no tenga espacios muertos y que los cristales que se depositen las paredes

de la base sean minimos al momento de descargar el equipo.

La base del equipo tendra la forma de un cono truncado invertido, teniendo en
cuenta la forma geométrica de la base, con la ayuda de las formulas pertinentes se

procederd a calcular el volumen de la misma en el capitulo 4.
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3.3 Material de construccién

El equipo de Cristalizacién descrito en este proyecto, al igual que todas sus partes,
fue construido con acero al carbono AISI 1045. Se eligié este material por sobre el
acero inoxidable por cuestibn de costos y porque ademas varios ingenios

azucareros trabajan con este tipo de metal.

Est4 compuesto por carbono en un 0,55%. Tiene buen comportamiento con fluidos
viscosos y agua alcanzando una resistencia de 100 kg/mm2 y una dureza de 275-

300 HB.

3.4 Partes del equipo y sus funciones

A continuacion se detallan todas y cada una de las partes que componen la

estructura del cristalizador que esté ilustrado en la figura 3.1 (Ver Seccion 3.4).

3.4.1 Motor

El motor en el cristalizador es el que da la fuerza y el movimiento al agitador para
efectuar la agitacion mecanica del equipo. El equipo consta de un motor de 0.5 HP,

550 RPM a 110 V.

3.4.2 Agitador

Es la parte encargada de dar movimiento al fluido, impulsada por el motor. Los

agitadores tienen diversas formas, tamafo, &ngulos de inclinacién, etc.
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El equipo consta de un agitador de 4 palas planas de 2 pulgadas de diametro en un
en 2 grupos como se plasma en el diagrama del equipo. Las palas planas producen

un flujo radial, es decir que generan corrientes en direccién radial tangencial.

Si la velocidad de flujo es muy elevada se forma un remolino, que no beneficia a la
mezcla, dando no tan buena mezcla, pero si ayuda a la transferencia de calor,
porque nos ayuda a mantener en movimiento el fluido, ayudando a la conveccion.
Pero si se quiere evitar los remolinos se pueden poner deflectores o no poner de

forma céntrica el agitador.

3.4.3 Tanque interno

Es aqui donde se llevara a cabo la Cristalizacién, en donde se deposita la carga, se
la enfria y luego se la descarga. Se debe llenar el tanque interno sin sobrepasar la
altura de la chaqueta. Sus dimensiones son 16 pulgadas de didmetro interior con un

espesor de 8 mm. El tanque interno dispone de una salida de 3 pulgadas.

3.4.4 Chaqueta

Es por donde pasa el fluido de enfriamiento, que para el cristalizador agua que

proviene de la torre de enfriamiento.

Sus dimensiones son 20 pulgadas de diametro interior con un espesor de 8 mm. La
chaqueta dispone de una entrada y salida de 1 % pulgadas. Ayuda a enfriar de
forma eficaz el contenido del tanque interior, provocando la variacion de la

concentracion, debido a que es dependiente de la temperatura.
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3.4.5 Valvula de entrada de agua a la chaqueta

Es la valvula que regula el flujo de agua que proviene de la torre de enfriamiento. El

equipo dispone de una valvula de bola de % pulgada.

3.4.6 Valvula de salida de agua a la chaqueta

Es la valvula que regula el flujo de agua que sale de la chaqueta y se dirige a la

torre de enfriamiento. El equipo dispone de una valvula de bola de 1 % pulgadas.

3.4.7 Valvula de la toma de muestras

Es a valvula por donde se toman las muestras para la medicion de los °Brix y
observar el cdmo aparecen los cristales conforme disminuye la temperatura. El

equipo dispone de una valvula de bola de ¥ pulgada.

3.4.8 Véalvula de salida del tanque interior

Es la valvula que regula la descarga del contenido del tanque interior. El equipo

dispone de una vélvula de compuerta de 3 pulgadas.

3.4.9 Termémetro

Es el instrumento por el cual se lee la temperatura del contenido del tanque interno.
El equipo dispone un termometro con un rango de temperatura desde O hasta 110

°C y en escala Fahrenheit también.

3.4.10 Soportes

Son los que soportan el peso del equipo, los que mantienen en pie el equipo.
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Estan soldadas en la chaqueta, son tubos cuadrados de 1 % pulgadas de 2 mm de

espesoar.

El equipo dispone de 4 soportes dispuestos en la circunferencia del tanque, ademas
tienen soldadas una platinas entre cada soporte para prevenir que los soportes se

abran y el equipo se caiga.

3.5 Diagrama de la unidad de Cristalizacion
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Detalle

Precio

Tubos acero de carbono 16 y 20

pulgadas

Paleta de agitacion

Motor

Vélvula %

Donados por Area de Mantenimiento de

SODERAL

Medias de nylon

Termoémetro

Codos metal (2)

Neplos %

Tubos de metal

Donados por Laboratorio de

Operaciones Unitarias ESPOL

Mano de obra (construccion del equipo) $ 230.00
Platinas de acero al carbono $5.00
Soportes de acero al carbono $10.00

Valvula 3 pulgadas $91.40
Valvula 1 ¥z pulgadas $ 13.00
Valvula % pulgada $7.50

Tubo de PVC % pulgada 6 metros $11.46
Codos PVC (2) $ 3.40

Uniones (2) $4.30

Unioén “T” PVC $1.18

Latas de pintura color almendra (4) $11.80
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Latas de pintura color negro brillante (3) $8.85
Lata de pintura color verde bosque $2.25
Lata de pintura color verde olivo $2.25
Azucar (2 sacos de 50 kg) $82.00
Sulfato de cobre (10 kg) $ 45.00
Goteros (2) $1.50
Balde 20 litros $12.50
Recipiente de PEAD (jarra) $3.50
Fundas tipo Ziploc $4.30
TOTAL $551.19

Tabla 3.2.- Costos de materiales en
construccidn de equipo de cristalizacion

3.7 Ubicacién fisicay montaje del equipo

El equipo fue ubicado a pocos metros de la torre de enfriamiento y al lado de los
tanques de calentamiento como se ilustra en la Figura 3.2. Esta ubicacion se
planificd estratégicamente para facilitar tanto el flujo de agua alimentado a la
chaqueta de enfriamiento y el transporte de la sustancia a cristalizar, mucho mas
sabiendo que este transporte es manual y se realiza en baldes. EI motor es
conectado a un enchufe de corriente 110 V que se encuentra detras del tanque de

calentamiento.
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3.8 Sistemas de Cristalizacion
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Para la unidad de Cristalizacion disefiada en este proyecto los tanques que

contengan la solucion a cristalizar son de acero al carbono, este tipo de metal es

propenso a ser corroido por sales, en especial si estas son de tipo halégenas y

acidas (Jones, 1992). Por esta razén se tomé en consideracion utilizar una sal doble

como el sulfato de cobre y un disacarido como la sacarosa (formado principalmente

por hidratos de carbono), debido a que estos compuestos no corroen en gran

medida el acero al carbono.
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3.8.1 Sulfato de cobre cristalizado

El sulfato de cobre se encuentra quimicamente como sulfato de cobre I, sulfato de
cobre Il y sulfato de cobre pentahidratado. En cuanto a cristalizar se refiere, el
sulfato de cobre pentahidratado (CuSO,4-5H,0) obtiene a partir de la reaccion del
sulfato de cobre Il anhidro y agua y su posterior tratamiento en un cristalizador. En
los afios 50 McCabe y Stevens observaron que el crecimiento de cristales de sulfato
de cobre esta directamente relacionado con la velocidad relativa da la solucion
cuando se agita en cristalizadores batch (Zumstein & Rosseau, 1989); en estudios
posteriores y se afirmé que la velocidad de Cristalizacion puede aumentar si se le

agrega acido sulftrico al tanque de Cristalizacion.

La industria de la fibra sintética emplea este compuesto en la producciéon de su
materia prima. La industria del metal utiliza grandes cantidades de sulfato de cobre
como un electrolito en la refinacion de cobre, alambre de acero para revestimiento
de cobre antes del trefilado y en diversos procesos de cobreado. La industria minera
ha encontrado su aplicacién como un activador de la concentracion por flotacion por

espuma de plomo, zinc, cobalto y oro minerales.

3.8.2 Azucar (sacarosa) cristalizado

La sacarosa es altamente soluble en agua. Una solucién saturada de sacarosa se
encuentra en equilibrio termodinamico con la fase sélida de la sacarosa contiene
apenas dos partes de sacarosa por cada parte de agua a temperatura ambiente, y
aproximadamente cinco partes de sacarosa para cada parte de agua cuando se

llegue a las 100 °C. Para cristalizar la sacarosa es necesario elevar su
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concentracion por encima del nivel de saturacion y controlarla de tal forma que el

proceso de Cristalizacion no se vea afectado (Rein, 2007).

Hay cuatro pasos que ocurren en la Cristalizacion a nivel industrial: generacién de
una fase sobresaturada, la nucleacién, crecimiento de cristales y re-cristalizacion.
Una vez que la solucion o masa fundida se ha convertido en sobresaturada, no hay
fuerza impulsora termodinamica para la Cristalizacion. Es decir, las moléculas
tienden a encontrarse estado cristalino para bajar el nivel de energia del sistema.
Durante la nucleacion, las moléculas en el estado liquido se reorganizan v,
finalmente, se forman en una agrupacion estable que crea una red cristalina. La
disposicién ordenada de las moléculas en la red implica una liberacién de calor
latente como ocurre el cambio de fase. La nucleacion también depende de la
formulacién (tipos y concentraciones de nucleacion promotores o inhibidores) y en
las condiciones de procesamiento (calor y las tasas de transferencia de masa). Los
nacleos que forman pueden crecer al tamafio mas grande sobre la base de la
sobresaturacion disponible en la solucion. El crecimiento continda hasta que toda la
sobresaturacion disponible se ha agotado y el sistema se aproxima a un equilibrio
en el volumen de la fase, que depende de la temperatura y la composicion del
sistema. Una vez en el volumen de la fase de equilibrio se ha alcanzado, los
cambios todavia pueden tener lugar en la estructura cristalina durante el
almacenamiento a largo plazo. Este enfoque a un equilibrio mas global se llama re-

cristalizacion (A. Katrin Laos, 2007).
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4.1 Célculo del volumen de la base del equipo V,

1
Vb=§-n-h-(R2+r2+R-r)

Donde:

h= Altura de la base del equipo en cm,

R= Radio interior del equipo en cm,

r= Radio interior de la salida del equipo en cm.

Estimando una altura de la base de 8 cm el volumen de la base del tanque se

procede a obtener el volumen.

Vo=t @em- (12032 eml? + [7.62 cmy? N [20 25 o . 62 cm] 1l
b =3 7 (8em)-{[20.32 cm] 2 e 1000 cm3
V, = 4231t

Quedando el volumen de la base del tanque con un volumen de 4.23 litros y un

angulo de inclinacién de 26°.

El 4ngulo no tiene que ser tan elevado porque no estamos tratando con solidos
puros, sino que con una solucién, por lo que requerimos un angulo no tan elevado y
que nos permita que el nada se quede dentro del fondo para que afecte a la

eficiencia del equipo.
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Por lo general si se quiere un flujo de salida regular, se requiere un angulo cercano
a 30°, para que la salida sea controlada y que no se pierda nada de producto por

derrames.

4.2 Calculo del volumen del cilindro del taque V.

Teniendo en cuenta que el volumen del tanque sera de unos 100 litros se sacara en

primer lugar la altura del tanque.

Ve =V, + 1,

Donde V+ es el volumen total del tanque.

Sabiendo que el volumen del tanque que se va a dimensionar es de 100 litros y que
la base tiene un volumen de 4.23 litros se despeja dela ecuacién el volumen de

cilindro.

e=Vr—=V

V. =100 1t —4.23 1t

V. =95.77 It

Utilizando la férmula del volumen de un cilindro se estima la altura necesaria del

tanque.

V.=m-H-R?

Dénde:
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H= Altura del cilindro del tanque en cm,

R= Radio interior del cilindro del tanque en cm.

Despejando de la ecuacién anterior la altura del cilindro y reemplazando los valores

gue se tienen se obtiene lo siguiente.

Ve
H =
- R?2
1000 cm3

B 95.77 It - 1Tt
- (20.32 cm)?

H=7383cm

Llevando el valor obtenido a un valor cerrado de 70 cm recalculamos el valor del

volumen del cilindro.

V.=m-H-R?

11t
1000 cm3

V. =m-70 cm-(20.32 cm)? -
V. =90.80 It
Por lo tanto el volumen final del tanque sera el siguiente.
Ve =V, +Vy

Vr =90.80 + 4.23 It

Vp =101.52 It
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Pero no todo este volumen estara cubierto por la camisa, debido a que por

seguridad se debe dejar un volumen libre para cualquier rebose.

El factor de seguridad depende del disefiador, pero por lo general esta por encima

del 15 %.

Siendo el espaciado entre la chaqueta y el cilindro de 4.28 cm y teniendo la
chaqueta una altura de 60 cm el volumen con chaqueta del tanque (V.,) es el

siguiente.
Ven = 78.66 1t

Siendo el factor de seguridad igual a 20%.

4.3 Célculo de la potencia del motor del agitador

Para el calculo de potencia requerida para el motor del agitador a usar es necesatrio
primero sacar el nimero de Reynolds, pero no como se lo conoce normalmente se

usa una modificacion del nimero de Reynolds dada por la siguiente ecuacion:

Donde:
D,= didmetro del agitador (cm);
N= velocidad de rotacién (rev/s);

p= densidad de la solucién (g/cm?®);
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u= viscosidad de la solucién (g/[cm-s]).

Para los cristalizadores no se requiere un Reynolds tan elevado, debido a que si la
agitacion es muy fuerte no favorecera a la transferencia de masa ademas romperia

los cristales que se iran formando.

Dada la relacién del diametro del agitador con las revoluciones del motor, se puede

dejar fijo o las revoluciones del motor o el diAmetro del agitador.

Para el agitador se utilizé un motor con una potencia de 0.5 HP con 500 RPM y un

agitador de 4 palas planas con un D, de 2 pulgadas.

En funcién de las caracteristicas de este motor y las caracteristicas del agitador se

haran los célculos para corroborar que el agitador es suficiente para este fluido.

Para calcular la potencia del motor, se usa graficos donde se relacionan el nimero

de potencia con el nimero de Reynolds.
El nimero de potencia viene dado por la siguiente ecuacion:

_ P
,D'N3'Da5

Ny
Donde:
P= potencia (J/s);
p= densidad de la solucion (Kg/m?);

N= velocidad de rotacién (rev/s);

D,= diametro del agitador (m).
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En primer lugar se calcula el numero de Reynolds con los datos especificados

anteriormente.

Los calculos del agitador se realizaron en funcién de la solucién azucarada, siendo

su viscosidad de 0.474 Poise y su densidad de 1.366 g/cm®.

(5.08 cm)? - 83352 1.366 -
N,Re — S cm

0474 -9
cm-S

N'ze = 619.64

Se ve que el nimero de Reynolds obtenido es mas que suficiente, debido a que no
estid en un estado turbulento ni en estado laminar, en otras palabras se encuentra

en un estado de transicion.

Con este numero de Reynolds se va al grafica del anexo # 1 y se obtiene el nimero

de potencia con la linea de las palas planas dando un N igual a 4.

Con este Np se despeja la potencia requerida dando la siguiente formula.
P=Np-p-N3-Da5

Reemplazando los valores obtenidos da como resultado:

Kg revy3 s L1HP
P=4-1365.75— (8.33—) - (0.051 m)5 - ———
m S

745.70 L
s

P =0.00143 HP
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Con este célculo se comprob6é que la potencia del motor que se obtuvo con las
dimensiones del agitador es suficiente para el fluido que se esté cristalizando, en

este caso la solucion azucarada.

Debido a la altura del equipo, para asegurar la agitacion del fluido hay dos grupos

de 4 palas planas en el eje del agitador.

Aun con este cambio la potencia requerida varia minimamente, siendo el motor

obtenido més que suficiente para este equipo.

4.4 Calculo del h;

Para el calculo del h; se utilizara la ecuacion de Chilton, Drew y Jebbens.

Dihj 036 <L2Np>2/3 (C#)1/3 (“ >0,14
k ' I k thy

Donde:

h;= coeficiente de transferencia de calor de la chaqueta (BTU/[h-ft2-°F]);
D= diametro interior del tanque (ft);

k= conductividad térmica de la solucion (BTU/[h-ft-°F])

L= diametro del agitador (ft);

N= velocidad rotacional (rev/h);
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p= densidad de la solucion (Ib/ft®);
u= viscosidad de la solucién (Ib/[ft-h]);
u.= viscosidad de la solucion a la temperatura de la pared (Ib/[ft-h]);

c= calor especifico de la solucion (BTU/[Ib-°F])

En la siguiente tabla se daran todos los valores de las propiedades evaluadas a la
temperatura media necesarios para obtener el coeficiente de transferencia de calor

de la chaqueta.

c| 0594 BIU
Ib - °F
114.660 b
H ' ft-h
k| 0373 5Ty
' ft-°F-h
D;| 1.333 ft
rev
N | 30000.000 |
L| 0167 ft
85.277 b
P : 3

Tabla 5.1.- Datos de la solucién azucarada en
funcién de la temperatura media de la solucién.

Con estos valores se puede calcular el h; dando como resultado:
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Y _ 362N " (Cﬂ)m :
D¢ S u k D;

2/3
(0.167 f£)? - 30000 2¢%. . 85,277 L2

h; h 3
<L =036 ft

D, lb
114.660 ik

BTU b \3 BTU
0.594 7 °F 114.660 m . 0.373 m

BTU 1.333 ft
0373 rrop

M _ 41533 LY
@ 77 ft2-°F-h

Pero este valor no es el final para el coeficiente de la chaqueta, por lo que se debe

obtener primero ¢..
4.5 Calculo de Q

Para el céalculo del calor que se debe remover, se lo calcula con la masa

considerada en estos célculos la cual es 50 kg.
Q=m-c-At

Donde:

m= masa a enfriar en el cristalizador (Ib);

c= calor especifico de la masa (BTU/(Ib-°F));

At= variacion de la temperatura de la masa a enfriar (°F).

Ahora se procede a reemplazar os valores y calcular el calor.
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oy 22 BTU
Q=50kg 35 0% g

- (70 — 30) - 1.8°F

Q =4704.48 BTU

Este calor se lo remueve en un tiempo de 50 min por lo que el flujo de calor seria el

siguiente.

4704.48 BTU

1h
60 min

50 min -

BTU
Q = 5645.38 ——

4.6 Calculo del tw.

Usando la ley de enfriamiento de Newton se logra sacar la temperatura en la pared

del recipiente.

Q =h;-A-(tm—tw)
Donde:
hj= coeficiente de pelicula de la chaqueta (BTU/[h-ft2-°F]);
A= Area de transferencia de calor (ft?);
tm= temperatura media del fluido a cristalizar (°F);
tw= temperatura de la pared del recipiente (°F).

Despejando el tw se obtiene lo siguiente.
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Q
tw = tm —
w m hj A
Reemplazando los valores da lo siguiente.
5645.38 %
tw = 122 °F — BTU
—_— . 2
41.533 £y, 9351 ft
tw = 104.46 °F

4.7 Correccion del h;.

Con la temperatura de la pared obtenida, se evalua la viscosidad del licor enfriado a
esa temperatura obteniendo un valor de 152.72 Ib/(ft-h), con eso se procede a

calcular el factor de correccion.

b 0.14
114.660 Ftoh
0 = Ib
152.72 FTh
Corrigiendo el valor del h; queda:
" _ 41533
@ 77 ft2-°F-h
h; = 41.533 51U )
N iy I e

by = 41533 —2 0 . 0961
A T R R T
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BTU

hi =3990 ———
] ftZ s°F - h

4.8 Calculo del Up.

Usando la ley fundamental de la transferencia de calor se obtendra el coeficiente

global de disefio de transferencia de calor.
Q =Up-A-MLDT
El area de transferencia de calor del equipo es 9.351 ft? y la MLDT es 29.089 °F.

La MLDT fue calculada en funcién de las temperaturas, para la solucion 70y 30 °Cy
para el agua de enfriamiento 26 y 28 °C, siendo que estda en contracorriente el
sistema se obtuvo el valor de la MLDT. El area de transferencia de calor del equipo

es 9.351 ft2 y la MLDT es 29.089 °F.
Despejando el Up se obtiene.

Q

Uy = ——0——
D= A-MLDT

5645.38 #

= 9.351 ft2 - 29.089 °F

Up

BTU
ft?-°F-h

4.9 Calculo del h.,.

Para el calculo del h, se considerara un Ry de 0.005

Por lo tanto el valor del U, sera.



L ! 0.005
Ue o975 _BTU__ 7
2 FtZF
UC=23.16W

De la siguiente ecuacion se despejara el h,para obtener el siguiente valor.

1 1 1

BTU BTU

4.10 Pruebas de Cristalizaciéon

4.10.1 Solucién azucarada (prueba 1).

F———> CRISTALIZADOR —> L




Alimentacion (F)= 24.25 Kg

Masa de semilla= 100 g

Concentracion inicial (F)= 75.25 %

Concentracion final (L)= 68.25 %

4.10.1.1 Balance de materia

Balance global del cristalizador

F=L+C

Balance parcial por H,O
F(0.2475) = L(0.3175) + C(0)

_ F(0.2475)
~0.3175

_ 24.25Kg - 0.2475
- 0.3175

L =18.90Kg

Cristal Teoérico

C=F-1L

€ =24.25Kg —18.90 Kg

€ =535Kg

72
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Célculo del cristal real

Para obtener el cristal real se dej6é en reposo el contenido del cristalizador para que

se separen lo mas que se pueda las fases quedando como resultado lo siguiente.

e Licor madre desgastado= 7.50 Kg

e Cristales humedos= 16.75 Kg

Se agito la masa de cristales humedos para homogeneizar el contenido y se tomo
una muestra representativa para secar y asi poder obtener los cristales reales de la

prueba.

Se separaron las fases de forma manual y se obtuvieron los siguientes resultados.

e Liquido separado=40g

e Cristal humedo= 45 g

De esta masa de cristal himedo se tomaron 3 muestras de 5 g cada una secar y

obtener los siguiente resultados.

Muestra Peso inicial (g) Peso final (g) H,O removida (g)
1 5 4.33 0.67
2 5 4.32 0.68
3 5 4.34 0.66

Tabla 4.3.- Resultados de agua removida en
solucién azucarada en prueba 1




74

Hay que tener en cuenta que el agua removida pertenecia a una solucién, por lo que
tiene ligado una cantidad de cristales a esa masa por lo que hay que calcular el
peso en de la solucién que estaba mezclada con los cristales, se debe tener en
cuenta que la solucion que se removié de los cristales humedos tendra la misma

concentracion que el licor madre desgastado.

Se hara el célculo para la primera muestra como ilustracion del procedimiento a

seqguir.

1 g sol

Solucion removida = 0.67 g H,O0 - 0.3175 g H,0

Solucion removida = 2.11 g sol

Los resultados de las demas muestras de los mostraran en la siguiente tabla.

Muestra Peso inicial (g) Solucion removida | Cristal Seco (g)
)

1 5 2.11 2.89

2 5 2.14 2.86

3 5 2.08 2.92

El promedio del peso de los cristales secos es 2.89 g.

Tabla 4.4.- Resultados finales de Cristalizacion
en solucién azucarada en prueba 1
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Por lo tanto el porcentaje de cristal seco en la muestra de 5 g sera:

2.89 g
% =—""<.100
59

% = 57.80 %

Con este porcentaje de cristales secos en las muestras se procedera a calcular el
porcentaje de cristales seco en la alicuota tomada de la masa total de cristales

himedos.

_ 45g-0.5780

100
85

%

% = 30.60 %

Siendo este Ultimo porcentaje la cantidad de cristales secos en la masa de cristales
himedos de peso igual a 16.75 Kg y se procedera a calcular la cantidad de

cristales secos total.
Cristal seco = 16.75 Kg - 0.3060
Cristal seco = 5.13 Kg

Pero no hay que olvida que se debe restar la cantidad de semilla agregada en la

Cristalizacion, por lo tanto se procedera a calcular los cristales reales.
Cristal real = Cristal seco — semilla
Cristalreal = 5.13 Kg — 0.1 Kg

Cristal real = 5.03 Kg



Sabiendo los cristales reales se procedera a calcular la eficiencia del cristalizador.

L Cristal real
%Eficiencia = — ——-100
Cristal tedrico

5.03 Kg
5.35Kg

%Eficiencia = 100

%Eficiencia = 94 %

4.10.2 Solucién azucarada (prueba 2).

F——> CRISTALIZADOR —> L

Alimentacion (F)= 46.5 Kg

Masa de semilla= 200 g

Concentracion inicial (F)=75.12 %

Concentracion final (L)= 68.25 %

4.10.2.1 Balance de materia

Balance global del cristalizador

F=L+C

Balance parcial por H,O

76
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F(0.2488) = L(0.3175) + C(0)

_ F(0.2488)
~0.3175

_ 46.5Kg-0.2488
- 0.3175

L =3644Kg
Cristal Teorico
C=F-1L
C=465Kg —36.44Kg
C =10.06 Kg

Calculo del cristal real

Para obtener el cristal real se dejo en reposo el contenido del cristalizador para que

se separen lo mas que se pueda las fases quedando como resultado lo siguiente.

e Licor madre desgastado= 9.75 Kg

e Cristales humedos= 36.75 Kg

Se agito la masa de cristales humedos para homogeneizar el contenido y se tomé
una muestra representativa para secar y asi poder obtener los cristales reales de la

prueba.

Se separaron las fases de forma manual y se obtuvieron los siguientes resultados.

¢ Liquido separado=68.5¢g



e Cristal humedo=49.13 g
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De esta masa de cristal himedo se tomaron 3 muestras de 5 g cada una secar y

obtener los siguiente resultados.

Muestra Peso inicial (g) Peso final (g) H,O removida (g)
1 5 4.38 0.62
2 5 4.36 0.64
3 5 4.40 0.60

Tabla 5.5.- Resultados de agua removida en

solucién azucarada en prueba 2

Hay que tener en cuenta que el agua removida pertenecia a una solucioén, por lo que

tiene ligado una cantidad de cristales a esa masa por lo que hay que calcular el

peso en de la solucién que estaba mezclada con los cristales, se debe tener en

cuenta que la solucion que se removié de los cristales humedos tendra la misma

concentracion que el licor madre desgastado.

Se hara el célculo para la primera muestra como ilustracion del procedimiento a

seqguir.

Solucion removida = 0.62 g H,0

Solucion removida = 1.95 g sol

1 g sol
0.3175 g H,0

Los resultados de las deméas muestras de los mostraran en la siguiente tabla.
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Muestra Peso inicial (g) Solucién removida | Cristal Seco (g)
)

1 5 1.95 3.05

2 5 2.02 2.98

3 5 1.89 3.11

Tabla 4.6.- Resultados finales de Cristalizacién en
solucién azucarada en prueba 2

El promedio del peso de los cristales secos es 3.05 g.

Por lo tanto el porcentaje de cristal seco en la muestra de 5 g sera:

% = 60.95 %

Con este porcentaje de cristales secos en las muestras se procedera a calcular el
porcentaje de cristales seco en la alicuota tomada de la masa total de cristales
himedos.

~49.13 g - 0.6095

0 =
% 117.63 100

% = 25.45%
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Siendo este Ultimo porcentaje la cantidad de cristales secos en la masa de cristales
himedos de peso igual a 36.75 Kg Yy se procederd a calcular la cantidad de

cristales secos total.

Cristal seco = 36.75 Kg - 0.2545

Cristal seco = 9.35 Kg

Pero no hay que olvida que se debe restar la cantidad de semilla agregada en la

Cristalizacion, por lo tanto se procedera a calcular los cristales reales.

Cristal real = Cristal seco — semilla

Cristalreal =9.35 Kg — 0.2 Kg

Cristal real = 9.15 Kg

Sabiendo los cristales reales se procedera a calcular la eficiencia del cristalizador.

Cristal real
%Eficiencia = —— ——-100
Cristal teorico

9.15Kg

————=_.100
10.06 Kg

%Eficiencia =

%Eficiencia = 91 %

4.10.3 Solucién de sulfato de cobre pentahidratado (Prueba 3).

F——> CRISTALIZADOR —> L




Alimentacion (F)= 15 Kg

Masa de semilla=50 g

Concentracion inicial (F)=47.5 %

Concentracion final (L)= 25 %

4.10.3.1 Balance de materia

Balance global del cristalizador

F=L+C

Balance parcial por H,O

F(0.525) = L(0.6825) + C(0)

_ F(0.525)
~0.6825

_15Kg-0.525
~0.6825

L=10.50Kg
Cristal Tedrico
C=F-1L

C=15Kg —10.50 Kg
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C =450 Kg

Calculo del cristal real

Para obtener el cristal real se dej6é en reposo el contenido del cristalizador para que

se separen lo mas que se pueda las fases quedando como resultado lo siguiente.

e Licor madre desgastado= 10 Kg

e Cristales humedos= 5 Kg

En este caso se tomo6 la muestra directo de la masa de cristales himedos debido a
que esta fase casi no contenia humedad, como si la tenia la masa de cristales

huimedos del azlcar.

De la misma manera se tomaron 3 muestras de 5 g cada una para el secado, pero
se debe tener en cuenta que es una sustancia hidratada, por lo que hay que secar

con cuidado, porque si se descuida se puede dejar anhidra la sustancia.

Muestra Peso inicial (g) Peso final (g) H,O removida (g)
1 5 4.25 0.75
2 5 4.26 0.74
3 5 4.27 0.73

Tabla 4.7.- Resultados de agua removida en

solucién de sulfato de cobre en prueba 3
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Hay que tener en cuenta que el agua removida pertenecia a una solucién, por lo que
tiene ligado una cantidad de cristales a esa masa por lo que hay que calcular el
peso en de la solucién que estaba mezclada con los cristales, se debe tener en
cuenta que la solucion que se removié de los cristales himedos tendra la misma

concentracion que el licor madre desgastado.

Se hara el calculo para la primera muestra como ilustracion del procedimiento a

seqguir.

1 g sol

Solucion removida = 0.75 g H,0 W

Solucion removida = 1 g sol

Los resultados de las demas muestras de los mostraran en la siguiente tabla.

Muestra Peso inicial (g) Solucién removida | Cristal Seco (g)
)

1 5 1 4.00

2 5 0.99 4.01

3 5 0.97 4.03

Tabla 4.6.- Resultados finales de Cristalizacion
de solucién de sulfato de cobre en prueba 3

El promedio del peso de los cristales secos es 4.01 g.

Por lo tanto el porcentaje de cristal seco en la muestra de 5 g sera:
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401g
% = ——=-100
59

% = 85.20 %

Debido a que se tomé de la masa total de cristales hUmedos las muestras, este

resultado porcentaje total de cristales secos en la masa de cristales himedos.
Con lo que se procede a calcular la cantidad de cristales secos.
Cristal seco =5 Kg - 0.8520
Cristal seco = 4.26 Kg

Pero no hay que olvida que se debe restar la cantidad de semilla agregada en la

Cristalizacion, por lo tanto se procedera a calcular los cristales reales.
Cristal real = Cristal seco — semilla
Cristal real = 4.26 Kg — 0.05 Kg
Cristal real = 4.21 Kg

Sabiendo los cristales reales se procedera a calcular la eficiencia del cristalizador.

Cristal real
%Eficiencia = — ——- 100
Cristal tedrico

421Kg

45Kg 00

%Eficiencia =

%Eficiencia = 93.56 %



CAPITULO V

ANALISIS DE RESULTADOS
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6.1 Andlisis de resultados

Con los resultados de eficiencia obtenidos en el capitulo anterior podemos decir la
induccién de Cristalizacion mediante semillas fue exitosa. En pequefios ensayos
realizados en el cristalizador con azucar antes de realizar las pruebas reales, se
omitié afiadir semillas a la solucion, el resultado fue una solucién donde los cristales
eran microscopicos y no podian ser observados a simple vista, es decir, se cumplia
con el fundamento de Cristalizacibn, pero no podiamos determinar
cuantitativamente que cantidad (en kg) de cristales se obtuvieron. Al obtenerse
eficiencias por encima del 90% se puede ver cuan efectivo es el equipo al momento

de cristalizar.

Hubo pérdidas de mas de 2.5 kg al momento de realizar la preparacion de la
soluciéon de azlcar, esto se debe a que esta solucion es extremadamente viscosa y
en las paredes de los tanques siempre quedara un remanente de la solucién, en
todo caso esto no influyo de manera considerable los calculos de balance de

materia para esta solucion.

Una de las etapas mas dificiles y que influye al momento de realizar el balance es la
separacion de fases, se obtuvo una remocion de agua mucho mayor en la
Cristalizacion de azucar que en la de sulfato de cobre debido a que el sulfato de
cobre es una sustancia que no tiene mucha viscosidad, por lo tanto no se debid
exprimir la media de nylon que se utiliz6 como cedazo tal como se debe hacer con
el azucar (Ver Anexo #11). En general la remocion de agua fue favorable

removiendo por cada 5 g de solucién entre 0.6 y 0.7 gramos de agua para el caso
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del azlcar, mientras que para el sulfato de cobre esta cantidad fue siempre mayor a

0.7 gramos en la misma cantidad de solucién.

Los resultados dados en el Capitulo IV no son globales debido a que no existe un
sistema de separacion para cargas grandes de solucién; aqui se podria utilizar un
sistema de centrifugado para obtener resultados alin mas confiables, lo mismo
ocurre con la etapa de secado, donde solo se pudieron secar alicuota de 5 gramos

para los dos sistemas cristalizados y en una plancha de calentamiento.

El calor que remueve aproximadamente el cristalizador es de aproximadamente
5645.38 BTU, esto se debe a que el agua la torre de enfriamiento que pasa por el
tanque exterior tiene una temperatura entre 26 y 28 °C. El enfriamiento en el

cristalizador dura en 30 y 45 minutos dependiendo de la carga que se utiliza.

Si se utiliza un motor reductor con variador de frecuencia para variar la velocidad
angular del equipo, lo que haria esto es afectar al numero de Reynolds de la
soluciéon que se estéa cristalizando, con las caracteristicas del motor y del agitador
instalado el nimero de Reynolds es de 619.64, pero si se varia tanto la velocidad
angular del equipo o el diametro del agitador, va a variar el nimero de Reynolds del

equipo, es decir va a afectar a la transferencia de calor.

Si el la solucion entra en estado turbulento, comenzaria a salpicar por las paredes,
dejando muchos cristales en las paredes y eso afectaria al calculo de la eficiencia

del equipo.

Las pruebas se realizaron a diferente capacidad, para verificar el comportamiento

del equipo a diferentes cargas, calculando diferentes porcentajes de eficiencia en
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cada una de las cargas, cuyos valores son 94%, 91% y 93.56%, los cuales estan en
un rango entre un 90 y 95 % siendo el promedio de las eficiencias obtenidas igual a
92.82%, determinando que el equipo realiza de forma eficiente la Cristalizacion
independientemente de la carga, es decir utiliza la mayor cantidad de azlcar que

queda disponible en la solucién al momento de enfriarla para cristalizar.



CONCLUSIONES
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Los sistemas utlizados en la unidad de Cristalizacibn se comportaron

conforme decia la teoria y la Cristalizacion se llevé acabo de manera exitosa.

La Cristalizacion se realizado de manera inducida, el uso de cristal semilla,

que es la forma mas utilizada en las industrias

La eficiencia del equipo en promedio es 92.85%, siendo una buena eficiencia
gue se podria mejorar si se tuviera un equipo de filtro prensa o una

centrifuga para separar mejor las fases.

El enfriamiento de la solucion se da de forma eficiente y cumple con los

tiempos estimados en funcion de los calculos del disefio.

Se podrian cristalizar otros sistemas siempre y cuando el sistema aumente

de forma considerable la solubilidad en funcién de la temperatura.

El sistema mas sencillo en la separacion de fases es el del sulfato de cobre,
pero es mas dificil controlar al momento de secar los cristales por lo que si

se pasa el secado los cristales quedarian anhidros.
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7. En cambio el sistema del azlicar es mas trabajoso la separacién de fases,
pero su secado es facil, siempre y cuando no se pase de 150 °C en el

secado, pasado esa temperatura, podrian comenzar a fundirse los cristales.

8. Durante el enfriamiento de la solucién no se puede tomar la concentracion
con medidor de °Brix, debido a que la soluciébn esta con los cristales

suspendidos en el medio lo cual da una lectura errénea de la medida.

9. EIl equipo tiene una gran facilidad en su manejo, pero se debe tener en
cuenta que la alimentacion este en la concentracion adecuada antes de
poder entrar al equipo, de otra manera no se realizara de forma exitosa la

cristalizacion.



RECOMENDACIONES
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Mientras se espera que la solucién se enfrié en el equipo se debe calentar
agua para la posterior limpieza del equipo, debido a que con agua caliente el
equipo se limpia de forma mas facil y eficiente.

Si se utiliza el sistema de sulfato de cobre penta hidratado, cuidar en el
secado de los cristales no subir mucha temperatura, porque los cristales
guedarian anhidros.

Durante la separaciéon de las fases ser cuidadosos con los pesos, porque al
tomar muestras representativas de la solucién, pueden afectar al balance de
materia.

Mantenerse al tanto de la temperatura del cristalizador para el momento de
agregar la semilla.

El equipo se le puede implementar un serpentin para calentamiento, con eso
se podria mantener la temperatura en un rango determinado para hacer una
cristalizaciéon en la cual los cristales semillas que alimentemos sean los que
crezcan y no se formen nuevos nudcleos, esto quiere decir, obtener cristales
mucho mas grandes, pero este proceso dura mucho mas.

La separacion de las fases puede ser de mejor manera si se utilizara otros
equipos que de momento no hay en el laboratorio de Operaciones Unitarias
como filtros prensa o centrifugas, con esto la separacion seria mucho mas
facil y eficiente.

Lavar el tanque de cristalizacién, asi como el tanque de calentamiento con
serpentin con agua caliente para que desaparezca y se disipe todo

remanente de solucién que quede como producto de la prueba.
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Manipular con guantes y con extrema precaucion los baldes al momento de
la preparacién de licor madre para la seguridad de los encargados de las
pruebas, los baldes en esta etapa contienen solucion a temperaturas
mayores a 70 °C y posteriormente deben ser depositados en el tanque de
cristalizacion (Ver Anexo 11).

Disefiar, construir e instalar un tanque de mezcla para poder preparar de
forma mas segura el licor madre ya sea haciéndolo desde cero o tomando el
producto del evaporador y que esté conectada la salida del mismo a la

entrada del cristalizador.
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ANEXO #1
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Anexo 1.- Grafica del nimero de potencia vs
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Fuente: (Maria Collahuazo, 2012)
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ANEXO #2
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Figure 15.1: Solubility of pure sucrose in water as a function of temperature

Anexo 2.- Solubilidad del azucar en funcion de la
temperatura.

Fuente: (Rein, 2007)

Dissolved solids content Wi IN %



ANEXO #3

Anexo 3.- Construccién de la chaqueta del

cristalizador.
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ANEXO #4

Anexo 4.- Union del tanque interior con la chaqueta.
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ANEXO #5

Anexo 5.- Solucién azucarada en el cristalizador.
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ANEXO #6

Anexo 6.- Solucién de sulfato de cobre penta
hidratado en el cristalizador.
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ANEXO #7

Anexo 7.- Cristales de azucar formados en el

cristalizador.
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ANEXO #8

Anexo 8.- Cristales de sulfato de cobre penta
hidratado formados en el cristalizador.



ANEXO #9

Azicar Blanco

Parametros Requisito

Crigtales blancos

Apariencia

Sabor Libre de sabores excranos
Clor Libre de oclores excranos
Polarizacian Minimo 99.4¢S

Humedad

Mdximo 0075%

Cenizas por conductividod

Maxirmo 0%

Azucares reductores

Maximo 0%

Color

Mdximo 350 UL

Materia insoluble en agua

Maximo 150 miglkg

Fléculos

Mdximo 004 uma

Mesdrilos cerobios

Mdximo 2 x 16 UFC/g

Colirormes totales

<3 NMPIg

Mohos y levaduros

Maximo 1 x ICPUFCIg

Anexo 8.- Propiedades del azlcar blanca.

Fuente: (Sociedad Agricola e Industrial San Carlos

<A
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ANEXO #10

FICHA DE DATOS DE SEGURIDAD
de acuerdo el Reglamento (CE) Mo, 1907/2006

Articule ndmerne 102780
Denominacion Cobre(ll) sulfaio pentahidrato en copos
Foma solido
Color azul
Olor inodono
Umbral oifative No aplicable
pH 35-45
a 50gl
HeC
Punto de fusion Mo aplicable
Puntc fintervalo de ebullicidn Mo aplicable
Punio de inflamacion No aplicable
Tasa de evaporacion Mo hay informacicn disponible.
Inflamabifidad (s3ido, gas) B producio no es nflamable.
Limite de sxplosin, inferior Mo aplicable
Limite de explesion, superior Mo aplicable
Presion de vapor Mo hay infoemacion disponible.
Densidad relativa del vapor Mo hay nformacion disponible.
Densidad 2284 giom™
atc
Censidad relativa Mo hay informacicn disponible.
Solublidad en agua Mgl
adCc
Coeficients de reparto n- Mo hay infoemacion disponible.
ootanoliagua
Temperatura de auts- Mo hay informacicn disponible.
inft .
Temperatura de descomposicion 83 - 245 °C
Elirminacion del agua de |a cristalisacion
340- 880 °C
Viscosidad, dinamica Mo hay infoemacion disponible.
Propiedades explosivas No dasficado/a como explosivada
Propiedades comburentes ningon

Anexo 8.- Propiedades del sulfato ctprico penta

hidratado.

Fuente: (Merck Chemical and Life Science S.A.)
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PROTOCOLO PARA UN PRACTICA DE CRISTALIZACION EN EL

LABORATORIO DE OPERACIONES UNITARIAS DE ESPOL

)] Preparacion de licor madre

Determinar la carga en kg de solucion que cristalizaremos, para
saber qué cantidad (en porcentaje) de soluto y solvente

necesitaremos de acuerdo a las curvas de solubilidad.

Prender la caldera para calentar la solucibn en el tanque de

serpentin.

Afadir primero una alicuota del solvente al tanque de calentamiento,
e ir agregando de a poco varias alicuotas del soluto de manera que
éste se disuelva por completo y se llegue a la concentracion
deseada. (Este proceso debe hacerse poco a poco debido a que si
se mezclan la cantidad total de soluto y solvente requeridos en el
tanque de calentamiento puede que no se disuelva totalmente el

soluto).

Esperar a que la solucion preparada llegue a una temperatura entre

80y 90 °C y abrir la valvula de salida.

Depositar la soluciéon en un balde o baldes (de acuerdo a la carga

determinada).
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) Cristalizacion

e Verter el contenido del balde (o baldes) en el tanque del

cristalizador.

e Prender las bombas y la torre de enfriamiento que alimentan la

camisa del cristalizador.

e Prender el motor que activa la paleta de agitacién.

e Tomar y verificar datos de temperatura dela soluciébn cada 5

minutos.

e Agregar los cristales semilla a la solucién cuando ésta se encuentre

a una temperatura entre 50 a 60 °C.

e Apagar el motor cuando la solucién alcance los 30 °C.

e Abrir la valvula de salida y depositar la solucién en balde o baldes

de acuerdo a la carga resultante.

e Pesar el o los baldes.

1)) Separacion de fases

e Se deja reposar la solucion resultante durante un dia para dejar que

una parte de cristales se precipite por decantacion.

e Depositar la mayor cantidad de liquido de la soluciéon decantada en

el balde en otro recipiente y pesar el contenido de ambos.
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Medir grados °Brix del liquido en el refractometro (en caso de ser

azucarado).

Agitar los cristales decantados en el balde y recoger en una jarra
una alicuota de esta solucion cristalina para su posterior pesaje, no

debe pasar de 50 gramos.

En un vaso de precipitacion previamente pesado estirar una media

de nylon, que actuara como cedazo, en el borde del mismo.

Verter el contenido de la jarra en el cedazo, luego dejar que repose

3 minutos para que una parte de fase liquida caiga por gravedad.

Envolver la solucién en la media de nylon y ejercer fuerza para que
caiga la mayor cantidad de liquido en el vaso, para posteriormente

pesar el vaso con el liquido.

Desenvolver la media de nylon y observar la formacion de lo que se

denominara “masa cristalina”.

Secado

Depositar la masa cristalina en un crisol y pesar.

En un pedazo de papel aluminio pesar 5 gramos de masa cristalina.

Llevar el papel aluminio con la masa a una plancha de

calentamiento a 150 °C.



109

Calentar durante aproximadamente 40 minutos. Durante este
tiempo, con la espatula, tratar de separar y aplastar esta masa con

el fin de dar mas forma a los cristales.

Observar la formacién de cristales secos en el papel aluminio y

pesar.

Repetir el proceso de secado hasta haber terminado con toda la

masa cristalina.

Guardar los cristales en una funda tipo ziploc.
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