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{54)  VORRICHTUNG ZUR KRISTALLISATICN ANORGANISCHER SALZE DURCH TIEFKUEHLEN

(57) Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zur Kristallisation anorganischer Salze aus inren
Losungen durch direkten Warmelbergang mit einem organischen Warmezwischentrager, chne
daR dieser seinen Aggregatzustand andert. Ziel und Aufgabe der Erfindung bestehen darin, durch
zweckentsprechende apparative Gestaltung die Voraussetzungen zur grofdtechnischen Nutzung
des direkten Warmelberganges zur Kristailisation anorganischer Salze durch Tiefkihlen zu
schaffen. ErfindungsgemaR wird die Aufgabe dadurch geldst, dald zum ersten eine Vorrichiung
¥ zur Gegenstromwirmetbertragung entwickeit wurde, die fir den Mehrphasenwérmeaustausch
zwischen Salzldsung und organischem Warmezwischentréger geeignet ist, zum anderen wird

; diese Vorrichtung mit anderen Apparaten verbunden, in denen die PrczeRstufen Klarung,

; Kristallisation und Tiefk{ihlung ablaufen. Die Gesamtanlage bewirkt u.a. eine héhers

Wertstoffgewinnung und einen geringen spezifischen Warmeverbrauch.
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Titel der ZErfindung
Vorrichtung zur Kristallisation anorganischer Salze

.durch Tiefkihlen

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung Dbetrifft eine Vorrichtung zur Kristalli-
sation anorganischer Salze aus ihren Losungsn durch
direkten Warmelbergang nit einem organischen Jarme-
zwisohentréger,'ohne daf dieser seinen aggregatzusténd
dndert. '

Charakteristik der bekannten technischen Ldsungen

‘Die indirekte Kihlung ven Salzldsungen guf Temperagturen

unterhalb der Séttigﬁngsgrenzen fihrt zu apparativen
Schwierigkeiten wegen der Bildumg von Ans&tzen gn den
Ubertragungsfléchen der wWirmelbertragungsvorrichtungen.
Bei bekanntén Kihlerkonstrukbtionen, die unter anderen
von Serowy beschrieben wurden, wird dsr suskristslli~-
sierte Feststoff durch Kratzeinrichtunmgen sbgeschabts
Die dafiir verwendeten Vorrichtungen sird instend-
haltungsaufwendig und sichern trotzdem ksine guté Wirme~
Ubertragung. Aus diesem Grunde sind Verfearen und Vor-
richtungen bekannt geworden, die den Wirmelbergang sn
festen Wénden vermeiden und die Eihlung durch Verdampfen
von anorganischen oder organischen Flissigkeiten bei

direkter Warmelibertragung vorsehen. 3Seit langem wurden

Vakuumkiihlanlagen nach disesem Prinzip unter Ausautzung
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der Verdsmpfungswidrme des fJassers, wie sie von
sutenrieht ( Winnacker-Kiichler, Chemische Technologis,
Band 1, Miinchen 1970 ) beschrieben wurden, angewendet.
Bei tiefen Temperaturen werden die Driicke immer geringer
und bei P= 610 Pa erreicht man das Eisgeblet des Wassers
und muB mit Reifsnsétzen rechnene it der Temperatur von

0% ist die Grenze der technischen Realisierbarkeit er-

reicht. Andere Kihlverfaghren, wie im DD-WP 46 843 darge-

stellt, erreichen die Kihlung durch die Verdampfung von

fein verteilten, meist anorganischen, Hilfsstoffen, die
mit der Salzldsung nicht mischbar sind.

Die Démpfe der organischen Hilfsstoffe sind haufig
toxisch und/oder explosionsgefdhrlich odér teuer, wie

~zum Beispiel die Fluorkohlenwasserstoffe.

4Allen Vorrichtungen, die mit der Verdampfung zum Zwecke
der Kiihlung arbeiten, ist der Nachteil gemeinsem, daf

die Verdampfung nshezu isotherm verlduft. Das 1st ener-
getisch ungilinstig und erfordert zur Minderung disses Nach-
teils eine groBe Anzahl von Apparasben in Kgskaden-
schaltung. ' .

Desweiteren wurden bereits Verfshren beschrieben, die Ifir
die Warmelbertragung einen fliissigen wirmezwischentréger
benutzen, ohne daB dieser dabel seinen Aggregatzustand
anderst. o

Diese Verfszhren stellen einen wesentlichen Fortschritt
dar, sind jedoch ohne die besondere Beriicksichtigung
technologischer und appsrativer Bedingungen ﬁicht wirt-
schaftlich im groBtechnischen Ma3stab sinsetzbar. 5o - ,
murde bereits in der CS-PS 98 465 vorgeschlagen, Kalzium-
nitréttetrahydrat aus eilner Losung durch Verrihren mit
kaltem Benzin suszufrieren, wobel das Benzin und die LO-
sung im wesentlichen im Gleichstrom geliihrt werden.

Im DD-#P 62 818 wurde die vorteilhafte Gegenstromfibrung
der Medien angegeben, ohne zuf die apparative Losung des
Froblems néher eihzugehen. Es wurde weilterhin in dex
FR-PS 1 560 568 vorgeschlagen, den Wirmezwischentrager
durch Offaungen einzufilhren, die in der Seitenwand einer

Kolenne angebracht sind. Es ist leicht einzusshen, dal
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bei groBen Kolconnendurchmessern diese Methode nicht
praktikabel ist, da der zur Verfligung stehende XKolonnen-

-unfang mit dem Xolonnendurchmesser nur linear wéachst,

wahrend die Menge des zu verteilenden Wirmezwischen-

- tragers quadratisch ansteigte. 4n gleicher Stelle wuxde

zur Realisierung einer betriebssicheren Fahrweise emp-
fohlen, verschiedene Materiglien, wie zum Beispiel Teflon,
Poly&athylen, PVC und andere, die fir die Kristalle eine
geringe Adhésion besitzen, als Konstruktionsmaterislien
einzusetzen. Dgs 1st in der GroB8technik nicht mnoglich.

Die als energetisch besonders vorteilhaft hervorgehobene

geringe Differenz zwischen den Temperaturen der Losung
Z

- und des Warmezwischentriagers von £ 5 X ist ohne konstruk-

tive Vorkehrungen sn dem Tauschapparat ebenfglls grof-
technisch nicht realisierbar.

Allen bisherigen Vorschlégen ist gemeinsam, dsB es nicht
gelingt, die zwei Grundparameter Durchsatz, der den Durch-
messer des Apparates bestimmt und Warmelbertragung be-
ziehungsweise energetischer Wirkungsgrad, der die Lénge
des Apparates festlegt, mit den entsprechenden Bedingungen
fir die Kristallisation wie Keimbildung und Xornwachstum
in Ubereinstimmung zu bringen. In der CS-PS 98 465 wird
zur Sicherung der KristallgrOBRe ein Xristaller mit Umlzuf
der LOsung angewendet, der energetisch ungiunstig ist.
Ebenfalls energetisch nachteilig ist eine Kristallisat
rlickfihrung zur heiBen Losung, wie sis von Letan ( Ind
Engng. Chem., wWashington 1972, S. 300 f£f,) vorge chlagen
wurdes. o

Ziel der Erfindung
Das Ziel der Erfindung besteht darin, die Mangel De-

- kannter Verfahren zu beseitigen und die Voragussetzungen

zur groBtechnischen Nubzung des direkten Wirmeliberganges

]

-zur Kristallisgtion snorganischexr Szlz e,durch Tiefkihlen

Zu schaffen.

Derlegung des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die %technische aufgsbe zugrundg durch

eine zwackentsnrechanda sonareshivae (Geshalbtune dis Kpi=-
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stallisation anorganischer Salze durch Tiefkuhlen nach

dem Frinzip des direkten Wérmeﬁberganges mittels eines

Jarmezwischentrégers mit hohem kffekt im groBtechnischen

MaBstab zu ermcglichen.

s wurde gefunden, daf die zur Warmelbertragung und Kri-

stallisation benutzte Flissig-/Flissig=-Spriihkolonne be-

sonders geeignet ist, wenn folgende apparative Merkmale
berlicksichtigt werden : |

- Die Flissig-/Flissig-Sprihkolonne besteht aus drei _
Sektionen, der eigentlichen s&dulenfdrmigen Wirmeiiber-
tragungssektion, deren Lédngen/Durchmesserverh&ltnis
gleich oder groéser 5 ist und den oben und unten an-

| schlieBenden Sumpfsektionen und deren Durchmesssr
gegeniliber der wWarmelibertragungssektion vergriBRert
sind und die zur Wérmelibertragungssektion hin ko-.
nischen Ubergangsstiicke besitzen.

- Die Binfilhrung des Wirmezwischentrigers in der Sumpf-
sektion erfolgt durch gesonderte Verteilereinrichtungen,
die dem thermodynamisch glnstigen Volumenstrom ent-
sprechend der Wasserwerftgleichheit von Wirmezwischen-
triger und Losung angepalt sind. Dgs entspricht einem
Volumenverhdlitnis von 1 Teil Losung und 2 bis 3 Teilen
Warmezwischentrigers -

- Zur Verminderung der Rickvermischung und fir bessers
Bedingungen zur Warmeibertragung befinden sich in der
saulenformigen Wiarmelibertragungssektion trichtsr-
fdrmige Dinbauten zur Neuverteilung der dispersen und
kontinuierlichen Phase, die den grolten Teil des Quer-
schnittes abdecken und zwischen Szaulenwgnd und Trich-
teraulenkante einen Ringspalt fir eine Phase Ifreilsgssen
sowie einen weiteren Durchlal fir die zwelite Fhase auf-

eisene. Unterstiitzt wird die Wirkung der Trichter durch
vertikale Schwingungen geringer Frequenz und aimplitude.

- Die Trichter weisen ebensc wie die InnenfliZchen der ge-

samten Spritkkolonne einsn Ubsrzug aus einem hydrophoben,

=

oleophilen Material auf. Dadurch wird eins Benetzung

oph
.
de

r kristallisiersnden LOsung verhindert, dis
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Bildung von Inkrustationen durch Salz zusgeschlossen .
und ein stérungsfreier Betrieb gesicherte.

Die Neigung der Trichter und des konusformigen Kolon=-
nenbodens in der Sumpfsektion ist so stell gnzuordnen,

daB das Kristallisat leicht abrutscht und sich nicht ab-
‘lagern kann. Gegen die Horizontale ist ein winkel von

gleich oder groBer 450 zu wéhlen.

Der abzug der abgekiihlten LOsung und des Kristallisates
ist so vorzunehmen, daB die Trennschicht zwischen dem
koaleszierten Warmezwischentridger und der Losung im Be-
reich des Kolonnenkopfes verbleibt. '

Das geschieht durch eine Regelung des Ablaufes am Sumpf
der Kolonne, wahrend fiir den iAblauf des Warmezwischen-
trégers keine gesonderte Vorrichtung notwendig und ein
freier Auslauf ausreichend ist. Grundlage flir die
Regelung des Ablaufes ist die Frfassung der Trennschicht
uber die Dichtedifferenz oder die Leitfahigkeitsaunderung
gn der Trennschicht.

Der orgduungsgeniBe Betrieb der Sprilnkolonne, charakteri-
siert durch das Aufsteigen des spezifisch leichteren
Warmegwischentrigers im Gegenstrom zu der zu kiihlsnden
Losung, wird durch eine Flutpunktilberwachung, die sich
in der Sumpfsektion unterhealb des Warmezwischentrégsr-
eintrittes befindet, kontrolliert. Die Flutpunktiiber-
wachung erfsB8t den nicht nach oben steigendsn Wirme-
Zwischentriger und vermindert lber einen bingriff’den'
Zulauf des Warmezwischentrigsrs und/oder der zu kih-
lenden Losung und/oder den suslsuf gus dem Sumpf der
Kolonne. A

Durch unvollstandige Phasentreanung am Kolonnenkopf

oder durch Fehlen beim An- und Abfahren des Prozesses
kann Losung durch den Warmezwischentrigerablauf in der
Kopfsektion die Eolonne verlassen. Dieser Losungsan=-
teil nuB sus dem #érmezwischentrégerkreislaul entfernty
werden und darf auf keinen Fall gemeinssm mit dem

|

dJarmezwischentrédger in die Forderpumpe des Sdulsngu-
“

0!

laufes gelangen, da dort eine Emulsionsbildung er-

oo

er Wexrmezwischentriger im Vor-

o

folgt. Deshalb wird
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Tatstank sowelt oberhalb des Tankbodens abgezogen,
dad ein Zulsuf von Ldsung ausgeschlossen wird. Die
Trennschicht zwischen Wirmezwischentréger und Losung
wird durch Messung kontrolliert. Fir diese Losung ist
ein BodenablsB vorgeschen. ,
Es 1st besonders vorteilhaft, wenn die'bben‘beschriebene
Elﬁssig-Flﬁssié-Sprﬁhkolonne durch nechfolgende weitere
Einrichtungen ergénzt wird. Dazu wird der Kolonne mit
ihren strdmungs- und wirmetechnisch determinierten &4b-
messungen erfindungsgeméﬁ eine Kristallisationsstufe
zugefiigt, in der die Nachkristallisastion ohne weitere
Kihlung, jedbch bei erhdhter Triibedichte erfolgte
Die Kristallisationsstufe ist ganz guf dié,speziellen
Bedingungen der EKristallisation agusgelegt,und die Triibe-
dichte wird durch eine Feststoffruckfihrung aus dem nach-
geschalteten Kldrer eingestellte
Die agus dem Auslauf sm Sumpf der Kolonne ablgufende ge-
kithlte Losung und das Kristallisat enthalten noch Aﬁ-
teile an Warmezwischentrigern, die zwsr gering sind und
die Flutpunktiberwachung nicht ansprechen lassen, aber

aus Griinden der denomie, des Umweltschutzes und agnderen

Faktoren abzutrenner sind.

ErfindungsgemiB wird die Kolonne hauptséchlich den wérme-
technischen Bedingungen angepaBt, ein ungehinderter Aus-
trag des Kristallisates angestrebt, eine (labscheidung
auBerhalb der Kolomne vorgenommen und suf eine zusitz-
liche Exweiterung der'Sumpfsektion verzichtet. Zwack-
méBigerweise wird der fiir die Kristsllisatabtrsnnung
notwendige Xldrer so ausgelegt und asusgerlstet, daB dis
eingedickte Kristallisatsuspension, die geklirte Ldsung
und der #Warmezwischentriger den Klirer getrennt ver-

- lassens Das wird durch eine Xasstenrinne oder Tsuchwand

erreicht, die die zuf dem KlZrer schwimmende Firme-
zwischentragerschicht vom auslsuf der Lisung fernhidlt.
Die Leistung des Xlérers kann durch den bekannten La-~
melleneinbau gesteigert werden, wobei die Lamellen

hydrophobe oleophile Oberflichen aufweisen und die
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Kogleszenz der feinen Warmezwischentridgertropfen be-
schléunigon.

Erfindungsgemdl kenn das Tiefkiihlen der Losung mit
groBem energetischen Effekt mit einer Kélte-. und Warme-

| rﬁckgewinnung betrieben werden. Dazu wird die abgekiihlte

und gekldrte Losung in Warmeiibertragern beliebiger Bau-
art gegeniiber dem Yirmezwischentrédger im Gegenstrom ge-
fiibrt; die LOsung erwdrmt sich, eine Ansatzbildung durch
Kristallisation tritt nicht auf, und der 7armezwischen-
tréger wird vor Eintritt in den Verdsmpfer der Kéltean-
lage vorgekiihlt. Dadurch kann die erforderliche Kaltelel-
stung erheblich gesenkt werden. Die durch den K&lteprozel
freigesetzte Kondensationswérme wird zweckm&Bigerweise
zur welteren Vorw&rmung der urspringlich gekuhlten Losung
im Verflissiger benutzt.

Ausfihrungsbeispiel

Die Zrfindung soll nachfolgend an einem Ausfiihrungsbei-
spiel und anhand von 3 Zeichnungen néher erlautert werden,
wobel ’ _ ‘ ,

Figur 1: die schematische Darstellung der Fllissig-Fllissig-

Sprihkolonne

Figur 2: das technolcgische Schema der Vorrlchtuzv Zur
Kristallisation und

Figur 3: die trichterfdrmizen Finmbauten in der Sprith-
kolonne

enthalten.

- . . . S ) 3
In einer Flissig~Flissig-Sprilnkolonne werden 110 n” Sglz-
lésung/h mit den Gehalten von 90 g KC1/1l; 125 g MgCl, -/1;

‘90 g dg304/1 115 g ﬂcCl/l 865 g/L n 0; Dichte 1,285

g/cm von Qo C auf O C abvesuh*,. Dabel entstenen 751 %
Salz entsprechend den Glelchgew1cht$bedingungen. Ent-
gegen dem Losungssirom ste4gen 300 m3 Dieseldl als
dérmezwischentréger in Tropfenform von den Zinspeis
stellsn in der Sumpfsektion 3 durch die Wirmeubsriragungs-

sekbtion 1 zum Kopf der Xolonne. Dabei wirmt sich das 01
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von - ﬂBO C auf 170 C auf, v

Die dagu verwendete Kolonne ist in Figur 41 schematisch
dargestellt und hat folgende Abmessungen :
Kolonnendurchmesser 28c0 mm, Erﬁeiterung der Kopf- und
Sumpfsektion 2; 3 auf 4200 mm Durchmesser durch schlanke
Ubergangsstiicke 4; 5 mit einem Winkel von 60°. Ter
zylindrische Teil der Kopf- und Sumpfsektion 2; 3 ist
Jjewells 4000 mm lang, die eigentliche Warmeiibertragungs-
sektion 1 ist 15000 mm lang. Innerhalb der Wermeiiber -
tragungssektion 1 befinden sich drel trichterformige
Einbguten 7 enﬁsprechend Figur 3 in einem Abstand von
4c00 mm voneinander. Der grofte Durchmesser der Trichter
betrdgt 2760 mm, der kleinste Durchmesser am (lgustritt
4160 mm, der Kegelwinkel 60°. Die vertikale Schwingung
hat eine implitude von 20 mm Dbei einér-Fquuenz.von

0,33 Schwingungen/s. Die Innenflédchen der S&ule 1 bis 6
und die Trichter 7 wurden mit Zpoxidharz behandelt, wm
eine 4plagerung von Salz zu verhindern. Flr die Trichter-
fassung 6 wird eine Differenzdruckmessung asm Kopf derx
Kolonne eingesétzt. Der vertikale Abstand der Medstellen
betragt 1000 mm. Uber einen Vergleich mit einem vorge-
gebenen Sollwert, in diesem Fsglle der Mittelwert der
entsprechenden Druckdifferenzen der reinen Losung und
des reinen Oles, in HBhe von 1ooo mm Wassersidule wird
der Abzug der sbgekilhlten LOsung 13 zusammen mit dem
Kristallisat geregelt 9 vorgenommen.

Die FlutpunktﬁberWaghung 11 erfolgtyebenso wie die Trenn-
schichberfassung iber eins DifférenzdruCkmessung. Sinkt
der Differenzdruck durch Anwesenheit des spezifisch
leichten (Oles im Bereich der Sumpfsektion und unterhalb
der Oleinspeisung suf einen niedrigen Wert ab, der sich :
deutlich von dem entsprechenden durch die Losung und das
Kristallisat hervorgerufenen Differenzdruck unterscheidet,

A

so werden der Olzulauf und der Ldsungszulauf 12 ge--

schlossen.
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Der ablauf des Ules ‘o aus der Kopfsektion der Kolonne
fiihrt direkt in den Ulvorratstank 16, der einen Durch-
messer von 8o0oco mm hat und in dem sich mitgefiihrte LO-
sung absetzen kann. Der (labzug 18 der Pumpe liegt ‘ooo mn
iber dem Boden, so dal ein gusreichend grojer Sumpf ZUT
Verfiigung steht. Die HOhe der Ldsungsschicht 17 Uber dem
Boden wird durch Differenzdruckmessung festgestellt.

Bei der Kilhlung der SaslzlOsung der oben aufgeflhrten Zu-
semmensetzung fEllt ein Xristallisat an, das neben XC1 |
auch UgS0, enthélt. Die KCl-Eristallisation erfolgt fast
vollsténdig bis zum S&ttigungswert. Bel der MgSO,- o
Eristallisation, hdufig als Schénit, wird nur etwa 1/3

der Wertstoffmengs durch Kristgllisetion in der Kolonne
gewonnen. . Die Nachbehandlung in einem 4o m3- Rihr- _
kristallisagtor 2o, dem aus dem nachfolgenden Klérer 15 mj
Suspension/h mit einem Feststoffgehalt von 450 g/l zuge-
fiihrt werden, baut die MgSO,-Ubersdttigung weitgehend ab.
Die gekiihlte LoOsung und das Kristallisat werden zur Ab-
trennung von Olresten sowie zur Eindickung der Suspension

~und zur Gewinnung der feststofffreien geklihlten Losung

einem Horizontalkldrer 22 von 5000 mm Breite und 20000 mm
Linge zugefihrt. ’ |

Der Feststoff wird kontinuierlich durch sine Schnecke

zu einem zentralen Auslauf gerdumt und von dort teil-
weige zum Kristallisator 20 zurlickgefiibrt. Die gekliarte
Losung 23 lauft an der dem Zulguf gegeniiberliegenden
Stirawand frei ab. Das sich snsammelnde Cl 26 schwimmt
suf der LOsung in Richturg Auslauf 24 und wird durch

- eine eintauchende, querliegende Kastenrinne 25 von . Format

200 x 300 mm sufgencmmen. Die Einlaufkante liegt kurz

- oberhalb des Horizontes der geklirten Lisung.

Zur Verminderung der K&lteleistung des Kihlaggregates 3o
wird die tiefe Temperatur der gekilhlten feststofffreisn

Losung zur Vorkihlung des Ules 32 susgenutzt. Dazu werden
Rohrblindelwarmelibertrager mit einer Fliche von Jewells

3 2 .__‘. . 3 . L - 5 h il
496 m~ singesetzhs In diesen wird das Ol von 17°C aud

Q 4 ee - R . ~ .
77 C gekihlt und dis Losung von 1° ¢ auf 12° ¢ erwirmt.
0 ~

V]

Die weitere Vorwérmung 31 der Lésung auf.25 rfolgt.



durch Nutzung der Kondensationswdrme des Kaltemaschinen-
prozesses als Warmerlickgewilnnung.
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Vorrichtung zur Kristallisation gnorganischer Salze
durch Tiefkiihlen gekennzeichnet dadurch, daB eine .
Kolonne entsprechend Figur 1 zur Gegenstromwarme-
{ibertragung nittels einer Mehrphasenstromung zwischen
einer anorganischen Salzldsung und dem gekiihlten
organischen marmezw1sch°ntracer und der damit ver-
bundenen Kristallisstion der anorganischen Salze in-
folge temperaturbedingter Loslichksitserniedrigung '
benutzt wird, bestehend aus einer ma*ncuoertvﬁgangc—
sektion (1) mit einem Léngen/Durchmesserverhdlinis
gleich oder grBBer als 5 an die sich oben und unten
Uber konische Ubergangsstﬁoke Sumpfsektionen (2) und
(3) anschlieBen, die mindestens eine 1,5fache Fléche

“gegeniliber der Firmeiibertragungssekiion aufweisen und

dem balzlosungqelntrltt beziehungsweise den austritd
des Wirmezwischentrigers sowlie den Wérmezwischen-
uragevaintritt beziehungswelse den Austritt der Salz-
Losungs~-Suspension dienen, und mit einem ?uhrﬁessel
oder Schlaufenreaktor (20) zum Abbau der Restiber-
s&ttigung der aus der Xolonne agustretenden gekﬁhlteh
Losung bei erhdhter Triibedichte, einem Klérapparat
(22) zur Dreiphasentrennung von #Wirmezwischentrager-

esten, suskristallisiertem Salz und Mutterlisung,
einem Vorratstank (16) zur Aufnghme des Wiarme-
zwischentrigers mit einer ébzugsstelle (18) cbex=-
halb einer Absetzzome fur mitgerissene Sglzlisung,
cinen dirmeiibertrager (32) zur Vorkiihlung des Wérme-
zwischentrigers duzch die kalte Mutterldsung und
einer Kilteerzeugungsanlage (29, 30 und 31 ) zur
Restkilhlung des wirmezwischentrigers auf die Ein-
satzbemperatur so zusammengeschaliet werden, e
es in Figur 2 dargestellt ist.

=

4
WiT

Vorrichtung zur. Erlsta*; sation anorgsnischer 3alzs
durch Tiefkilhlen nach Punkt 1 gekenngeichnet dadurch,
daB zur Intensivierung der Warmelbertragung die

warmelibertragungssektion (1) mit trichterfdrmigen
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Einbauten (7) gemiB Figur 3 zur Neuverteilung der
dispersen in der kontinuierlichen Phase ausge-
riistet wird, wobel die Neigung der Trichter gegen-
{iber der Horizontalen einen Winkel gleich oder
groRer &50 bilden,und der Einbau so vorgenommen
wird, daB zwischen TrichterauBenkante und Mantel-
flsche der Kolonne ein Ringspalt (14) verbleibt,
durch den das kristallisierte Sglz in die untere
Sumpfsektion (3) tritt, wéhrend die Neuverteilung
des Wirmezwischentrégers durch Freistrahlaufldsung
nach dem Durchtritt durch die kleine Trichter-
6ffnung (15) erfolgt, die mit einer Haube Uberdeckt
iste.

Vorrichtung zuxr Kristallisation anorganischer Salze
durch Tiefkdiihlen nsch Punkt 41 und 2 gekennzeichnet
dadurch, daB die Wirkung der trichterfdrmigen Zin-
bauten durch vertikale Schwingungen geringer IFreguenz
und -Amplitude verstirkt wird. |

Vorrichtung zur Kristallisation anorganischer Salze

durch Tiefkiihlen nach Punkt 1 bis 3 gekennzeichnetd
dadurch, daB die Inmenfl&chen der Kolonne und die
Fléchen der trich¥erfirmigen Einbauten einen {ber-
zug aus hydrophobern, olephilen Material besitzen.

Vorrichtung zur Kristallisation anorganischer Salze
durch Tiefkiinlen nach Punkt 1 gekennzeichnet da-—
durch, da3 dis Kolonne in der oberen Sumpfsektion
mit einer Einrichtung zur Erfgssung der Trenn-
schicht zwischen Salzllsung und Jarmezwischen-
triger susgeriistet ist, die suf der Basis der Dichte-
oder Leitfihigkeitsénderung arbeitet, und der ibzug
der SalzlOsungssuspension aus der unteren Sumpf-
sektion in ibhingigkeit vom Stand der Trennschichi
e

im oberen Sumpf gsregelt wmird.
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Vorrichtung zur Kristallisation anorganischer Salgzge

durch Tiefkihlen nsch Punkt 1, gekennzeichnet da-
durch, daB die Kolonne in der unteren Sumpfsektion
mit einer Einrichtung zur Flutpunktiberwachung unter-
halb des Warmezwischentrégereintrittes ausgeriistet
ist, die guf der Basis der Dichte- oder Leitféhig-
keitsénderung arbeitet und beim Fluten den Zulauf

des Warmezwischentrigers und/cder der zu kilhlenden
Losung und/oder den Ablauf asus der unteren Sumpf-
sektion vermindert. ' '

Hierzu 2 Blatt Zeichnung
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