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Ie presente invencion se refiere a wm péf;eccio~
namiento aportado a las instalaciones de liofilizacidn,

Se sabe que la técnica de liofilizacidn consiste
en una desecacidn a partir de productos congelados & baja
temperatura. La operacién de deshidratacidn por sublima-
cién endotérmica del hielo contenido en los productos tra
tados o del disolvente debe ser precedida normalmente, pa-
ra poder hacerse, de una operacidn de congelacidn exotér ~
mica.

Se han propuesto varias soluciones para obtener
en una misma instalacién de liofilizacidn, sucesivamente
una congelacidén del producto y una deshidratacién del mis-.
mo por sublimacién endotérmica,

La Patente francesa n? 1,415,793, del 18 de Sep-
tiempre de 1964, a nombre de Etablissements Bonnet, descri
be especialmente un dispositivo de congelacidn y de cale -
faceidn, que reune el procedimiento rdpido de congelacidn
por conducecidn y el procedimiento de secado por calefaccidn
por rediacién. Bste dispositivo estéd constituido por un
conjunto metdlico fijo, que comprende un bastidor en el cual
estédn montadas una serie de tablillas horizontales o placas
Estas placas estdn provistas en su superficie inferior de
una red de canalizaciones o serpentines, destinados & la
circulacidén de los fliidos intermedios; siendo estos fldidos
intermedios sucesivamente, durante la operacidn de congela-
cién, agentes refrigerantes, y durante la operacidén de secaz
do, agentes calentadores,

Te patente italians n2 503,637, del 20 de abril

de 1953, a nombre de Quintilio Neri, describe también un

dispositivo de congelacidén y de calefaccidn. Este disposi

107067 - 2 -



10

15

20

25

30

e

tivo estd constituido por una placa bajo la cual estd fi-
jado un serpentin de circulacién de fldido refrigerante,
dispuesto por ejemplo en espiral e inmediatamente super -
puesto bajo este primer serpentin, un segundo serpentin
de circulacidn de fldido calentador.

Estos dispositivos conocidos no permiten obtener
un intercambio térmico dptimo entre los fldidos de conge -
lacién o de calefaccidn y el recipiente que contiene el
producto a liofilizar. Estos desperdicios calorificos son
debidos a la sucesién de los malos intercambios térmicos
siguientes: entre el liquido criogénico y el serpentin
(calefaceidn importante del 1liquido criogénico en el ser-
pentin), entre el serpentin y la placa, y entre la placa
y el recipiente que contiene el producto a liofilizar (en
este caso, mal contacto sélido-sblido).

Ios dispositivos en los cuales se efectia un ine-
tercambio metal del serpentfh-metal de la placa, entrafian
pués un consumo suplementario de energia a lo largo de las
operaciones de enfriamiento y de calentamiento con vistas

a la desecacidn, Ademés, la disposicidén de los serpenti-
nes bajo la cara inferior de las plecas provoca un tiempo
de enfriamiento y de calentamiento relativamente prolonga-
do, Esta disposicién de los serpentines disminuye igual -
mente la resistencia del conjunito del dispositive a une
eventual presidn exterior,

Se ha enconirado, segin la presente invencidn, un
dispositivo combinado de congelacién y de calefaccidn wtild
zable especialmente en liofilizacién que permite paliar los
inconvenientes precedentemente citados. Fste dispositivo

perfeccionado permite obtener un repario homogéneo de la .
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temperatura sobre le superficie superior de la placa, tan
to en el curso de la congelacién como de la sublimacién
fel producto & liofilizar. Iste nuevo dispositivo aumen-
ta el intercambio térmico entre la fuente de energia y

la place y conduce asi a una reduccién del consumo de ener
gla a lo largo Gel enfriemientc y del calentamiento y a
una reduccidn de la durecidn de estas mismaes operaciones,

Este dispositivo perfeccionado permite realizar
un intercambio directo muy bueno entre la fuente enérgeti-
ca y Xa placa, y presentz una excelente resistencia a unsa
presidén exterior.

Este nuevo dispositivo combinado de congelacidn
y de calefaccidn, constituido por una placa metdlica, estd
caracterizado porque esta pleca presenta une cavided in -
terna, destineda a recibir el fliido frigorigeno, parcial-
mente ocupada por masas metdlicas unidas a la cara interna
de la parte superior de la placa, regularmente repartidas
sobre esta Wltime y en el fldido frigorigeno, mientras que

en su cara externma plana estd incluido un medio de cale-
faceidn.

Ias masas metdlicas conductoras que delimitan los
espacios libres de la cavidad pueden estar constituidas
por pantallas, varillas o tebiques.

Estas masas metdlicas pueden estar unidas a la
care interna de la parte superior de la placa por cusdquier
medio que permita asociar intimemente piezas metdlicas, ta-
les como encajado, soldadura, etc. ZEstas masas metalicas
pueden también ser paries integrantes de la parte superior
de la placa; segin este modo de realizacidn, la propia

masa del metal de la cara interna de esta parle superior
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estd ahuecada por profundos surcos.

Ia estructure de la placa segin la invencién
le confiere una resistencia a la presidn exterior que pue-
de ser elevada. Ia disposicidén de las masas metdlices que
delimitan los espacios libres permite une excelente distri-
bueidn del flujo de calor en el interior de la placa, Ios
espacios libres delimitedos por las masas metdlicas conduc-
toras constituyen un depodito de liquido suficientemente im
portepte pare evitar el arrastre del fluido frigorigeno por
calefaccidn, fénomeno que transformaria el intercambio séli
do-lfquido realizado en un intercambio gas~gédlido muy des -
favorable,.

El cirecuito de circulacidén del f£ldido frigorigeno
estd constitufdo por un tubo de introduccidn dispuesto en
un punto cualquiera de la place, unos canales de distribu-
cién del fldido sobre la cara inferior de la cavidad, dis-
puestos en la base de las masas metdlicas que delimitan los
espacios libres de la cavidad, la cavidad y unos colectores
de evaporacién del fldido gaseoso, dispuestos en la parte

superior de las masas metdlicas, que conducen al exterior
de la cavidad,

El medio de calefaccidn, inclufdo en la cara supe-
rior plena, es de preferencia una resistencia eléctrica ais-

lada,
Paras obtener un intercambio calori{fico méximo ene-

tre la caru superior rectificada de la place y el recipiente
que contiene el producto & liofilizar, el recipiente de me-~
tal conductor, de fondo rectificado, es mantenido en contac-
to con la placa, por una presién mecdnica.

El dispositivo combinado de congelacidn y de cale-
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faccién segln la invencidn es utilizable en tode instala-
cién de liofilizacidn, cualquiers que sea la forme geomé-
trica de su seccidn. Cada cfmara de liofilizacién puede
contener una o varias places,

El dispositivo de la invencidn se adapta a cual-
quier técnica de liofilizacién, tal como la que comprende
una fase de desecacidn bajo vacio, asi como a la desece -
¢idn bajo presidn. Segin la naturaleza del producto & lio=-
filizar, se puede ytilizar cualquier fluido frigorigeno
conveniente,

A titulo Ge ejemplo no limitativo, se da a conti-
nuacidn la descripeidn de un modo de realizacidn del dispo=~
sitivo de la invencién,

La figura 1 del dibujo adjunio da la representa-
cidn de un corte vertical de este dispositivo segin el eje
AB como indica la figurse 2 del dibujo adjunto.

Segin un modo preferido, esta placa es circular,
realizads en cobre. Se compone de dos partes ( 1y 2) que
se encajan perfectamente una en otra y soldadas para obtener
la estanqueidad. La partes inferior (2) estd formada por
una cavidad destinada a recibir el fldido frigorigeno, Ia

parte superior, sobre su cars interna, estd ahuecada en la
masa del metal por profundos surcos concéntricos (3). ILos
amplios surcos (3) as{ delimitados por los tabiques concén-
tricos (4) constituyen un depdsito de 1fquido suficiente -
mente amplio para evitar el arrastre del fldido frigorigeno
por calefaccidn,

El fliido frigorigeno penetra en (11) por el cen-
tro de la parte inferior de la placa (7) y se reparte sobre

la cara inferior de la cavidad en (3) por intermedio de los
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canales (5) ahuecadas radialmente en las coronas concén-
trices (4) en su base. ILas evaporaciones del fldido frigo
rigeno son tomadas por los colectores (6) radieles situa-
¢os en lo elto de la cavidad, y son evacuadas en (12) por
un tubo coneédntrico (8) al tubo de alimentacidn (7) de
fldido frigorigeno.

La figurae 2 del dibujo adjunto representa un cor-
te transversal de la placa segin un plano CD indicado en la
figura 1.

Ia figura 2 pone en evidencia la posicidén radial
de los colectores (6), asi como su terminacién en la eva-
cuacién (8), y le disposicidén de los canales de reparto del
f1dido en los tabiques concéntricos (4).

En la parte superior plana (1) rectificada, de
la placa representada en la figura 1 del dibujo adjunto,
una resistencia eléctrica (9) estd incluida en un surco
(10), que 1llena totalmente, y estd dispuesta en espiral,
Esta disposicidn particular de la resistencia permite un re-
parto homogéneo de le temperatura durante el calentamiento
con vistas a la desecacibén. La medida de temperatura se
determina por un termopar (13).

Se dan a continuacidn las condiciones de ensayo
de semejantes dispositivo combinado de congelacidén y cale-
faceién en un liofilizador de anhidrido carbénico.

Ia placa de cobre de un dodmetro de 30 centime -
tros aproximadamente, estd refrigerada por nitrégeno liqui-
do,

Los ensayos de congelacion y de recalentamiento
se realizan a presidén atmosférica en liofilizador abierto;

la alimentacidén de nilrdgeno liquido estd asegurada por un
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depésito de 25 litros sometido & presién, por el nitrdége-
no. lLas presiones de compresidén durante los ensayos han
sido de 0,3 0,4 y 0,5 bares. EL circuito de calefaccién
estd alimentado por un transformador variable de O a 220
voltios,

Ias curvas (I) y (II) de la figura 3 del dibu~
jo adjunto den el tiempo de enfriamiento en funcidn de la
comfiresién dél nitrégeno lfquido. TIa compresidn (P} del
nitrdgeno liquido en bares se lleva en abscisas, mientras
que el tiempo en minutos (t) se lleva en ordenadas.

Ie curva (I) corresponde al tiempo de enfriamien
to de 4 1002 C a 1862C, segin la compresidén del nitrdgeno
y la curva (II) corresponde al tiempo de enfriamiento de

+ 2080 a - 1862C,

En el caso de un enfriamiento de 4+ 202C a 1869C,
a 0,5 bares, la duracién de esta operacidén es de aproxima-
damente 13 minutos, mientras que es de 24 minutos & ung
compresidén de 0,3 beres. Ia duracidén de enfriamiento de

+ 1009C a 1869C es de aproximadamente 23 minutos & 0,5
bares y de 39 minutos a 0,2 bares.

La curvg de la figura 4 del dibujo adjunto da el
po de recalentamiento de 1862C a 10020 en funcidn de la
tensidn. E1 tiempo (t) en minutos se lleva en ordensdas,
vy la tensién (V), que varfa de 70 a 240 voltios, se lleva
en abscisas. Esta curva indica que con una tensién de 220
voltios, la duracion de recalentamiento es de 8 minutos,
mientras que es de aproximadamente 24 minutos con una co -
rriente de 110 voltios,

Il diagrame de la figura 5 del dibujo adjunto de

la duracidén de un ciclo de enfriamiento-recalentamiento.
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Las temperaturas (T) en grados centigrados son llevadas
en ordenadas y los tiempos (t) en minutos en abscisas,

Ia curva (I) de la representacién completa
del ciclo mis largo correspondiente a una compresién de
0,3 bares sobre el nitrdégeno liguido y una corriente de
110 voltios para el recalentamiento. ZEste ciclo es de
aproximadamente 60 minutos.

ILa curva (II) da la representacidn del ciclo
mds corto correspondiesnte a una compresidén de 0,5 bares
vy a una corriente de 220 voltios; la duracién de este
ciclo és sensiblemenie de 30 minutos.

El consumo de la placa en nitrdgeno 1iquido
es independiente de la presidn de compresidn y es del or-
den de 1.800 k& de nitrdgenc ligquido por 1002C de descen-
so0 de temperatura.

En el curso de loz ensayos precedentes se ha
notado que la placa refrigerada licde parcialmente al aire
vy que el vaciado de la placa se hace unicamente en nitrd-
geno gaseoso,

La tempsratura es muy homogénea en la superfi-
cie de la placa tanto en el enfriamiento como en el reca-
lentamiento. ZExiste un gradiente de temperatura de 18C
mdximo entre el centro y la parte externa de la nlaca.

La placa evacua muy bien las calorias de la re-
sistencia. Iea diferencia méxima observada entre la tempe-~
ratura de la registencia y la de la placa es del orden
e 50¢C,

El funcionamiento del dispositivo segin la inven

c¢idn se ha revelado excelente y muy flexible.
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La presente solicitud que corresponde a la pre-
sentada en Francia con fecha 20 de Mayo de 1966 bajo el
Ne P.V. 62,372, se acoge a los beneficios del articulo

51 del vigente Estatuto sobre Proviedad Industrial.

Los puntos de invencidn propia y nueva, que
se presentan para ue sean objeto de esta solicitud de
Patente de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los
siguientes:

l.~ Dispositivo combinado de congelacién y de
calefaccidn, utilizable especialmente en liofilizacién ,
constituido por una placa metdlica, caracterizado porque
esta placa presenta una cavidad interna, destinada a re-
cibir el fluido frigorigeno, parcialmente ocupada por ma=-
sas metdlicas unidas a la cara interna de la parte supe ~
rior de la placa, regularmente repartidas sobre esta ﬁlﬁi
ma y en el fluido frigorigeno, mientras que en su cara
externa plana estd influfdo un medio de calefaccidn.

2.~ Dispositivo segin la reivindicacién 1, ca-
racterizado porgue el modo de calefaccidén es una resigten
cia eléctrica aislada.

3+- Dispositivo segin la reivindicacidén 1, ca-
racterizado porque las masas metdlicas que delimitan los
espacios libres de la cavidad estén shuecadas en su base

por canales de distribucidn del fldido frigorigeno y en

su exiremo superior por colectores de evacuacidn del fldido
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racterizado porque las masas metdlicas estdn constitufdas por
pantallasg, tabiqueg o varillase.

5e=~ Dispositivo segdin la reivindicacidn 4, carac
terizedo porque el cireuito de cireculacidén del fldido frigo

rigeno estd constitufdo por un tubo de introduccidn dispueg
t0 en un punto cualquiera de la placa, los canales de distri
bucidn del fliido sobre la caras inferior de la cavidad, la
cevidad, y los colectores de evacuacién de fliido gaseoso
que terminan en el exterior de la cavidad.

6o~ Dispiogitivo segin la reivindicaeidn 1, carsc

terizado porque las masas metdlicas forman partes integran~
tes de la parte superior de la placa estando su cara inter-
na ashuecada por profundos surcos.
7.~ Digpositivo segin la reivindicacidn 1, carac—
terizado porque la cara superior de la placa estd rectifica
da, y el recipiente de metal conductor, de fondo rectifica-
do, destinado a contener el producto a liofilizar, es man-
tenido en contacto con dicha cara por una presidn mecénica.
84~ Dispositivo combinado de congelacién y de ca-
lefaccidn, utilizable especialmente en liofilizacidn.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante-
cede representado en log dibujos que se acompafian y con los
fines que se han especificado.

EBgta Memoria consta de once hojas escritas a mé-
quina por una sola cara. 11 J,:ﬂﬁﬂ

Madrid,

LoTe674
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