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La presente invención se refiere a un perieccio- 
namiento aportado a las instalaciones de liofilización.

Se sabe que la técnica de liofilización consiste 
en una desecación a partir de productos congelados a baja 
temperatura. La operación de deshidratación por sublima­
ción endotérmica del hielo contenido en los productos ti-a 
tados o del disolvente debe ser precedida normalmente, pa­
ra poder hacerse, de una operación de congelación exotér - 
mica.

Se han propuesto varias soluciones para obtener 
en una misma instalación de liofilización, sucesivamente 
una congelación del producto y una deshidratación del mis­
mo por sublimación endotérmica.

La Patente francesa na 1.415.793, del 18 de Sep- 
tiempre de 1964, a nombre de Etablissements Bonnet, descri 
be especialmente un dispositivo de congelación y de cale - 
facción, que reúne el procedimiento rápido de congelación 
por conducción y el procedimiento de secado por calefacción 
por radiación. Este dispositivo está constituido por un 
conjunto metálico fijo, que comprende un bastidor en el cual 
están montadas una serie de tablillas horizontales o placas 
Estas placas están provistas en su superficie inferior de 
una red de canalizaciones o serpentines, destinados a la 
circulación de los fluidos intermedios; siendo estos fluidos 
intermedios sucesivamente, durante 3.a operación de congela­
ción, agentes refrigerantes, y durante la operación de seca 
do, agentes calentadores.

La patente italiana ns 503.637, del 20 de abril 
de 1953, a nombre de Quintilio Neri, describe también un 
dispositivo de congelación y de calefacción. Este disposi
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tivo está constituido por una placa bajo la cual está fi­
jado un serpentín de circulación de fluido refrigerante, 
dispuesto por ejemplo en espiral e inmediatamente super - 
puesto bajo este primer serpentín, un segundo serpentín 
de circulación de fluido calentador.

Estos dispositivos conocidos no permiten obtener 
un intercambio térmico óptimo entre los fluidos de conge - 
lación o de calefacción y el recipiente que contiene el 
producto a liofilizar. Estos desperdicios caloríficos son 
debidos a la sucesión de los malos intercambios térmicos 
siguientes: entre el líquido criogénico y el serpentín 
(calefacción importante del líquido criogénico en el ser­
pentín) , entre el serpentín y la placa, y entre la placa 
y el recipiente que contiene el producto a liofilizar (en 
este caso, mal contacto sólido-sólido).

Los dispositivos en los cuales se efectúa un in­
tercambio metal del serpentíh-metal de la placa, entraílan 
pués un consumo suplementario de energía a lo largo de las 
operaciones de enfriamiento y de calentamiento con vistas 
a la desecación. Además, la disposición de los serpenti­

nes bajo la cara inferior de las placas provoca un tiempo 
de enfriamiento y de calentamiento relativamente prolonga­
do. Esta disposición de los serpentines disminuye igual - 
mente la resistencia del conjunto del dispositivo a una 
eventual presión exterior.

Se ha encontrado, según la presente invención, un 
dispositivo combinado de congelación y de calefacción utili 
zable especialmente en liofilización que permite paliar los 
inconvenientes precedentemente citados. Este dispositivo 
perfeccionado permite obtener un reparto homogéneo de la „
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temperatura sobre la superficie superior áe la placa, tan 
to en el curso de la congelación como de la sublimación 
del producto a liofilizar. Este nuevo dispositivo aumen­
ta el intercambio tànnico entre la fuente de energia y 
la placa y conduce así a una reducción del consumo de ener 
già a lo largo del enfriamiento y del calentamiento y a 
una reducción de le. duración de estas mismas operaciones.

Este dispositivo perfeccionado permite realizar 
un intercambio directo muy bueno entre la fuente energeti­
ca y la placa, y presenta una excelente resistencia a una 
presión exterior.

Este nuevo dispositivo combinado de congelación 
y de calefacción, constituido por una placa metálica, está 
caracterizado porque esta placa presenta una cavidad in - 
terna, destinada a recibir el fluido frigorigeno^ parcial­
mente ocupada por masas metálicas unidas a la cara interna 
de la parte superior de la placa, regularmente repartidas 
sobre esta última y en el flùido frigorigeno, mientras que 
en su cara externa plana está incluido un medio de cale­

facción.
Las masas metálicas conductoras que delimitan los 

espacios libres de la cavidad pueden estar constituidas 
por pantallas, varillas o tabiques.

Estas masas metálicas pueden estar unidas a la 
cara interna de la parte superior de la placa por cualquier 
medio que permita asociar intimamente piezas metálicas, ta­
les como encajado, soldadura, etc. Estas masas metálicas 
pueden también ser partes integrantes de la parte superior 
de la placa; según este modo de realización, la propia 
masa del metal de la cara interna de esta parte superior
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está ahuécala por profundos surcos.
La estructura de la placa según la invención 

le confiere una resistencia a la presión exterior que pue­
de ser elevada. La disposición de las masas metálicas que 
delimitan los espacios libres permite una excelente distri­
bución del flujo de calor en el interior de la placa. Los 
espacios libres delimitados por las masas metálicas conduc­
toras constituyen un depoáito de líquido suficientemente im 
portante para evitar el arrastre del flùido frigorigeno por 
calefacción, fenomeno que transformaría el intercambio sóli 
do-líquido realizado en un intercambio gas-sólido muy des - 
favorable.

El circuito de circulación del flùido frigorigeno 
está constituido por un tubo de introducción dispuesto en 
un punto cualquiera de la placa, unos canales de distribu­
ción del flùido sobre la cara inferior de la cavidad, dis­
puestos en la base de las masas metálicas que delimitan los 
espacios libres de la cavidad, la cavidad y unos colectores 
de evaporación del flùido gaseoso, dispuestos en la parte 
superior de las masas metálicas, que conducen al exterior 

de la cavidad.
El medio de calefacción, incluido en la cara supe­

rior plana, es de preferencia una resistencia eléctrica ais­
lada.

Para obtener un intercambio calorífico máximo en­
tre la cara superior rectificada de la placa y el recipiente 
que contiene el producto a liofilizar, el recipiente de me­
tal conductor, de fondo rectificado, es mantenido en contac­
to con la placa, por una presión mecánica.

El dispositivo combinado de congelación y de cale-
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facción según la invención es utilizable en toda instala­
ción de liofilización, cualquiera que sea la forma geomé­
trica de su sección. Cada cámara de liofilización puede 
contener una o varias placas.

El dispositivo de la invención se adapta a cual­
quier técnica de liofilización, tal como la que comprende 
una fase de desecación bajo vacio, asi como a la deseca - 
ción bajo presión. Según la naturaleza del producto a lio­
fili zar, se puede ùtilizar cualquier fluido frigorigeno 
conveniente.

A título de ejemplo no limitativo, se da a conti­
nuación la descripción de un modo de realización del dispo­
sitivo de la invención.

La figura 1 del dibujo adjunto da la representa­
ción de un corte vertical de este dispositivo según el eje 
AB como indica la figura 2 del dibujo adjunto.

Según un modo preferido, esta placa es circular, 
realizada en cobre. Se compone de dos partes ( 1 y 2) que 
se encajan perfectamente una en otra y soldadas para obtener 
la estanqueidad. La partes inferior (2) está formada por 
una cavidad destinada a recibir el flùido frigorigeno, La 
parte superior, sobre su cara interna, está ahuecada en la 
masa del metal por profundos surcos concéntricos (3). Los 
amplios surcos (3) asi delimitados por los tabiques concén­
tricos (4) constituyen un depósito de liquido suficiente - 
mente amplio para evitar el arrastre del flùido frigorigeno 
por calefacción.

El flùido frigorigeno penetra en (ll) 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

6
1.7.67



5

10

15

20

25

30

JJ
canales (5) ahuecadas radialmente en las coronas concén­
tricas (4 ) en su base. Las evaporaciones del flùido frigo 
rígeno son tomadas por los colectores (6) radiales situa­
dos en lo alto de la cavidad, y son evacuadas en (12) por 
un tubo concéntrico (8 ) al tubo de alimentacién (7 ) de 
fluido frigorigeno.

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

La figura 2 pone en evidencia la posicién radial 
de los colectores (6), así como su terminación en la eva­
cuación (8 ), y la disposición de los canales de reparto del 
fluido en los tabiques concéntricos (4 ).

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

Se dan a continuación las condiciones de ensayo 
de semejantes dispositivo combinado de congelación y cale­
facción en un liofilizador de anhídrido carbónico.

La placa de cobre de un doámetro de 30 centíme - 
tros aproximadamente, está refrigerada por nitrógeno liqui­
do.

Los ensayos de congelación y de recalentamiento 
se realizan a presión atmosférica en liofilizador abierto; 
la alimentación de nitrógeno líquido está asegurada por un
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depósito de 25 litros sometido a presión, por el nitróge­
no. Las presiones de compresión durante los ensayos han 
sido de 0,3 0,4 y 0,5 bares. El circuito de calefacción 
está alimentado por un transformador variable de 0 a 220 
voltios.

Las curvas (I) y (II) de la figura 3 del dibu­
jo adjunto dan el tiempo de enfriamiento en función de la 
compresión dál nitrógeno líquido. La compresión (P) del 
nitrógeno líquido en bares se lleva en abscisas, mientras 
que el tiempo en minutos (t) se lleva en ordenadas.

La curva (I) corresponde al tiempo de enfriamien 
to de 4 1003 c a 186SC, según la compresión del nitrógeno 
y la curva (II) corresponde al tiempo de enfriamiento de 
4 2090 a - 186SC.

En el caso de un enfriamiento de 4 20^0 a 186SC, 
a 0,5 bares, la duración de esta operación es de aproxima­
damente 13 minutos, mientras que es de 24 minutos a una 
compresión de 0,3 bares. La duración de enfriamiento de 
4 10030 a 1863C es de aproximadamente 23 minutos a 0,5 

bares y de 39 minutos a 0,3 bares.
La curva de la figura 4 del dibujo adjunto da el tiem 

po de recalentamiento de 186SC a 10030 en función de la 
tensión. El tiempo (t) en minutos se lleva en ordenadas, 
y la tensión (V), que varía de 70 a 240 voltios, se lleva 
en abscisas. Esta curva indica que con una tensión de 220 
voltios, la duración de recalentamiento es de 8 minutos, 
mientras que es de aproximadamente 24 minutos con una co -
rriente de 110 voltios.

El diagrama de la figura 5 del dibujo adjunto de 
la duración de un ciclo de enfriamiento-recalentamiento.

1.7.67
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Las temperaturas (T) en grados centígrados son llevadas 
en ordenadas y los tiempos (t) en minutos en abscisas.

La curva (I) de la representación completa 
del ciclo más largo correspondiente a una compresión de 
0,3 bares sobre el nitrógeno líquido y una corriente de 
110 voltios para el recalentamiento. Este ciclo es de 
aproximadamente 60 minutos.

La curva (II) da la representación del ciclo 
más corto correspondiente a una compresión de 0,5 bares 
y a una corriente de 220 voltios; la duración de este 
ciclo 6s sensiblemente de 30 minutos.

El consumo de la placa en nitrógeno líquido 
es independiente de la presión de compresión y es del or­
den de 1.800 de nitrógeno líquido por 1003C de descen­
so de temperatura.

En el curso de los ensayos precedentes se ha 
notado que la placa refrigerada licúa parcialmente al aire 
y que el vaciado de la placa se hace únicamente en nitró­
geno gaseoso.

La temperatura es muy homogénea en la superfi­
cie de la placa tanto en el enfriamiento como en el reca­
lentamiento. Existe un gradiente de temperatura de ISO 
máximo entre el centro y la parte externa de la placa.

La placa evacúa muy bien las calorías de la re­
sistencia. La diferencia máxima observada entre la tempe­
ratura de la resistencia y la de la placa es del orden 
¿e 50SC.

El funcionamiento del dispositivo según la inven 
ción se ha revelado excelente y muy flexible.

1.7.67 9



La presente solicitud que corresponde a la pre­
sentada en Francia con fecha 20 de Mayo de 1966 bajo el 
NS P.V. 62.372, se acoge a los beneficios del artículo 
51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

5

N O T A

10 Los puntos de invención propia y nueva, que
se presentan para lúe sean objeto de esta solicitud de 
Patente de Invención en España, por VEINTE años, son los 
siguientes:

1. - Dispositivo combinado de congelación y de
.15 calefacción, utilizable especialmente en liofilización ,

constituido por una placa metálica, caracterizado porque 
esta placa presenta una cavidad interna, destinada a re­
cibir el fluido frigorígeno, parcialmente ocupada por ma­
sas metálicas unidas a la cara interna de la parte supe -

20 rior de la placa, regularmente repartidas sobre esta álti
ma y en el fluido frigorígeno, mientras que en su cara 
externa plana está influido un medio de calefacción.

2. - Dispositivo según la reivindicación 1, ca­
racterizado porque el modo de calefacción es una resisten

25 cia eláctrica aislada.
3. - Dispositivo según la reivindicación 1, ca­

racterizado porque las masas metálicas que delimitan los 
espacios libres de la cavidad están ahuecadas en su base 
por canales de distribución del flúido frigorígeno y en

30 su extremo superior por colectores de evacuación del fluido
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gaseoso. Dispositivo según la reivindicación 1, ca­

racterizado porque las masas metálicas están constituidas por 
pantallas, tabiques o varillas.

5. - Dispositivo según la reivindicación 4, carao 
terizado porque el circuito de circulación del fluido frigo 
rígeno está constituido por un tubo de introducción dispues 
to en un punto cualquiera de la placa, los canales de distri 
bucíón del fluido sobre la cara inferior de la cavidad, la 
cavidad, y los colectores de evacuación de fluido gaseoso 
que terminan en el exterior de la oavidad.

6. - Dispositivo según la reivindicación 1, caran 
terizado porque las masas metálicas forman partes integran­
tes de la parte superior de la placa estando su cara inter­
na ahuecada por profundos surcos.

y.- Dispositivo según la reivindicación 1, carac­
terizado porque la cara superior de la placa está 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 presión mecánica.

8.- Dispositivo combinado de congelación y de ca­
lefacción, utilizable especialmente en liofilizaciób.

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

Esta Memoria consta de once hojas escritas a má­
quina por una sola cara.

Madrid,

1.7.67.
VHM.

- 11 -





10 20 40


	Bibliographic data
	Description
	Claims
	Drawings



