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MEMORIA DESCRIPIIVA
que se acompafla a la solicitud de

UNA PATENTE DR INVENCION

g favor de Joseph Murry RAIT, de nacionalidad norteamericg-
na, residente en 95 Huxley Drive, Snyder, New York, FEstados

Unidosy
por

NPROGEDIMIENTO PARA LIENAR RECIPIENTES DE AFROSOLES Y SIMTI-
TARES",
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Ia presente invencidn conclernme a un procedimien—
to pare afiadir 1iquidos de punto de ebullicion moderadamen—
te bajo a recipientes parcialmente llenos, Va8 concretamen—
te, la presente invencion proporciona un procedimiento para
llenar recipientes que impide la indebida pérdida del compo
nente de bajo punto de ebullicidn mediante la interposicion
dentro del recipiente, de una barrera transitoria antimez -
cla,

El llenado de recipientes con mezclas de varios

1{quidos representa un importante aspecto de la produccidn
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de machos productos. Este es particularmente el caso, por T
ejemplo, de la dindmica y siempre creciente industria de
los aerosoles. Como en otros importantes sectores de la in--
dustria, hay en ella ciertos problemas que no sdlo contribu
yen a hacer complicada y cara la produccidén de verios arti-
culos, sino que también contribuyen a inhibir Ia creacidn

de nuevos productos que no resisten la carga econdmice im-
puesta por los procefiimientos antiguos.

Uno de tales importantes problemas del llenado de
recipientes que no ha sido resuelto hasta aqui de manera sen
cilla es el problema de cargar un recipiente con varios 1{~
quidos, uno de los cuales tiene un punto de ebullicidn infe=
rior al punto de congelacion del otro. Un caso ilustrativo
estd constitufdo por el problema de cargar un recipiente con
una solucion acuosa que se congele a 02 C, y un 1{quido de
punto de ebtullicion moderadamente bajo; como por e jemplo di-
clorodifluorometano (propulsante 12), cuyo punto de ebulli-
cidn se encuentra a 42979 0. Cuando un 1liquido de ‘e jo punto
de ebullicidn como éste es afiadido a presién atmosférica a
un recipiente en el cusl se ha introducido un liguido como,
por ejemplo, agua, empieza répidamente a hervir provocando
une pérdide de valioso liquido por rebosamiento, salpicadura
¥y espumacién,‘constituyendo en general un obstdeulo para un
fécil, rdpido y eficiente llenado del recipiente. La ebulli-
cion ¥ los efectos secundarios gque la acompafian son debidos
al contacto de los dos liquidos y a la répida transmision de
calor desde el lignido acuogo sl 1lfquido de bajo punto de
ebullicidn. Ie agitacidn debide el hecho de la adicidn, las
corrientes de conveccion y la mezcla Beciproca son factores
que contdbuyen a producir este efecto. Ia inversidn el PLO=-

cedimiento, es decir la introduccidn en el recipiente primero
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del 1iguido de bajo punto de etmllicidn y luego la adicidn
del otro 1{quido, no sirve para nada, ya que provoca una gi-
milar e indeseable secuencia de fendmenoso.

Una importante razén para impedir la pérdida del
1{quido de bajo punto de ebullicion es que se trata, a menu-
do, de un material relativamente caro, cuya pérdida sumenta
el cogte del producto acabado. Otra razon pare impedir tal
pérdida es que el liquido de bajo punto de ebullicidn estd
presente, a menudo, en cantidad limitada, pudiendo su pérdi-
da repercutir en las proporciones convenientes del producto
final., A pesar de ello, la pérdida de cierta cantidad del ca-
ro liquido de bajo punto de ebullicidn es tolerada a menudo
para permitir que los vapores desgplacen el aire en el reci-
piente en una fase de lavado o de purge antes del cierre,

Hegta aqui, se han wsado varios procedimientos pa-
ra. carger un recipiente con dos de tales liquidos. Sin embar
g0, dichos procedimientos ya usedos presentan varios incon-
venientes que hacen comercialmente poco atractivos tales pro
cedimientos. Uno de tales métodos esg el de afledir primero la
golucidn acuosa y congelarla luego por completo en un cuerpo
g6lido mediante un bafio o camara exterior de oongelaciéno
Como, en taleg circungtancias, la soluclon se congela desde
el fondo y desde el borde periférico hacia el centro, ello
hace que la superficie superior o de contacto se congele por
Wltima. Por consiguiente, este tipo de congelacién es un pro
cedimiento lento que consume innecesariamente mucha energisa.
Otro inconveniente de congelar la entera solucidn acuosa es
el de que ello deteriora a veces uno de los congtituyentes y,
cuando el ague es una parte de une emulsidén o s6lido en sus-
pension 1{quida, puede producirse uns desintegracién fisica

del sistema. Un segundo procedimiento tipico requiere la ga~
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sificacidn del liquido de punto de ebullicidn moderadamente
bajo y su impulsidn a presidn a través y alrededor del es-
trecho vastago de la vélvula. Este, evidentemente, eg otro
procedimiento lento que implica el pleigro de dafios para el
mecanismo de la vdélvula ¥y que requiere también la elimina~
cion del 1fgquido sin mezclar del tubo de inmersidn. Otro
procedimiento mis requiere el levantamiento de la tapa de
valvula en condiciones de sistems cerrado, y luego la intro-
duccidn e presidn de ligquido gasificado. Para resumir sucin-
tamente, los procedimientos actualmente disponibles son o de
magiado lentos o complicados y caros.

Sin embargo, se ha descubierto que puede formarse
una barrera antimezcla, relativamente delgada y esencialmen—
te s0lida en la superficie superior de un 1liguido congelable
contenido en un recipiente, mediante la adicidén de una peque
fis, cantidad de un liquido miy frio, preferiblemente expansi-
ble y preferiblemente de muy bajo punto de ebullicidn, de un
peso especifico inferior al del lfguido congelable, y que
dicha barrera permite la rapida adicidn del liquido de punto
de ebullicion moderadamente bajo en un estado liguido ye
presidn atmosférica, sin pérdida de tal 1{quido por vapori-
zacién o rebosamiento y sin la formacidn de espums ni los
otros defectos indeseables que la acompafian. Naturalmente,
alll donde, por otras razones se desee un sistems de presién
superior o inferior a la atmosférica, éste puede ser emplea-—
do.

Este descubrimiento constituye la ase de la pre-
gente invencidn que, como ge vers, proporciona un procedi-
miento pare superar de manera emondmica y eficiente estos y
otros problemas con ello relacionzdos. El procedimiento es
scondmico por cuanto es gsencillo, conveniente y de bajo cog=

te. Es eficiente ya que impide la pérdida, por vaporizaoidn
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¥ rebosamiento, de valiosos componentes y elimina operacio-
neg lentag que requieren micho tiempo.

Por congiguiente, un obhjeto de la presente inven-
cidn es el de crear un procedimiento para combinar de mene-
ro econdmica y eficiente un 1iquido de punto de ebtullicidn
moderadamente bajo con un liquido congelable sin pérdida
importante alguna por vaporizacién, rebosamiento 0 espuma-—
cidn del 1fquido de punto de ebullicidn moderadamente bajo.

Otro objeto de la presente invencidn es la creacidn
de un procedimiento para afiadir de manera econdmica y efi-
clente un liquido de bhajo punto de ebullicidn a un liquido
congelable contenido en un recipiente, sin necegidad de con-
gelar la entera masa del lfquido congelable.

Otro objeto de la presente invencion es la crea-
cidn de un procedimiento para afiadir de manera econdmice ¥y
eficiente un l1iquido de bajo punto de ebullicidn a un 1{-
quido congelable contenido en un recipiente, sin necesidad
de emplear eguipo alguno de presiénq

Otro objeto de la presente invencion es la crea-
cion de un procedimiento para combinar un 1{quido congela-—
ble y un propulsante en un recipiente de aerosol sin pérdi-
da importante de propulsante y de modo que no sea necesario
congelar el entero liquido congelable, ni usar presién ni
vaporizar dicho propulsante.

Un objeto adicional de la presente invencion es
la creacidn de un procedimiento para cargar un recipiente
con una plurelidad de 1fquidos, segin el cual uno de los
liquidos tiene que ser mantenido transitorlamente separado
de uno o varios de los otros liquidos.

Otros objetos y usos de la presente invencidn se

les ocurriran a las personas expertas en la materia que lean
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llenado de un recipiente por el procedimiento de la inven-
cidn., Segﬁn este procedimiento, se carga en el recipiente,
140  por un método cldsico, un liquido congelable que puede ser
enfriado a una ‘temperatura préxima a su punto de congela-
cidn, Iuego, se cargs en el recipiente una pequefla canti-
dad de un liquido my frio, haciendo el 1liquido frio que
tooa la superficie superior del 1liquido congalable que ésta
145 se congele, consgtituyendo asl une barrera transitoria anti-
mezcla, esencialmente s0lida. Iuego, se aifiade sobre la su-
perficie superior de la capa congelada un liquido sometido
a enfrismiento preliminar y de punto de ebullicidn inferior
gl punto de ebullicidn del 1{quido congelable. Por fin, se
150 cierra el recipiente y se funde la barrera. La barrera, al
fundirse, vuelve a unirge al resto del 1{quido congelable
primitivo, proporcionando asi un recipiente cargado con el
1{quido congelable y con el liguido de bajo punto de etulli~
cién sin los efectos indeseables mencionados anteriormente.
155 Cuando en el producto final haya gque incluir un tubo de in-
mergidn u otro dispositivo similar, se le incorpora antes
del cierre del recipiente de la manera descrita a continua-
cidn.
Con referencia al dibujo, el recipiente (11), re-
160 . presentado en la figura 12, es cargado con un liquido con-
gelable (12) por un medio clasico como, por ejemplo, el tubo
de carga (14), estando constituldo el 1iquido congelable,
por ejemplo, por una soluciéh acuosa. El liquido congelable
es enfriado preferiblemente hasta pocos grados de su punto
165 de congelacidn. Aun cuando el #nfriamiento puede ser ejecutado

después de su introduccidn, es realizado convenientemente,



170

175

180

185

190

195

con mas frecuencia, mediante su paso preliminar por una uni-~
dad de enfriamiento como la (13). Este enfriamiento reduce
la necesgidad de los medios oéngeladores de liquido emplea~
dos a continuacion. Imego se introduce en el reclpiente un
1{quido miy frio y de bajo punto de ebullicion, como por
ejemplo nitrdgeno (15), en el cual flota en la superficle
del 1{quido congelable, como se miestra en la figura 28, El
medio congelador de 1iquido que flota congelas rapidamente

la superficie superior del lfquido congelable formando una
verrera antimezcla (17), esencialmente sdlida, como se mues-
tra en la figure 38, Los vapores del medio congelador de 1i-
guido desprendidos por evaporacién durante ia introduceidn
en el recipiente y el contacto con el 1{quido congelable
llenan la parte superior del recipiente expeliendo el aire;
como se muestra en las figuras 28 y 38, El 1fquido (18), que
tiene que ser mantenido separado del 1{quido congelable por
~la barrera transitoria antimezcla, es introducido entonces
gobre la superficie superior de la barrera antimezcla, como
se mestra en la figura 48, siendo el 1fquido (18), por
ejemplo, un propulsante como el diclorodifluorometano (pro-
pulsante 12), o isobutano, y la pequefia cantidad de los va-
pores procedentes de este ligquido se mezclan con los vapores
(16) desplazando cuando mencs une parte de ellos y formando
el nuevo vapor mixto (19).

Tvego, se cierra el recipiente con un medio de
cierre hermético (23) y se funde la barrera como se muestrs
en las figuras 5% y 68, Cuando el liquido mantenido separa-
do del 1iquido congelable es mas ligero que este ultimo,
como cuendo el primero es isobutano y el Ultimo es una so-
lucidn acuosa, el 1f{quido mantenido separado flotard sobre

el 1{quido congelable como se representa en la figura 58,
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Cuando el liquido mantenido separado del liquido congelable
es mas pesado que el 1{quido congelable, como cuando el pri
mero es el propulsante (12), termina cerca del fondo del re
cipiente, como se muestra en la figura 6&. El recipiente
puede ser provisto de una valvula de distribﬁcién en el me-
dio de cierre, como se muestra en la figura 82, o de un sig
tems de valvula de distribucidn (20) y de tubo de inmersidn
(22), como se miestra en la figura ;5. El tubo de inmersidn
ée usarse, es incorporado antes de la fusidn de 1z barrera
por uno de los procedimlientos descritos a continnacién, pe-
ro no representados en el ditujo.

El dibujo que se acabe de desoribir estd previsto
como ayuda para comprender la solicitud de invencion para
el llenado de un reciplente. La forma del reciplente, los
1iquidos y sus proporciones, asl como el agpecto del dis-
tribuidor acabado tienen solo un fin de ilustracion y no
egtén previstos para establecer limitacion alguna que no
este considerada en el resto de la Memoria.

Muchos 1iquidos son adecuados para ser usados co-
mo 1{quido congelable del presente procedimiento. Tipicameg
te, tienen puntos de fusidn que van desde aproximadamente
-EQ‘)Q a 212 C. y comprenden liguidos como el agua, la dia
cetonﬁ, el élcohol, el tetracloruro de carbono, el benceno,
el clclohexano, el dioxano, el p-xileno y el sulfoxido de
dimetilo, que tienen respectivamente puntos de fusion de
02, -50'¢ ., <15°¢, 5159, 122, 138 y 18159 cemt{grados. Los
l{quidos ﬁo estéﬁ limifados’a suﬁstanciaé puras, sin embargo
v son mis a menudo, tipicamente, el disolvente de la solu-
cidn que tiene un punto de fusidn algo inferior a los indica-
dos. También son adecuados para el uso, segun la presente in-

vencidn, otros medios liquidos que contiene l{quidos como
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los mencionados anteriormente, inclufdas emulsiones y séli-
dos en suspensiones liquidas. Los sistemas lfquidos que con
tienen agua como importante componente constituyen un impor
tante grupo de 1iguidos que, segﬁn se ha comprobado, actian
como el 1f{quido congelable de este procedimiento, y compren
den sigtemas como soluciones acuosag de las que los desodo-
rantes de locales son un ejemplo, aceite en emulsiones acuo
sag, de las cuales la mayonesa es un ejemplo, ¥ s0lidos en
suspensidn, de los cuales la pasta dentifrica es un ejemplo.
Las anteriores enumeracionesg tienen, naturalmente, un simple
fin de ilustracidn y no limitan el alcance de la invencion.
Aun cuando, como medios congeladores de 1{quido,
podr{a emplearse una variedad de liquidos, ciertas propieda-
des hacen particularmente adecuados para ese fin algunos de
ellos. Un punto de congelacién muy bajo es particularmente
deseable, para que el medio de congelaoién pueda ser afadi-
do como liquido muy frio. Como el aguas ¥y los otros liguidos
dtiles como liquidos congelables segin la presente invencion
tienen a menmudo pesos especifioos de 1 o menos, los 1{guidos
adecuados como medios de congelacion de liguido son tipica-
mente aquellos cuyo peso especifico es inferior a 1. Un gru-
po de 1iquidos facilmente accesibles provistos de las pro-
pledades anteriores y que caen dentro del alcance de la pre-
gente invencidn, puede ser, a titulo de ejemplo, el consti-
tufdo pormnitrogeno, hidrégeno, helio, aire, gas natural,
metano y en general alcanos inferiores, alquenos y alquines
y mezclas de los mismos, Es altamente preferible que el me-
dio de congelacidn sea suficientemente frio para reducir la
superficie superior de la barrera a una temperatura préxima
o inferior al punto de ebullicidén del liquido gue tenga que

ser giiadido sin rebosamiento, para aumentar hagta el méximn
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la ventaja de la barrera.
Otra propiedad que ha sido hallada altamente ven-
tajosa, en un medio de congelacidn de 1{quidos, es la de te
ner un muy bajo punto de ebullicidn. Como los liquidos, a
una temperatura préxims a su punto de ebullicidn, tiemen su
mds baje viscosidad, pueden ser afiadidos cuando estdn muy
frios y se encuentran a pesar de ello en su grado de visco-
sidad mds baja. Su baja viscosidad les permite a los liqui-
dog propagarse my rapidamente sobre la superficie del 1i-
guido congelable, realizando asi, pronta y eficientemente,
la congelacién de la superficie superior. Otra ventaja pro-
poreionada por la baja viscosidad es la facilidad de manejo
y de vertido. Una ventaja adicional, proporcionada por un
my bajo punto de ebullicidn como medio de congelacidn, es
que hace que todo €1, o la mayor parte de él, se vaporice
miy fdcilmente durante la operacion de congelacion, incorpo-
rando as{ toda centidad residual en la fase de vapor en que
puede actuar como una adicidn del propulsante. la facil va~
porizacidn sirve también para sustituir y expeler el aire
de un recipiente antes de su cierre hermético. Los liquidos
de bajo punto de etullicidn de este tipo que dependen del
calor de la vaporizacién para el enfriamiento no necesitan
enfriamiento adicional alguno antes del uso. Los que hierven
a menos de -17'82 C. aproximadamente son preferidos corrien-
temente segﬁn el‘presente procedimiento. Congtituyen ejemplos
de ellos el propano liguido, que hierve & -~42'2 C, y el ni-
trdgeno 1fquido, que hierve a -~194% C. Debido & sus michas
ventajas complementarias - COomo uné baja toxicidad para los
mniferos, ininflamabilidad, existencia en el comercio en
forma de gas licuado, ausencia general de reactividad quimi-
ca, my lenta solubilidad en la mayoria de los liquidos y

my bajo coste - el nitrdgeno es un material preferido como
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medio pare la congelacién de liquidos.
Ia cantidad del medio congelador de l{quidos ne=

cesario para formar la barrera antimezcla varia con el drea

de la seccidn transversal del recipiente, el 1fquido conge-
lable particular de que se trate y el recipiente empleado

en cada caso. En general, se ha comprobado, por ejemplo,

que losg recipientes de vidrio y de pléstico requieren le me-
nor cantidad de medio congelador de 1iquido, los de hojalata
algo més y los de aluminio mas todavia. Cuando se emplean
para el recipiente materiales altamente conductores, como
por ejemplo el aluminio, se forms una delgada pelicula de
liquido congelado giempre que el 1{quido congelable toca el
reciplente, y esto aumenta algo los requisitos de medio con
gelador de 1iquido.

En general, la barrera antimezcla deberia tener,
en su seccidn transversal vertical, un espesor suficiente
pars sogtener la capa de liquido que tiene que gravar sobre
su superficie superior, teniendose en la debidgfuenta toda
fusidn que pueda producirse durante la operacién de carga.
Por otra parte, no deberfa ser tan gruesa como pare resul-
tar dificilmente frangible cuando tenga que ser atravesada
de la manera descrita a continuacion. Se ha comprobado que
las barreras de aproximadamente 0,5 ~ 5 mm. de espesor son
satisfactorias para la mgoria de los fines; aun cuando, por
razones de economia y facilidad de frangibllided, se prefie
ren barreras de un espesor de aproximadamente Qﬂ§6 - 7162 mm,

Ls cantlidad de medio congelador de liquido emplea—
da no es critica, aun cuando deberfa ser suficiente para con
gelar la superficie superior de la capa congelable formando
una, barrera que cubra por completo la superficie descubier-

ta del 1{quido congelable y suficientemente gruesa, en su
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seccidn trensversal vertical, para satisfacer los requisiﬁos
de resistencia de barrera explicados anteriormente., La canti
dad de medio congelador de l{quido empleado deberia tambien
ser suficiente para permitir a 1los vapores expeler o purgar
el aire de la parte del recipiente sin llenar, de la manera
anteriormente descrita, de desearse asi. Por otra parte, la
centidad de medio congelador de liquido empleada no deberia
ser tan grande como para resuliar un despilfarro indebido, o
ten grande como pars congelar la barrera en una capa demasig
do gruesa para permitir su facll atravesamiento por un tubo
de inmersidn u otro elemento que tenga que ser introducido

a través de ella antes de su fusidn.

Se ha comprobado que un recipiente destinado a
contener 6 onzas de flufdo ¥y lleno en sus dos terceras par-
tes de una solucidn acuosa requiere aproximadamente 5'86 -
10152 grs. de nitrogeno liquido para formar una barrera que
tenga el espesor que cae en el campo preferido cuando el re
cipiente es de vidrio o de plastico, aproximedamente 10'52 =
16'38 gramos cuando el recipiente es de acero revestido de
estalio, y aproximadamente 16'38 - 22'24 gramos cuando el re-
cipiente es de aluminio. Se obtuvieron resultados similares
con una férmale de agua y crema de afeitar que constituye
una emlsidn de agua en acelte, y de mayonesa, que es una
emlsion de aceite en agua.

Un modo de incorporar un tubo de inmersidn al re-
cipiente antes de la fusidn de la tarrera es el de empu jar-
lo a través de la barrera frangible mientras se aplican los
medios de cierre hermético y de distribucion durante el cig
rre del recipiente. Naturalmente, si asi se desea, puede
atravesarse ls barrera frangible con un objeto agudo para

permitir el paso del tubo de inmersidn. Otro procedimiento



355

360

365

370

375

380

N 7T,
Sl

i
.
"ﬂ'fﬁiuj’m ﬁﬂ )

S

pera incorporar el tubo de inmersidn es el de mantener los
medios de cierre y de distribucidn encime de la abertura
del recipiente durente su carga, con el tubo de inmersidn
que entire en el liquido congelable., Cuando la superficie del
1{guido congelable se congela, lo hace alrededor del tubo de
inmersion manteniéndolo parcialmente debajo de la superficie
del 1{quido congelable. Cuando el medio de cierre y de dis-
tribucidn es colocado en posicion para el cierre, vuelve a
romper le barrera frangible permitiendo la colocacidn en la
posicidn conveniente del tubo de inmersiodne

En los Ejemplos siguientes de aplicacion de la
presente invencidn, las partes son partes en peso y las on-

zag son onzas avoirdupols, a menos que se diga otra cosa.

EJEMPLO 1

Laca espumosa para el pelo

Se preparo un concentrado adecuado para ser usado
en una laca espumosa para el pelo mezclando & 7.'l2 C. los

componentes siguientes:

Partes
Acido estedrico 5,456
Ianolina anhidra, U.S.P. 0,67
Miristato y palmitato de isopropilo 4,44
Alcohol bencflico N.F. 0,89
Aceite mineral, fluido, a 65¢ 2,22
Polivinilpirrolidona ‘ 0,22
Trietanclamina 2,67
Agua (destilada) 83,33

Un bote de hoja de acero estafinda de 190 grs. bar-

nizado interiormente fué cargado con 162 grs. del concentra-
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do enfriado a cerca de 4'52 C. En el recipiente se introdujo
a presidn atmosférice, nitrdgeno liquido (2224 grs). Des~
pués de un corto periodo, se formd en la superficie supe —
rior del concentrado una capa congelada. En el exterior del
recipiente se observd alguna condensacion de humedad. 4 la
superficie superior de la barrera congelada se afiadio una
carga de 16'38 grs. de diclorodifluorometano sin que se pro-
dujera espumacidn ni rebosamiento alguno importente. Enton-
ces se cerro el recipiente con un conjunto de caperuza y de

valvula . Después de corto biempo, esgtaba listo para el uso.

EJEMPLO 2

Producto espumoso para la limpieza de paredes.

Se prepard un concentrado adecuado pars ser usado
en un producto espumoso para la limpieza de paredes mezclan

do los componentes siguientes

Partes
Glicol nonil-fenil-polietilénico
(Tergitol NPX) 3,20
Detergentes de alquilaril-sulfonato
(Nacconal NSRF) 1,49
Pirofosfato tetrasddico 1,00
Eter dietilenoglicol-monoetilico 4,00
Agua (destilada) 90,31

Un recipiente de vidrio de 190 grs, revestido de
plastico, fué cargado con 164'5 gre del concentrado que se
enfrio a cerca de 4'52 C, En el recipiente se introdujo, 2
presidn atmosférica, nitrégeno 1iquido (1638 grs. £ldidos).
Después de un corto tiempo, se pudo obsérvar una ocapa conge-
lada en la superficie superior del concentrado. Se afiadid a

la superficie superior de le btarrera congelada una carga de
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8169 gre. de diclorodifluorometanc (propulsente 12), sin
que se produjera rebosamiento o espﬁmacién alguna de impor-
tancia. A través de la barrera congelada, y al propio tiem-
po que se ponia la caperuze en su posicidn de cierre, se in
trodujo un conjunto de caperuza y valvula provisto de un tu
bo de inmersidn esencialmente rigido, adecuado para llegar
heste 6'35 mm. del fondo del recipiente. Poco después de la
operacidn de cierre, el distribuidor de aerosol acabado es-

taba listo para el uso.

EJEMPLO 3

Una serie de recipientes de vidrio de 190 grs., ade-
cuafos para ser usados en distribuidores de aerosol, fué car-
gado con porclones de 105'4 grs del concentrado de producto
para le limpieza de paredes preparado segin el Ejemplo 2. Ie
transparencia de los recipientes permit{a ver perfectamente
la superficie del concentrado. Cada recipiente fué cargado
entonces con unae pequefia cantidad (aproximadamente 9'5 grs.
fluido) de une substancia fria diferente. Las substencias
inciufan los liquidos efiadidos a una temperatura ligeramente
inferior a sus puntos de ebullicién, como nitrégano, meteno,
propano y etilenos También inclufan éter etilico y cloroformo
enfriados a -58'99 ¢, siendo, éstos, liquidos enfriados esen-
cialmente a una témperatura inferior a sus puntos de etulli-~
cidn, y por fin grumitos pequefios de hielo seco. El cloro-
formo y el hielo seco fueron afiadidos para permitir una com-
paracidn con substancias mis pesadas que el concentrado. El
hielo seco bajé al fondo del recipiente y provocd mucha es-
puma y burbujas, pero no produjo barrera congelada alguna
en la superficie superior del concentrado. El cloroformo
baj6 al fondo sin producir espuma, pero tampoco produjo ba-

rrera congelada alguna en la superficie superior del concens
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trado. Bl éter etilico flotd sobre el concentrado formando
une berrera congelsda, pero el éter ligquido siguid flotan=
do sobre dicha tarrera durante algin tiempo, sin evaporar—
se apreclablemente. El nitr6geno, metnao, propanc y etile~
no flotaron todos ellos sobre la superficie del concentra-
do, congeléndola ¥y formando una barrera, y se evaporaron
durante la operacién sin dejar liquido en la superficie su-
perior de la barrera. Un tubo de inmersion de polietileno
fué introducido facilmente a través de las barreras asi pro
ducidase

Todo aquello que sea accesorio en la realizacidn
del procedimiento descrito, podra ser objeto de modificacio-
nes y las cuestioneg de forma, dispositivos ¥ maquines uti-
lizadas en la ejecucién de la invencion deberan tomarse co-
mo de orden secundario, pudiéndose emplear aquellos que me~
jor convengan en tanto no alteren fundamentalmente las par-
ticularidades caracteristicas.

BL solicitante se reserva el derecho de obtencion
de los oportunos Certificados de Adicidn complementarios,
por aquellas mejoras o perfeccionamientos que en lo sucesi-

vo pudiera aconsejar la practica.
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Degscrita suficientemente la naturaleza y alcance
de la presente invencidn, asi como la forma en que la mis=
ma puede ser llevada a la préctioa, se reivindican a t{tu-
lo privativo las sigulentes particularidades caracter{sti-
cag, sobre las cuales ha de recaer la concesidn del privi-
legio de PATENTE DE INVENCION que se solicita.

1). Procedimiento para llenar recipientesd& aero-
goles y similares con una pluralidad de liquidos, carasa c-
terizado por comprender las fases siguientes :

{(2) carge de un primer liquido en dicho recipiente,

(b) formacidn de una berrera antimezela trangitoria, des- -
trufble y esencialmente so0lida, que cubre por completo
la superficie superior de dicho primer liquido, ¥

{c) carga de un segundo liquido, de un punto de ebullicidn

' inferior al punto de ebullicidn de dicho primer liqui-
do, sobre la superficie superior de dicha barrers anti-
mezcla, por lo cual el calor procedente del primer 1~
quido no puede ger transmitido répidamente a dicho se-
gundo 1liquido, proveyendo asi un recipiente cargado sin
la excesiva pérdida de dicho segundo liquido por rebo-
samiento, vaporizacion y espumacidn.

2) o Procedimiento segin la reivindicacion 1) ca-
racterizado por el hecho de que la formecidn "in situ" de
dicha barrera es obtenida poniendo la superfiéie supefior
de dicho primer liquido en contacto con un medio de conge-—
lacidn 1{quido de un peso especi{fico inferior al de dicho
primer liquido, y de una temperature congiderablemente in-

ferior a dicho punto de congelacion, congelando asi dicha
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superficie superior y formando dicha barrera.
3)s Procedimiento segin la reivindicacién 2), ca-
racterizado por el hecho de que dicho primer 1fquido es pre
viamente enfriado a una temperatura ligeramente superior =a
su punto de congeLacién ¥ de que dicho medio liquidd de con
gelacién es un gas licuado a su punto de ebullicion o cerca
del mismo, siendo dicho punto de ebullicidn considerablemég
te inferior al de dicho punto de congelacion. 7
4). Procedimiento segun la reivindicacidn 3), ca-
racterizado por el hecho de que, después de concluirse dicha
carga, el contenido de dicho recipiente es aislado herméti-
camente de la atmdsfera cuando menos transitoriamente y de
que la barrera formada congelando la superficie superior de
dicho primer 1{quido es fundida, encontrandose dicho punto
de congelacidén de dicho primer liquido inferior a cerca de
21'1e C,
‘ 5). Procedimiento para cargar un recipiente lleno
parcialmente de un primer 1{quido, segin el cual un segundo

1{quido de bajo punto de ebullicidn es afindido sin pérdida

. . . s 7 s
apreclgble alguna por vaporizacion, rebosamiento y espuma-

cién, caracterizado por comprender las fases de

(a) poner la superficie superior de dicho primer liquido en
contacto con un medio de congelacion liquido y volatil
de una temperatura muy inferior a la de dicho primer 1i-
quido, congelando as{ dicha superficie superior en una
barrera relativamente delganda y esencialmente sélida,-
frangible y fusible;

(b) introducir dicho segundo liquido por el lado superior de
dicha barrera, teniendo dicho segundo l{quido un punto
de ebullicidn inferior el punto de congelacidn de dicho
primex liquido;

(¢) aislar herméticamente los contenidos de dicho recipiente,
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,
cuando menos de manera transitoria, de toda comanicacidn
con la atmosfera.

6)o Procedimiento segun la reivindicacidn 5), ca-
racterizado por el hecho de que dicho medio 1iquido de con-
gelacién es un gas licuado de baja viscosidad a una tempera-
tura préxima a su punto de ebullicidn atmosférica, propagén—
dose rapidamente dicho gas licuado de baja viscosidad, sobre
la superficie superior de dicho primer liquido y volatilizdn
dose répidamente al congelarse dicha superficie superior,
expeliendo asi el aire fuera de dicho recipiente.

%)o Procedimiento segin la reiv@ndicacidn 5), carag
terizado por el hecho de que dicha barrera es fundida después
del cierre herm&tico de dicho recipiente, permitiendo asi un
pleno contacto, sin pérdidas, entre el primero y el segundo
de dichos lfquidos.

8). Procedimiento segin la reivindicacidn }), ca~
racterizado por el hecho de que dicho primer liquido contie
ne agua en cantidad importante y es mantenido a una tempera
tura comprendida entre aproximadamente 0%'62 C. y 4152 C,
antes de 1la imtroduccién de dichos medios 1{quidos de conge-
lecidn, estando constitufdo dicho medio 1fquido de congela-
cidn por un gas licuado elegido en el grupo compuesto por el
nitrdgeno, hidrdgeno, helio, aire, gas natural, alcanos in-
feriores, alquenos y alquinos, y mezclas de los mismos.

9). Procedimiento segin la reivindicacicn 8), ca-
racterizado por el hecho de que dicha agua es un componente
de un sistema 1fquido elegido en el grupo constituido por una
solucion acuosa, una emlsidn y un g6lido coloidal en sus—
pensién, ¥y de gue dicho medio l{quido de congelacién es ni-
trdgeno.

10). Procedimiento para cargar y cerrar hermética-

nente un recipiente distribuidor de aerosoles de manera eco-
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nomica vy eficiente, caracterizado por el hecho de que dicho
distribuidor tiene que ser cargado con un propulsante de bg
jo punto de ebullicidn en estado liquido, y por comprender
las operaciones de :

{a) cargar dicho distribuidor abierto de un primer liquido,

. siendo esencialmente dicho 1liquido el material que hay
que distribuir;

{b) poner la superficie superior de dicho primer 1iquido en

" contacto con un medio 1fquido de congelacidn de una tem-
peratura notablemente inferior al punto de congelacion
de dicho primer 1fguido, y de un peso especifico infe-
rior al de dicho primer liquido, gue eg un gasg licuado
elegido en el grupo constituido por el nitr6geno, hidrd-
geno, helio, aire, gas natural, alcanos inferiares; alque
nos y alquinos y las megclas de los mismos, congelando
asi dicha superficie superior en una barrera transitoria
y destructibls.

(o) cargar dicho propulsante en estado liquido sobre el lado
superior de dicha barrera, teniendo dicho propulsante un
punto de ebullicidn inferior al pumbto de ebtullicidn de
dicho primer 1dquido.

(d) colocar en posicién un medlo de cierre y de distripucidn
sobre la aberturs de dicho recipiente ablerto, y realizar
su cierre hermético.

11). Procedimiento segin la reivindicacidn 10), ca-
racterizado por el hecho de que dicho primer liquido es enw-
friado preliminarmente a una temperatura superior en aproXi-
madamente -1712¢ y -12122 C, al de su punto de congelacidn
antes de dicho éonﬁacto éon dicho medio liquido de congela-
cién, siendo dicho medio liguido de congelacidn un gas licua-

do a una temperatura préxima a su punto de ebullicién ¥y con-
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giderablemente inferior a dicho punto de congelacion dicho
punto de ebullicidn.

12). Procedimiento segun la reivindicacicén 11),
caracterizado por el hecho de que dicho primer liquido con-
tiene agua en cantidad importante, siendo nitrégeno dicho
medio 1iquido de congelacidn, fundiéndose dicha capa frangi-
ble después de dicho cierre hermético, lo que permite un ple
no contacto entre dichos primero y segundo liquidos.

13), Procedimiento segin la reivindicacidn 10),
caracterizado por el hecho de que dicha barrera destructible
es una cape delgade y frangible, de que dichos medios de cilg
rre hermético y de distribucidn comprenden un medio provisto
de tubo de inmersidn que puede llegar a proximidad del fondo
de dicho digtribuidor, perforéndose la capa frangible des-
pués de la cargs de dicho propulsante, permitiendo asi que
dicho tubo de inmersidn llegue hasta cerca del fondo de di-
cho distribuidor, mientras se colocan al propio tiempo en po-
sicidn dichos medios de cierre hermético y de distribucion.

14). Procedimiento segin la reivindicacion 10),
caracterizado por el hecho de que dichos medios de cierre
hermético y de distribucidn comprenden un tubo de inmersion
susceptible de extenderse hasta cerca del fondo del distri-
tuidor, menteniéndose dichos medios de cierre hermdtico y de
distribucidn algo encima de la abertura sin cerrar del dis-
tribuidor mientras se introduce dicho tubo de inmersidn en
dicho primer 1{quido durante las operaciones de cargs y de
congelacidn, introduciéndose el tubo de inmersidn hasta cer-
ca del fondo de dicho distribuidor mientras se colocan en po-
gicidn dichos medios de cierre y de distribucidn.

15). Procedimiento para cargar un recipiente con

una pluralidad de 1fquidos, segin el cual un liguido tiene
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que ser mantenido transitoriamente separado de uno o ngs

otros liquidos, caracterizado por comprender :

(a) cargar un recipiente con un 1liquido que tiene que ser

' mantenido separado de los otros,

(b) mantener en contacto y congelar la entera superficie su-

" perior de dicho 1f{quido con un medio de congelecidn 1fqui
do muy frio, de un peso especifico inferior al de dicho
1{quido cargado, formando asi "in situ" una barrera an-
tlmezela transitoria, destructible N3 eéencialmente g6li-~
da,y

(c) cargar el resto de dichos otros liquidos sobre la guper-—

A ficie superior de dicha barrera antimezcka,

(a) cerrar herméticamente el contenido de dicho recipiente

. con respecto a la atmésfera,

(e) fundir dicha barrera antimezcla, permitiendo asi mezclar
con los otros dicho primer l{quido.

16). Procedimiento para la carga de un recipiente,

caracterizado por comprender : '

{a) introducir un primer liquido congelable en dicho reci-

' pientes

(b) poner la superficie superior de dicho primer liquido en
contacto con wn segundo 1fquido my frio y altamente vo-
1&til, de un peso empecifico inferior a dicho primer 1i-
quido y suficientemente fri{o para reducir a uns tempera-
tura miy baja la temperatura de la superficie superior
de la harrera;

(¢) introducir sobre la superficie superior de dicha barrera

" un tercer 1i{quido de un punto de ebullicidn inferior al
punto de etullicidn de dicho primer liquido y no notable-
mente superior a la temperatura de la superficie superior

de dicha bharrera.

17)« Procedimiento de la reivindicacion 16), carace-
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terizado por el hecho de ser nitrdgeno dicho segundo 1{qui-
do.

18) . "PROCEDIMIENTO PARA LLENAR RECIPIENTES DE
AEROSOLES Y SIMITARES",

-~

Todo segin queda expuesto en la presente Memoria,
que congta de velntitres hojas folladas y mecanografiadas
por una sola cara, y una hoja de ditujos que con la misma

pse acompaiia.

MADRID, 5 de Enero de 2968,
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