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; El invento concierne a un procedimiento
épara la preparacidén de compuestos y/o mezclas de com~
?puestos orgénicos e inorgénicos sélidos, que contienen
-menos de 1,5% de humedad fijada por adsorcién (en lo

5 éque sigue designados simplemente como secos), consis-
‘tentes en particulas individuales, a partir de la fase
de masa fundida,

f Bs sabido que la produccidén de sustancias
;orgénicés e inorgdnicas hidréfilags (por ejemplo compues

10 itos del tipo de sales, polimlcoholes, azucares) en for-
yma de particulas sdlidas anhidras e individuales cons-
;tituye une misidn téenica dificil., Bs especialmente
écomplicado preparar las sustancias en formae cristalina,
‘la cual en algunos casos es mds ventajosa desde el pun-

15 ;to de vista de la aptitud para la utilizacidn.

E Las soluciones acuosas saturades de estos
?compuestos son muy concentradas -~ precisamente a causa
ide la buena solubilidad de los compuestos tomados en

. consideracidén -, Al concentrar por evaporacidén, estas

20 :soluciones, a causa del aumento del contenido de sus-
‘tancia disuelta, se hacen cada vez mds viscosas, y por
fconsiguiente la cantidad cada vez menor del agua res~
.tante se hace cada vez mds diffeil de eliminar no sélo
'por razén de la disminucién de la presién de vapor si-

25 .no también por la razdén indicada. Las soluciones con-
Ecentradas son también sensibles al calor, y por lo
gtanto no es posible aumentar la eficacia de la deshi-
%dratacién sélo exclusivamente por calentamiento y al-

; canzar al mismo tiempo una disminucidn de viscosidad

30 :que facilite la menipulacién de la fase liguida,
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Por otro lado, durante el enfriamiento
las soluciones concentradas calientes o también masas
fundidas de los compuestos, la fase liguida se golidi-
fica, pasando por una masa con consistencia melosa,

para formar una masa coherente vitrea, Esta masa no

cristaliza ni siquiera después de largos periodos de

:tiempo y su desmenuzamiento exige otras operaciones

‘costosas adicionales tales como trituracidén y molienda

(véase por ejemplo la memoria de patente de la Repi-

‘blica Democrdtica Alemana numero 49.322 acerca de la

ipreparacién de sorbita sdlida).

Si se toma en consideracidn la sensibili-

‘dad al calor de lag sustancias en cuestién - la cusl
~incluye en si misma eventualmente también un peligro
de explosidn - se puede comprender con facilidad que

-le automatizacidn de tecnologias a gran escala indus-

trial, que incluyen en ellas dichas etapas de procedi-

.miento, se hace extraordinariamente costosa a causa de

la necesidad de la incorporacidén de un gran numero de
dispositivos de seguridad.
Otra dificultad més consiste en que en

la preparacidén de sistemas consistentes en particulas

‘individuales, las particulas mis pequefias ya formadas
_tienen la tendencia a "aglutinarse" de nuevo, la cual

. actualmente sdlo puede ser evitada o reducida mediante
‘una cierta combinacién de contenidos de agua, de tem-

i peraturas y de otras propiedades que en general son

diffciles de gobernar y de controlar,
De acuerdo con el procedimiento del in-

vento, los compuestos o mezclas de compuestos orgéni»;
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:cos e inorgdnicos en forma de masa fundida, que han

‘de ser producidos en la forme de particulas sdlidas

- individuales, son atomizados en general con aire, pero
?en caso necesario tembién con un gas inerte que no

5 :reaccione quimicamente con la sustencia que ha de ser
;tratada, por ejemplo nitrdgeno, y se hacen chocar las
Egotitas conjuntarente con particulas de una sustancia
%de inoculacién sélida ya consistente originalmente en
zparticulas individuales. En este caso, las correspon-

10 ; dientes condiciones de dispersidén son ajustadas no so-

. lamente por el modo y la manera de la atomizacidn (tal

como las dimensiones del atomizador, la clase, la pre-
-8ién y la temperatura del gas, la temperatura de la
imasa fundida y la proporcidn de las cantidades de masa

15 " fundida y de gas), con lo cual queda establecido el
itamaﬁo de las gotas, y por la sustancia de inoculacidn
. {clase, tamafio de particulas), sino separadamente tam-
. bién por introduccién de centidedes reguladas de un

'gas inerte con una temperatura y un contenido de hume-~

20 édad adecuados, es decir que en las dos corrientes de
sustancias que circulan en contracorriente se produce
.una turbulencia conveniente ¥y las deseadas condiciones
;de choque, En caso necesario, la sustancia tratada es
fsecada 0 se ajusta un deseado contenido de humedad, y

25 la compensacién del calor de evaporacidén del agua y
‘del calor de cristalizacién de la fase sélide se lle-
}van a cabo en un procedimiento totalmente continuwo, que
‘se puede realizar bajo condiciones constantes. En ca-
. 1lidad de sustencia de inoculacién se pueden utilizar,

30 ; de acuerdo con el procedimiento arriba explicedo, el
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" como de un producto consgistente en cristales mixtos,

- yeniente,

%produeto ya preparado o el producto sdélido obtenido
de otra menera y eventualmente también particulas sé-
~lidas con otra composicidén quimica, Con el fin de con-
jcentrar por evaporacién la solucidn acuosa de la sus-
' fancia sélida a preperar, se puede utilizar también el
-evaporador de pelicula que trabaja a temperaturas re-
' lativamente bajas (es decir por lo tanto de modo eco-
:némico ¥ protegiendo a las sustancias sensibles al ca-
;lor).
10
%invento se pueden orillar las desventajas de los pro-

Con el procedimiento de acuerdo con el

" cedimientos hasta shora conocidos - formacidn de pro-
. ductos vitreos, necesidad de un desmenuzamiento adi-
icional, peligros que resultan de la sensibilidad al

- calor o del peligro de explosidén y disoluciones com—

:plicadas~.

Ademés se hace posible la preparacidn de :

. un producto que no contiene nada de agua fijada por

adsorcidén pero si contiene esgua de cristalizacién, asi

3

Los tiempos necesarios para las operaciones pueden

" ger acortados de modo esencial. Tos costos de inver-

sién y de funcionamiento son més rentables en compara—

cién con los procedimientos hasta ahora conocidos, aun~

que sdélo sea por razdn del balance energético mis con-

Dependiendo de las condiciones de funcio~

inamiento, naturalmente no es necesario que la sustan-
. cla a producir en forma de particulas individuales se
30

encuentre a disposicidén en forma de masa fundida. Por
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lo tento no es necesario intercalar lss etapas de pro-
cedimiento que constituyen el objeto del invento en

un proceso de produccidén global (geométrica y crono-

Emé‘sricamen’se) precisamente en el punto en que la sus-

tancia a transformar se presente en egtado fundido,

: Ta masa fundida ya solidificada puede ser tratada de

modo correspondiente al procedimiento del invento tam-

bién en un punto posterior o en otra factoria después

‘ de efectuar una nueva fusién. Esto, naturalmente, cons

. tituye una solucién menos favorable desde el punto de

vista del consumo de energia.

Ejemplo 1

10 kg de una masa fundida de sorbita ca-
liente a 1202C son atomizados en 8l ftranscurso de 20

: minutos en una cdmara de reector cilindrica colocada
. verticalmente (la proporeidén de la altura del cilindro

‘al didmetro es de 2,5:1) desde abajo hacia arriba por

"medio de un atomizador neumdtico que es hecho funcio-

nar con aire puesto bajo una presién de 1,5 atmésferes,

; el cual es apropiado para la produccidn de gotitas con

- didmetros de 15 a 200 pm, La masa fundide sale a tra-

vés de una tobera o boguilla con un orificio de 1 mm
de didmetro., Para la etomizacidn de toda la centidad
de masa fundida se consumen 244 m3 en condiciones nor-
males de alre. En la punta de la tapa, estructurada en

‘forma de cono en la perte superior ds la cémara de

reactor, se dispersan 18 kg de sorbita sélida, que

contiene 0,57% de humedad, con didmetros de paritieulas

§22.4.72 -6 -
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. menores de 1,5 mm por medio de una corriente de aire

3

(en total 30 m~ en condiciones normales) introducido

a una temperatura de 752C (la humedad relativa del

“aire es menor de 35% a 202C), El producto que se se-

“dimenta se acumula en el fondo de la cdmara de reactor.

Después de reposar durante 5 minutos, la sustencis fé-

cil de pulverizar es retirada del reactor en estado

EdisPuesto para el envasado. La parte del producto que

tiene didmetros de granos inferiores a 1,5 mm (24,5

:kg) es separada por tamizado y los restantes 3,5 kg

~son molidos en un molino de martillos. Ta estructura

" cristalina de las fracciones del producto fué investi-

' gada por emsayos de difraccién de Rayos X. Las disten-

~cias de planos reticulares d calouladas tomando como

20

25 -
“utilizan 18 kg del producto obtenido segin el Ejemplo

base las tres lineas més intensas son, en orden de

sucesidén de intensidad decreciente:

1. 4,870 &
2, 3,097 R
3. 3,504 &

Estas distancias de planos reticulares

coinciden con los datos de la bibliografia.

.Ejemglo 2

Se repite el procedimiento indicado en

. el Ejemplo 1 bajo condiciones inalteradas, pero en

lugar de la sorbita sélida a introducir por arribe se

- 22.4.72 -7 -
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1 (contenido de humedad 0,65%). En este caso resultan
24,2 kg del producto con didmetros de particulas infe-
riores a 1,5 mm y 3,8 kg del mismo con didmetros de

perticulas superiores a 1,5 mm. El producto tiene tam-

5 : bién una estructura cristalina,

i
t
H
H

Ejemplo 3

Se repite el procedimiento indicado en el

Ejemplo 1 en el mismo aparato y bajo las mismas condi-

. ciones de atomizacidén, pero en lugar de sorbita se uti-

10 ;lizan 10 kg de una masa fundida de glucosa caliente a

1552C y por arriba se agregan 18,5 kg de una glucosa

que contiene 0,30% de humedad con tamafios de granos

, inferiores a 0,5 mm. A partir del producto obtenido,

que contiene 0,35% de humedad, se pueden recuperar
12727/

15 26,3 kg de una fraccién con tamafios de granos inferio-

res a 0,5 mm y 2,5 kg de una fraccidn con tamafios de

granos superiores a 0,5 mm. BEsta Ultima fraceidn es

. molida en un molino de martillos., La estructura cris-

talina de los productos fué investigada por ensayos

20 ' de difraceién de rayos X. Las distancias de planos re-

.

25:

ticulares & calculadas tomando como base las tres 1i-

" neas mds intensas ascienden, en el orden de sucesién

de intensidad decreciente:

1. 4,46 &
2. 3,86 &
3. 3,11 %

Bl resultado coincide bien con los datos
indicados en la tabla ASTM ndmsro 2-224.

22!4"72 - 8 -
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ijemglo 4

Se repite el procedimiento indicado en el
Ejemplo 1 en el mismo aparato, pero en lugar de sorbi~

ta se emplea nitrato de cal Zﬁa(NO3)2_7. Bl nitrato

- de cal tiene la siguiente composicidns:

Ca(NO3)2 82,9%

H20 (agua de cristali-
zacidn) 12,5%
NH,NO, 4,3%
Resto 0,3%
100,0%

La masa fundida caliente a 1352C, prepara

da a partir de 15 kg de nitrato de cal, es atomizada

~con 5,4 m; en condiciones normales de aire bajo una

presidén de 2,5 atmésferas, mientras que por arriba se

introducen 32,5 kg del nitrato de cal sélido proceden~

_te de la misma carga que tiene didmetros de particulas

tde 2 a 3 mm junto con 52 m3 en condiciones normales

de aire a 702C. El producto obtenido tiene un conteni-

do de agua (agua de cristalizacién) de 11,8% y pasa

~ fotalmente a través de un tamiz con una anchura de ma-
~ 1llas de 3 mm.

Ejemplo 5

Se repite el procedimiento indicado en el

? Ejemplo 1 en el mismo aparato, pero en lugar de sorbita

22.4.72 -9 -
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" se emplea un llamado fertilizente artificial doble, E1

: fertilizante artificial doble tiene la siguiente com-

1posici6n:

NH,H,PO, 10, 3%
5: CaHPO4 25,9%
: 033(1304)2 1,45
! caF, 2,8%
NIH,NO, 54 ,9%
§ H,0 1,24

1of Resto y residuo de
' disgregacidn 3,5%
100,0%

; 15 kg de fertilizante ertificial doble
Eindustrial son fundidos y atomizados a 1602C con 6,5

15 ém; en condiciones normales de aire puesto bajo unae pre-
%sién de 3,0 atmdésferas, mientras que por arriba se in-
. troducen 31 kg de fertilizante artificial doble sdlido
ioon tamafios de particulas de 2 a 3 mm y el contenido
: de humedad arriba indicado junto con 48 m en condi-

20 ;ciones normales de aire a 652C, E1l producto obtenido
;tiene un contenido de agua de 1,3% y pasa totalmente

- a travds de un tamiz con una anchura de mallas de 3 mm.

Ejemplo 6
El procedimiento indicado en el Ejemplo 1
25 es repetido, en el aparato indicado, con acetato de

sodio. En el transcurso de dos horas se incorporan por

:22.4.72 - 10 -
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 atomizacién 660 kg de una masa fundida de acetato de
' sodio trihidretado (p. de £. 599C) con 24 m> en condi-
ciones normales en total de aire puesto bajo una pre-
;sién de 3 atmdsferas, siendo la masa fundida precalen-
" tada a 802C. Por arriba se introducen en total 60 kg
~de acetato de sodio sdélido trihidratado con tamafios
ide particulas por debajo de 0,4 mm. 75% de esta can~
Etidad consiste en el producto obtenido mediante el
. procedimiento propismente dicho. El reflujo medio de
10!
: poco aglutinable con la composicidén media NaCH3COO
j (2,95-3,05)H20. 80% del producto consiste en particulas

producto es de 9%. Se obtiene un producto cristalino

. con didmetros de 0,4 2 0,8 mm, mientras que 2% del
. producto tiene tamafios de particulas por encima de
15 .
_debajo de 0,4 mm.

0,8 mm y 18% del mismo tiene tamafios de particulas por

La identificacidén o la determinacién de

" la composicidn se efectdan por un método termogravi-

métrico.

gEjemglo 7

El procedimiento indicado en el Ejemplo

6 es repetido en el mismo aparato y con los mismos disg

'positivos auxiliares con el fin de preparar acetato de
i sodio anhidro de la sigulente manere: en el ftranscur—~
25
Epreparada a partir de acetato de sodio anhidro y pre-

so de 2 horas se atomizan 600 kg de una masa fundida, -

:ealentada a 1202C, con 72 m3 en condiciones normales

"en total de aire puesto bajo una presidén de 3,0 atmés—

- 22.4.72 -1l -
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| feras. Por arriba se afiaden en total 6,8 kg de aceta-
1

. to de sodio anhidro sélido (contenido de humedad 0,8
%%) con tamafios de particulas de 0,3 a 0,5 mm. E1 re-
fflujo medio de producto es de 12%. La temperatura del
5 gaire que penetra por arriba es de 1302C, y se intro-
%ducen de éste 210 m3 en condiciones normales. El pro-

%ducto es blanco, poroso, fdcilmente pulverizable y

. contiens en promedio 1,1% de humedad. 92% del produc-
éto consiste en particulas con didmetros de 0,3 a 0,6

10 Emm, mientras que 3% del producto tiene tamafios de
éparticulas por debajo de 0,3 mm y 5% del mismo tiene
%tamaﬁos de particulas por debajo de 0,6 mm,

; Bsta solieitud que corresponde a la pre-

 sentada en Hungris, el 2 de Abril de 1971, con el

15 Enﬁmero BU-561, se acoge a los beneficios del articulo

. 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.
]

: REIVINDICAGCIONES

_ Los puntos de invencidn propia y nueva
; que se presentan para que sean objeto de esta solieci-
205 tud de Patente de Invencidn en Bspafia, por VEINTE

» afios, son los siguientes:

{ .
~ l.- Procedimiento para la preparacién, a

ak

©22.4,72 - 12 -
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. partir de mesas fundidas, de compuestos y/o mezclas

" de compuestos orgdénicos e inorgdnicos sdlidos y secos,

" que contienen menos de 1,5% de humedad fijada por ad-
sorcidén, que consisten en particulas individuales,
carecterizado porque se hace choecar una sustancia de
inoculacidn sdlida dispersada conjuntamente con las

© gotitas formadas por atomizacidn de la masa fundida
‘en una corriente de gas inerte de 20 a 809C, cuyo con-
. tenido de humedad es ajustado eventualmente a un de-

10
"y eventualmente se devuelve gl proceso una parte del

terminado valor, se retira el producto sdélido formado

- mismo como sustancia de inoculacidén, mientras que la
" parte restente, eventualmente después de clasificacidn,
se obtiene como producto terminado,
2.~ Procedimiento segin la reivindicacién
1, caracterizado porque el procedimiento se realiza dé
modo continuo. '

3.~ Procedimiento segun las reivindica-

ciones 1 y 2, caracterizado porque en calidad de sus-
20 .
: preparada de manera conocida por otros procedimientos.

tancia de inoculacidn se utiliza wna sustancia sdédlida

4.~ Procedimiento segin las reivindica-

- ciones 1 y 2, caracterizado porgue para la puesta en

- marcha del proceso se introduce la sustancia de inocu-

lacién en forma de un producto sélido preparado de ma-
“nera conocida por otros procedimientos, y despuds de
la puesta en marcha del proceso se devuelve como reflu-

jo por el contrario 10 a 80% del producto ya formado

i en calidad de sustancia de inoculacidn.
30

5.~ Procedimiento segin las reivindica-

| 5“"@(6

N
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‘ciones 1, 2y 36 1, 2 y 4 para la preparacidn de pro-

' ductos que contienen agus de cristalizacidn, caracte-

rizado porque en calidad de sustancia de inoculacidn

se utiliza una sustancia sdlida que contiene agua de

- eristalizacidn,

I
i

6.~ Procedimiento seglin las reivindica-
ciones 1, 2y 361, 2y461,2,3y561, 2,4y
5, para la preparacidn de productos macroscépicamente
homogéneos consistentes en cristales mixtos, caracte-
rizada porque en calidad de sustancia de inoculacidn

se utiliza también una sustancia sdlida con estructura

' de cristales mixbos.,

7.= Procedimiento para la preparacidén, &

- partir de masas fundidas,de compuestos y/o mezclas de

compuestos orgénicos e inorgdnicos sdlidos y secos.

Tal y como se ha descrito en la Memoria

. que antecede y con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de catorce hojas es-

&

critas a mdquina por wna sola cara.

ladrid, 5 ABRIE 2

P.A.
Albery Efzgbury
For
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