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1iguida o fundida.

‘ral, en estos métodos, los liguidos fundidos o una suspensidn -

Esta inhvencidn se refiere a un método y a un apa-

rato para la preparacidén de perlas a partir de una sustancig

Varios métodos de formacién de perlas muy conoci-
dos en la técnica comprenden el uso de torres enfriadoras

que son comfnmente denominadas "torres de perlado”. BEn gene-

se dejan caer o 89 inyectan como gotitas a travég de boqui~
1las u otros dispositivos en una corriente de aire o de
otro medio gaseoso que estd mds frio que la temperatura de
alimentacién de la masa fundidae & la torre de perlado. Lo
précesos de farmacién de perlas de eghe tipo exigen un apa~
rato 6ostoso N complicadéAy requierep gl control de muchas
variables criticas eomprendiﬁa la turbulencia del flujo de
sire y la distancia de caida ﬁarajevitaf la deposicidn de
gotitas de mesa fundida sobre las.éaredes de la torre.

En omnsprocedimientosrde la téenica anterior, habj
tualmente la solucién fundida se deja caer, se_pulﬁeriza‘o
se inyecta a través de boquillas, injectbres o'rejillas so-
bre la superficie de una columna de un bafio liguido manteni-
do a una teﬁperatura inferior a2l punto de solidificacidn del]
1iquido fundido. Ias gotitas de masa fundida se dejan descen
der a través del bafio liquido, tipicamente agua o un7aceite
mineral, que es de densidad suficienfe para retrasar adecua-
demente la caida de las gotitas & su través hasta que se con
gélan en Fforma relativamente esférica. El control cuidadoso
de la eliminscidn de calor en-el bafio requiere que la tempe
rature y la densidad del bafio estén bien reguladas de mene~
re que cada gotita permenezca eh el bafo aproximadaménte el

nismo tiempo;,un enfriamiento demasiado pequefio puede con-
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~de un bano 1iquido arromolinado, mantenldo & una tempera—

con frecuencia contiene cavidades superficizles que hacen

veniencia de un método mds versatil y econdmico para la foy

\

ducir'a 1a aglomeracién de gotitas'cén-béscaras de ebpesor
1nsuiloxente. Normalmente, la pr651on en el interior del
bano debe ser superior a la preszon de vapor del ligquido
del bafio'a la temperatura de la gotita fundida. A presio-
nes més bajes, la posible ebul;ibién en el momento del con
tacto inicial de la gotita fundida y.laksupefficie del ba~
flo puede hacer qlie' la gotita "flote" momentdneamente: Do
esta retencidén o retraso sobre la'superficie del bafio sur—~
2e la indeseable posiblldaa de coalescen01a con.- 1as siguiern
tes gotltas. .

I otros procedimientos~de 1a ﬁécnica anterior, .
se introducen unas deigadés covrientéé o'gotitas de 1iqui-

do fundido en la. parte superlor de una vasija c_llndrlca

tura inferior al punto de sollalflcaclon del- liqgldo funm
dido. A medida que las gotitas'desoiénden sigaieﬁdo una'

trayectoria helicoidal en tirabuzon, el équilibrio de las
fuerzas~de glomeracién y de inercis disruptore prodace

unas pnrlas de famafio casi uniforme. Un 1nconven1ente adi=
01onal que habitvalmentye acompana a estos procedlmlentos

es que el producto obtenido no es generalmente esférlco_y

due la perls gea mds quebradiza v mis dificil de secar.

" Por consiguiente, creemos que es evidente la con~

maclén de perlas 2 partir de diversas sustencias fundidas
Yy liquidas, especialmente cuando se forman perlas-con sus-
tancias fundidas o liguidas que tienen tendencia a sobre~

enfriorse en lugar dé solidificar a la temperatura de s0li
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. controlado si se desesg.

.38 cizalladura ¥y montado sobre la misma un dispositivo de
fluidos comprende un elemento tubular que define ung céma-—

der peser una sustancia fundida o liquida a su través. El

También se utiliza una conduccidn para introducir un medio

‘munican operativamente con dicha cémara'tabular'del.dispo-

‘dio calients.

dificacidn normal por enfriamiento y especialmente cuando

A}

el intervalo de tamafios de las perlas preparadas puede ser

De acuerdo con esta invencién, se proporciona un
nuevo método y aparato para’la preparacién'de perlas a paf—
tir de una sustancia fundida o liquida. En general, el apa-'
rato de esta invencidn coﬁprende,'en‘combinaciéq, una vagi-

ja en cuyo interior se encuentra un dispositivo giratorio

elimentacién de flufdos. El dispositivo de alimentacidn de

ra a través de.la cual se prolonga una conduccién pars ha-

dispositivo de aiimentacién.de flufdos estd- dispuesto de ﬁg
nera que el extremo alimentador de la conduccién'gueda co-
locado muy cerca de dicho dispbsitivo de cizalladura; Ia, |
vasija estd provista ademis de medios de refrigeracién in-
terne o ‘externs, un respiradero y uno o mis tabiques planos|

situados verticalmente sobre la pared interior de la vasija

ligquido y una gonduccién para sacar el producto en forma de
suspensidn de perlas solidificadas, comunicandooperativamen—

te con dicha vasija. También se proveen unos medios que co-
sitivo alimentador de fluido para introducir y sacar un me-
Este invencidn se refiere a un método pars prepa-

rer perlas a partir de une sustancia fundida o liquida, ca-
. > ( .

racterizado por introducir una corriente de la sustancia
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rior a la de solidificacidn de la sustancla y clzallar la

) _
fundida o 1iquidé en un medio liquido que no es miéciblé
con la sustancia y que se mantlene a una temperatura 1nfe-
corrlenve de la sustaqcla para lormar gotltas e indcier la
crlstallzacién de la sustancia. o .

La, suspenulén asi produclda es adecuada para uso
en otras secuencias y operaciones de reaccidn 0, convenien
temente, las perlas pueden ser separadas med;ante procesos
convencionales de seperacidn de séli@os/li@uidos; secadas
¥ utilizadas sin posterior iratamienfo. N .

En el sentido utilizado en esta memoria, el térmi-
no “suspensidén® se'refiere a un liguido en el gue se encien|
tra suépendido un material en fase sélida,res décir, las
perles. El término "perla’ se utiiiza en su. sentido ordina~
rio y 51gn1flca un pequefio globulo, boton de - materlal 0 go-
tita solldlflcada. En el sentido utilizado aquf, el térmlno
"medio 1iqu1do¥ slgnlflca cualquier liquido o gas licuado .
que no se pueda,mezclaf, es decir Quevsea inmigcible; con
la sustencia fundida o liguida que estd siendo perlada y en
el que la gotita o'perla solidificada no se disuelve.

' Ias sustancias que puede ser tratadas de acuerdo
con esta invencidn son aguéllas que pueden ser preparadas
en forﬁas fundidas o ligquidas, comprendidas las soluciones
y las susPensiones concentraaas, de fluideg adepuada péra R
su introduccién en la.vasija de perlado. Son sustancias o
materisles ilustrativos que pueden sef perlados de acuerao.
con esta invencidn los maberiales como, por ejem@lo, ures,
plrollzadou de urea, azufre, nitrato amdnico, sulfato améni

co, fosfato monoaménico o @isménico, cloruro potésice o cél

cico, fosfato potésico, nitrato potdsico, nitrato sdico,
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~de estos materiales competibles entre sl o con otros mate-

formar perlas a partir de sustancias fundidés o liguidas

" to a2l punto de solidificacién normal. Los pirolizados de

\
hidrdéxidos de metales alcalinos y-otras diversas solucio-

nes; productos quimicos fusibles o mezclas de cualquiers

riales.

-

‘E1 procedimiento es especialmente adecuado para

como, por ejemplo, urea o pirolizados de urea, que tienen
tendencia & sobreenfrisrse, en ausencia de un esfuerzo de

cizalls suficiente, en luger de solidificer por énfriamiag

urea; por ejemplo pirolizgdos qué contienen predominantemen
te urea y biuret y pequeﬁas cantidédeé de otros productdé
de autocondensacién como- &cido clanirico, triuret o smeli-
da, que pueden ser perlados‘de acuerdo con esta invencién
generalmente presentan un contenido en urea superiér al 357%
aproximademente; los piroliéados de urea. que contienen can-
tidades menores de urea son habituzlmente espesos, menos b
viles y muy diffciles de bombear.
En la puesta en préctica del método .de esta inven-
cién,.es esenciel que el medio iiquido se mantengs a témpe~
ratures inferiores al punto'de solidificacidén de la sustan-
cla fundida o liquida que esté siendo iﬁﬁroducid; en el mis}
mo. También es esencial que la corriente de dicha sustancia
Qﬁe es introducide sea cizallada'ppr dicho dispositivo.de
cizalladura con una tensidn de cizalla-suficiente para.ini—

ciar la cristalizacién de dicha sustancia con objeto de re-

lidificacién de la mismaz en el medio

ducir el tiempo de so

1{quido enfriado. En ausencia de una tensidn de cizalla su-
- ! . - A y N - v

ficiente pere iniciar la cristalizacién, la sustancia puede

no solidificar sino sobreenfriarse y formar un estado vitred
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*de conducir a una coslescencia indeseable de la sustancis

~anchura varia entre 1,25 y 15 cm -én la punta de bé.se y ouya

'anchura.dé 0,63 2 7,5 cm.

.positivo de alimentacién del f£lufdo respecto al dispositivo

v N
o solidificar bruscamente en forma de una gran masa gue se
adhiere al dispositivo de cizslladura y a las paredes de
la vasija cuando se alcanza una concentracidn suficiente

pars producir la cristalizécidn. La'faita de esfuerzo de ci

y pbsteriqr solid;fieacién h'd agiomeracién en terrones cuan
do la temperatura del medio liquido no puede ser mantenida
8 ung temperatura sufioientgmente baja para enfriar ¥ soli-
dificar rdpidemente dicha sustancia. 7

Fl dispositivo rotatorio de cizelledura do esta
invencidén comprende una turbinarde cualquier tamafio deseado
que contiene vor lo menﬁs un elemento en forma de aleta que
puede ser de configuracidn ﬁlana 0 angular.-Ndrmalmenté; el
elemento en forma de aleta de ;é %grbina tiene una longitud
comprendida,enfre 2,5 yA3O dm;y una anchura Ge 1,25 a. 15 cn

También pueden emplearse elementos en forma de aleta. cuya

1ongiﬁud varia entre 7,5 y 30 com, en los gue uno o los dos
bordes de atéqué van adelgazéndpse gradualmente desds la

punta Ge base enche hasta una punta de aleta estrecha con une

El esfuerzo de cigalla comunicado a la sustancia
cuando se introduce en el medio liguido depende, neturalmen

te, del punto de introduccidn de la sustancia desde el dis-

de ciﬁalladura y del esfuerzo de cizalladura comunicado por
la velocidad del dispositivo de’ cizalladura rotatorio. En
funcionamiento, el dispositivo de alimentacién de fluido

puede estar situado de forma que la sustencia fundide o 1{~
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ximo como sea posible al dispositivo de cigalladura.sin es-

Ctivo de’ 01zalladura y este dltlmo funciona a una velocidad

v

quida sea introducida enum punbo tanpréximo sl dispositivo de

cizalladura como sea posible alcangar sin, naturalmente, pr

" dueir el contacto -efectinw emtre el digpositivo de alimentacic’:h :

del fluido y los elementos en forma de aletas del dispositi
vo de cizalladura. En general;.el'puntp de introduccién de
la sustancia fundida o 1iquida desde el dispositivo.dé ali-

mentacidn de fluido dLrectamente al medio 1iqu¢do veria des

de wn punto situado entre 1,25 cm y 20 cm del borde de ata~|

que superior o inferior del elemento de la turbina en forma
de alete. )
As{, cuando la sustancle es introducida desde el

dispositivo de alimentacidén de fluidos en un punto tan ﬁré—

tablecer un comtacto efectio con el mismo, es guficiente una
veiocidad de la punta de ia aletasde alrededor de 305 &
1220 m/minuto para iniciar la cris%alizacién deseéda'@e-la
susﬁaﬁciae A medida que el punto de imtroduccidn de la sus-
taﬁciarse aleja .de este'punto préximo, naturslmente serdn
necesarias unas V61001dades més altas de la punta de la'ale

ta para comunlcar a la sustan01a el esfuerzo de cigalla ae—

seado. En general, puede conseguirse un esfuerzo de cizalla

suficiente sobre la sustancia haclendo funcionsr el disposi
tivo de cizalladura a una velocidad de la punta de la alets
comprendidé_entre 305 y 2135 m/hinafq. Fn wna realizacidén
preferida, la sustancia es introducida eniun punto situado

a une distancia comprendlda entre 1,25 y 15 om del disposi-

de la punta de la aleta comprendids entre .762 y'2135 1/ minutg

En general,'ia sustencia fundida o ligquida puede

ser introducida deode el disposgitivo de allmenta01on de
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' elemen%o en forma de aleta del dispositivo de cigalladura.

' las que tienen menos densidad que el medio.liguido son in-

zalla cpmunidgdo por el dispositivo de cigalladura, general

sl perpendlcular al borde de ataque del elemento en forme

A

fluidos en un punto git uado enolma 0 debaao del borde de

la aleta v en una zona sitaada entre la base y la punta del

las sustancias con una densidad mayor que la densidad del
medio liguido son habitiialmente introducidas desde un punto

gituado sobre el digpositivo de cizalladure mientras que

troducidas desde un punto situado debajo del dispositivo de

cizalladura. Con objeto de obtener el méximo esfuerzo de ci

mente se prefiere que el dispositivo de slimentacidn de

fluidos esté situado de forma que-la sustancia ses introdu
cida en puntos comp;endidos aproximadamenﬁe entre el centro
y la punta extenna del borde superlor o inferior del elemen

to en forms de aleta Yy desde un angulo aproxumadamente o ca

de aleta. En una realizacidn preferidé, el punto de intro-
ducclén de la sustancia se encuentra cerca de la punté o
terna del bords inferior oisuperior del elemento en forma
de aleta. En otra realizacidn pféferiéa, el dispositivo de
alimentacién de flufdos estd situado formando un dngulo
gproximzdamente o casi perpendicular gl borde de ataque del
elemento en forma de aleta y en alineacign'vertical con el
elementp'eh forma de alete citadoi

En 1a puesta en practica del metodo de esta inven-
¢idn, es ad@ma esencial que el medlo llquldo empleado sea |
mantenido a temperaturas 1nier10res,al punto de solidifica-
cién de ld sustancia fundida o liguida particular'que_esté
siendo introdgcida en‘el mismo. Estas temperaturas son necet

sarias para garantizar que tanto el calor latente como el
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| solidificar répidemente en perlas discretas; de otro modo,

‘dos que pueden ser mantenidos a temperaturas comprendidas

A}

calor de cristalizacién de le sustencla cizallada son absor

bidos por el medio liguido de forma que la sustancia pueda

la sustancia podrie coalescer y solidificar en terrones co-

mo ya se ha indicado. En geﬁeral, se empléan medios ligui-

entre 0° y 175°C. El mantenimiento de medios iiquidos a ‘tem
peraturas inferiores & 0°C resulta econdémicamente prohibi-
tivo debido & las grandes cantidades de energia necesariés
para mantener estas bajas tempera%urés. Bl manténimiento
del medio liquido a temperaturas superiores g 17500 tembién
eg ineficaz ya que la velocidad de alimentécién de la sus-
tancia debe ser red&cida con objeto de permitir una absor—
cién suficiente del calor latente y del calox de cristelize
cién antes indicados. .

En una realizacién preferida, el medio liquido es
méhteﬁido a teﬁperaturas sustancialmente inferiores al pun
to de soliﬁificacién de la sustancia a partir de la cual
estdn siendo preparadas las perlas, permitiendo ési ung, ma-~
jor velocidad de alimentacién de la sustancia y dando lugar
a una suspensién que contiene una mayor densidad de perlas
solidificadas. En general, pueden prepararse suspénsiones
que contienen de 5 a 95 % en peso de perlas solidificadas;
sin embargo, se prefieren uﬁas denéi&adés de la suspensidn
del 10 &l 50 % . ' . |

En otra realigacidn 5referida,~en la p:eparaéién
de perlas a partir.de urea o piroligedos de urea fundidos,
se emplean como medio ligquido los hidrocarburos sétufados,
de cadena lineal o ramificaéa, de la serieAde los alcanos

conteniendo de 8 & 12 dtomos de carbono o mezclas de los mig
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racién de perlas a partir de urea o pirolizedos de urea es

mévil sobre la vasija para infroducir selectivamente la sus

- perlas preparadas. Asi, cuando se desea un intervalo de ta

IVO de cizalladura funciona a vélocidades de la punta de la

)

1)

mos. Un medlo liquido especialmente preferido para la prepa

e mezcla de hidrocerburos isoparafinicos de 8 y 9 dtomos
de carbono, que prefepiblements se mentiene en la vasija a
temperaturas comprendidas entre 25° y menos de 135°C. Cuan-|
do se preparan perlas a partir de soluclones, por ejemplo
de cloruro cdlcico o de hidréxido sédico, son espe cialmente
dtiles como médios'liquidos'los hidrocerburos halogenados,
especialnente los que contienen uno o mds 4tomos de £lfor
y con unos puntos de ebullicidn préximos a la temperétura
ambiente o més alﬁoé, como, por ejemplo, tricloromonofluor|-
netano o 1,1,2-tricloro~1,2,2~triflnoretanc.

. Fn una realizacién adiciona} de egta invencidn, el

dispositivo dg alimentacién de fluidos esté.montado de formp

tancia fundida o 1iquida en ls misma. Controlando'selgctivg
mente él punto de introduccidén de la sustancia y variando sg
lectivamente la velocidad del dispositive de cizalladura,

puede controlarse un intervalo deseado en el tamalio de las

mafios axtraordinariaﬁente fino de‘las_perlas, el dispositi-
aieta nés altas, comprendidas éntre 762 y 2135 m/minuto ¥y
la sustahcia eg introducida en un pugto pféximq.a la punta
extemma y.a'ana distancia de 1,25 ém.o menos 4ol elemento
en forma ée aleta del dispositivo de cizalladura. En estag
operaciones, se obtienen unos tamefios de perla sustancial-
mente comprendidos entre 0,155 y 1,68 m y mds pequeﬁoé.

Inversamente, haciendo funcilonar el dispositivo de.cizalla-

dura a velbéida&és de la punta mds bajas y variando el pun~
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lg técnica.

A

o de introduccién de la masa fundida dirigiéndolo hacia
afuersa del disgpositivo de’ciZalladura, pueden obtenerse
tamaﬁoé de perla mayores, sustanClalmente en un Intervalo
de 1, OO a 4, 76 mm o mayores. Aungue se pueden obtener tama-

fiogs de perlas mayores'empleando el método y el aparato de

‘esta invencidn, como se ha descrito, normalmente se desean

obtener los tamafios de perlas més pequefios comprendidos en—
tre 0,42 y 1,68 mm y menores pare facilidad de extraccidn
de la suspensidén de la vasija de perlado, asi como para el

uso posterior de-la propia suspensidén en nuevas secuencias

de reaccidn u operaciones. Log tamafios menores de perla

también son habitualmente interesantes cuando las perlas

‘tienen que ser recuperadas de la suspensidn y utilizadas.
Esta invencidn también es econdmica y beneficiosa

debido a que el método y el aparéto pueden ser empleados

para operaclones de'pérlado continvas y discontinues. Sin

‘embergo, se prefiere la operaciéh continua. En estas opera-

ciones continuas, el aparato puede ser operado adiabdticam

mente a ﬁna presidén aproximadamente igual a la aﬁmosférioa,
introduciendo continuamente la-sustancis fundida o liquida
y méaio 1iquido adicional en la vésija, e relaciones calcu-
ladas pera mantener la ﬁemperé#ura del medio liguido conte
nido en ella por debajo del punto de solidificacidn de la

susténciavintroducida & extrayendo.lé suspensidn prodacida'
& una velocidad calculada para manféner un nivel y una fem-
peratura casi constantes en la.vasija de perlado. Bgtas ve- .

locidades scn faozlmente determinables por los expertos en

Cuando se desee pueden utilizarse operaciones dig-

continuas, por ejemplo para preparar diversos temafos de

r
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. pengidn obtenlda dependerd, natural mente, de la naturaleza

~to de la Figura 1 fomada por la 1inea 2-2;

\

perla del mismo material o peguefiag cantidades de una se~

rie de. diferentes productos. Ias densidad de perla en la sus

del medio 1¢quldo y de la.sust ancla quse esta siendo perla-—
da. aéi como de la cantidad de.suspensidn que pueue conte— -
ner la vasija particular empleadé. Ia extracclén de la sus
pengidén en las operacionesvdiscbntinuaSAPuede iéalizarse
oomodamente bombeando la suspensién desde la vasija mien-
tras se continda agregaﬁdo medio liguido despuds de haber
1nte rumpldo la alimentscidn de sustancia, hauta que toda
la suspensién de perlas sollalflcadas es pricticamente sacg)
da de la vasijas - ' .

El aparato édaptadg para(uso en 1a practica de es
ta invencidn, en una forma preferida, estd ilnstrado esque
méticamente en el éibujo que acompafia a esta memoria‘en el
que: | )

Ia Figure 1 es una seccién vertical de un aparato
de la invencién:

La Figura 2 es una seccidn transversal del apara-

Ia Figura 3 es una seccidn vertical del dispositi-
vo de alimentacidn de flufdos de la Figura 1;
~ Ia Figura 4 es une. seccién transversal del dispo~
sitivo de alimentacién de fluidos de la Figure 3 tomada so-
pre la 1inea 4-4 y '

Ig Figura 5 es una vista detallada que ilustra una
modificacidn del dispositivo de cizalladura y del dispositi-
vo de alimentecidén ilustrados en la Figurd 1o

i N
‘Refiriéndonos a lag figuras con mis detalle, el

aparato ilustrado en las Figuras 1-4 comprende una vasija 1(
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‘sija 10 que define entre ambas una cdmars 13. Los conducthos

ovitar la acumulacién de una presibn excesive en su inte-

lladura 20, que es girado con el eje 21 por cualquier médio

~14 -

401775

para retener selectivamente un medioiliquido 11 y con una

cemisa externa 12 gcoplada a la pared periférica de la va-

14 y 15 permiten la circulacién de agua u otro medlo refri-
gerante a través de la cdmara 13. Sobre la parte superior

de la vagija 10 se encuentra situado un respiradero 16 ﬁara

rior por los subproductos liberados y sobre la pared inte-
rior de la vas13a 10 se encuentran dlspuestos verticalmente
¥y separados una pluralidad de tablques 17 para contribuir
al control del remollno. Los conductos 18 y 19 que comunican
operativemente con dicha vasija tienen por objeto imbroducip

el medio liqﬁido 11 en la vasija 10. ‘Un dispositivo de ciza

convericional (no mostrado), estd situado en la vasija 10 se
parado de la mismz. E1l dis positive de.cizallédura-zo com
prende una turbina 22 con una pluralidad de elementos en
forma de aleta 23 unidos & la misma, eniendo cada alets un
borde superior: 24 y un borde inferior 24a. _

' El dispositivo_alimentador,dé £lufdos 25 comprende
un’elemento tubular 26 con wn extromo superior 2; ¥y un ex~
tremo inferior 28, definiendo ademds dicho elemento tubular
26 una cdmare 29 dentro de aquél. El conﬁucto 30 para pasar
una suSuan01a fundida o 1{guida desde una fuente de abaste-
01m19nto (no mostrada) se prolonga desde el extremo superior
27 al elemento tubular 26 a través de la cdmara 29 hasta el
extremo inferior 28 de dicho elemento 26. E1 dlspoolm1v0~de
alimentacién de flufdos 25 estd montado de forma mov¢1 S0
bre la vasija 10 para'colocar'seleotivamente.el exﬁremo in-

ferior 28 del mismo en wn punto préximo al borde superior
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' accesorio roscado externamente 33 colocado sobre el disposi

tivo de alimentacién de flufdos 25, que se rosca con un ac-

10, que comprende un . conaucto 36 con un elemento terminal

Viﬁtroduce una sustancia fundlda o liguida a un caudal contrg

v . . - -

24 del eleémento-en forms de aleta 23. El dispositivo 25 es-

8 montado de forma mévil sobre la vasija 10 mediante un

cesorio correspondientemente rosoado (no mostrado) en.la
vagija 10. Tos conductos -31 y 32 que comunlcan operatlvamen
e con 1a camara 29 del elemenﬁo tubular 26 permiten la cir
culacidn Q; vaporide agua o de otro madlo_de calefaCCLon
alrededor del conducto 30.

'7 Ia rzgura 5 ilustra un tlpo angular modlflcado d°l
elemento en forms de aleta 37 con un borde superior 38.y un
borde inferior 38a que puede ser empleado en la turbina 22
del disposi%ivo de cizalladura 20. El digpositivo de alimen
tacidn de £lufdos 25 montado en forma mévii.sobre la vasija
10 ests, situado selectivamente dejforma que el extremo in-
ferior 28 del ﬁismo estd cerca del borde superior 38 del
eleﬁento en forma de aleta 3% angular modificadp. .

Para sacar la suspensidn de medio 1iquido y perlas
solidificadas se utilize un dispositivo de extraccidn de

suspen31ones 34 que comumica operativamente con lg vasija :

35 de mayor dlémetro que el del conaucto, s1endo el didme-
tro interno del elemento 35 igual 0 mayor que el didmetro

interno del conducto 36.

IUranpe el funcionamiento del aparato descrito, se

lado por el conducto 30 que atraviesa el dLsooaitivo de ali
mentacidén de fluidos 25, Mientras se estd 1ntrodu01endo la
sustancla a través del, conducto 30, es prefefwole hacer pa—

sar vapor de agua, a un caudal y a una temperatura controlg
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~allf alrededor del conducto 30, evitando con ello la soli~-

‘vepor de agua del extremo inferior 28 delvdispositivo ali-

25 en el medio liquido 11 contenido en la vasija 10, en un

dos, a través del conducto 31 hasta la cdmara 29 del dis-

positiyo de alimentacidén de fluidos 25 y hacerlo circular

dificacién de la sustancis en el conducto 30 entes de ser

descargada del mismo. El objeto del conducto 32 es sacar

nentador de fluidos, garantizando asl que toda la loﬁgitud
del conducto 30 gue atraviesa la cdmare 29 es adecuadamentd
calentada. |

Is sustancia se descarge del conducto 30 por el

extremo inferior 28 del dispositivo alimentador de fluldos

punto previamente deﬁermina@o préximo al borde 24 del ele-
mento en forma de aleta 23. El dispositive de cizalladura
20 se hace funcionar e la velocidad de la punta de la ale-
ta.-que proporcibna un esfuerzo'de cigalls suficienﬁe“para
iﬁiciar la cristalizacién de la sustancia cizalleda que deg
pués es solidificada en el medio liguido 11. Ia suspensidn
de perlas solidificadas se séca_de la vasija 10 a través
del dispositivo extractor de sﬁspensiones'34.;

En wne operacidén preferida de esta invencién, el
aparato se hace funcionar sobre una base ediabdtica conti-
nua. Para operar asi, el medio 1iquido de los Eonductps 18
¥y 19 ¥ la sustancia fundida o 1iquida del conducto 30 son
introducidos eﬁ la vééija 10 que contiene el medio 1{quido
11 de forme continua, a caudeles c&ﬁtroiados, dé maners Que
ge msntvenga la temperatura del medio liguide 11 eﬁ la vasi~
ja 10 bor debajo del punto de solidificacién de la susten-

cia que estd siendo introducida en todo momento. Ia extrac-
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proceso, durante un periodo de tiempo necesario para perni-

"tin elcangar lg densidad deseada de perlas solidificadas

-l sidad de las perlas en la suspensién y el volumen y la ten-

‘dida o liquida puede ser introducida en la vasija 10 duran-

...17 - ' .
cién del medio Iiduido que contiene 1as pérlas solidifioan-

dag se retrase habitualmente, después de heber iniciado ol

en ¢l medio liquido. Una vez que se ha alcanzado la densi-
dad deseada de perlas en el medio liquido, la suspensidn es
extraida continuamente, a una velocidad calculada para man-

tener en general en un valor practicamente ‘constante la den

peratura del medio liguido en la ﬁaéija 10. En otros proce-
dimientés posiﬁles, ol caudal de introduccién del medio 1i-
guido puede ser 1ﬂeaduc:Ldo o] 1nterrumnldo ‘durante el ‘tiempo
en. el cual '1la densidad de las perlas en el medio liguido
estd siendo aumentade hasta "6l nivel deseado. El perioGo du
rante el cual la adicibn de medio 1diguido es feducida o in~-}-
terrumpida; na%uralmente,‘puedé ser mantenido soléﬁeﬁte
siempre que la temperétura del medio 1i§uido en la vasija
ge mantenga‘porudebajo del punto de solidifioaciéh de la
sustancia que estad siendo intrdducida en la misma.

En las operaciones discontinuas, la sustancia fun-

‘e un peribdo de tiempo suficiente para obtener la cantidad
déseada de per1as. La velocidad de adicién de la sustancia
es regulada, gunto con el caudal del medio liguido adicio-
nal, de manera que se mantenga la temperatura del medio en
la vasija por debajo del‘punto de solidificacién'de la sug~
tencia. la suspensiéﬁ eg sacada de la vasija 10 continuande
la Int roducc1on de medio ligquido después de haber 1nurodu-
01do la cantldad deseada de sustancia fundida o liguida,

hasta que la suspensidn de perias solidificaedas ha sido sus
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tancialmente sacada de la vasija 10,

En otras operaciones, el dispositivo de extraccidn

de suspensiones 34 puede ser empleado para regular el tama-

fio de las perles solidificadas que se sacan de la vasija.
10, si asl se desea. Aumentando el didmetro interno del ele
nento 35, pueden;sacarse las peflas de intervalo de ﬁama—
flos menor mientras que las perias de‘ﬁn intervalo de tama-
flos mayor pueden ser sacadas reduciendo'elrdiémetro inter-
no del elemento 35. Cuando solamente se sacan perlas de un

intervelo de tamafios pequeflo, el tamaflo de las perlas mayo-

‘res que permaneéen en la vagija 10 es reducido alli por

atricidn. '

Aunque pueden utilizarse én_la fabricaéién del ape~
rato de ﬁerlado materiales ;omo aceros inoxidaebles y simi-
lares, hebitvalmente se puede hacér uso en el equipo de

hierro o acero ordinario sin excesiva corrosién. Cuendo se
hace circular a través del dispositivo alimentadqr de flui-

dos un medio de.calefaccidn como vapor de. agua, con frecuen

cia se prefiere que ol dispositivo see fabricado con acexro

inoxidable. Tembién pueden emplearse serpentines de refri-

geracién'interna si asi se desea. La seleccidén de los mate~
risles que pueden resistir a los materiales y & las condi~
ciones partliculares implicados en el perlédo de diferentes
masas fundidas puede ser realizada fécilmente por los ex~
bertos en la téonica.’ |

| Los sigulentes ejemplos ilustran esta invencidn.
Todos los valores de malla se refieren a los temafios de fe-

mices de lag normag estadounidenses.
‘ .
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'3,55 keg/minuto aproximademente a través del dispositivo de

telizacidn de la misma y disperserla y solidificarle en el

EJEMPLO 1
In egte sjemplo, el aparato utilizado es el mbé—
frado en general en las Figuras 1-4. Un pirolizado de urea
fundido (alrededor de 40 %de uvea y 50 % de.biuret) & una

temperatura de unos 135°C, se introduce & un caudal de

slimentacién de flufdos y se descarga del mismo en el me-
dio liquido de una fraccidn de hidrocerburos isoparefinicos
cohstituida fundamentalunente por alcenos de cadena ramifi-
cada de 8 étomos de carbono; contenida en la vasija y a
una, temperatqraAcomprendida entre 25° y 35°C, encontrandose
el punto de descarga del pirolizado de urea fundida e unos .
.23 mn por encima del borde y ‘cerca del centro dei'elemento
en formg de aleta de la turbina. Ta turbina, que estd pro-
vista de cuatro aletas. cada una'de'ellas de 38 mm de longi-~
tud y alrededor de 19 mm de anchurza, tlene un didmetro glo~
ble que mide alfedgdor de 20 ocm y funciona = ﬁna velocidad
de la punta.de la aleta del orden de &OO m/minuﬁq. A esta
velociéad, la gustancie fundide introducida es'oizaliada

con un esfuerzo de cizalla suficiente pars iniciar la cris-

medio 1iquido. ,

Durante'el proceso, que se hizo funcionsr en for—
ma continua durante 1,5 hores aproximadamente, se hacé Clpm
cular ague a una temperatura @e unoé 200C a través de la
cdmara de le vesija provista de camisa y vn medio liouido
adicional @ una temperatura de 25° a 35°C es introducido

continuamente en la vasija & un caudal controlado de unos

8,1 kxg/minuto con objeto de mantener la temperstura del me—
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dio liquido en sh'interior en un velor de 7500 aproxinada-
mente. Continuamente sé saca & través del conducto de ex-
traccidn una suspensidn de medio liquido y perxrlas solidifi-
cadas; despubs de un periodo ‘de retencidn de 10 a 15 minu-
tos, a una velocidad correspondiente a.la introduccidn de
sustancia fundida y medio liguido en la vasija.

L? suspensién producida.tiene.una témpe;atura de
unos 759C cuando se descarga de la vasija y contiene alre-
dedor de 30,5 % en peso de perlas solidiflcadas, de las cua
les alrededor del 82,2 & atraviesan un temiz de 12 mallas
de las normas eﬁfadounidenses,(aperfqra del tamiz, 1,68 om),
después de la recupqraéién de la suspensidn por’proceéos de

separacién de sélido/liguido. Ia distribucidén de tamafios de

las perles solidificadas obtenidas era practicamente la si-
; T

gulente: : B

1-12 mallas (1,68-25mm) ' 17,8 %
12-18 mallas (1,00-1,68 mn) 45;5 %
18-30 mallas (0,59-1,00 mm) i - . 28?8 %
30-80 mallas (0,177-0,59 mm) . 5,5 %

etraviesan 80 mallas (0,177 mm) _ 0,2 %
- ' EJEHPLO 2

Se repiten los procedimiéntos del Ejemplo 1, & ex-
cepcidén de que el pirolizado de ureaviundidé (alrededor de
13;00) y el medio 1{quido (alrededor de 25°C) se introducen
a unos caudales de 2,64 kg/minuto y 1&,3 litros/minuto, res-
pectivamente. Ia turbina funciona a una velocidad de la pun
ta de unos 922 m/minuto yAla operacién de perlado se lleva

a cabo continuamente a los caudales citados durante 1 hora
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_do. Se encuertra qué alrededor del 98 % de las perlas soli-

\
aproximadamente. Ia suspensién producida tiene une tempera-

tura do unos 78°C cuando se descarge de la vasija. de perla-

dificadas, que constifuyen élrédedbr del 24,5 % en peso de
la sugpensidn, atraviesan un’ tamiz de 12 mallas de las nor-
mas estadounidenses (apertura Gel tamiz 1,68 mm) después
de separadas y recuperadas de‘la sﬁspensién. Ia distribu~
cién’de tamaflos de lag perlas recuperades és préctiéamente

ls siguiente:

% en peso
1-12 mallas (1,68~25 um) ' 2,06 %
12-18 mallas (1,00—§,68 mm ) - 21,59 %
18-40 mallas (0,42-1,00 mm) ~ o » ' 64,42 %
40-80 mallas (0,17;~0,42 mm} . 8,;3 %
atraviesan‘80 mallas (<_O,1’;'; ) : 3,20 %

EJEMPLO 3

Una urea fundida es perlada como en el Ejemplo 1,
introduciéndose la urea fundida (alrededor de 138°C) y el
medio liguido (alrededor de 25°C) a unos caudales de 3,15
kg/hinuto v 11,3 litros/hinuto,'respectivamente. Ta turbina
funciona a una velocidad de la punta de unos %00 m/minuto
¥ la operacién de perlado se lleva a cabo continuamen e 2 7
lés caudales citados durante media hora aproximademente.
Ia sﬁspensién pfoducida, que tiene uma teﬁperatura de ﬁnos.
759C cuando se saca de la vasija de perla&o, contiene alre-
dedor del 28'% en peso de perlas solidificadas. Alrededor -
del 95,86 % en peso de las perlas recuperadag atraviesa un
tamiz de 12 mallas (1,68 mm). Ia distribucién de teuafios -

- ]
de las perlas es el siguiente:
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12~18 mallas (1,00-1,68 me) 15, 54

18~40 mallas (0,42~1,00 mm) .. ) 53,00

40-80 mellas (0,177=0,42 mm) ‘ 20,17

atraviesan 80 mallas 6(0,1%; mm) ‘ ;,15
' EENPIO 4

y se descaréa del mismb en el medio liquido conteniﬁo en la

1-12 mallas (1,68-25 m)

En esté ajemplo, el aparato utilizédo es el mos-
trado en las Figuras 1 4, & excepc;on de que el equlpo es
mayor que en nuestros ejemplos anuerlores la va313a 1no
lleva camisa.de refrl geracién. Se introduce un pirolizado
de ureaefundida (a1€ededor'de 40 % de ures y 50 % de biuret
a una temperaturs de anos 135°C v a un caudal de unos 26,ﬂ

ke/minuto a través del dispositivo alimentédo; de flufdos

vaslja que esta 2 una temperatura oomnrendlda entre 25 vy
35% aproxlmadamente, encontrandose la. punte de descarga
del pirolizado de urea fundido g unos 2,5 -cm por encims dél
borde y cerca del centro del elemento en forma de aleha de
la turbina. Ia turbina, que esta provista de cuatro aletds
con una loangitud de 15 cn ¥y una anchura de 7,5 cn cada uns,
tiene un didmetro global de uﬁos 85 om y funcione a una velg
cidad de la punte de la alets de wios 786 m/minuto. A esta
veiooidad! la sustancia fundida introducida-es cizallada
con un esfuerzo de cizalla suflciente paré iniciar lo cris—
talizacién de la misma y dispersarla y solidificarle en el .
medio liguido. _

| Dﬁrante todo el proceso, que funcione de forma con- .

! . .
tinua, se introduce en la vasija medio 1iguido preenfriado

i
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>dq-en el interior en un valor de 50°C eproximadamente. Al

\

adicional (enfriado porgue es reciclado) a una ‘temperatura -
de 25° a 35°C y a un caudal controlado de unos 175 kg/minu-

0, con objeto de mantener la temperaturs del medio liqui-

cabo-de"un'periodo de retencidn de vnos 15 minutos se saca
continusmente a través del conducto de extraccidn una-sus--
pensidén de medio liquido y perlas solidificadas, a una ve-
locidad correspondiente a la introduccidn de sustancia fun~
dida y medio 1fquido en la vasija. |

La suspensidn pro@uﬁida ‘tiene una ‘temperatura de
unos 50°C cuando se descarge de la vasija y contiene alre-
dedor de 13 % en peso de perlas solidificadas, de las cua-
les alrédedor de 34,6 % atraviesan wn tamiz de 12 mellas
de las normas estadounidenses (1,68 mm) después de ser re-
cuperadas de la suspensidn por procedimientos de separacidn
de s6lido/1liquido. Ia distribucidn nominal de las perlas

solidificadas obtenidas es prdcticamente la siguiente:

112 mellas (1,68-25 mm) 65,4
12-20 mallas (0,84-1,68 m) : 26,8
étraviesan 20 mallas 0,84 mm) : ;,8

, EJEMPLO 5

~ Este ejémplo se realiza prédcticemente de la misma
forma y en la misma vasija que el Ejemplo 4, con 1as siguiey
tes excepclones. la turbina se cambia por la mostrade en la
Figura 5, d»excepcién de que 1leva seis'aletas en lugar de
cuatro. Cada aleta tiene una longitud de ﬁS o y.una anchu-
re de 31,8 mm que disminuye_hésta 6,3 mm. El didmetro glo-
bal entre las puntas Qe las aletas es de 132 cm. Ia furbina

funciona a una velocidad de las puntas de 1203 m/minuto.
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Ia velocidad de alimentacidn de pirolizado de urea

fundido es alrededor de 26 kg/minuto. Ia temperaturs de 1a

" alimentacién de pirolizado de urea y el caudal y la tempe-

ratura del medio liquido son practicamente iguales a las

del Ejemplo 4.
Ia alimentacién fundida se introduce junto a la

*

punta de la aleta de la turbina, a una distancia de 2,5 on
1 B - -
aproximadamente por encima de la punta.
‘ La distribucién nominal de las perlas solidifica-

das obtenidas es prdcticemente la siguiente:

% en peso

1-12 mellas (1,68-25 mm) . ' 41,5
12-20 mallas (0,84~1,68 mm) . a5
20-40 mallas (0,42-0,84 mm) - - 9,9
_atraviesan 40 maliaé 0,42 mm) ¢ ) 4,1 -

En resumen, la Patente de Invencién que se solici-

ta deberd recamer sobre las giguientes:
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- REIVINDICACIONES

1. Un método pera la preparacidn de perlas.a par-
tir de una-sustanéia fundida o liQuida, caracterizado pér_
introducir una corfiente de la sustancia fundida o 1iquida
en un medio 1lfquido que no es miscible con la sustancia y
que se mantiene 2 una temperatura inferior a la de sdlidi—
ficacidn deila'sustaﬂbia y cizallar la corriente de la sus-
tancia pare formar gotites e iniciar la cristalizacién de
la misma.

2.. Un método segin la Reivindioaqién 1y en el que
la cizalladura es efectuada haciendo funcionar un elemento
giratorio en forma de alete & una velocidad de la puntéicqg
prendida entre 305 y 2135 m/minuto. N

3. Un método segin la Reivindiqacién 1, en el que

la cizalladura se efectua haciendo funcionar un elemento git+

ratorio en forma de aleta a una velocidad de la punta com=
prendida entre 305 y 1220 m/minuto.

4., Un método segun las Reivindicaciones 2 o 3, én
el que la sustancia fundide o liguida es introducida en el
medio liquido en in punto situado a una distancia del ele-
mento en forma de aleta comprendide entre 1,25 y 20 om. .

5. Un método segin la Reiﬁindicacién 1, en el que
la sustencia fundida o liquida es tal que, al ser enfriada,

se sobreenfria en lugar de solidificar a su temperatura de

solidificacién normal.

6. TUn método segin la Reivindicacién 5, en el qﬁe
la sustancia fundida o liquida es urea o un pirolizado de .

Ures .
7. Un nétode segun la Reivindicacidén 5, en el que

el medio liquido es un hidrocarburo de cadena lineal o ra-
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mificada de la serie de los alcanos, conteniendo de 8 a 12
étomos de carbono, o una mezcla de los mismos.

8. Un método segin la Reivindicacidn 6, en el que
el medio ligquido es une mezcla de hidrocarburos isoparafini
cos de 8 'y 9 dtomos de carbono.

9. - Un método segin la Reivindicacién 8, en el que
el medio liquido se mantiene a una temperatura comprendida
entre 25°C y menos de 135°C.

10, Un método segin la Reivindicacién 6, en el que
la cizalladura se efectua haciendo funcionar un elemento gi-

ratorio en forma de aleta a una velocldad de la punta come

prendida entre 762 y 2135 m/minuto y la sustancia fundida
o liquida es introducida en el medio liquido~en un punto
gituado & una distencia de 1,25«15 om del elemento en forma

de aleta.

11~ Se reivindica por #ltimo como objetd sobre el -
que ha de recaer la Patente de Invencidn que se solicita:

UN METODO PARA LA PREPARACION DE PERLAS A PARTIR DE UNA SUS

| TANCIA FUNDIDA O LIQUIDA.

Todo conforme queda descrito y reivindicado en la
presente memoria descriptiva que consta de veintiseis pagi-
nas mecanografiadas y dibujos que se acompafian.

Madrid, 14 de abril 1972
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