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Iz presente invencidén tiene por objeto un méto-
do para dispersar un material de alimentacidn ligquido en
gotitas liquidas. Mis particularmente, la presente in-
vencidn tiene por objeto un $al método para generar un
gran mimero de gotitas esféricas pequefias y uniformes
que son psrticularmente apropiadas en la preparacidn de
microesferas sélidas uniformes.

Ia provisidn de particulas microesféricas es im-
portante en diversas aplicaciones técnicas e industriales
tales como en la preparacidén de combustible nueclear para
reactores de alta temperatura refrigerados con gas y en la
preparacidn de materiales cataliticos divididos en parti-
culas utilizados en el refino de petrdleos y en otros pro-
cedimientos quimicos. Es deseable, y a veces esencial, que
gse provean tales microesferas que ‘tengan un tamafio unifor-
me preseleccionado, ¥ que sean de forma regular y unifor;
me.

Ias particulas microesféricas se fabrican conven-
cionalmente dispersando un material de alimentacidén ligui-
do adecuado, gque contiene un material disuelto o suspendi-
do, en pequeflas gotitas y solidificando subsiguienteménte
las gotitas de una manera adecuada, tal como por gelifica-
cidn quimica de las gotitas y/o evaporacidén o separacidn
por cualquier otro procedimiento del disolvente o vehiculo

liquido de las gotitas.
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Por ejemplo, microsferas de éxido tales como par
t{culas de combustible nuclear formado por particulas se
han producido corrientemente por los denominados procedi-
mientos "sol-gel", en los cuales se prepara un material
fartil y/o fipionable en forma de un materiel de slimenta-
eién 1iquido constituldo por un 80l acuoso que se disper—
sa en pequeflas gotitas que se deshidraten posterlormente
o se tratan de cualquier otro modo en condiciones contro-
ladss pera producir perticulas de gel de forma estabillzg
da. Las partfculas estebles en forma se sinterizan despuds
hasta glacanzar una densidad alta, y pueden revestirse sub
slignientemente con un material refractarioc tel como carbo-
no pirolftioo. El tretamlento de estas gotitas hasta con-
vertirles en particulas finales esfericas de dxido se lle
va a cabo con gran eficlencla si las gotitas tienen un t2
mafio uniforme y son de forma reguler. La formacion de goti
tas directsmente mediante boquillas de alimentacidn se rea
liza convencionalmente por la vibrecidn directa de las bg
quillas de alimentacidn, ss{ como por pulsacidn en gotitas
en mega del material de alimentacidn por mediocs meoenicos.

Ia velooidad globel de produccién de particulas
mlcrosfericas de oxido estd limitada en general por la velQ
cidad con que puede dispersarse en gotltes el material de
alimentacidn 1{quido. Ia produceidn econdmica de microsfe=

ras tales como part{oulas de combustible congtituido por
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Sxido mquiere en general altas velocidades de comversién
del 1{quido en gotitas de tamafio adecuado.

Ia calidad y uniformidad de dispersidén del me-
terial de alimentacidn ifquido en gotitas es también por
regla general el factor limitante con respecto a la cali
dad y uniformlded de las particulas de Oxido acabades. De
acuerdo con ello, es deseable en la fabricemcidn de microg
feras gdlides uniformes que la dispersidn del materisl de
alimentacién liquido ee 1lleve a cabo a une velocidad relg
tivamente alta ;in sacrificar la uniformidaed o la calldad
del tamefo de les gotitas. No obstante, la obtencidn de
altes velocldades de produccién a partir de los dispositi
vog de generaoién de gotitas ha estado asoclada en general
con un extenso intervalo de tamafios, formes o calidades
de las gotitas. Por ejemplo, los generadores de gotitas
tales como las bogquillas de pulverizacién y los discos y
vasos giratorios logran la dispersidn del material de ali
mentacién con una elevada capacidad de produccin, pero

dan lugar e una distribucidn de tamafios de las gotites in

'~ deseablemente amplia.

Por ol contrario, pueden generarse goiitas gens
ralmente uﬁiforﬁes por medio de dispositivos de generacién
de gotitas monodispersivos de capacidad relatlvamente ba-
ja, los cuales forman y dejan en libertad gotitas indivi-

duales en un orificio adecuado tal como un capilar, blen
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sea bajo la fuerza de la gravedad o con ayuda del flujo
coaxial ajustado cuidadosamente de un segundo fluido. ILa
velocidad de produceidn de tales dispositivos varis desde
menos de cien gotitas por minuto para la formacidn de go-
titas inducidas por gravedad, hasbta aproximadamente 2.000
gotitas por minuto para una boquilla de dos fluidos bien
ajustada. Velocidedes mayores de generacidn de gotitas,
del orden de aproximedamente 20.000 gotitaes por minmato con
upa uniformidad de tamafios relativamente satisfactoria se
pueden alcanzer con dispositivos capilares de vibracidn
en los que se imparte un movimiento de vaivén con una fre-
cuencia de generacién de gotitas preseleccionada al capi-
lar concominante con la dispersidén del material de alimen-
tacidén liquido. Es también conocida la introducecidn de una
corriente o chorro de solucidén de material de alimentacidn
en uns zone en reposo de disolvente de extraccidn, en con-
juneidén con un vibrador en el gistema de suministro de la
alimentacidén.

No obstante, los dispositivos de generacidn de
gotitas monodispersives conocidos no han gido completamen-
te satisfactorios para la produccidén de microsferas por
diversas razones tales como velocidades de produccidn re-
lativamente bajas o falta de uniformidad de las gotitas.

De acuerdo con ello, es un objeto de la presen-

te invencidn proporclonar un método monodispersivo me jora-
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do para la generacidn de gotitas. Es un objeto adicional

proporcionar un método de generacidn de gotitas capaces de
alcanzar altas velocidades de produccidn de gotitas de ta-
mafio uniforme. También se describe en esta memoria un spe-
rato monodispersivo de generacidn de gotitas que es confia-
ble y flexible en su funcionamiento dentro de un amplio in-
tervalo de paradmetros tales como la seleccidn del tamafio

de las gotitas y la velocidad de produccidn. Otro objeto

adicional es proporcionar un método mejorado para generar
continuamente un gran nimero de gotitas Pequefias uniformes
en la produccidén de microsferas de 6xido a partir de un sol
apropiado, procedimiento que es econdmico y facil de contro-
lar.,

Estos y otros objetos de la invencidén indicen mis
perticularmente en la descripeidn detallada que sigue y en
los dibujos que se adjuntan, en los cuales:

lo. figura 1 es una vista desde erriba, parcialmen-
te en corte, de un dispositivo de generacidn de gotitas de
acuerdo con una reéalizacidén de la presente invencidn;

la figura 2 es una vista lateral en ﬁorte-transver-
sal del dispositivo de generacidn de gotitas de la figura
1, tomads por la linea 2-2;

le figura 3 es una vista en corte transversal del
dispositivo de generacidn de gotitas de la figura 2, toma-
da por la linea 3-3, ¥
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la figura 4 es una vista en corte transversal
del dispositivo de generacidn de gotites de la Pigura 2,
tomade por la linea 4=4.

En general, la presente invencidn tiene por fi
nalidad proporcionar un aparato monodispersive de gene=
racion de gotitas para dispersar un materiel de alimenta=-
cion 1iquido en gotitas esferiocas uniformes. El genera-
dor de gotitas comprende en general medios para proporcio
nar un choxro del materiel de alimentacion ligquido, y me-
dios para generar inestabilidades varicosas uniformemen-
te periddicas en la corriente en chorro, 10s cuales con=
sisten en dilataciones y contracciones alternadas en el
chorro que son por lo generael radialmente simétricas con
respecto a8l eje del chorro. El generador de gotitas in-
cluye tambien medios para proporcionsr un flujo paraleb
y coaxial de fluido que rodea la corriente en chorro a
fin de exaltar estas inestebilidades con objeto de pro=-
vocar la disgregacién uniforme del chorro en gotitas es
féricas uniformes. La proporcién de la longitud de onda
de las inestebilidades vsricosas al dismetro medio del
chorro deberia estar, 6ptimamen$e, comprendida dentro
de un intervalo particular de valores parza un funciona-
miento de efectividad Optima.

En los dibujos se ilustrs un dispositivo mono-

dispersivo 10 de generacion de gotitas de acuerdo con



10

15

20

8,2.73.,

una reaslizacidn de la presente invencion. EL generador de
gotitas 10, ilustrado en corte transversel en la figuré

2, incluye medios 12 paras proporcilonar una corriente en
chorro del materiel de slimentacion liquido que se desea
disperser en gobtitas, y medios 14 para generar inestebill
dedes varicosas uniformemente periodicas en la corriente
en chorro. El generador de gotlitas 10 Incluys también me-
dios 16 para proporcionar un flujo coaxisl paralelo de flui
do 24 slrededor de la corriente en chorre para exaltar
inegtabilidades varicosas 22 en la corrlente en chorro 20
con objeto de provocar la dispersién uniforme de la corrien
$o en chorro en gotitas eoféricas uniformes 26 del mate~
rial de alimentacidn 1{quido.

En la realizacion ilugtrada, los medios 12 para
proporcionar la corriente en chorro 20 comprenden un tubo
28 a través del cual el meteriasl de alimentacion liquido
se puede formar para proporcionar la corriente en chorro.
ELl tubo 28 en el dispositivo 10 puede ser un c¢ilindro ca-
pilar recto que tenga didmetros interior y exterior uni-
formes y constentes en toda su longitud. Preferiblemente,
sin embargo, se puede obtemer una reducciln de presion pe-
ra forzar la corriente en chorro a travées del tubo 28 y
un aumento acusado en la velocidad de produccién de goti-
tas empleando un tubo gue tengs un dismetro interior con-

giderablemente meyor que el dismetro del orificioc capilar
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deseado Jjunto con plezas suplememtarias intercambiables
localizadas en el extremo distal 30 para proporcionar uns
miltiplicided de diametros de orificio selectivos y fam
cilmente cambiables. El extremo dlstal 30 del tubo capilar
proporciona, de acuerdo con ello, un orificio adecusdo por
ol cual puede salir el materisl de alimentacion 1iquido

en forma de una corriente en chorro 20 bien definida cuan-
dc se ve forzado a pasar a través del tubo capilar 28, El
extremo préximo 32 del tubo capilar 28 esta en comunicacidn
fluida con una camara 34 que sirve como depdsito del mate-
rial de alimentacidn 1{quido. La cémara del material de
alimentacidn 34 tiene generalmente una forma cilindrica dg
finida por un espacio cilindrico 35 que, en la realizacidn
ilustrada, estd conmstruido de un material adecusdo inerte
frente al material de alimentacion, tal como acero inoxi~
dable. El espacio cilindrico 35 esté conectado, por un ex-
tremo 36, de una menera hermétice a los fluidos, con el
tubo capilar 28 por medio de una junta eldstica 38 gue tiie=
ne la forme de un tronco de cono . Como se ilustra tambien
en las figuras 2 y 3, el tubo capilar 28 atraviesa la jun-
ta 38 a lo largo de su eje longitudinal, y la juntg y el
tubo capilar estan centrados en el extremo 36 del espacio
cilindrico 35 de tal modo que el tubo cepilar esta situa-
do también & lo largo del eje longitudinal de la camars

cilindrica 34 del material de slimentacion lfquido, Ia jup
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te eldstica 38 se mentlens en compresidn contra el extre-
mo 36 del espacio eilfndrico 35 pera proporcionar as{ un
clerre hermético a los fiuldos no s6lo entre le Junta y
dicho espacio cilindrico 35, sino tambien entre la junta
v ol tubo capilar 28.

Ta cémare 34 del materdsl de slimenteoitn 1f-
quido recibe el material de alimentacion liquido por el
tubo-de abastecimiento 40, a traves del costedo del espa
clo cilindrico 35. El tubo de abastecimiento 40 estable~
ce también una comunicacidn hermétice & los fluidos con
le camara 34 que sirve como depdsito, y estd en comunica
oidn flulda con una fuente (1o representada) de un mate-
rial de alimentacidn 1{quido edecuado. El material de eli
mentacidn 1iquido se puede cargar 8 una velocidad prese-
1eccionada uniforme por el tubo de abastecimiento 40 a
la cdmara 34, y se vera forzada entonces & través del cg
pilar 28 para proporcionar una corrients en chorro 20 a
medide que salga por el orificlo del extremo distal 30
del capilar,

Ademds de servir como parte del sistema de abag
tecimlento fluido para el tubo capilar 28 desde el cual
sale del sistema la corriente en chorro 20, la cémara 34
gue sirve de depésito actua también para generar linesta-

bilidades varicosas periddicas en la corriente en chorro.

13.2.73. - 10 -
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En este sentido, la cdmara de deplsito 34 estd cerrada her
néticamente por medio de una membransa oldstica 44 en su ex
tremo 42, el oual ests frente al extremo 36 del espacio 35
adyacente al extremo proximo 32 del tubo capilar. Le mem~
brava 44 estd construida de un materisl flexible adecuado
tal como polietileno, que es impermeable al material de ali
mentacion 1iquido. En la realizacién ilustrade, la membra-
na eldstica se encuentra en forms de un disco cireular del
gado que tiene un didmetro mayor que el diametro de ls ca-
mara oilfndrica 34 que sirve de depdsito, Ia membrana eldg
tica plana estd montade de tal manera que se apoya en el
extremo plano 46 del especio cilindrico 35 y se mantiene
en relacidn de compresion contra la oare plana 46 del es~
pacio eilindrico por mediscién del anillo de retencidn 48,
El anillo de retencion, a su vez, se apoya en el cuerpo
exterior 50 del generador de gotitas 10 2 lo largo de una
direceidn longitudinal del eje del tubo capilar 28 y le
camara cilindrica 34 que sirve de depdsito.

Como se muestra en la figurs 2, la superficie
interior 52 de la membrana 44 forma una superficie de 1la
cémara 34 que sirve como depdsito del material de alimen
tacion l{quido, mientras que la superficle exterior 54 de
la membrana este expuesta & una cevidad cilindrica que eg

td formada por el anillo de retencidn 48 y el ouerpo exte

13626730 - 11 -
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rior 50 del generador 10 y que es coaxisl con el compar
timiento 34 que sirve de depdsito. Debido a qus la mem-
brana 44 es relativamente flexible, es capaz de transmi
tir impulsos de presidn desde su superficle exterior 54
al materisl de alimentacidn 1{quido contenido en el com
partimiento que sirve de depésito, Yy s vers que cuales
quiera impulsos de presion asi transmitidos se comunics
ran a la corriente en chorro del materisl de alimentacidn
1{quido a medida que éste salga por el orificio del tubo
capilar 28 en su extremo distal 30. Tales impulsos de pre
sién, a su vez, generarén inestabilidades vericosas en

la corriente en chorro 20.

La amplitud de los impulsos de presidn es de
tal magnitud que origina inestabilidades pericdicas uni
formes en la corriente en chorro, las cusles son por af
mismas insuficientes pars crear gotitas individuales de
tamafio uniforme.

Debe entenderse que las inestabilidades pueden
impartirse & la corriente en chorro del materiel de ali-~
mentacidn por aplicacién controlada adecuademente de los
impulsos de presién al material de alimentacidn liquido
en el interior de la cdmara 34 que sirve de depdsito por
una diversidad de medios que se describirén mas adelante.
Sin embargo, en la realizacidn ilustraede, los impulsos de

presién se producen por chogue periédico de una corriente

- 12 -



de gas, tal comoum chorro de alre, sobre la superficie
exterior 54 de la membrana 44, Se induce una perlodici
dad uniforme en la corriente geseosa incldente por medio
de un obturedor intercalado entre la membrensa y la fuen-
5 te de la corrisente de ges. Le periodicidad uniforme de
la corriente de gas incidente, y la consigulente perio-
dieided uniforme de los impulsos de presidn trensmitidos
al fluido que sale del orificio cepilar, derén como resul
tado la periodicidad uniforme de las ineetabilidades va-
10 ricosas generades en la corrlente en chorro 20. BEn la reg
lizacidn ilustrada, se suministre un chorro continuo 56
de alre u otro gas por una bogquilla 58. La boguilla 58
estd en comunicacidén con une fuente de‘gas a presiom (no
representada), la cual puede regularse de una menera ade
15 cuada para proporcionar un caudal deseado y uniforme a
traves de la boguilla, La boguilla egtd dispuesta coaxial
mente con respecto a los ejes del tubo capilar 28 y la
cémare 34 que sirve de depdsito, y el chorro de gas 56
esta dirigido, de escuerdo oon ello, pars Pproporcionar un
20 choque ortogonal contra le membraena flexible 44. Con el
fin de convertir el chorro de gas uniforme 56 procedente
de la boquilla en una fuente ra'pida ¥ regulermente perié
dica de impulsos de presicn, egté intercalado entre la o
quilla 58 y la membrens 44 un dispositivo 60 de obturacidn

" 25 rotativo. Como se representa de la mejor menera en le figu

802073- - 13 -
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ra {1, el obturador rotativo 60 comprende un disco circu~-
lar plano 62 que esta montedo de manera gue pueda giraxr
con un eje de rotecidn generalmente paralelo 8, pero des-
plazado lateralmente de, los ejes de la boquilla 58, de
la cemara 34 que sirve de deplsito, y del tubo capilar
28. El disco 62 tiene una pluralidad de muescas 64, rec-
tanguleres por 10 general, dispuestas a intervalos regu-
lares alrededor de su circunferencia, y como se muestra
en las figuras 1 y 2, el desplazamiento lateral del eje
de rotacidn del disco 62 provisto de muescas en wma dis-
tancia algo inferior al radio del disco, produce la obs~-
truceidn regularmente periédica del flujo de gas desde la
boquille 58 a la membrana 44 como consecuencia de la ro-
tacidn del disco provisto de muescas & una velocidad an=
gular vniforme. En relacidn con esto, el disco 62 estd
conectado a un motor adecuasdo 66 medlante un eje de mon
taje 68 con objeto de proporclioner la rotacidn del disco
a una velocidad uniforme deseada. La velocidad del motor
66 puede seleccionarse o regularse de cualquier menera
adecuada. Por eleccidn apropiada del nimero de muesocas

64 y de la velocidad de rotecidn del disco, se puede pro
porcionar un intervelo muy amplio de frecuenciss de impul
sos. Ademds de ello, la energle total suministrada a la
membrana durante cada impulso puede modificarse variando

la presidén de suministro del chorro de gas 56 a traves de

-l -
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la bogquilla 58 y/o la anchura de las muescas 64 en el dig
co 62, Esta capacidad de regulscidn de la frecuencia y la
intensidad de los impulsos del chorro de gas hace posible
el ajuste de la frecuencia y la amplitud de las inestabi-
lidades vericosas generadas en la corriente 1iquide en
chorro 20 para la operacidn del generador de gotitas. La
bogquilla 58 y el disco 62 provisto de muescas estan aloja
dos en el interior de un espacio 7O con objeto de reprimir
el ruido gemerazdo por el funcionamiento del sistema de ob
turador rotativo del chorro de gas.

El generador de gotitas incluye también medios
16 para proporéionar un flujo coaxial paralelo de gas s8l-
rededor de la corriente en chorro 20 con el fin de exaltar
las inestabilidades vericosas generadas en la corriente en
chorro a £in de provocar la disperaién uniforme de la co-
rriente en chorro 1fquida 20 en gotitas esféricas unifor-
mes. Bn relacidn con esto, el tubo capllar 28 se prolonga
desde la cémara 34 que sirve de depésito del material de
alimentacidn 1fguido a través de un conducto cilindrico
72 que estd formado por el director de flujo de gas coa-
xial 74 y la tuerca de presidn 76. El conducto cilfndrico
72 es coaxial con el tubo capilar 28 y esté en comunica-
cidn con una pluralided de conductos de elimentacidn 78
que penetran & traves del director de flujo cosxial para

el suministro de gas destinado al flujo de alre coaxial.

- 15 -
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Como se muestira en las figuras 2 y 4, el direc=-
tor de flujo coaxlal T4 es generalmente de forms cilindni
ca y esta alojado en un rebaje cil{ndrico 80 del cuerpo
del genersdor de gotitas 50. Una tuberfs de sbastecimien
to de gas 82 se prolonga s traves del cuerpo 50 en comu-
nicaeidn con un distribuidor 84, rebajado slrededor de
la circunferencia del director de flujo coaxial T4, el
cual sirve pera distribulr gas a los conductos 78 de ali
mentacidn de gas, Clerres 86 formados por anillos "Ov
cierran hermdticemente el sidema de absstecimiento de gas
del director de f£lujo coaxial. ‘

El conducto cilfndrico 72 deberfa tener une lon
gitud suficiente pers proporcionar un flujo redialmente
uniforme de gee generslmente en uns direccidn parslels a
la direccidn de flujo de la corriente en chorro 1{quida
20, La provisién de wna pluralidad de conductos 78 de ali
mentacion de gas en el conducto cilfndrico 72 del diree-
tor de flujo coaxial 74 favorece tembién el establecimien
t0 de wn flujo uniforme de ges alrededor de la corriente
en chorro 20. El extremo interior 88 del conducto cilindri
co 72 estd cerrado herméticamente, proporcionando el direc
tor de flujo coaxial 74 soporte para el tubo capilar 28 en
este punto. El extremo exterior 92 del conducto cilindrico
esté, por supuesto, ablerto, y termine en la cara exterior

90 de la tuerca de presion 76. ELl tubo capilar 28 se extien

- 16 ~-
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de ligeramente més alld del extremo exterior 92 del con-
ducto cilindrico 72 de tel modo que el flujo coaxial de
ges procedente del conducto estars dispuesto libremente
alrededor de la corriente liquida en chorro 20 a medida
que sale del orificio capilar, La tuerca de presidn 76 en
la realizecidn ilugtrada, no s6lo sirve pare definir la
poreion terminal del conducto eilimdrico, sino que actia
también para completar el conjunto de los diversos compo
nentes del generador de gotitas. La tuerca de presidn 76
mantiene el director de flujo coaxial en compreaién con~
tra la junta 38, la cual, a su vez, esta comprimida y ha-
ce un cierrs hermético contra el espacio cilindrico 35.
El espacio cilindrico 35 estd aislado herméticamente, de
modo anelogo, por medio de la membrens 44 y el anillo de
retencion 48, el cuel estd apoyado en un reborde del cuer
po exterior 50 del generador 10,

En la operscidn del gemerador de gotitas 10,
un material de-alimentacidn 1{quido es suministrsdo por
un mecanismo adecusdc a un caudal presjustado uniforms
mediante el tubo de abestecimiento 40 de material de ali-
mentacion 1iquido, material que pase al interior del de~
pbeito 34 del material de alimentacidn 1fquido. En gene-
rel, este caudal se ajustars de tal modo que, en ausencia
de generacidn de inestebilidad varicosa y de flujo de ges

coaxial, se suministre una corriente en chorro 20 laminar

w 47 =
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relativamente suave desde el tubo capllar que se prolon-
ga una distancia faeilmente observeble y apropiade mds
allé de su orificioc, tel como entre aproximsdamente 1 y
aproximadamente 4 cent{metros pera tubos capilares que
tengen un didmetro interior comprendido dentro del mar~
gen que va desde aproximadamente 400 p haste aproxime-
damente 1200 .,

Se pueden generar inestabilidades varicosas rg
gulares en la corriente en chorro 20 liquiaa mediante el
empleo de medios 14. En relacidn con esto, es deseabls
que las inestabilidmdes vericosas en la corriente en cho
rro tengan una frecuencla tal que la proporcién de la lon
gitud de onda de la inestabilided sl didmetro de la co-
rriente en chorro no perturbada ses mayor que aproximade-
mente y¢ y preferiblemente deberfe estar comprendide en-
tre sproximadamente 4 y aproximadsmente 8. Es partioulay
mente deseable una proporeidn de aproximademente 4,5. Por
longitud de onda de la inestabilidad se entiende la dis-
tancia a lo largo de la corriente enchorro liguida entre
maximos o m{nimos radiales sucesivos de la inestabilided
regularmente periddioca generada en la corriente en chorro.
Para fines précticos, el didmetro no perturbado de la cg
rriente en chorro se puede referir sl didmetro del orifi-
cio del tubo capilar.

Se pueds establecer de cualquier manera adecua-
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da una proporcion deseade de longltud de onda de inestg
bilided a dlémetro de la corriente en chorro no perturbg
da. Cusndo se ha ajustado el flujo al interior de la cd-
mara de l{quido 34 para proporcionar una corriente en cho
rro laminar uniforme, este caudal se puede medir y lz ve-
loclidad de la corriente en chorro se puede caloular a par
tir de este valor y del digmetro del ordficio cepilar, Ie
velocided de rotacidn del dimco 62 provisto de muescas
Puede ajustarse despuée para proporoionar la frecuencisa
adecuada de la incidencia de los impulsos de presidn deg
de la boguilla de gas 58 eobre la membrana 44 que dé como
resultedo la genermcidn de inestebilidades varicoses regu
larmente periédicas de la longltud de onda deseada en la
corriente en chorro. La.generacién de inestabilidades va
ricoses en la corriente en chorro l{quida mediante la e
visidn de impulsos de presidn periddicos no es suficiente
para inducir la formacidn de gotitas de la uniformided de
gseada o con la velocidad deseeda. Un flujo coaxlel 24 de
un gas tal como aire gque sea relatlvamente lnerte a las
propiedades del liquido correspondiente al materiel de
alimentecidn es proporoionado por medios 16 con el fin

de exalter las inestabilidades hasta el punto de la for
maocién de gotitas uniformes. Con el caudal de 1fquido y
la frecuencia de lé inestabilidad ajustados, pero sin

flujo alguno de gas coaxial, la velocided de produceidn
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de gotitas y la distribﬁcién de tamafios de las mismes sg
ren reletivamente al azar. A medida que se inicias el flu
jo de ges coaxlal y que aumenta el mismo, se produce una
froceidn creciente de gotitas uniformes que tienen un vo
lumen ideal igual al caudal volumetrico del materisl de
elimentacién 1{quido en la corriente en chorro, dividido
por ls frecuencis de la inestabilidad. Para caudales de
gas coaxial bejos, habra uns fraccidn importante de goti
tas que tengen volﬁﬁehes'que gon un mﬁitiplo entero del
volumen de las gotitas ideales. A medida que se aumenta

el caudal de gas coaxial, la fraccion de gotitas de to=-
mafio ideal aumentare hasta que esencialmente todas las go=
tites sean uniformes y tengen un volumen idesal. Si se hace
aumenter adicionelmente el flujo de ges comxlal, tienden
a aparecer gotitas nés pequefias, y finelmente la corrienw
te en chorro liquide se convierte en una pulverizacidn
arrastrada constituide por wne distribucion al azar de
gotitas muy pequefias,

Con referencis a la reelizacidn de la figura 2,
ge vers que el twbo capilar 28 que forme la corriente en
chorro 1{quide se prolongs una clerta distencie, por e J et~
plo aproximadamente 0,5 cent{metros, mss alle del orifi-
cio del flujo de gee coaxial. A consecuencle de este goow
metria, la velocidad numérica & lo largo de la corrients

en chorro, que generalmente exceders de la velooidad de
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la corriente en chorro lLiguida, no se puede calcular fa-
cilmente, si bien puede controlarse sobre una bage de flu-
Jo volumétrico y puede ajustarse fecilmente para conseguir
la uniformidad deseada de disgregecion de la corriente en
chorro liquida. Conviene indlcar que un flujo de gas coaxial
sin la generacidn de inestabilidades varicosas periddicas
¥ regulares en el mismo no producird une dispersidn unifor-
me de gotitas con una slta velocidad de produccidn. En ge-
neral, cuando el flujo de gas ocoaxisl esta ajustado ade-
cuadamente, se formara una gotita por cada longitud de on-
da de la inestabilidéd varicosa y, de acuerdo con ello,

la velocidad de formacion de gotitas serd aproximedamen—
te lgual 2 la frecuencia de la inestabilidad y, por tan-
t0, a la frecuencia de los impulsos de presiodn proporcio-
nados por‘el obturador rotativo, Como sera evideﬁte para
los expertos en la toonica a la vista de la presente des-
oripeidn, pueden slcanzarse frecuenclas de inestabilidad
muy elevades, y correspondientemente altas velocldades de
produccion de gotitas uniformes mediente el empleo de la
presente invencion.

La velocidad del gas coaxial correctamente ajus—
tada con relacion a la velocidad de la corriente en cho-
rro lfquida depende de la viscosidad del material de ali-
mentacion 1{quido y de su tensién superficial. Las corrien

tes en chorro de 1{quido que tienen una viscosidad infe=
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rior a aproximadamente 25 centlstokes se dispersan con

facilidad en gotitas uniformes con la realizacion ilus-
trada de la presente invencidn. Cuendo se desea solidifi~
car las gotitas uniformes y recuperarlas en forma de par-
t{oulas individuales uniformes como en el caso de la pro-
duceion de microsferas de oOxido, generalmente es deseable
para ciertos procedimientos de recuperecién que el mate=-
rial de elimentacién 1{guido tenga una viscosidad superior
e aproximedamente 10 centistokes. La tension superficial
de las soluciones del meterial de alimentscion liquido
estd determinada en general por sus componentes princi-
pales, y de ordinario puede ser rebajada Unlcemente por
medio de aditivos, La vigcosldad de los fluidos es muy
sengible a pequefias adiciones de agentes espesantes, y

se puede ajustar a un valor preseleccionade con tales ma-
teriales,

Como se ha indicado anteriormente, las inesta-
bilidades se pueden impartir a la corriente en chorro
1{quida por uns diversidsd de medios distintos de los
descritos en la realizacidn espec{fice anterior. Por ejem-
ploy, los impulsos de presién pueden producirse en el ma-
terial de alimentacién 1iquido por medio de un piston ac-
cionado por une bobina vibradora que choca directamente
con el material de alimentacidon liguido en el extremo su-

perior de una cemara cilindrice que sirve de deposito gi-
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milar a la cémara 34 proviemente desorita, El movimiento
oscilente vertical del piston impartido por la bobina vi-
hradora cuando ests vibre & la frecuencia y amplitud de-
seadas produce las inestabilidades vericosas en el mate-

5 vial de alimentacidn como en la realizacidn ilustrada.
Una tal realizacidn es particularmente adecuada pars al-
tas presiones de funcionemlento. La amplitud requerida pa-
ra producir lae inestabilidades varicosas dependers de
las dimensiones y geometrie de la cémara que sirve de de-

10 posito, as{ como de la viscosidad del materisl de alimen-
tacidn. La amplitud Optims que permite la formacidn de
gotltas de acuerdo con la presente invencidn se encuentra
focilmente por via de experimentacién.

En ciertas aplicaciones, pucde ser deseable uti-

15 lizer un fluldo coaxial diferente de un gaes para exaltar
las inestabilidades vericosas, FPor ejemplo, puede smplear—
se un 1{quido inerte. Con un materisl de alimentacidn tal
como el gue se wuestra en los ejemplos que siguen, el flui-
do inerte puede ser queroseno, tetracloruro de carbono,

20  eto. Ademds de ello, en clertos sparatos que utilizan un
liquido inerte para exaltar las inestabilidades varicosas,
el dispositivo de produccion de las gotitas puede inver-
tirse y colocarse en el fondo de una columna vertical as-
cendente de una mezcla del 1{quido inerte y un agente de

.25 gelificacion adeouado, de tal modo que las gotitas forme-

8.20730 - 23 -
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des @ partir de la corriente en chorro por la ascclidn de
los impulsos de presidn y del flujo del l{quido coaxial
son arragtredas y gelificadas por la mezcla l{quide que
fluye hacia erriba. Bl agente de gelificscidn se difunde
nacia el interior a través del 1fquido inerte que fluye
coaxlalmente y que rodea la corriente en chorro, provocan
do le gelificacion de las gotites que se forman. Con el
Tin de impedir una gelifioacién prematura y evitar el po
sible chogque de unss gotitas contra otras en el fwea de
formacidln de lae gotltas més alld del extremo distal del
tubo capllar pdr el que se expulsa la corrisnte en chorro,
el conducto eil{ndrico oircundente a traves del cual eixr
oula ol 1{quido inerte puede prolongarse una clerta dis-
tancia mds alld del extremo del tubs capilar. Tal extenw
sion puede tener forma de cono para reducir al mfnimo la
furbulencia y proporcionar un aumento gradusl en la con-
centracitn del agente de gelificacion en el Liguido que
entra en contacto con lag gotitas formedes individuelmen
te.

Los ejemplos que siguen ilustran diversos aspeg

tos de la presente invencidn.

Ejemplo 1

Se dispone de un generador de gotitas similar a

la realizacién ilustrada en las figures 1, 24 3 ¥ 4, que

8.2.73¢ - 24 -



tiene un tubo capilar de una longitud aproximeda de 3,6
em, con un orificio de 630 micras de didmetro. EL condug
to cilfndrico pvara el flujo de gas coaxial mide aproxima
damente 1,1 cm de longitud y tiene un didmetro de aproxi

5 madamente 0,25 cm. El tubo capilar se prolonga aproxima-
damente 0,6 cm mds alla del orificio del flujo de gas coz
xial de la tuerca de presién. La cémara gue sirve como dg
posito de 1iguido tiene un volumen de aproximademente 0,15
cm3, y la membrana tiene un espesor aproximsdo de 0,013 cm

10 ¥y estd construida en meterisl de lémina de polietileno. Ls
membrana cireular tiene wn dismetro expuest de aproximada-~
mente 0,5 cm. El disco rotativo tiene 2 muescas uniforme-
mente distancladas alrededor de su circunferencia que ocu
pan aproximadamente el 50% del grea de muescss del disco,

15 y es accionado por un motor electrico de alte velocidad.
Ta boquilla del chorro de gas continuo esta localizada
aproximadamente a 1 cm de distancia de la membrana, tlene
un didmetro de orificio de aproximadamente 0,16 cm, y es

’ alimentads con aire a una presién de aproximadamente 4,2

20  kg/cm? manométricos. Un sol de dxido de torio que tiene
una viscosidad de 25,5 centistokes y una densidad de 1,18
gramos por cent{metro cubico se carga a la camara de depé
sito de 1iquido y pasa luego desde ella a traves Gel tubo
capilar a un caudal uniforme de 13 mililitros por minuto

.’
25 para formar una corriente en chorro laminar con un diame

802973° - 25 h
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tro no perturbado de aproximadamente 630 micras. El dig
co provisto de muescas se activa de tal manera que propor
cione un ritmo de impulsos de presidn de 14.000 impulsos
por minuto, lo cusl da como resultado una proporeidn de
longitud de onda de inestabilided s diametro de la corrien
te en chorro de 4,75. E1 didmetro de gotita ideal calcula
do para estos pardmetros es de 1420 micras.

Con objeto de demostrar el efecto del flujo de
gas coaxial, ge llevan a cabo tres operaciones para estos
parémetros operativos con diferentes caudeles coaxiales
de alre suministrados al dirsctor de flujo coaxial. ILas
gotitas generadas pasan a traves de una zona de amonfaco
gaseoso en la que se gelifican quimicamente pesendo e una
condicidn estable de retencidn de forma, y a una solucion
acuosa de hidroxido de amonio. Tas particulas g8 recupe-
ran despuds pars examen microscopico. Los datos para ta-

les operaciones son como sigue:

20

802073‘

, Coudal de Aire Didmetro de las Gotitas, esti
Opergcion Coaxial mado por Examen Microscopico
Num, = (Iitros por minuto) -

0 Grande y variable
2 9,2 Aproximadamente 1210 micras,
y mayor
3 14,4 Aproximadamente 1210 micras
Ejemplo 2

En este ejemplo, se lleva a cabo una operacion

- 26 -
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gimilar a las del Ejemplo 1, con los parametros siguien

tes:

Material de alimentacidn
ligquido

Viscosidad del,material de
alimentacion liguido

Dengldad del mgterial de
alimentscion ligquido

Caudal del mategrial de
alimentacion

Dismetro del orificio
capilar

Precuencia de la inestabi
lidad

Proporcidy longitud de on
da/diametro

Digmetro ideal de las goti
tas

Un sol de oxido de torioc
1151 centistokes

1,18 g/cm3

23,4 nl/min

814 mioras

12.250/minuto

4,5

1540 micras

El flujo de aire coaxial se ajusta para le dig

gregacion uniforme de la corriente en chorro, y las goti

tas se gelifican al pasar a través de una atmdésfera de

amoniaco, yendo & parar a una golucidn acuosa de hidréxi

do de amonio. Las particulas gelificadas se secan luego

al aire, y se 1lleva @ cabo la fotomicrograffs de una mueg

tra de lss particules secadas al aire, mididndose sus dig

metros. En el caso de esta muestra, los diametros del 99%

de les esferas estan comprendidos dentro del intervalo re

lativemente estrecho de 599 + 43 micras.

8.2!730
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Ejemplo 3

Se lleva a cabo una operscion similar a la ope

racion del Ejemplo 2, con los parametros sigulentes:

Material de alimentacidn ,
liguido Un sol de oxido de torlo

Viscosidad del ;materlal de
alimentacion liquido 17,5 centigtokes

Densgidad del mgterial de :
alimentacion liquido 1,18 g/em3

Caudal del matérial de

alimentacion 18 ml/minuto
Didmetro del orificio

capilar 630 micras
Frecuencia de la inesta

bilidad 12.000/minuto
Proporcion,longitud de

onde/dametro 7,65
Didmetro ideal de las

gotitas 1420 micras

Después de gelificacidn en amonfaco y secado al
aire, las partfculas se calcinen a una temperatura relati
vamente baja y se tamizan para su distribucidn por tama=
fioss

Distribucién por temefios despuss de la caleina-

cion a temperatura baja (micras):

- 28 -
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Fraceidn de temizado Porcentaje en peso
175-295 0,4
295-494 90,4

(420-490, por método Sptico)

superior a 495 9,3

En este ejemplo, se emplea una proporoidn longi
tud de onde/didmetro mayor que la utilizada en los ejem~
plos 1 y 2, para demostrar la posibilidad de producir go-
titas de diversos temafios mediante la variacidn de esta

proporcién.

Ejemplo 4

En este éjemplo, se lleva a cabo una operacidn
gimliler a la del ejemplo 2 para demostrar el empleo de un
materiel ‘de slimentacién 1iquido mds complejo. La operaw
cion tiene los pardmetros sigulentest

Material de alimentacién 1fquido Una dispersidén de gar
bono en una soluclon

ne contiene nitratos
e zireconilo y urani-

lo
Viscosldad ,del material de ali
mentacién liquido 17,8 centistokes
Densidad del material de alimen
tacion liquido 1,06 g/em3
Caudal, del material de alimenta
cion - 13,8 ml/minuto

802073' - 29 -
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Dismetro del orificio capllar 630 micras
Frecuencia de la inestabilidad 15, 800/minuto

Proporcidn longitud de onda/dig
metro 4,5

Digmetro ideal de las gotitas 1150 micras

Las ggtitasAgelifica&as producides en esta ope
racion tienen wn didmetro uniforme de 1100 micras cuendo
ge miden éptioamentea Lag gotites gelificadas se pueden
emplear en la produccién de microsferas de carburo de

acuerdo con procedimientos conooldos.

Ejemplo 5

En este ejemplo, se llevan a cabo operaciones
andlogas a la del ejemplo 2 (excepto que el disco de 2
miescas se reemplaze por un disco de 8 muescas) para al
versas frecuqncias de generacién de gotites, variandose
el caudal de>alimentaci6n 1{quide pare mentener le propoxr
cién de longitud de onda a didmetros en 4,5. Los pardme-
tros de las operaciones son:

Material de alimentacion 1{quido Una solucidn de ni
. trato de uranilo

Viscosidad del material de alimen

tacion liquido 18 centistokes
Densidad dei material de alimenta
cion ligquido 1,13 g/cm3

- 30 -
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Digmetro del orificio capilar 242 micras

Longitud de onda/didmetro 4,5
Didmetro ideal de las gotitas 646 micres
Operacion Caudgl d¢ alimen Frecuencia
, tacion liquida de inesta~ Rendimiento
Num. (ml/min) bilidad
1 5,75 43.600 Alto rendimiento

de tamafio ideal

2 12,7 88.000 Rendimiento satig
factorio de tama-
fio 1desly cilerts
proporcion de gra
nog de mayor y me
nor tamafio

3 23 160.000 Rendimlento acepta
ble de tgmaflo ideal;
proporcion importen

te de granos de ina-
yor y menor tamafio

De acuerdo con ello, se ve que se ha proporcio-
nado un generador de gotitas y un método que es capaz de
producir gotitas 1quidas de pequefio didmetro y de tamsfic
miy vniforme. Ia velocidad de produceion de gotitas se pug
de variar dentro de un amplio intervalo desde menos de
10.000 por minuto hasta m3s de 100,000 por minuto.

Como resultard evidente para 1os expertos en la
técnica, pueden hacerse diversas otras modificaciones,
adaptaciones y verimciones de la descripeion especifica

que antecede, sin desviarse de las enseflanzas de la pre-
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sente invencidn.

En las reivindicaciones que siguen se indican
diversas caracteristicas de la invencidn:

Ia presente solicitud, que corresponde a la pre-
sentada en Estados Unidos de América, el 14 de Enero de
1972, bajo el Ne 217.853, se acoge a los beneficios del
Articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Indus-
trial,

REIVINDICACIONES

Los puntos deAinvencién propia y nueva, que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten-
te de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los que
se recogen en lag reivindicaciones siguientes:

l2.- Un procedimiento del tipo sol-gel me jorado
para la fabricacidn de microesferas sdlidas de materiales
de combustible nuclear fértiles o fisionables en el cual
un 90l liquido del material de combustible nuclear se dis-
persa enr gotitas, las gotitas se solidifican a un estado
de forms estable por contacto con un fluido de gelifica-

¢idn para el sol, y las gotitas gelificadas y solidifica-
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das se sinterizan subsiguientemente para proporcig
nar particulas microesférices aélidas; en donde la
mejora comprende efectuar en combinecidn las eta~
pas de prbporcionar una corriente en chorro de me-
teriales de alimentacidn liquido de sol que tiene
ung viscosidad de por encima de aproximadamente 10
centistokea; proporcionando inestabilidades vari-
coses uniformemente periddicaes en la corriente en
chorro qur tiene una longitud de onda de al menos
aproximadamente pi veces sl didmetro sin petturbar
la corriente en chorro; proporcionando un flujo de
separacidn concurrente y coaxiagl de un primer flui-
do que rodea la corriente en chorro pars mejorar
las inestghilidades varicosas con el fin de causar
une dispersidén uniforme de la corriente en chorro
en gotitas esféricas uniformes, siendo disho primer
fluido sustencialmente inerte con respecto a la ac-
cién de ceusar la solidificacidn de dicho sol; y
poner subsiguientemente en contacto dichas gotitas
con un fluido de gelificacidn que es interactivo
con el sol para solidificar las gotitas,

28 .~ Un procedimiento de acuerdo con
la reivindicacidn 12, en donde dicho fluido de sepa~
racidn cosxiel e inerte es un ges.

38,~ Un procedimiento de acuerdo
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con la reivindicacidn 25; en donde dicho segundo
fluido de gelificacidn comprende emoniaco gaseo-
S0,
48 ,. Un procedimiento de acuerdo
con la reivindicacidn 12, en donde dicho fluido
de separacidn inerte y coaxial es un ligquido ¥y
en donde dicho fluido de gelificacién es una mez-
cla de dicho liguido y un agente de gelificacidn.

5¢ ,~ Un procedimiento de acuerdo
con la reivindicacidn 42; en donde dicho liquido
es queroseno o tetracloruro de carbono.

62 ,—~ Un procedimiento del tipo
sol-gel mejorado pare la fabricacidn de microes-
feras sdlidas de materiales de combustible nuclear
fértiles o fisionables.

Tal y como se ha descrito en la
Memorie que snteceds, representado en los dibujos

que se acompafian y para los fines que se han espe~

¢ificado,
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Esta Memoria consta de treinta y cin-

co hojas escritas a méquina por una sola cara.
Madrid, -4 $TT. 1074
5 P.A.
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