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MEMbRIA DESCRIPTIVA

El presente invento se refiere a un procedi~

miento para la prepgracidﬁ.de productos de forma esferoiddd,
sélidos a la temperatura déi ambiente; a paftir de dichos
productos en éstado fundido; mezclados éon) pér lo menos
otro 1fquido immiscible que no reacciona en la mezclas

El procedimiento mis utilizado para la

solidificacidn en forma de grénulos o esferas por atomiza=-

cién de productos fundidos se conoce con el nombre de

fspray~coolingf . 7

La atomizacidén del producto fundido puede
obtenerse por medio de una tobera o turbina y la crisﬁéli—
zacidn se produce por enfrigmiento con un finjo de éﬁé
frio que circula en equi- 0 contra=-corriente. L

Con esta'técnica es muy ficil obtener, en
forma sélida y con unaxdistribucidn granulométrica estrecha,
productos que son sélidos a ia temperatura del aabisznte
pero también productos que funden a temperatura superiores
a 2508C., -

M8s diffcil y mis costoso coro inversidn es -
la obtencidn de partfculas esferoidales sélidas a partir
de productos fundidos que tienen prolongados tiempos de
cristalizacién.,

Este inconveniente conduce a un alargamiento del
recorrido que deben cubrir las pequeflas gotas de producto
fundido atomizado en contacto con el gas refrigerante que
causa la solidificacidn.

En tal caso las columnas de "spray-coolingt
deben ser de alturas considerables que pueden afn aleanzar
alrededor de 80 metres , con el consiguiente peligro de

contaminacién del ambiente y la atmdsfera en caso de que
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los gases de escape no secan barpidos o lavador para retener
los finos sblidos atrapatos por dichos gases de escape,

Se ha descubieﬁto; vy ello constituye el
objeto del invento, un procedimiento para la preparacién
de productos sé8lidos de forma esferoidal con un diamétro
m4ximo comprendido en 1 y 5000 micras, a partir de
mezclas de, por lo menos, dos lfquidos inniscibles, uno
de ellos en forma de un sélido fundido, siendo dichos
1fquidos inertes entre sf, y estando presentes en una
relacién tal que uno forme la fase dispersa, mientras .
que el otro constituya la fase continua. )

De los dos lfquidos por lo menos el que
forma la fase dispersa solifica con el en;rlamlento.

En general el liquido que forma la fa»e
dispersa estf presente en una relacién comprendida entre
0,5 v 50% en peso con respecto al lfquido dispersente.

Bl procedimiento consiste en formar- una
emulsién entre las fases liquidas inmiscibles, hacie ndo
pasar la mezcla a través de un conducto de 1ong1tud y
difmtero interno apropiados, bajo condiciones de fiujo
turbulento.

Por flujo turbulento se entiende ¢l movi-
miento de un fluldo en un conducto cilfndrico con un némero
de Reynolds superior a 3000.

En la salida del conducto la emulsidn se enfrila
de modo que se produzca el cambio instantineo de fase
de la fase dispersa.

Bl enfriasmiento se obtiene por mezcla con
un 1fquido inerte y que no disuelva la fase dispersa,
mantenldo :© a una temperatura apropiada, y el enfriamiento

puede tener lugar en lfnea o en la prolongacién del conducto
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0 en un recilpiente agitgdb.

Bl 1fquido puede ser el mismo que el utilizado
como fase continuéi

La longitu& del donducto en donde se forua
la emulsidn debe ser siperior en 50 2 100 veces el difmetro
interno del conductos

El difnetro interno del conducto condiciona
la capacidad productiva del procediniento y no ei difwEro
oéxino, que carece de toda influencia, de las particﬁlas
esferoidales que se foruman en la euulsidn. En cualqiiéf
caso el difmetro interno del conducto. debe ser, por;?@}

menos, 3-4 veces el difmetro nfxinoe de las partfculas:

- -

esferoidales que se desea obtener,
' Bajo.las condiciones de temperaturéﬂgpera~

tivas el difnetro méximo de las partfculas esferoidales

que puede obtenerse es una funcidn de la velocidad lineal

de la euulsidn durante el flujo a través del conducﬁq;f

de la tensidn interfacial que surge entre los 11quidop;

de la densidad y viscosidad del medio dispersante yi_--

de la viscosidad de la fase dispersada, Sin eubargo, -

-entre estas funciones las variables mfs iinportantes son

la velocidad linecal y la tensidn interfacial,

A igual difuetro interno del conducto, en donde
se forma la emulsién, y a igual tensidén interfacial, a un
aumento de la velocidad lineal corresponde una disminucidn
del difuetro nmfxirio de las partfculas sélidas obtenibles
en forma esferoidal; uientras que, cuando se nantiene cons=-
tante la velocidad lineal en el conducto con el nisro
difsetro, decrece el difietro nfximo de las partfculas
a medida que disminuye la tensidn interfacial,

A tftulo ejemplificétivo ¥y para obtener
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articulas con un diémetﬁ:nﬁildo inferior a 50 nicras

se operd con velocidadcs 1ineale.; couprendidas entre 2 y
20 n/seg. con lfquidos con tenslones interfaciales comw
prendidas en 100 y 10 dina/cus En este caso la fase
dispersada y la fase continua estén presentes en relaciones
ponderales de 0,1-0,34 Obviauentej para obtener particulas
con difuetros mixinos superiores a los antes indicados ¥s
uds particularsiente, superiores a 1000 micras, debe operarse
a velocidades lineales inferiores, corprendidas, por lo
general, entre 0,2 y 2 m/seg. y utilizando liquidoé‘hoh
una tensidn interfacial superior » 30 dina/cul. o

Operando bajo estaé condiciones es posgible
obtener productos con ung estrecha distribucién granulne~
ndtrica, en donde el difuetronfzino puede controlafse“§
mantenerse por debajo de un valor predeterminado. -

La caracteristica de estos productos‘ééJ
que se¢ presentan en forua de partfculas esféricas séﬁééadas
con un factor de esfericidad entorno a 1, pero emn gé@ébal
comprendido entre 0,8 y 1, )

Bl elevado factor de esfericidad de 1as
partfculas confiere a éstas unaz considerable fluidez
y una elevada densidad aparente,

Con el tdrmino factor de esfericidad se
entiende la relacidn entrelel &rea superficial de la
esfera que tilene el umismo volusien que el de la partfcula
vy el Area superficial externa de la partfcula determinada
experinentalnente . '

-Bn general el.méfoda se aplica a conipuestos
orglnicos e inorg&nicos que tienen una temperatura de fusién
comprendida entre 202 y 4002C, tal como, por ejemplo :

~ urea, productos polinéricos teruoplisticos,
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~ ceras, o '
~ aductos de sales ébéénicas o ihéfggﬁiéasf

M2s particularscente ¢l proccedimiento se
aplica para obtener miérbcsfeﬁas de aductos entre haluros
de Mg, en particular de cloruro de magnesio y alcoholes
o agua, y en general compuesto donadores de clectrones,
conteniendo o no Atomos de hidrégeno activ o, para utilizarse
como vehfculos para cataliszadores.

'La preparacidn de los catalizadores,
a partir de estos vehfculos microesferoidales, se ileﬁa a
cabo, por ejemplo, segfn la t&cnica descrita en la patente
briténica 1,485.234. | .

LI

El procediriiento es ademds apropiado para
la preparacidn de urea en forma esferoidal. N

Cuando ha de utilizarse el nedio disﬁébsante
a altas ‘emperaturas, tal como, por ejeuplo, a 3002C, ..
pueden utilizarse también sustancias que sean s6lidas a
la temperatura del ambiente. s

En este caso se obtiene una dispersiﬁﬁide la
fase dispersa en forma de particulas esferoidales éﬁli&as
incorporada en una fase continua asinmiswmo sélida.

Los liquidos dispersantes pueden ser, en
general, hidrocarburos aliffticos, aromfticos, cicloali-
f£8ticos, agua, aceite de silicona (metilpolisiloxano),
&steres orginicos del tipo de los ftalatos,polfiseros
1fquidos.

A tftulo ilustrativo, en las figuras 1y 2
se regresenta una nmodalidad prictica del aparato utilizado
pera llevar a cabo el procedimiento de conformidad com el
invento. |

En dichas figuras se representa
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a) un recipiente equipado con agitador (1) que puede
someterse a presién y que egté provisto con una camisa
de calentamiento y con tubo de extraccién o sin éste;

b) un conducto (2), provisto con una camisa calefactora para
la primera eeceién del conducto, y eventualmente una
caisa de refrigeracidn en la seccién extrema del
conducto conectada al recipiente (1), ya sea de forma
directa o a través de una bomta (3);

c) un recipiente (4) equipado con agitador y en el que se
completa el enfriamiento de la emulsién, L

Se opera del modo siguiente : en el ﬁééigiente
(1) se carga, por separado, y con agitacién, log compéuentes
de la emulgibn. Luego se calienta el aparato, bajo agitacién,
por encima de la temperatura de fusibn de la fase qﬁéuﬂé
de dispersgrse. ’
La agitacién debe ser tal que permita la
formacidén de una mezcla homogénea de la faee dispersédéf
con la fasec dispersante. Esta mezcla se envfa luego,’ -
mediante un elevador l{quido a presién o mediante una
bomba (3), a través del conducto encamicado (2) bajo ;65-
diciones de un flujo turbulento de modo que sge produzca
la emuleidén de los dos lfquidos. entre si.

En la esegunda seccién del conducto (2),

o en el recipiente de recogida con agitador (4), se

efectiia un enfriamiento instantfneo que produciri la

solidificacién de la fase digpercada.

El enfriamiento es una funcién de la tempe-
ratura con que se mantiene el liquido refrigeraﬁte v de
la cantidad de dicho refrigerante.

El 1fquido utilizado para el enfriamiento

puede eer la propia fase dispersante o cualquier otro medio
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apropiado.

Las partfculas esféricas que se forman de la
fage disperea de la emulsidn, una vez que ha solidificado
por enfriamiento, se separan por decantacién o filtracién.

loe ejemplos que siguen se ofrecen con fines
ilustrativos y no limitativos del invento,

EJEMPLO 1. |

En una autoclave de 2 litros; equipada con
agitador de turbina y tubo de extraccién, se cargd, bajo
atmbafera de gas inerte y a la temperatuda del ambigﬁﬁé,
48 g de dicloruro de magnesio anhidro, 77 g de alcoﬁﬁéi
etflico anhidro y 830 cc de keroseno.

.

Iunego ge calentd la mezcla hagta 1202C

-

..
5 4

bajo agitacién, con lo que ge formé un aducto entre‘Méﬁiz

y el alcohol, cuyo aducto se fundié y quedd mezclado con

el digpersante. “eaas
En el interior de la autoclave se mantuvd, - :

LSRN

una presién de nitrégeno de 15 kg/cmz. El tubb de extraccién
de la autoclave ge conectd a través de una espita cggfﬁn
conducto calentade exteriormente a 1202C y con un diﬁhéfro
interno de 1 nm y una longitud de 3 metros;

Se abrid la espita de interceptacidn
para permitir que fluyera la mezcla a lo largo del conduéto,
Lz velocidad lineal de eflujo fue de unos 7 m/seg.

En la salida del conducto se recogid
1a diapérsién en un nmatraz de § litros equipado con agitador
y conteniendo 2,5 litros de kerogeno, enfrilndose el matraz
exteriormente y manteniéndose a la temperatura inicial
de -402cC.

La temperatura final, después de recoger

la emulsién procedente de la autoclave, fue de 02C,
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ELl producto sdlido esferoidal, que formd la
fase dispersada de la enulgidn, se separd por decantacidn
y se £iltrs, lavd con heptano y secé,

Todas estas operaciones se llevaron a cabo
bajo una atmbsfera do gas inertc,

se obtuvieron 130 g de Mgplzo302H50H conbem
niendo alroededor del 20% de disolvnete on forma de parti-
culas esferoldaloes sélidas con un difmetro m#dximo infericr
a 50 micras y un didmetro modio ponderal de 19 micréé};'El
producto s8lido, secado bajo vacio durante 2 horas, peso
105 g | -
La deonsidad aparente del producto fue QO"Q,53

g/cce
EJEMPLO __ 2.

se operd en las mismas condiciones que se-
han cxpuesto en el e¢jemplo 1, con la diferencia de ngfén
calidad de lfguido diapcrsante se utilizd aceite dc vase~
lina FPU, mientras que la velocidad de eflujo lineal dé:lg
mezela en el conducto ascendid a 4,5 m/scg., con una pre~
81i8n en la autoclave de 10 kgycmz.

En calicdad de lfquido dec cnfriamiento sc uti~
1128 heptano anhidro.

se obtuvieron 130 g de producto MgClzo3CZH50H

osférico s6lido contenicndo alrodedor del 17% de disolvente, co

rrespondiente a 108 g de mroducto secado bajo vacfo durante
2 horas, Este producto presentd las caracteristicas siguicn

tes

=~ difmetro miximo 50 micras
~ difmetro medio ponderal 21 micras
- densidad aparente 0,64 g/cm3

EJEMPLO 3
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se oper8 como en el ejemplo 2, a excepcién de

que en la autoclave se cargaron 116 g de C,HOH en Jugar

de 77 gramos, manteniéndose la temperatura asloogc.

se obtuvieron alrededor de 164 g de producto
Merl,«5C,H,0H, conbeniendo alrededor del 18% do disolzcmbes
Este producto, secado bajo vacio durante 2 horas pesbd 135
g y estd constituido por un sblido esférico con las carac~

terfisticas siguientes:

ki

- didmetro mdximo -<:50 micraij“'
~ didmetro medio ponderal 17 micras o

- densidad aparente 0+62 g/cm3\i.
EJEMELO 4 PR

se operd cano en el ejemplo 2, a excepciéﬁ\ée
que en la autoclave se cargaron 130 g de cloruro de'ééé—
nesio haxahidrato s6lido a la temperatura del ambieﬁﬁéj?
830 c¢c de aceite de vaselina FU. Luego se calentd ei:}dn—
junto a l409C. ;:;i

ge obtuvieron alrededor de 130 g de productd
MgE12o6H20 esférico conteniendo alrededor del 12% deaéiéq}
vente, correspondiente a 114 g de producto seco con las ca-

racteristicas siguientes

~ difmetro miximo <<:50 nicras
~ diimetro medio ponderal 15 mieras
~ densidad aparente 0,47 g/cm-3
EJEMPLO 5

Se operd como en el ejemplo 1, con la excepcién
de que ée utilizaron las variaciones siguientes:
- fase dispersada ¢ urea comercial ;
~ didmetro interno del conducto : 3 mmj
-~ medlio dispersante ¢ dodecano,

En la autoclave se cargaron 135 g de urea
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s6lida a la temperatura del ambiente, ILa autoclave, ca-
lentada a 1352C, se puso bajo una presidn de gas inerte
de 2 kg/cmza La velocidad de eflujo lineal de la mezcla
del conducto fue de 2,2 m/seg.

se obbuvieron alrededor de 135 g de urea s8lida
esferoidal conteniendo alrededor del 15% de disolvente,
correspondlente a 115 g de producto seco, mostrando la disw

tribucibn granulométrica siguiente: (ASTM p-1921/63) s

lpo =~ 150 micras 78,9% en peso
75 = 100 micras 14,6% en pe's;)_‘ ,‘
50 = 75 micras 4,4% en peso g
30 = 50 micras 2,1% en peso

densidad aparente = 0,865 g/cms; fluidez: 8 segundos

(ASTM D~1895/69, Metodo A) «

EJEMPLO 6. ’
Se operd como en el ejemplo 5, con la excepcidr

de que se utilizd una velocidad de eflujo lineal de 0,3 n/sege
El andlisis granuloamétrico del producto esferoldal

did como resultadot o

>‘ 1000 micras 29,2 %

500 = 1000 micras 31,8 g

125 « 500 micras 34,0 %
<125 micras 5,0 %
Densidad aparente 0,85 g/mS
fluidez ¢ 9 segundos
EJEMPLO 7

se operd como en el ejemplo 1, a excepciédn de que
la fose dispersada estuvo constituida por un polipropile=
no con un peso moleccular medio de 1500, mientras que la fase

continua estuvo constituida por una mezcla etilenglicol y
agua al 50% en peso, siendo el didmetro interno del conduc-
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to de 3 mm.

En la autoclave se cargaron luego 75 g de po~
lipropileno s8lido a la temperatura del ambiente, en una
relacidn ponderal de 0,15 con la fasc contfnua.

Luego se calentd el conjunto hasta 125o¢ bajo agitacién
durante 1 hora, despuds de lo cual se descargd la mezcla

a través del conducto sametido a presidn de 2 kgycm2 de
nitrdgeno, Se recogio el producto en un matraz equipado

con agitador y conteniendo de nuevo una mezcla de qﬁilen~
glicol/agua al 50%, enfriada a =-202C. Luego se separs

el polfmero esferoidal y se secd , De ecte modo se éﬁ%ﬁvﬂg
ron 70 g de polfmero en forma esferoidal con el didmctro maxi

mo de las partfculas inferior a 500 micras.

NOTA _

Descrito el objeto del presente invento,. se de-
claran nuevag y de propia invencidn las siguientes géi%?n-
dicaciones: :

1.~ Procedimiento para la preparacidn de proe
ductos de forma esferoidal, que esencialmente son sblidos
a la temperatura del ambiente y tienen un didmetro camprendi
do entre 1 y 500 micras, caracterizado porque comprende ob=
tener en estado fundido una mezcla hamogénea con, por lo
nenos, otro liquido miscible, que no reacciona en el inte-
rior de la mezcla; y que esbdn presentes en relaciones ta-
les que uno de 1os liguidos, el fundido, formari la fase
dispersada mientras que el otro constituird la fase conmbin
nua y hacer pasar la mezcla a través de un conducto con una

longitud de 500 a 100 veces su di&metro interno, bajo con-
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diciones de flujo turbulento, y enfriado subsiguiéntemente
de la emulsién en la salida del conducto, de modo que se
produzca la solidificacién de la fase dispersada,

2 4= Procedimiento, de conformidad con la rei-
vindicacién ]l caracterizado porque la fase dispersada es~
ta constituida especialmente por un aducto entre un dihalue
ro de Mg y un alcohol, y la fase continua es un Ifquido
hidrocarbénico presente en la mezcla en una relacién de 0,1
a 0,3 P
3+~ Procedimiento, de conformidad con lag reim
vindicaciones 1 y 2, caracterizado porque para su fééi&za»
cifn se obtiene la citada mezcla haonogénea de los doé'lin
quidos, con una tensién interfacial entre 100 y 10 Jdinas/cm,
¥ se hace pasar a través del conducto a una velocidad‘de £lujo
lincal comprendida entre 2 y 20 m/segundo.

4o~ Procedimicnto, de conformidad con la rei-
vindicacidn 1, caracterizado porque preferentementé’ia:ciﬁg
da fasc dispersada es urea, mientras que la fase diééérsan-
te es una fase hidrocarbénica y porque la mezcla hamogfnea
de los dos liquidos sc hace pasar a través del conducto a
una velocidad de flujo llneal comprendida entre 0,2 y 2 m/sg,
siendo la tensibn interfacial entre los lfiquidos superiar '
& 30 dinas/cm.

5= Proccdimiento, de conformidad con las roi-
vindicaciones precedentes 1 a 4, caracterizado porque en la
realizacidn do la etapa de cnfriamiento éste se lleva a ca-
bo en un lfquido inerte constituido, de preferencia, por la
propia fase continua mantenida a condiciones de temperatue—
ra y wtilizada en centidades que proporcionen el cambio ins
tantdnco de faso del lfquido fundido disperso.

64~ Procedimiento, de conformidad con la rei-
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vindicacién 1, caracterizado porque se obtienen prefercen-
temente particulas microesferoidales de aductos entre dihh@g
ros de Mg ¥y canpuesto donadores de electrones que contienen
dtomos de hidrfgeno activo, presentando dichos microesferoldes
un difZmetro miximo comprendido entre 10 y 100 micras,una den~
3

sidad aparente superior a 0,4 g/cm” y un factor de esfericidad
comprendido entré 0,8 y 1,

7+~ Procedimiento, de conformidad con la rei-
vindicacidn 1, caracterizado en que mis especialmente se ob
tienen partfculas microesferoidalesvde urea con un diéﬁetro
maximo comprendido entre 1000 y 2000 micras y mostrandc una
fluidez inferior 2 10 segundos y una densidad aparente_ de
0,85 g/em’s | o

8.~ Procedimiento para la preparacién de produc
tos de forma esferoidal, b -

segdn se describe y reivindica que la presen-
te memoria deseriptiva que consta de 14 hojas foliadaéfy
escritas a mdquina por yna sola cara,

Madrid, a 12 JUN. 197
Pele

Jaime 1SERN
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