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MEMORIA DESCRIPTIVA

El presente invento se re fie re  a un procedi­

miento para la  preparación de productos de forma esferoiddd? 

sólidos a la  temperatura del ambiente¿ a partir de dichos 

5 . productos en estado fundido, mezclados con  ̂ por lo menos 

otro liquido inmiscible que no reacciona en la  mezcla.

El procedimiento más u tilizado para la  

so lid ificac ión  en forma de gránuíos o esferas por atomiza­

ción de productos fundidos se conoce con e l nombre de 

10. "spray-cooling".

La atomización del producto fundido puede 

obtenerse por medio de una tobera o turbina y la  c r is ta l i­

zación se produce por enfriamiento con un flu jo  de gas 

fr ío  que circula en equi- o contra-corriente.

15. Con esta tócnica es muy fá c i l  obtener, en

forma sólida y con una distribución granulomótrica estrecha, 

productos que son sólidos a la  temperatura del ambiente 

pero también productos que funden a temperatura superiores 

a 250BC.

20. Más d i f í c i l  y más costoso como inversión es

la  obtención de partículas esferoidales sólidas a partir 

de productos fundidos que tienen prolongados tiempos de 

cris ta lizac ión .

Este inconveniente conduce a un alargamiento del 

25. recorrido que deben cubrir las pequeñas gotas de producto 

fundido atomizado en contacto con e l gas refrigerante que 

causa la  so lid ificac ión .

En ta l caso las columnas de "spray-cooling" 

deben ser de alturas considerables que pueden adn alcanzar 

alrededor de 80 metras , con e l consiguiente peligro de 

contaminación del ambiente y la  atmósfera en caso de que
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10.

15.

20.

25.

30 .

los gaseo de escape no sean barridos o lavador para retener 

los finos sólidos atrapatos por dichos ga3es de escape.

Se ha descubierto^ y e llo  constituye e l 

objeto del invento, un procedimiento para la  preparación 

de productos sólidos de forma esferoidal con un diamótro 

máximo comprendido en 1 y 5000 mieras, a partir de 

mezclas de, por lo  menos, dos líquidos inmiscibles, uno 

de e llo s  en forma de un sólido fundido, siendo dichos 

líquidos inertes entre s i,  y estando presentes en una 

relación ta l que uno forme la  fase dispersa, mientras 

que e l  otro constituya la  fase continua.

De los dos líquidos por lo  menos e l  que 

forma la  fase dispersa s o lif ic a  con e l enfriamiento.

En general e l  liquido que forma la  fase 

dispersa está presente en una relación comprendida entre 

0,5 y 50% en peso con respecto a l líquido dispersante.

B1 procedimiento consiste en formar una 

emulsión entre las fases líquidas inmiscibles, haciendo 

pasar la  mezcla a travós de un conducto de longitud y 

diámtero interno apropiados, bajo condiciones de flu jo  

turbulento.

Por flu jo  turbulento se entiende e l  movi­

miento de un flu ido en un conducto c ilindrico  con un nómero 

de Reynolds superior a 3000.

En la  salida del conducto la  emulsión se en fria  

de modo que se produzca e l  cambio instantáneo de fase 

de la  fase dispersa.

El enfriamiento se obtiene por mezcla con 

un liquido inerte y que no disuelva la  fase dispersa, 

mantenido t a una temperatura apropiada, y e l  enfriamiento 

puede tener lugar en linea o en la  prolongación del conducto
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o en un recipiente agitado *

El liquido puede ser e l  mismo que e l  u tilizado 

como fase continua*

La longitud del conducto en donde se forma 

5. la  emulsión debe ser superior en 50 a 100 veces e l diámetro 

interno del conducto*

El diámetro interno del conducto condiciona 

la  capacidad productiva del procedimiento y no e l diámetro 

máximo, que carece de toda in fluencia; de las partículas 

10. esferoidales que se forman en la  emulsión. Bn cualquier 

caso e l diámetro interno del conducto debe ser, p o r ; ló ­

menos, 3-4 veces e l diámetro máximo de las partículas 

esferoidales que se desea obtener. _

Bajo., las condiciones de temperatura opera- 

15. tivas e l  diámetro máximo de las partículas esferoidales

que puede obtenerse es una función de la  velocidad lin ea l 

de la  emulsión durante e l  flu jo  a travós del conducto¿ 

de la  tensión in te rfa c ia l que surge entre los líquidos? 

de la  densidad y viscosidad del medio dispersante y 

20. de la  viscosidad de la  fase dispersada. Sin embargo,

-entre estas funciones las variables más importantes son 

la  velocidad lin ea l y la  tensión in te r fa c ia l.

A igual diámetro interno del conducto, en ¿onde 

se forma la  emulsión, y a igual tensión in te rfa c ia l, a un 

25. aumento de la  velocidad lin ea l corresponde una disminución 

del diámetro máximo de las partículas sólidas obtenibles 

en forma esfero ida l; mientras que, cuando se mantiene cons­

tante la  velocidad lin ea l en e l conducto con e l mismo 

diámetro, decrece e l  diámetro máximo de las partículas 

a medida que disminuye la  tensión in te r fa c ia l.

A t itu lo  e jea p lific a tivo  y  para obtener

30
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partículas con un diámetibmá&imo in fe r io r  a 50 mieras 

se operó con velocidades lineales comprendidas entre 2 y 

20 m/seg. con líquidos con tensiones in terfacia les com­

prendidas en 100 y 10 dina/cm* En este caso la  fase 

5. dispersada y la  fase continua están presentes en relaciones 

ponderales de 0,1-0,3* Obviamente ¿¡ para obtener partículas 

con diámetros máximos superiores a los antes indicados y, 

más particularmente, superiores a 1000 mieras, debe operarse 

a velocidades lineales in feriores, comprendidas, por lo 

10. general, entre 0,2 y 2 m/seg. y utilizando líquidos con 

una tensión in te rfa c ia l superior p 30 dina/cm.

Operando bajo estas condiciones es posible 

obtener productos con una estrecha distribución granulo-  

mÓtrica, en donde e l  diámetro m̂ miato puede controlarse y 

15* mantenerse por debajo de un valor predeterminado.

La característica de estos productos és 

que se presentan en forma de partículas esféricas separadas 

con un factor de esfericidad entorno a 1, pero en general 

comprendido entre 0,8 y 1 .

20. El elevado factor de esfericidad de las

partículas confiere a éstas una considerable flu idez 

y una elevada densidad aparente.

Con e l término factor de esfericidad se 

entiende la  relación entre e l área superfic ia l de la  

25* esfera que tiene e l mismo volumen que e l de la  partícula 

y e l  área superfic ia l externa de la  partícula determinada 

experimentalmente.

En general e l  método se aplica a compuestos 

orgánicos e inorgánicos que tienen una temperatura de fusién 

30. comprendida entre 20S y 4002C, ta l como, por ejemplo : 

s- urea, productos poUmóricos termoplásticos,

w
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20.

25.

3 0 .

-  ceras,

-  aductos de salea orgánicas o inorgánicas^

Más particulármente e l  procedimiento se 

aplica para obtener micrócsferas de aductos entre haluros 

de Mg, en particular de cloruro de magnesio y alcoholes 

o agua, y en general compuesto donadores de electrones, 

conteniendo o no átomos de hidrógeno activ o, para u tiliza rse  

como vehículos para catalizadores.

La preparación de los catalizadores^ 

a partir de estos vehículos microes fero idales, se lleva  a 

cabo, por ejemplo, segdn la  tócnica descrita en la  patente 

británica 1 . 485*234.

El procedimiento es además apropiado para
^

la  preparación de urea en forma esfero ida l.

Cuando ha de u tiliza rse  e l  medio dispersante 

a altas temperaturas, ta l  como, por ejemplo, a 300SC,\ 

pueden u tiliza rse  también sustancias que sean sólidas a 

la  temperatura del ambiente.

En este caso se obtiene una dispersión de la  

fase dispersa en forma de partículas esferoidales sólidas 

incorporada en una fase continua asimismo sólida.

Los líquidos dispersantes pueden ser, en 

general, hidrocarburos a lifá tic o s , aromáticos, c ic lo a li-  

fá ticos , agua, aceite de silicona (m etilpolisíloxano), 

ásteres orgánicos del tipo de los ftalatos,polimeros 

l i q u i d o  S-.

A titu lo  ilu stra tivo , en las figuras 1 y 2 

se representa una modalidad práctica del aparato u tilizado 

para lleva r a cabo e l procedimiento de conformidad con e l 

invento.

En dichas figuras se representa :
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5.

10.

13.

20.

23.

30 .

a) un recipiente equipado con agitador ( l )  que puede 

someterse a presión y que está provisto con una camisa 

de calentamiento y con tubo de extracción o sin éste;

b) un conducto ( 2) ,  provisto con una camisa calefactora para 

la  primera sección del conducto, y eventualmente una 

camisa de refrigeración  en la  sección extrema del 

conducto conectada al recipiente ( l ) ,  ya sea de forma 

directa o a través de una bomba ( 3) ;

c) un recipiente ( 4) equipado con agitador y en e l que se 

completa e l enfriamiento de la  emulsión.

Se opera del modo siguiente : en e l recipiente 

( l )  se carga, por separado, y con agitación, los componentes 

de la  emulsión. Luego se calienta e l aparato, bajo agitación, 

por encima de la  temperatura de fusión de la  fase que ha 

de dispersarse.

La agitación debe ser ta l que permita la  

formación de una mezcla homogénea de la  fase dispersada, 

con la  fase dispersante. Esta mezcla se envía luego, 

mediante un elevador líquido a presión o mediante una 

bomba ( 3) ,  a través del conducto encamisado ( 2) bajo con­

diciones de un flu jo  turbulento de modo que se produzca 

la  emulsión de los dos líquidos entre s í.

En la  segunda sección del conducto (2 ), 

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

efectúa un enfriamiento instantáneo que producirá la  

so lid ificac ión  de la  fase dispersada.

El enfriamiento es una función de la  tempe­

ratura con que se mantiene e l líquido refrigerante y de 

la  cantidad de dicho refrigerante.

El liquido u tilizado para e l enfriamiento 

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

Las partículas esféricas que se forman de la  

fase dispersa de la  emulsión, una vez que ha solid ificado 

por enfriamiento, se separan por decantación o filtra c ió n .

5. los ejemplos que siguen se ofrecen con fines

ilu stra tivos  y no lim ita tivos del invento.

EJEMPLO 1.

En una autoclave de 2 litros¿  equipada con 

agitador de turbina y tubo de extracción, se cargó, bajo 

10. atmósfera de gas inerte y a la  temperatuda del ambiente,

48 g de dicloruro de magnesio anhidro, 77 g de alcochól 

e t í l ic o  anhidro y 830 cc de keroseno.

Luego se calentó la  mezcla hasta 120SC ^ ^

bajo agitación, con lo  que se formó un aducto entre* MgClg 

15. y e l alcohol, cuyo aducto se fundió y quedó mezclado con 

e l dispersante. - -  ̂-

En e l in te rio r de la  autoclave se mantuvo, *  ̂

una presión de nitrógeno de 15 kg/cm . El tubo de extracción 

de la  autoclave se conectó a través de una espita con un 

20. conducto calentado exteriormente a 1202C y con un diámetro 

interno de 1 Bim y una longitud de 3 metros.

Se abrió la  espita de interceptación 

para perm itir que fluyera la  mezcla a lo  largo del conducto. 

La velocidad lin ea l de e flu jo  fue de unos 7 m/seg.

25. En la  salida del conducto se recogió

la  dispersión en un matraz de 5 l i t r o s  equipado con agitador 

y conteniendo 2,5 l i t r o s  de keroseno, enfriándose e l matraz 

exteriormente y manteniéndose a la  temperatura in ic ia l 

de -40SC.

La temperatura fin a l, después de recoger 

la  emulsión procedente de la  autoclave, fue de OSC.

30
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El producto sólido esfero ida l; que formó la 

fase dispersada de la  emulsión, se separó por decantación 

y se f i l t r ó ,  lavó con heptano y secó.

Todas estas operaciones se llevaron a cabo 

g bajo una atmósfera do gas inerte.

Se obtuvieron 130 g de MgClg'SCgHgOH conte­

niendo alrededor del 2o% do disolvneto on forma do partí­

culas esferoidales sólidas con un diámetro máximo in fe r io r  

a 5o mieras y un diámetro modio ponderal de 19 mieras"., El 

10 producto sólido, secado bajo vacio durante 2 horas, peso 

IOS g.

La densidad aparento del producto fue de 0,53

g/cc.

EJEMPLO 2.

15 Se operó en las mismas condiciones que se

han expuesto en e l ejemplo 1 , con la  diferencia de que en 

calidad do liquido dispersante se u t i l iz ó  aceite do vase­

lina FU, mientras que la  velocidad de e flu jo  lin ea l de la

mezcla en e l  conducto ascendió a 4;5 rn/seg., con una pre-
2

2o siÓn en la  autoclavo de lo  kg/cm .

En calidad de liquido do enfriamiento so u ti­

l iz ó  heptano anhidro.

Se obtuvieron 130 g do producto MgClg'áCgHgOH 

csfórico  sólido conteniendo alrededor del 17% de disolvente, co 

25 rreopondiente a lo 8 g de producto secado bajo vacio durante 

2 horas. Este producto presentó las características siguicn 

tes

-  diámetro máximo 50 mieras

-  diámetro medio ponderal 21 mieras

30 -  densidad aparente 0,64 g/cm

EJEMPLO 3

3
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lo

15

2o

25

Se operó como en e l  ejemplo 2, a excepción de 

que en la  autoclave se cargaron 116 g de Ĉ Ĥ OH en lugar 

de 77 gramos, manteniéndose la  temperatura a lOOSC.

Se obtuvieron alrededor de 164 g de producto 

MgClg'RlgHgOH; conteniendo alrededor del 18% do disolvente, E 

Este producto, secado bajo vacio durante 2 horas posó 135 

g y está constituido por un sólido esférico  con las carác­

te r  is t ica s  siguientes:

-  diámetro máximo

-  diámetro medio ponderal

-  densidad aparente 

EJEMPLO 4
Se operó como en e l ejemplo 2, a excepción de 

que en la  autoclave se cargaron 13o g de cloruro de mag­

nesio haxahidrato sólido a la  temperatura del ambienté y 

830 ce de aceite de vaselina FU, Luego se calentó e l pon- 

junto a 140SC, *

Se obtuvieron alrededor de 130 g de producto 

es férico  conteniendo alrededor del 12% de d iso l 

vente, correspondiente a 114 g de producto seco con las ca­

racterísticas siguientes

-  diámetro máximo 50 mieras

-  diámetro medio ponderal 15 mieras
3

-  densidad aparente 0,47 ^cm

EJEMPLO 5
Se operó ccmo en e l  ejemplo 1, con la  excepción 

de que se u tilizaron  las variaciones siguientes:

-  fase dispersada : urea comercial ;

-  diámetro interno del conducto : 3 mm;

-  medio dispersante : dodecano.

En la  autoclave se cargaron 135 g de urea

/ 5 0  mieras "' 

17 mieras . -

0,62 g/cm^. ^

30
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15
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25

30

sólida a la temperatura del ambiente. La autoclave, ca­

lentada a 135sc, se puso bajo una presión de gas inerte 
2

de 2 kg/cm . La velocidad de a flu jo  lin ea l de la mezcla 

del conducto fue de 2,2 m/seg.

Se obtuvieron alrededor de 135 g de urea sólida 

esfero ida l conteniendo alrededor del 15% de disolvente, 

correspondiente a 115 g de producto seco, mostrando la  dis­

tribución granulomótrica siguiente: (ASTM D -l921/63) :

l 00 -  150 mieras 78,9% en peso

75 -  100 mieras 14, 6% en peso

50 -  75 mieras 4,4% en peso

30 -  50 mieras 2, 1% en peso
2

densidad aparente n 0^865 g/cm 3 flu id ez : 8 segundos 

(ASTM D-1895/69, Método A) .

EJEMPLO 6.

Se operó como en e l  ejemplo 5, con la excepción 

de que se u t i l iz ó  una velocidad de e flu jo  lin ea l de 0/3 m/seg. 

El análisis granulan ó frico  del producto esfero idal

dió cano resultado:

^  1000 mieras 29,2 %

500 -  1000 mieras 31,8 %

125 -  500 mieras 34,0 %

<^125 mieras 5,0 %

Densidad aparente 0,85 g/cm^

flu idez : 9 segundos

EJEMPLO 7

Se operó como en e l ejemplo 1, a excepción de que 

la fase dispersada estuvo constituida por un poliprop ile­

no con un peso molecular medio de 1500, mientras que la fase 

continua estuvo constituida por una mezcla e t ilen g lic o l y 

agua a l 50% en peso, siendo e l diámetro interno del conduc-
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to  de 3 mm.

En la  autoclave se cargaron luego 75 g de po­

liprop ileno sólido a la  temperatura del ambiente, en una 

relación ponderal de o ,15 con la fase continua.

5 Luego se calentó e l  conjunto hasta 125ce bajo agitación

durante 1 hora, despuós de lo  cual se descargó la  mezcla
2

a travós del conducto sometido a presión de 2 kg/cm de 

nitrógeno, se recogió e l  producto en un matraz equipado 

con agitador y conteniendo de nuevo una mezcla de e tilen - 

lO glicol/agua a l 50%, enfriada a -2o ec . Luego se separó

e l  polímero esfero ida l y se secó . De este modo se obtuvie 

ron 70 g de polímero en forma esfero ida l con e l  diámetro maxi 

mo de las partículas in fe r io r  a 500 mieras.

15 = . = *'

N O T A
Descrito e l  objeto del presente invento, se de­

claran nuevas y de propia invención las siguientes re iv in - 

2o dicaciones:

1 . -  Procedimiento para la  preparación de pro­

ductos de forma esferoidal, que esencialmente son sólidos 

a la  temperatura del ambiento y tienen un diámetro comprendí 

do entre 1 y 500 mieras, caracterizado porque comprende ob- 

25 tener en estado fundido una mezcla homogénea con, por lo

menos, otro liqu ido m iscible, que no reacciona en e l  in te­

r io r  de la  mezcla, y que están presentes en relaciones ta­

les  que uno de los líqu idos, e l  fundido, formará la  fase 

dispersada mientras que e l  otro constituirá la  fase conti- 

30 nua y hacer pasar la  mezcla a travós de un conducto con una 

longitud de 500 a 100 veces su diámetro interno, bajo con-



diciones de f lu jo  turbulento, y enfriado subsiguientemente 

de la emulsión en la salida del conducto, de modo que se 

produzca la so lid ificac ión  de la fase dispersada.

2.  -  procedimiento, de conformidad con la  r e i­

vindicación 1 caracterizado porque la fase dispersada es­

ta constituida especialmente por un aducto entre un dihalu- 

ro de Mg y un alcohol, y la fase continua es un liquido 

hidrocarbónico presente en la mezcla en una relación de 0,1 

a 0,3 *

3. -  Procedimiento, de conformidad con las r e i­

vindicaciones 1 y 2, caracterizado porque para su rea liza ­

ción se obtiene la citada mezcla homogénea de los dos l í ­

quidos, con una tensión in te r fa c ia l entre 100 y lo Jiuas/cm,

y se hace pasar a través del conducto a una velocidad de f lu jo  

lin ea l comprendida entre 2 y 2o m/segundo.

4. -  Procedimiento, de conformidad con la  r e i­

vindicación 1 , caracterizado porque preferentemente ía c ita  

da fase dispersada es urea, mientras que la fase dispersan­

te  es una fase hidrocarbónica y porque la mezcla homogénea 

de los dos líquidos se hace pasar a través del conducto a 

una velocidad de f lu jo  lin ea l comprendida entre o,2 y 2 m/sg. 

siendo la  tensión in te r fa c ia l entre los líquidos superior

a 30 dinas/cm.

5.  -  procedimiento? de conformidad con las r e i­

vindicaciones precedentes 1 a 4, caracterizado porque en la 

realización  do la  etapa de enfriamiento éste se lleva  a ca­

bo en un líquido inerte constituido, de preferencia, por la 

propia fase continua mantenida a condiciones de temperatu­

ra y u tilizada en cantidades que proporcionen e l cambio ins 

tantáneo de fase del líquido fundido disperso.

6.  -  procedimiento, de conformidad con la  r e i-
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lo

15

20

vindicación 1 , caracterizado porque se obtienen preferen­

temente partículas microesferoidales de adnetos entre dihalu 

ros de Mg y compuesto donadores de electrones que contienen 

átanos de hidrógeno activo, presentando dichos microesferoides

un diámetro máximo comprendido entre lo  y 100 mieras,una den-
3sidad aparente superior a 0,4 g/cm y un factor de esfericidad 

comprendido entre 0,8 y

7 .  -  procedimiento, de conformidad con la r e i­

vindicación 1 , caracterizado en que más especialmente se ob 

tienen partículas microesferoidales de urea con un diámetro 

máximo comprendido entre looo y 2000 mieras y mostrando una 

flu id ez  in fe r io r  a lo  segundos y una densidad aparente de 

0,85 g/cnA

8. -  Procedimiento para la  preparación de produc 
tos de forma esfero ida l.

Segdn se describe y  reivindica que la presen­

te  memoria descriptiva que consta de 14 hojas fo liadas y 

escritas a máquina por qpa sola cara,

Madrid, a ^ ^ - Í 9 7 9

P*a*

rr/mc.
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