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DESCRIPCION
Método e instalacion para la fabricacion de particulas sélidas a partir de una composicion liquida o semiliquida.

La presente invencidon concierne al dominio de los procedimientos e instalaciones de tratamiento criogénico de
productos, en particular alimenticios, farmacéuticos o incluso cosméticos, siendo los procedimientos considerados, en
particular, los procedimientos denominados de “esferonizacion”, es decir, de fabricacion de particulas sélidas (se
denominan con frecuencia “pellets” o “prilling” en estas industrias), a partir de un compuesto liquido o semiliquido, en
particular en aplicaciones alimentarias (tales como las particulas de materia grasa, de crema helada) o de fermentos,
en particular lacteos, o incluso, por ejemplo, de bolitas que se utilizan en la fabricacion de productos cosméticos o
incluso quimicos, detergentes, ceras, fertilizantes, etc.

Los siguientes documentos ilustran la literatura, muy abundante y a veces antigua, que ha sido dedicada a esta
cuestion: EP — 919 279, EP0393963, US — 4 655 047, GB — 2 092 880, WO 99/33555, o incluso US — 4 982 577.

Se hablara a continuacién, de forma indiferente, de “congelacion”, de “cristalizaciéon”, o de “solidificacion”, total o
parcial, de gotas del producto, con el fin de formar las particulas buscadas, diferentes terminologias con las cuales el
experto en la técnica esta familiarizado, segun el compuesto que se trata (mas 0 menos acuoso, Mas 0 menos rico en
grasas...).

Las soluciones existentes son, para algunos, insuficientes para producir particulas bien regulares y dentro de la gama
de diametros muy usual de un mm y menos, o, por el contrario, son muy satisfactorias pero mucho mas costosas e
incluso muy complejas, lo cual desanima a ciertos emplazamientos productores (por ejemplo, 200.000 a 300.000
euros, lo cual es considerado como exorbitantes para ciertos productores).

Segun la presente invencion, interesan las particulas denominadas “monodispersas”, es decir, cuyo tamafio es
sensiblemente el mismo, no dando lugar a la produccién de agregaciones, de particulas dobles o triples, o incluso de
particulas demasiado pequefas (“satélites”), particulas demasiado pequefias que son un inconveniente mayor para
ciertas aplicaciones, en particular farmacéuticas, y cuya eliminacién es por consiguiente un reto mayor.

Como se ha sefialado anteriormente, los métodos existentes ofrecen, ya sea resultados satisfactorios pero con costes
de inversion exorbitantes, o bien, resultados insuficientes (requerimientos no alcanzados, carga muy escasa, etc.).

Se puede citar el ejemplo del procedimiento propuesto por el documento W0O99/33555 en el cual el compuesto y el
refrigerante son inyectados como corrientes de igual sentido por la parte alta de una camara tubular, estando rodeada
la corriente de producto por dos corrientes concéntricas de nitrégeno liquido (la corriente central de refrigerante esta
rodeada por la corriente de producto, y ésta misma estd rodeada por una corriente de refrigerante externa que es
igualmente conceéntrica).

Esta configuracion representa una solucién interesante pero que resulta imperfecta: ésta da lugar a una transferencia
térmica insuficiente, la cual necesitara o bien, alargar el tubo, o bien, utilizar un fluido criogénico mas frio, o incluso
proceder a una refrigeracion complementaria aguas abajo. La distribucion de tamafios de particulas obtenida es
igualmente demasiado dispersa. Se puede pensar que estos resultados estan ligados a las condiciones encontradas
por la corriente de gotas en el inicio del proceso, al contacto de las gotas con las corrientes de nitrégeno liquido en
igual sentido de corriente y a las condiciones fuertemente turbulentas.

En este dominio de instalaciones que utilizan columnas muy largas de reaccion se puede citar también el caso del
documento WO 02/094428 que pone en practica una columna de 10 metros y efectia una refrigeracién al menos en
parte mediante la caida de las particulas dentro de un bafio criogénico.

La presente invencion, por lo tanto, se destina a proponer una solucidon novedosa de produccion de particulas como
tales, que sea simple, que permita a la vez responder a los requerimientos técnicos planteados mientras tiene un
coste moderado, incluso que permita adaptarse de forma simple y poco costosa a un material existente.

La presente invencion concierne, por lo tanto, a una instalacion de fabricacion de particulas sdlidas segin la
reivindicacion 3.

La presente invencidon concierne igualmente a un procedimiento de fabricacién de particulas sélidas segun la
reivindicacion 1.

Otras caracteristicas y ventajas surgirdn de la siguiente descripcion, dada Unicamente a titulo de ejemplo y hecha con
referencia a la figura Unica anexa que es una vista esquematica parcial en corte de una instalaciéon que permite la
implementacién de la invencién.

Se dispone de un sistema de produccion y extraccion de gotas (por ejemplo, de tamafio cercano a un 1mm). Se
utiliza aqui un sistema disponible comercialmente; existen numerosos sistemas, por ejemplo los comercializados por
las empresas GEA Niro o Tuttle Prilling Systems.
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Este sistema inyecta las gotas formadas en la parte alta del dispositivo dentro de un tubo de reaccién, de forma
coOnica, sobre una porcion del tubo, para el modo de realizaciéon representado, aunque pueden considerarse otras
formas, y en particular la forma cilindrica; un cono en el seno del cual la corriente de gotas se encuentra con una
corriente de gas frio ascendente (a contracorriente), confinada en el seno del tubo de reaccion.

Mas precisamente, las gotas formadas e inyectadas en la parte alta del dispositivo caen por gravedad; a titulo
indicativo se puede considerar que éstas salen a una velocidad cercana a 0,5 m/s y después se aceleran bajo el
efecto de la gravedad para alcanzar en torno a 2 m/s sobre aproximadamente los 5 m.

Estas se encuentran con una corriente de gas frio ascendente, en un régimen que no es, por supuesto,
necesariamente laminar, pero que, en cualquier caso, no es totalmente turbulento.

Tratdndose de las fases presentes, es totalmente claro que en la parte alta del dispositivo el fluido inyectado llega
totalmente gaseoso, mientras que, en la parte mas baja del tubo, alli donde se realiza la inyeccién de fluido, es
claramente posible que se esté ante la presencia de un fluido bifasico gas / liquido, incluso si esta presencia de finas
gotitas de refrigerante es un fendmeno que prefiramos evitar segun la invencion.

Se puede pensar que las gotas de producto descendentes tienen la tendencia a impulsar el gas hacia abajo, vistas
las respectivas dimensiones entre la corriente de gotas descendentes y el diametro medio del tubo cénico de reaccién
(en E, en D).

Se puede, igualmente, adelantar legitimamente el hecho de que, en estas condiciones, los movimientos laterales de
las gotas descendentes son muy limitados; las gotas no se chocan entre ellas.

Prosiguiendo su descenso dentro del tubo, a lo largo de la zona D, las gotas aceleran su descenso bajo el efecto de
la gravedad, mientras son refrigeradas por el gas frio ascendente.

Como se habrd comprendido, a medida que prosigue su descenso, las gotas ya preenfriadas, prosiguen su
enfriamiento y se vuelven, de hecho, todavia menos sensibles a los movimientos laterales, a las eventuales
turbulencias y, de este modo, en la parte baja del dispositivo, donde el régimen de gas puede ser mas turbulento, si
las particulas chocan entre si, es sin consecuencias lamentables ya que éstas tienen ya una costra suficiente, incluso
estan solidificadas en el centro, y no tendran entonces ninguna tendencia a agregarse en particulas méas grandes.

En el modo de realizacion representado se ha hecho figurar un medio adicional, opcional, pero muy ventajoso: el
cono C, que es un medio de deflexiéon y, como se habra comprendido, en la extremidad del tubo / cono de reaccién,
las gotas estan suficientemente refrigeradas para tolerar sin inconvenientes el impacto sobre el cono C de deflexion.

Este cono C de deflexion permite que las particulas se desaceleren y sean entregadas hacia una salida, por ejemplo
equipada con una compuerta giratoria como la del modo aqui representado (podrian considerarse otros medios tales
como un transportador de tornillo, u otros...).

Estos medios estan igualmente destinados a limitar las pérdidas de gas por la salida de productos.

Para el modo de realizacion representado, el refrigerante, aqui nitrégeno liquido, es inyectado en varios puntos, en la
parte alta, segun una distribucion anular de orificios alrededor del tubo de reaccion (sensiblemente al nivel de los
puntos “A” mencionados en la figura).

Las entradas de refrigerante crean un fenémeno de impulso (venturi) del gas frio ascendente, que toma el gas de las
zonas F para impulsarlo hacia abajo, estando suficientemente “caliente” este gas ascendente impulsado para
participar en, y realizar, la vaporizacion del refrigerante fresco inyectado, antes de que éste alcance la zona B, antes
de remontar en el interior del tubo de reaccion y encontrarse con una corriente de gotas descendente.

En otros términos, el sistema funciona en circuito cerrado:
- el gas circula bajo el efecto de un efecto Venturi;

- lainyeccion de refrigerante “fresco” es efectuada para compensar las pérdidas térmicas de la instalacion, y
la masa térmica del producto tratado;

- el sistema es cerrado, bajo reserva de la salida de gas anular en la parte alta del dispositivo (flechas por
encima de los puntos F), salidas que se realizan debido a las sobrepresiones.

Ventajosamente, las aberturas en A son variables y controlables, para permitir ajustar la cantidad de gas “caliente”
ascendente y que vuelve hacia abajo, hacia las zonas B. Se puede implementar, igualmente, alrededor de los puntos
de inyeccion anulares, unos deflectores ajustables que permiten controlar el caudal de gas en estos puntos.

Se mencionara en particular un ejemplo de aplicacién: uno en el que se deben manipular unas particulas de diametro
mas grande, pudiendo aceptar mas movimientos laterales sin inconvenientes ni perjuicios, y en el que, de este modo,
se puede aumentar la recirculacion de gas “caliente” hacia abajo, hacia las zonas B.
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Y como se habra comprendido, la situacion inversa (necesidad de manipular particulas de muy pequefio tamafo) es
considerada y tratada eficazmente con esta capacidad de ajuste de los orificios en A.

Como se ha visto, el sistema es en principio cerrado, estanco al aire y para compuestos iniciales muy sensibles a la
oxidacion; de este modo, es posible purgar el sistema con la ayuda de un gas inerte antes del inicio de la produccién,
0 incluso durante pausas en la produccion, para bajar el tenor residual de oxigeno dentro de la instalacion.

Como resultara claro para el experto en la técnica con la lectura de lo anterior, es todo mérito de la presente
invencion haber creado unas condiciones en las cuales:

- el régimen gaseoso en la parte alta del tubo de reaccion no es fuertemente turbulento, lo que habria sido
muy perjudicial al empujar unas contra otras las gotas producidas por el dispositivo de produccion de gotas
de producto, antes que estas gotas sean suficientemente preenfriadas como para tener una superficie
exterior suficientemente rigida (encostramiento);

- el régimen gaseoso implementado realiza igualmente una cierta agitacion que evita las diferencias de
temperatura demasiado pronunciadas entre el centro y las extremidades exteriores de la corriente gaseosa;

- se havisto que se ha realizado, segun un modo preferido, una circulacién del gas en la que el refrigerante es
inyectado en la parte alta, desciende hacia las zonas B (siendo vaporizado) para subir en el interior del tubo
de reaccion, antes de ser dirigido nuevamente hacia abajo segun las flechas F y los orificios A por efecto
venturi, etc; el gas se encuentra, de este modo, en término medio varias veces (se puede pensar
corrientemente por lo menos cinco veces) con la corriente de gotas descendente, antes de ser evacuado
hacia el exterior a causa de la sobrepresién en el interior del dispositivo:

- como se habra comprendido igualmente, la forma cénica del tubo de reaccion ilustrado aqui no es mas que
indicativo de una forma posible, ciertamente muy ventajosa. En efecto, esta forma coénica favorece el hecho
de que la velocidad del gas dentro de la parte alta (Qque se encuentra por lo tanto con las gotas apenas
formadas) es menor que dentro de la parte baja del tubo de reaccion, dando asi lugar a menos movimientos
laterales, menos turbulencias, en una parte del dispositivo en la cual las gotas son todavia fragiles, limitando
de este modo los fendmenos de agregacion de particulas. En la parte baja del tubo de reaccion, la
velocidad del gas puede ser mas elevada, ya que en esta parte las particulas han alcanzado una velocidad
elevada, éstas ya estan preenfriadas e incluso refrigeradas (encostradas) y no tendran tendencia a
aglomerarse como ya se ha destacado anteriormente.

Un tubo de reaccion paralelo, cilindrico, funcionaria segun la presente invencion bien entendida, pero habria que
ralentizar el gas en la parte alta del dispositivo y, por lo tanto, para el mismo tiempo de refrigeraciéon, aumentar a
longitud del tubo.

Asimismo, la presencia del cono de deflexion C aguas abajo es muy ventajosa pero ho es mas que una opcion; éste
permite evitar que las particulas refrigeradas aterricen directamente en el sistema de salida (cualquiera sea éste);
éste permite alimentar este sistema de salida con particulas ralentizadas, que podrian ser incluso relativamente
“blandas”, lo cual, se comprende, el procedimiento seguin la invencion evita ain mas mediante todas las medidas
tomadas aguas arriba.

El modo de realizacion ilustrado aqui es, se ha dicho, un modo preferido segun la invencion, y se han descrito bien
todas las ventajas que se alcanzan en el mismo, pero hay que notar que se pueden considerar otros modos de
inyeccion, siempre que permitan obtener esta contracorriente de gas y, por ejemplo, inyectar el liquido criogénico por
la parte de abajo —y no en la parte alta- del dispositivo, por ejemplo en la vecindad de las zonas B.

Un dispositivo tal como el representado en la figura anexa ha permitido obtener los rendimientos de produccién
siguientes.

Se dispuso de un tubo de reaccién de altura cercana a 1 metro; la materia tratada era una grasa de palma. La
instalacion ha permitido la produccién de 200 kg/hora de particulas de 0,8 mm de diametro, perfectamente
cristalizadas.
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento de fabricacién de particulas sélidas, implementado en una instalacion de fabricacién de particulas
sélidas, a partir de un compuesto liquido o semiliquido, que implementa un dispositivo de formacién y extracciéon de
gotas del producto, después una etapa de congelacion o cristalizacion total o parcial de las gotas asi formadas, en el
cual se implementan las siguientes medidas:

- se produce, con la ayuda del dispositivo de formacion, una corriente de gotas del compuesto que entra a
la parte alta de un tubo de reaccién, tubo de reaccion situado de forma concéntrica en el interior de la instalacion, y
que circula por el seno de este tubo de reaccién desde arriba hacia abajo;

- se alimenta la instalacién con liquido criogénico para crear una corriente de gas frio ascendente a
contracorriente desde la parte baja del tubo de reaccién hacia la parte alta del tubo de reaccion,

caracterizado porque se realiza la siguiente circulacion de gas:

- se alimenta la instalacién con liquido criogénico en la parte alta de la instalacién, permitiendo que el
liquido criogénico descienda, vaporizandose, hacia la parte baja de la instalacion en el exterior del tubo de reaccion,
para subir por el interior del tubo de reaccién,

- el gas que alcanza la parte alta del tubo de reaccién es impulsado nuevamente hacia la parte baja de la
instalacion por la llegada de liquido criogénico, mediante efecto Venturi, permitiendo de este modo que el gas se
encuentre, varias veces, con la corriente de gotas descendente, antes de ser evacuado hacia el exterior a causa de
la sobrepresion en el interior de la instalacion.

2. Procedimiento segun la reivindicacion 1, caracterizado porque se procede, aguas abajo del tubo de reaccién, con
la ayuda de un medio de deflexion, a la deflexion de la corriente de particulas obtenidas a la salida del tubo de
reaccion, entre la salida del tubo de reaccion y unos medios de recuperacion, salida y encaminamiento hacia el
exterior de las particulas fabricadas con el fin de alimentar estos medios de recuperacion de las particulas que han
sido ralentizadas con respecto a una situacion en la que el medio de deflexién estaria ausente.

3. Instalacion de fabricacion de particulas sélidas a partir de un compuesto liquido o semiliquido, que implementa
un dispositivo de formacion y extraccién de gotas del producto, después una etapa de congelacion o cristalizacion
total o parcial de las gotas asi formadas, que comprende:

- un tubo de reaccion situado de forma concéntrica en el interior de la instalacion en cuya parte alta entra
una corriente de gotas producidas por el dispositivo de formacién y en el seno del cual esta corriente circula desde
arriba hacia abajo;

- medios de alimentacion de liquido criogénico que permiten obtener una corriente de gas frio ascendente a
contracorriente desde la parte baja del tubo de reaccion hacia la parte alta del tubo de reaccion,

caracterizado porque los medios de alimentacion de liquido criogénico permiten obtener la configuracion
siguiente:

- se alimenta la instalacién con liquido criogénico en la parte alta de la instalacion, permitiendo que el
liquido criogénico descienda, vaporizandose, hacia la parte baja de la instalacién en el exterior del tubo de reaccion,
para subir por el interior del tubo de reaccion,

- el gas que alcanza la parte alta del tubo de reaccién es impulsado nuevamente hacia la parte baja de la
instalacion por la llegada de liquido criogénico, mediante efecto Venturi, permitiendo de este modo que el gas se
encuentre, varias veces, con la corriente de gotas descendente, antes de ser evacuado hacia el exterior a causa de
la sobrepresién en el interior de la instalacion.

4. Instalacién segun la reivindicacion 3, caracterizado porque el tubo de reaccion es de forma sensiblemente
conica.

5. Instalacion segun la reivindicacién 3 &6 4, caracterizado porque éste comprende, aguas abajo del tubo de
reaccion, un medio de deflexién, preferiblemente de forma cénica, apto para interponerse entre la salida del tubo de
reaccion y unos medios de recuperacion, salida y encaminamiento hacia el exterior de las particulas fabricadas, que
permite alimentar estos medios de recuperacion de las particulas que han sido ralentizadas con respecto a una
situacion en la que el medio de deflexion estaria ausente.

6. Instalacion segun una de las reivindicaciones 3 a 5, caracterizada porque los medios de alimentacién con liquido
criogénico realizan la inyeccion del liquido criogénico en la parte alta de la instalacion segin una distribucién anular
de orificios alrededor del tubo de reaccion.
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