molienda

Monitorizacién y control de la temperatura
del proceso de molienda
con el MM 500 control

n punto aparentemente trivial pero potencialmen- mente se colocan sobre placas térmicas para su atemperado

te desafiante en un proceso de homogeneizacion (Figura 2). Como los recipientes de molienda estan en contacto

de la muestra es su estado original. La preparaciéon metalico con las placas térmicas, el calor se transfiere de mane-
de muestras en molinos de bolas, por ejemplo, se basa en el ra efectiva desde o hacia estos recipientes. Las placas térmicas,
mecanismo fisico de impacto y friccién. Estos dos mecanismos a su vez, son atemperadas por un fluido térmico.
implican un proceso de calentamiento que plantea un serio
problema para los materiales termosensibles. El MM500 con-
trol es el primer molino de bolas de laboratorio disefiado espe-
cialmente para procesar materiales sensibles a la temperatura.

El MM 500 control monitoriza y controla la temperatura del
proceso de molienda. Con su méxima frecuencia de hasta
30 Hz es un potente instrumento para los procesos de molien-
da seca, humeda y criogénica. Ademas, el MM 500 control
presenta un concepto innovador para la refrigeracién de las
muestras. El intervalo de temperatura cubre un drea de -100 a
100 °C, proporcionando nuevos enfoques para el enfriamiento
de la muestra y la molienda criogénica (Figura 1). jIncluso el
calentamiento de la muestra es posible!

Figura 2: Concepto de refrigeraciéon basado en placas térmicas;
En el MM 500 control, el material se procesa en recipientes de la muestra se procesa en recipientes de bloqueo por tornillo
bloqueo por tornillo, Retsch Screw Lock Jars, los cuales simple- -Screw Lock Jars- que son montados sobre las placas térmicas

MM 500 control
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Figura 1: MM 500 control y su intervalo de temperatura de funcionamiento, relacionado con el resto de molinos de bolas con refri-
geracion por agua, sin refrigeracion o con refrigeracion con nitrogeno liquido
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Las innovaciones técnicas y el avanzado disefio del MM 500
control ofrecen prestaciones completamente nuevas (Figura 3).
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Figura 3: Beneficios clave y caracteristicas unicas del MM 500
control / 1: diferentes posibilidades de configuracion; 2: moni-
torizacion de temperatura, 3: recipientes de bloqueo por torni-
llo, 4: placas térmicas, 5: tecnologia cryoPad (cada apartado se
explica con detalle en el texto que sigue)

1. Diferentes configuraciones:
El sistema innnovador de tubos internos permite utilizar tanto
nitrégeno liquido como cualquier otro fluido térmico para el
atemperado de la muestra. La refrigeracion puede realizarse
tanto con un criostato estandar como con un tanque de ni-
trégeno. Por primera vez también se pueden alcanzar tempe-
raturas criogénicas sin necesidad de utilizar nitrébgeno liquido.

2. Monitorizacién de la temperatura:
Las temperaturas de las placas térmicas se muestran en el
display continuamente durante el proceso de molienda,
proporcionando informacién valiosa sobre el desarrollo de
la temperatura dentro de los recipientes.

3. Recipientes de bloqueo por tornillo:
Los recipientes de bloqueo por tornillo permiten un facil ma-
nejo de las muestras y un alto rendimiento mediante el uso
de dos recipientes simultaneamente con un tamano de hasta
125 ml cada uno. También hay disponibles recipientes de mo-
lienda de ¢xido de zirconio y de carburo de tungsteno.

4. Placas térmicas:
Permiten la refrigeracion indirecta de la muestra y su calen-
tamiento en el intervalo =100 ++100 °C.

5. Tecnologia cryoPad:
Si se utiliza nitrégeno liquido para el atemperado, el mo-
lino debe ampliarse con la extensién opcional disponible
cryoPad. La tecnologia cryoPad permite por primera vez se-
leccionar y mantener una temperatura especifica de enfria-
miento para el atemperamiento. El &rea accesible que utiliza
nitrégeno liquido para la refrigeracion cubre un intervalo de
-100 hasta 0 °C, en pasos de 10. El sistema patentado PID

(proporcional-integrado-derivativo) del cryoPad controla el
flujo de nitrégeno liquido a través del sistema de tubos y re-
gula de manera eficaz la temperatura de las placas térmicas.

El MM 500 control ofrece beneficios Unicos para el manejo de
los procesos sensibles a la temperatura. Con este equipo no es
necesario el incbmodo preenfriamiento de muestras o pausas de
molienda que consumen mucho tiempo. Independientemente de
cualquier industria especifica, se identifican cuatro objetivos dife-
rentes que requieren enfriamiento / calentamiento de muestras:

1. Preservar sustancias para su andlisis

Los materiales pueden cambiar su estructura fisica o qui-
mica si se calientan a temperaturas elevadas. Esto significa
que el analito de interés no es el mismo que antes de la pre-
paracion de la muestra. En muestras volatiles o sustancias
que puedan evaporarse a elevadas temperaturas también la
cantidad de analito puede verse notablemente modificada
por el desarrollo del proceso de calentamiento.

2. Fragilizacion

Los materiales ductiles y pegajosos deben ser fragilizados
para su homogeneizaciéon en molinos de bolas. No todas las
muestras requieren temperaturas de -196 °C como las que
se alcanzan con nitrégeno liquido en molinos tipicos criogé-
nicos. EIl MM 500 control ofrece una opcién conveniente y
segura de enfriamiento con un alto rendimiento con tempe-
raturas por debajo de =100 °C.

3. Molienda en humedo por debajo de la temperatura ambiente
La molienda nano se realiza tipicamente en procesos de mo-
lienda humeda a altas frecuencias / rotaciones por minuto. Los
resultados que necesitan altas energias no suelen requerir tem-
peraturas por encima de los 80 °C. Si los recipientes se enfrian
con un fluido térmico no es necesario hacer pausas en la mo-
lienda para enfriar y continuar con el proceso posteriormente,
véase el ejemplo de la Figura 5. La temperatura en las placas
térmicas se controla y monitoriza durante todo el proceso. La
toma de submuestra para comprobar el tamafo final durante
el proceso es mucho mas facil que en otros equipos.

4. Mecanoquimica

La mecanoquimica y los procesos de aleacién mecanica re-
quieren una energia para iniciar o intensificar las reacciones
guimicas del material o la formacién de mezclas de material.
El calentamiento activo del recipiente puede mejorar consi-
derablemente los resultados de las reacciones quimicas. Por
otro lado, la regulacién de la temperatura del MM 500 con-
trol también puede usarse para mantener el nivel de tem-
peratura seleccionada durante todo el proceso y, por tanto,
permitir el control de la formacion de derivados quimicos.
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Figura 5: tamano final y desarrollo de la temperatura en un
proceso de molienda en himedo en funcion del tiempo; los
recipientes son enfriados con agua, la cual se suministra por un
enfriador programado a 4 °C y la temperatura permanece por
debajo de la temperatura ambiente

Material

productos farmacéuticos

Los materiales que se ven afectados por el desarrollo del calor se
encuentran en casi todos los campos de aplicacion. Agricultura,
biologfa, quimica, plasticos, ingenierfa, reciclaje, productos far-
macéuticos, industria alimentaria e incluso geologfa muestran
una necesidad de enfriamiento de las muestras (Tabla 4).

El Mixer Mill MM 500 control es una verdadera primicia mun-
dial: es el primer molino de bolas de laboratorio de alta energia
gue permite monitorizar y controlar la temperatura durante un
proceso de molienda. Este molino ofrece nuevas perspectivas
y posibilidades para la homogeneizaciéon de muestras de ma-
teriales termosensibles, molienda criogénica o en procesos de
molienda en humedo en el campo de la mecanoguimica.

www.retsch.es/mm500control

Sustancia sensible a la temperatura

p. €j., ingredientes farmacéuticos activos (API)

alimentos (frescos, grasos)

p. €., ingredientes alimentarios, aromatizantes, vitaminas

materiales vegetales

p. €., pesticidas, aceites etéreos

polimeros

p. €j., plastificantes, hidrocarbonato poliaromético (PAH)

celulosa

p. €j., color

muestras bioldgicas

p. €j., proteina, aminoacidos

rocas, suelos

p.ej., materia organica

Tabla 4: Ejemplos de materiales termosensibles; para cada tipo de material se muestran sustancias que se ven afectadas por el desarrollo de calor
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