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PATENTE DE INVENCION

MR ¥O0ORTIA DESC ==IPTIVA
sobre:
" Un mrocedimiento vpara la fabricacidn de percarbonato

"ebd 1co™.

Solicitantes: B, LAPORTE LINITED, domicilisdos en Kilngswsy,

Luton,Bedfordshire, Inglaterra,

El presente invento se reflere a la fabricac 1én
de percarbonato sbédico.

Ya se han propuesto varlos procedimlentos para la
febricac16n de percarbonato sbédico , entre e€llos el que
ce describe por ejemplo en ls memorla descriptiva de la patente
ingless n2 502.31¢,

Kl presente invento tleme por objeto proveer un
procedimiento perfecclonsdo para la fabricecidn de percarbonato
sbdlco gue posee determinadas vents jas segun se describiré
a coantinuacli én,

Con dicho objeto, el presente Invento establece
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un vrocedimiento ciclico para la fabricaclén de percarbo-

nato sbdico en sl gue sc afladen perdxido de hidrogeno y
carronatc *8dico eimulténea o alternablvamente, en pequeiias
ecantidades, al 1liguido o lejis madre desde una precipita-
cidn orévisa.

En la fabricscién de percarhonato =édico segun
el proced imlento de la presente invencidn el carbonato
sddico y el perdxido de hidrdgeno se afladen, de
preferencila, er la provorc ibn requsrida oor la férmula
2N82302.5520 s pero la solucidn puede contener un exceso
11mitago de iarbonato sédico puesto gue éste reduce
la solutilidad del percarhonato sbédico fornado y
permite que se efectle la-precipitacién a partir
de soluciones de oxigeno més diluidas. Il exceso de
carbonato 28dico se mantiene durante todo el ovroceso
de fabricszcidn,

En el procedimiento de la presente Invencidn
el percerhonato de m» dio se prccipita de soluclones de
oxigenc vrelativamente diluidas disminuyendo de este
modo las pérdidas debidas a la descomposicidén., La solubi-
1idad del percarhonato =édico puede reducirse todavia
mids mediante ls adicidn de cloruro de sodio u otra sal
metédlica alcalina, tal como sulfato de¢ sodlc con o sin
presencla de un €xceso de carbonato de sodlo como queda
citado anteriormente. K1 exceso Sdvtlmo de carbonato
2bdico c€ ha Jeseubiecrto ser entre 40 y 60 grs. por
1itro de solucidn ademés del equivalente &l Hzo basado

~

en la proworcibn 2Na C05'3H202‘

2
Se puede trabajar con mayor exccso de carbonato s&di-
co,perc esto afecta a las propledades de filtracidn del producto

finzl., Tambien exXlste tendencia por ls naturalcza granular
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deloroducto & deteriorarse si el exceso de carbonato sbdico
auments., T1 deterloro en la naturalezas granular del wrecipitado
ge traduce en centidades gsumentadas de lejla que son retenildas
por el precinitado y dan luger 2 un aumento de pérdldas de
oxigeno durante €l secado con un aumento en la cantidad de
#41idos otros que €l percarbonato sédico en €l producto

final,

S¢ ha descublerto que 1z 8dlc 1b6n de establliz adores
usuales es beneffclose v gque era mejor afladirlos con el
perbdéxido de hicdrbgeno y el carbonato sbdico en cantidades
proporclonadas. Tamblen se ha descublerto que en el presente
procedimiento la utillizacidén de silicato de sodio como estabi-
lizadpr ez preferlible al sulfato de magnesio o al trisilicato
de magnezio., K1 silicato de sodio resulta un producto
mejor y mhs estable con un elevado rsndimiento. La composi-
cién del silizato de sodlo tiene poca importancia relativa-
mente y las solvclones de éilicato de sodio con proporc lones
de béxido de zodio (Nago) a silics (Siog) qug varian de 1 : 1 =&
1l ¢ 3.4 pueden utilizarse de manera iguse lmente satisfsctoria.
%1 factor imvportante €2 estandardlzar la cantidad de SiO2
afligdida. Be nrecico euplear ung cantldad de silicato de éodio
que entre en un orden especiflicedo pare obtener los resultados
mas satisfactorios con respecto a la eficacla y naturaleza
granular del woroducto. Se havdescubicrto quc eg conveniente

expresar la cantidad de giliceto de s0dio qQue s de afizdirse a

la vroduccidbn en términos de gramos de 8310, por litro de t
verbdxldo de hidrbgeno de 10 mol. de concentracibn, es decir, :
340 pramos H202 por lltro de solucibén. Se ha averiguado

Que para obtener los resultados mas satisfactorios la cant idad

de silicato de sodio deberé estar dentro del orden de 6 gramos
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27 gramdés de S105 por litvo de 10 mol. &¢ ‘
bidroreno, Paps dlferentes conc entraciones de peréxido gde
hidrogeno la ecsntidad 7. =11irato afiedida estéd basads en las
centidades sntes mencionadas. Por ejemplo, sl la centldad
stendsrd A ¢1lic2¥0 o 8 v 1w se 7lja en 12 gramos de 8102
por litro de 10 mol. (34%) perdxido de hidrbgeno entonc es
cuando se utllicen 50% de perdxido de hidrbgeno, ¢l sillesto
g0 ~-mf 2104 aramos 8102 por litro Ce perbrido de higré-
geno f0%. La nrovoreidn de 310 para el oxigeno 2vrovechable

s mMmOr concircn fente, Lo miewmp fn anhos ¢8S0S. Después de

las do2 priweras sdiclozes perédxido de nidrbgeno, sllicato de
sodlo v ravbonato sb6dlco, puede suceder gue no Se forme
precinltado de percarhonato ebdico, sino un preclplitado silfceo
cclatinoso senarsdo, que es indeseable: pues tlende a
veriudicar la netvralezs granular y las propledades flltrantes

dcl rrecinitsdo Tinal. Por esta razén la adic 16n de silicato

de sodio puede aplazarse hasta la tercera adleidn de perdzido

o7
o

hidvégeno, v la cantidad afia?1da en cada adicién

ustarse convenienterente. Se ha descublerto gque e° mejor

adicionar cl estenriliz ador al mismo tlewpo Que ge e2dic ionan el

A
C 1

perdxido de hiérégeno v €l carbonato sbdico y =i se¢ adopta
de adicibn
el mftodo/cimulténeas €l estshilizador deheria afiadirse bien
sea a intervalos regulesres durante la fabricacidn o mezclarle
irectamente con €l verdxido de hidrdgeno. Cvando se utilicen
soluciones de perbxido de hidrdgeno de alte conc en tracién,
Do)y 60% e€s recomendegble que €l silicato de sodio se
atisda Airectamente & la farricacldén y ho se mezcle con la
gsolue16n concentrada 3¢« nerdxido de hidrégeno. Lsto evita la
formacibn de un preciplitedo gelatinoso que tiepne lugar cuando

se mezclan una solucidn concentrads dc verdxido de hidrégeno

y sllicato de sodlo, Cuando se utlillcen estghilizadores del
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tipo silicato, la lejla dehe estar clara y substancilaslmen te
lihrec de wreclivnitado =s1liceo antes de gue virelva a utlllzarse,

95, Taembien se ha descublerto que la adlcidn de
metafosfato de sodio afecta favorablementc¢ a la naturaleza granuls
del nrecinitado. La cantidad de meta fosfato de sodliophadida
a la leiilg madre se ~uede reducir segun la marcha del clclo.
Tamblen se he averiguado gque €l perédxido de hidrégeno puede

100. afiadirse hasta en las mds elevades concentraciones gque pueden
preperarse, Bl procedimiento se presta a la utilizacidn de
soluciones de verdxido de hidrdgeno de elevada concentraciédn,
por eiewplo, 60%, reduciendose de este modo la cantidad de

K lejia madre gue Aebe vechazarse deblido al exceso de volumen.

, 105, Tl 1iquido madre se filtra o clarifica antes de volver a

ﬁ utllizerse., S1 las adiciones de perbxido de hidrogeno y de

carbonato abddlco eon slternas entonces la bése de las adiciones

deberd cer tel que 1la cantidad de carbonsato sbédico afladido

de una vez no decherd exc eder de 20 rrsg. por litro con la

110. cantidad est equiomé&trica de verdxido de hidrbmeno des més
de admitir por exceso carbonato sddico psra mantener la con-
centracidén v la cantidad especifica de establlizador. Esto
ssecura la nstursleza granular del producto ; si se afiaden més
de 20 #vrs, por lltro entonces la natureleza granular del

115. ©vercarbonato se perjudica, Como se ha dicho anteriormente, es

conven i ente que haya 40 grs. de carbonato sbédico por litro
como minimo.
E1l procedimiento puede llevarse s cgbo con solu-
cilones que contengan diferentes concentraciones de cloruro
120. séd ico, pero para reducir las pérdidas debidss a la éescompo-
sicidn de oxigeno, es mejor realizarle con concentraclones

de 200 - 280 grs. de cloruro s6dico por litro. El contenido

de clorrro cédico tieme un mapel importente en el rendimiento
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v estebilidad del mroducto final Ohservese en 1la slrulente tabla:

125. Contenddo en la solucién Resultedos,
Nanl Rrceso Pérdidaes de oxigeno Rendiriento en
- durente la fabrica- oxigeno como
Grs/litro 8,00 cién. percarbonato
Grg/l tro himedo.,
130, 270 41 1.0% 99.0%
200 39 4,2% 92.5%

100 38,7  B8.1% 84.3%

De anfdloga menera 81 el contenido en clorwro
de s0dio de la solucidn aumenta sobre la cifra midxima dada
135, anteriormente, le calldad del mrecipltado vuelve a
deteriorarse. Ia concentrac 16n de sal de la solucién puede
acondic lonarse ys sca ;wziédicamavte durante la fabrlcsc 16n
0o al Final dc la misma, siendo este ultimo pesrticulavmente
convenlente para elevadss concentraciones de soluc iones de
140. neréxido de hidrbg o en las que la cantidad de dilucidn es
pequelia,
®l ecarbonato sbdico puede afisdirse bien séa en
forma anhidra o en una de las mbdificaciones cristal 1zadas.
En la Gltime form es mweferlble afiadirle como finos
145, e¢ristales, E1l procedimiento pued. ejecutarse satlsfac torla=-
mente 8 temperaturas normales, por ¢jemplo, por encima de las
gue generalmente se utilizan en la fabricac 16n de percarbonsto,
Puede llevearse a cabo , wor eiemplo, hasta a temperaturas
tan el evadas como 252 G,
150, El procedimiento de la presente invencidén tlene
numerosas venbs jas. Por elempnlo, se obtlene una econonmlia
de materisles ,las pérdidas debidas a la descompoaicidn se
reducen 8 un minimo, mientras que el mwocedimlen to no
requ lere refrigerscibdn eSpaéial y pusde llevarse a cebo

155, a la temveratura normal de la hebitsacidn y sun hasta unos
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25¢ (., mientras que las propiedades y calidad del percarbonato
=ddico obtenido gon satisfa ctorias en todos los gspectos,
Tambien el wrocedimiento de la wesente invenc 1én permite
efectuar un gren numero 8¢ adlciones debido & la calidag
170, granulsr del nroducto. 8e ha commpobado gue e€s posible
efectuar hasta 18 adiciones de 89 1lbs, de perdxido de
ridrégeno de 30.4% para unlciclo de trabajo de 500 gallones,
4l llevar & cabd el presente inventlfcon
arreglo & una disposicién preferente, se atiade la cantidad
155, requerids de metafosfato sbddico a 1la lejia madre
clara desde uns fase prévia y la tenperatura se ascondiciona
de modo que no sea menor de 152 C, Las dos orimeras
adiciones de carbonato sédico y perdxido de hidrbgeno
pueden hacerse sin adicién de silicato sdbdico. Las adiclones
170. subsiguietes consisten en cantidades proporcionadas
de carbonato sbdico,perdxido de hidrdgeno y sillcato sbédico,
meze 14ndose estas dos Qiltimas juntas cuando se utillcen
haijas concentrsciones de perbxido de hidrbgeno.
Las sdiciones vueden hacerée con cinco minutos de intervalo.
175, E1 tiemmo entre cads adlciédn depende de la cantidad de
peréxido de hidrégeno y cartbonsto de sodio afiadids en cada
adicién, Serun se ha dicho anteriormente la centiddal
mlxima de carbonato sb3 ico afiadide no deberé cxceder de
una cantidad equivalente de més de 20 grs. Na2COS por
180, 1litro., Para tel cantided se ha sveriguado que el intervalo
entre adliciones debe ser de clnco minutos, Pars adlciones
menores se ha visto gue €l intervalo puede rcdiucirse, pero
que no deberd ser menor de dos minutos. Durante la
febricacidbn ls tempersturs puede elevarse hasta 222 C. ¥

185, mentenerse en ests cifra hasta que se efectla la edicibn
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la mezela
final de sal. e filtra desnués/con o sin refrigeracidn,

mr ejemplo a 152 0.

Los siguientes ejemplos ilustran €l modo
en que el mocedimiento objeto de la invencidn puede
llevarse a la nréctica.

1.- 450 gallones de una solucidn de la composl -
¢1én sigulente: 250 grs. de NaCl por litro, 40 grs. de
¥a CO_ por litro y 2.5 grs, de oxigeno aprovechable por
litro 2e echaron en una tina de 700 gallones de capacldad
provista de un agitador marchando a 36 r.p.m. A esta
solucidn, cuva temperestura era de 152 C, =e afladleron 7 onzas y
media de matafosfato de sodlo. Al cagbho de un psrlodo de uno o
dos minutos se siiadleron 89 1lbs, de perbxido de hidrbgeno que

contenla 30.4 grs. de H20 por 100 mls,, 0,5 gallones

2

de silleato de sodio (Na 0.3.2.8102) solucibén de 6802 Tw.,

2
¥y 58 1lbs, de cerhonato sédl co snhidro. Le mezcla cargada

se agltd durante 3 minutos después de lo cual se efectub

una nueva adiciébdn de 89 1bs del antedicho Haog’ 0,5 gallones
de la exnresads solucibn de gllicato de sodio y 561bs. de
carbonato sddico anhildro, en un periodo de 1 a £ minutos,

La mezcla cargada se agitb durante 3 minutos y las adlelones
de perbdxido de hidrbgeno, silicato sbdico y carbonsto sbdico
tuvieron lugar como queda dicho anteriormente hasta llegar

& un totsl de 12 adiclones., El percarbonato sédico se separd
como unn precinitedo granular y no hubo signos de descomposi-
c¢lén durante el vwrocedimiento. Se aumentd gradualmente la
temperatura, hasta despues de 1ls cusarta adicibén en gue 1la
temperatura era 2292 C. La mezela se mniuvo a esta tempera-
turas durante ¢l resto del procedimiento. Des més que se

completaron les 12 adiciones, se siigdleron 250 libras de sal

comin y para reajustar la concentracién de NaCl que habla
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disminuido debido ala d1llucién durente el wocedimiento. La
mezcla e enfria a 152 £ y se filtra por medlo de una ¢ entr ifuga, -
El prodvcto filtrado después de clarificaciédn se utiliza pars
220, vpreparar otra carga de percarbonato ce sod io del modo descrito
snteriormente, mientras que el residuvo himedo de percarbonato sddi«
co que contiene 11,3% de oxigeno aprovechable, se seca sin
descomposicién pars dar un polvo fino, granular, fluido
estable Qque contlene 13.3 de oxigeno aprovechable.
225, La eficacla de la recuperacidn de oxigeno como pércarbonato
de sodio fué 1zual a 96%. El oxigeno amrovechable presente
en la solucibn sl ccmenzar el proc edimiento representa la
solibilidad del percarbonato sédico en una =soluciédn
de clorwro de sodlo y carbonato de sodlo de las concentreciones
220, dadas ya la temperatura de la filtraecién m évia,
Ze= O0C gellones de lejie madre de una prec ipita-
. cibn prévia fueron vertidos en una tina y se sfisdieron 9 onzas
. de metafosfato sbébdico. Despues se actfia de 1déntica manera
que en el ejemplo 1, efectudndose
235, 11 sdiclones de 57 1bs de perbxido de hidrbdgeno
60%. ~.
11 adiciones de 58 1lbs de¢ cenizas de sosa.
11 adiciones de 3 1/2 cuartillos de soluciédn
de silicato de sodio (1.30 Sp.Gr)
240, Des méS que se han efectuado 11 adiciones, se atfiaden
154 1bs, Ae c].orﬁrc ebdico. Despues de rcfrigeracidn a 15¢
C., €l nercorhonato S¢ filtra por medio de une centrifuga y se
seca., =1 percarhorato de sodio seco contiene 13.74% de oxigeno
aprovechsble con un rendimiento de oxigeno como percarbonato

245. de Sodio de 97.5590
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Desorita suficientemente la naturaleza del Invento,
asi coro la mencra de reallzarlo e la préetica, debe hacerse
constar gue las disvosicliones anteriormen te indicadas son
susceptibles de modif lcaciones de detalle, en cuanto no
altere su principlo fundamental. Tamblen se hace constar

gue dicho invento corrcspondec s una pet ente nresentada e

Inglaterra con fecha 9 de¢ agosto de 1943 n? 12830/43,acoglén-

dose, por lo tanto, a los benefic los que conceden los
Convenios Intevnac ionales en vigor y slendo lo que constituye
la esencie del referido invento y por lo gue se olilcita

patente de invenecién,por veinte afios en Espafia: "Procedimlento
para le fahricselédn de percarbonsto 8b6dic o"; caracterizéndose
por lo siguiente:

12,~ Procedimiento para la fsbricac 16n de percarbo-
neto sb6dico caracterizéndose morque el perdéxido de hidrbdgeno
y el carbonato de s0dio se afisden simulténea o alternativa-
mente en pequefias cantldades de la le jia madre de una precipi-
taclén worévis.

29 - Procedimiento segun reiv indicaciién is,
caracterizéndose porque €l carbonato de sodlo y el peréxido.
dehidroreno Se afisden en las wroporciones requeridas por la
5.5H202.

32 ,- Procedimiento segun reivindlcecion 1, carac-

Férmula 2N3260

3

terizéndose porque 21 carhonato de sodlo se aflade en unsa

proporel én en excego de lg requerida por la férmula
BNagC0y . 3H50, estando comprendido este exceso entre 40 y
80 grs, por lit-o dz =o0lucibn .,

42,.- Procedimiento segun una cualqulera de las

reivindicacliones precedentes, cara~terizandose pordque el

ellicato Je sodio se utiliza como estabiliz .dor.



l* ' 15?582 ' \%;358"\“’- | e ,a,:

, - )\

52, - Procedimlento segun una cuslqulers ae ias
retivindlcaciones precedentes caracterizfndose porque la soluc idn
contiene entre 200 y 280 grs; de cloruro de sodlo por litro.

280. 82 ,- Procedimiento segun una cualgqulera de las
relvindicaciones precedentes carsac terizéndose porque tambien

- se afiade metafosfsto sbdico a la le jia madre.

72, - Procedimlento segun queds substencilslmente

desc~lto con referencla a los eierplos que se menc lonan.

285, 82,- Procedimlento segun gueca substaﬁcia]mente
descrito v relvindicado en cualquilers de' los puntos anteriores,

. "Un procedimiento vars la fabricsc 1én de percer-

- bonato cédico™; +tal y como queda substenc izlmente descrito

§‘ en la present emorla que consta de once hojas escritas a

200, mAquins vor una sola carsa.

Madrid 21 de septiembre de 1944,

B.LAPORTE LIMITED.




	Bibliographic data
	Description
	Claims



