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VESCENTES"Y,

Esta invencidn se relaciona con un nuevo procedi

miento de fabricacibn de compuéstos que entran en eferves-

5e cencia al ponerse en agua, y mas particularmente con com -
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puestos perboratos que poseen esta propledad efervescen
te.
Ciertos compuestos perboratos que ceden oxige
no al ponerse en agua 0 en otros disoclventes similares,
5 por ejemplo alcoholes, son ya conocidos. En general, -
estos compuestos se producen calentando perboratos a -
temperaturas comprendidas entre 50 y 250¢C. La conver-—
sidn térmica se efectia generalmente en calderas conven
cionales o incluso en tambores giratorios, separdndose
10, el vapor de agua @urente la conversién. La reaceidén prg

cede como sigue:

NaBOE'HEOQ Na303 + HZO ‘

donde NaB0,..H.0, representa perborato sédico monohidra-

277e72
to y BO _Na representa el producto derivado del perbora-

15, to. E1 grte anterior snsefla también que la relacién pue
de acentuarse efectuandoel calentamiento bajo vaecio o -
pasando un gas inerte y seco 0 aire sobre la masa caieg
tada para facilitar la separacién del vapor de agua.
Este procedimiento presenta serios-inconvenien
20, tes cuando se emplea & escala comercial. Entre ellos, fi
gurs el de que se destruyen cantidades materiales del -
productoderivado del perborato durante la operacidén de -
calentamiento. Esto se debe en parte a la presenciade un
sobrecalentamiento local y a la imposibilidad de separar e.
25, el agua dél gistema con la suficiente rapidez para evitar
que se acumule el agua desprendide y descomponga una por
cidén del producto final. Asimismo, en las operaciones a
gran escala se produce cierta aglomeracién debido a la -
fusidn superficial de las particulas durante la conversién

30. del perborato a su forme efervescente. Ademds, la opera-



bilidad general del procedimiento no ha sido satis-
factoria debido a un cambio de calor y control de -
temperatura muy definientes entre elrecipiente calen
tado y las particulas de perborato. Sin tal control
5. de temperatura, la reaccidén queda con frecuencia fue

ra de control y se produce una explosidndentro del -
recipiente de reaccidn. Como resultado existe la nece
sidad de un procedimiento de produceidn de estos mate
riales derivados de perboratos que evite estas difienl

10. tades y que proporcione un producto dotado de conteni
dos en "oxigeno gaseoso" uniformemente elevados.

Se ha descubierto ahora que pueden convertir
se sales perboratos metdlicas alcalinas, amdnicas o mg,
télicas alcalino~térreas en un producto derivado de per

15. borato que entra en efervescencia cuando se pone en con
tacto con agua, mediante la suspensidn de particulas -
del perborato en una corriente de gas inerte y al man
tenimiento de la distancia media entre las particulas
por 1o menos en una magnitud aproximedamente igual a -

20, 0,07 veces el didmetro de las particulas, calentando la
sal perborato mientras se encuentra en estado suspendi
do a una temperatura de 50 a 2502C aproximadamente, pe
ro inferior al punto de fumién de las particulas duran
te la conversidn hasta que se ha separado el agua for-

25, nmeda durante la conversién, y la recuperacién de un pro
ducto derivado de perborato, libremente fluido y fina-
mente dividido, con elevado contenido en "oxigeno gaseo
s0", que entra en efervescencia cuando se pone en contac
to con agua.

30. El término "oxfgeno gaseoso" sercfiere al oxi
geno presente en el compuesto derivado del perborato -



10.

15.

20,

25,

30.

que es liberado como oxigeno gaseoso cuando el compues
t0 entra en contacto con agua.

En la prictica de la presente invencién, pue
de emplearse cualguier perborato, tales como los prepa
rados mediante la reaccidn de un borato simple o com -
plejo con perbxido de hidrdgeno, por ejemplo la reaccidn
de perdxido de hidrdgeno con un metaborato, tetraborato
o0 pentaborato, o los preparados mediante regccidn de -
perdxido de hidrdgeno y dcido u 6xido bdricos, o los pre
parados mediante reaccidn de perdxido sbdico y dcido b
rico o boratos. Entre los compuestos que pueden amplear
se figuran el perborato aménico, perborato litico, per-
borato sbédico, perborato potdsico, perborato rubidico, -
perborato césico, perborato magnésico, perborato cdlcico,
perborato estréncico, perborato bdrico y perborato cine
quico, Cada uno de estos compuestos puede encontrarse -
en cualquiera de sus estados de hidratacidén. E1 compues
to preferido es el perborato sddico, que puede emplear-
se en su forma de wmonchidrgto, trihidrato o tetrahidra-
to.

El perborato anteriormente definido se muele
a un tamafio fino, preferiblemente inferior a 2mm de didge
tro, y se coloca en un reactor de tubo hueco colocado ver
ticalemente. Luego se pasa ascendentemente un gas inerte
a través del fondo del tubo a un ritmo suficiente para ~
mantener la distancia media entre las particulas por lo
menos en una magnitud aproximadamente de 0,07 veces el -
didmetro de las particulas. El gas usado para suspender
v separar las particulas ha de ser inerte respecto al -
compuesto perborato inicial y al producto final., Ejem -
plos de tales gases incluyen al argon, nitrdgeno, aire,

etc.,
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Le masa suspendids resultante puede calen—
tarse luego por medios internos o externos. El calen
tamiento interno de las particulas puede obtencrse -
calentando la corriente gaseosa inerte en flujo ascen
dente hasta que se ha alcanzado la temperatura desea-
da. Un método varianﬁé consiste en calentar exterior-
mente el reactor tubulat mediante el uso de una adecua
da camise calentadora, de manera que las particulas -~
suspendidas en el reactor sean calentadas mediante la
transferencia de calor a través de las paredes del -~
reactor. l

El calentamiento se efectda a una temperatu
rg comprendida entre 50 y 25090, de manera que se ob-
tenga un ritmo afectable de reaccidn sin una excesiva
exotermnia, La temperatura de las particulas en el reac
tor no han de permitirse nunca que rebasen el punto de
fusidn de las particulas suspendidas en aguel. Si ocu-
rre esto, las particulas se tornardn viscosas y se aglo
merardn; estas particulas serdn entonces demasiado pg
sadas para ser sustentadas por el gas suspensor.

La conversién de perborato sédico monohidra-
t0 alproducto deseado se realiza mejor a 110%¥ aproxi-
madamente, durante un periodo de 5 horas. A temperatu-
ras superiores por ejemplo de 1202C¢ y muperiores, la -
reaccién pasa a ser elevadamente exotérmica. Por consi
guiente, 8i se desea operar a estas temperaturas supe-
riores, la temperatura deberd incrementarse con la su-~
perficiente lentitud para evitar que la reaccién caiga
fuera de control.

El perfil de temperaturas de la reaccidén de-
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pende en gran medida del especifico perborato emplea
do en la reaccibén. Si se comienza con perborato sédi
co tetrahidrato, que funde a 652C, deberd usarse una
temperatura inicial de 552C aproximadamente. Seguida
mente la temperatura deberd elevarse de modo gradual
a unos 1102C hasta que se ha efectuado la conver-
sibén. durante esta conversiébn, el tetrahidrato se con
vierte a la forma monohidrgto durante la porecidn ini
cial de la reaccidn. Seguidamente, le elevacidén de -
la temperaturs por encima de 652C no funde al monohi
drato recién formado y éste puede convertirse en el
producto deseado bajo las mismas condiciones usadas
para el perborato sddico monohidrato.

Ademds de controlar la temperaturs de las
perticulas suspendidas, el contenido en vapor de agus
ambiente ha de mantenerse por debajo del punto enque
el vapor de agua descompone al producto derivado del
perborato, Es decir, el agua formada en la reaccidn,
que es arrastrada por el gas inerte, ha Be separarse
a un ritmo suficiente para evitar que el vapor de agua
descomponga al producto final. El exacto nivel de va-
por de agua que puede tolerarse varia con las diferen
tes sales perboratos y por consiguiente.hia de deter=-
minarse para cada sal. En el caso de perborato sddico,
pueden tolerarse concentraciones en vapor de agua tan
elevadas como de 20 mg por litro, sin descomposicidn
del producto del producto final derivado del perborato.

Sin embargo, en el casode perborato potdsico, han de =

“hallarse presentes concentraciones en vapor de agua -

sustancialmente menores para evitar la descomposicidn
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dgl producto finalj; concentraciones en vapor de agus
superiores a 1 mg por litro no son generalmente recg
mendables en la fabricacidn de este compuesto deriva
do del perborato,

A fin de conseguir una adecuades separacién
del vapor de agua de la superficie de las particulas
de perborato, es necesario gque las particulas diagre
gadas estén separadas por un espacio medio que sea -
por lo menos 0,07 veces aproximadamente el didmetro
de las particulas. Bsta separacibn permite gue el gas
inerte barra el agua formada durante la conversién -
sin que se produzeca ninguna acumulacidn localizada de
agua que pueda descomponer al producto final.

En la realizacidn de la reaccidn, es general
mente preferible mover el reactivo perborato inicial -
a un tamafio inferior a 2 mm de didmetro. Bsto és desea
ble porque las particulas menores permiten mejor el -
intermedio térmico en el reactor y facilitan la sepa-
racién de vapor de agua de la superficie de las parti
culas por el gas inerte en flujo ascendente. Un molido
fino aumenta el drea superficial de una muestra unita
ria del reactivo perborato y por consiguiente facilita
del cambio de calor y vapor de agua durante la siguien
te reaccidn.

El ritmo de flujo del gas inerte deberd =
ser suficiente para suspender la cargade perborato de
manera que la distancia entre las particulas sea por
lo menos de 0,07 veces aproximadamente el didmetro -
de las particulas, pero no lo suficiente para expul-

sar porciones de la carga de la parte superior del -



reactor. EL ritmo de flujo necesario para conseguir
esto variard considerablemente, dependiendo del ta-
mafio y formae de las particulas, de la densidad de -
las particulas suspendidas y de la viscosidad del

5 gas supensor. En general, un ritmo de flujo gaseoso
de 7 a 25 cm por segundo a través del reactor ha re
sultado ser satisfactorio para mantener las particu
las suspendidas y separadas entre si, como se indi-
ca anteriormente.

10, Le presente reaccidn puede efectuarse de
modo discontinuo o continuo. En el procedimiento dis
continuo, se suspende una carga del perborato en el
reactor, se trata de elevada, temperatura durante -
un determinado periodo de reaccidn, por ejemplo de

15. 5 horas, y luego se retira la carta completa. En una
operacidén continua, se afiade de modo continuo una sal
perborato a una masa de reaccidn suspendida en el -
reactor y se retira de modo continuo el producto deri
vado del perborato. El ritmo de adicidn y de retirada ¢

20. del producto se ajustan, respecto a la masa suspendi-
da, de manera que el tiempro medio de permanencia del
perborato afiadido de mncuentra dentro de los limites
prescritos, por ejemplo de 2 a 5 horas aproximadamen
te. Si sedesea, puede usarse una serie de reactores

25, conectados en wrie, de menera gue puedan efectuarse
diferentes etapas que de la conversidn a diferentes
temperaturas. Por ejemplo, la etapa inicial puede -
efectuarse a una temperatura inferior, puede realizar
se en un reactor y efectuarse porcoones subsiguientes

30. ‘de las conversiones en uno o mis reactores adicionales
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a temperaturas progesivamente mayores.

BEn una versién de la invencidn, se coloca
un dispositivo detector de humedad en la corriente
gaseosa por encima de las particulas suspendidas y
se controlala temperatura de las particulas de mene
ra que el ritmo de formacidn de agua y por consiguien
te la humedad relativa de la corriente gaseosa, no pa
se de unos limites prescritos. En general, al aumen-
tar la temperatura de las paridulas, el ritmo de la
reaccidn, y por consiguiente el de fomacidén de agua
gumente también. Asi, un método simple de control -
del contenido en vapor de agua de la atmosféra am -
biente de las particulas en reacciébn, consiste en -
controlar las tempergturas de reaccién.

Los presentes productos derivados de per
boratos son dtiles para disminuir el tiempo de diso
de materiales sélidos en agua. Por ejemplo los pre
sentes productos efervescentes pueden incorporarse -
con varias formulaciones detergentes en masas conso~
lidadas sélidas, por ejemplo tabietas detergentes, -~
a fin de dispersar los ingredientes en la masa com -
pacta répidamente cuando ests se pone en agua. El uso
de estos productos en mezcla con ingredientes, apar-
te de detergentes, entra también en la prevista uti-
lidad de los mismos.

EJEMPLO 1

Se cargaron 150 gramos de perborato sédico
comercial monohidrato, de una densidad volumétrica -
de 0,68 g por litro y de un tamafio medio de particula

de 0,1 a 0,6 mm. en una columna de vidrio de 3,2 cm
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de diametro, de un volumen de 480 cm3. La columna
tenia una camisa calentadora a través de la cual -
podria fluir un medio de cambio de calor lfiquido.
Se admitié aire en la columna a través de una place
de vidrio fritado situada en el fondo de la columna,
a razén de 10 cm por segundo para suspender la carga
de perborato. La carga aumentd de volumen despuds de
la admisién del aire deade 220 hasta 400 cm3 aproxi-
madamente. Se puso en circulacidén aceite caliente, -
a una temperatura de 1122C, a través de la camisa de
modo continuo, pars mantener la temperatura dentro
de la columna a 110¢C. La calga de perborato se man
tuvo a esta temperatura durante 5,5 horas. El contg
nido méxido en humedad de la corriente gaseosa supe-
rior fué de 17 mg por litro aproximadamente. Seguidg
nente se retiraron los contenidos de la columns y se
obtuvieron 125 g de un material libremente fluido -
que entraba en efervescencia a su contacto con agua.
Seglin andlisis, este producto contenia un 9,56% en -
peso de oxigeno gaseo0so,
EJEMPL.O 2

Este ajemplo se efectud en un reactor de
457 milimetros de didmetro, de 0,75 metros de altura
y provisto de un fondo cénico. El reactor tenia una
entrada de aire en el vértice del cono y una camisa
calentadora que rodeada a la porcidén cilindrica del
reactor. Se pasd aire seco ascendentemente a través
del reactor a una velociead de 0,105 metros por segun
do en la porcién cilindrica del reesctor. Luego se¢ car

garon en éste 45 kilos de perborato sédico comercial
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monohidrato, Se puso en cireculacidn un fluido calenta
dor, a una temperatura de 1102C, a través de la camisa
de modd continuo, para mantener la carga de perhorato
suspendida e una temperatura de 1052C. La reaccidn se
continud durante 2,5 horas. Seguidamente, se obtuvo -
un material libremente fluido que entraba en erfeves-
cencia al formar contacto con agua, cuyo producto poseia
un contenido en oxfgeno gaseoso del 6,0% en peso.
EJEMPLO 3

Se praparé un reactor con una columng en -
vidrio de 2,54 cm de didmetro y un volumen de 400 ml.
ma columna tenie un serpentin calentador de alambre de
cromel enrollado alrededor de su superficie exteior. El
gserpentin se aisldé contra pérdida de calor por medio de
una cubierta de amianto. Se pasé aire seco y libre de
dibéxido de carbono ascendentemente a través de una pla
ca de vidrio fritado situada en el fondo de la columna,
a una velocidad de 10 cm por segundo. Seguidamente se cal
garon 100 g de perborato potdsico (contenido en oxfgeno
activo del 12,7%) en la columna. La corriente de aire -
superior se pasé a través de un filtro para la separacién
de polvo y luego a un detector de humedad. Una corriente
eléctrica dirigida al serpentin calentador fué regulada
manualmente con un transformador de voltaje variable, -
de manera de que la temperatura de la carga fuese elevag
da léntamente sin exceder de un contenido en humedad de
1 mg por litro aproximadamente en la corriente gaseosa
superior. Despuds de una reaccidén de 4 horas, se alcanzé

une, temperatura final de 1602C. Luego se separd un pro

‘ducto libremente fluido que entraba en efervescencis al
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formar contacto con agua; segun andlisis, presentaba un
3,07% en peso de oxigeno gaseoso,

EJEMPLO 4
Se repitid el procedimiento del ejemplo 1 sus
5o tancialmenté del mismo modo, usando cargas separadas de
perborato magnésico y perborato aménico. En cada caso se
obtuvo un producto libremente fluido que entraba en efer

vescencia y liberaba oxigeno al formar contacto con agua.

10. Descrita suficientemente la naturaleza del in-
vento asi como la manera de realizarlo en la prdctica, de
be hacerse constar que las disposiciones anteriormente in
dicadas son susceptibles de modificaciones de detalle en
cuanto no alteren su prinéipioc fundamental. También se ha

15, ce constar que el invento corresponde a una solicitud de
patente presentada en norteamerica con'fecha 30 de sep~-
tiembre de 1965, bajo el nimero 491.810 acogiéndose por
tanto a los beneficios que conceden los Convenios Inter-
nacionales en vigor, siendo lo gue constituye la esencia

20, del referido invento y por 1o que se solicita Patente de
Invencidn por 20 atios en Espafla sobre "Procedimiento de
fabricacidén de perboratos efervescentes", caracterizdndose
por lo siguiente:

l.- Procedimiento de fabricacidn de perboratos

25. efervescentes caractcrizandose porque comprende una sal -
seleccionada entre el grupo consiatente en perboratos amé-
nicos, perboratos metdlicos alcalinos y perboratos metdli-
cos alcalino-térreos, en un productoderivado de perboratos
que entra en efervescencia y libera gas oxigeno al formar

30. contacto con agua, por suspensién de particulas de la ci-
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tada sal en una corriente de gas inerte y por manteni-
miento de la distancia medis entre dichas particulas en
una magnitud por lo menos igual a 0,07veees aproximada-
mente el didmetro de dichas particulas, calenténdose las
5o mencionadas particulas mientras se encuentran en estado
suspendido a una temperatura de 50 a 2502C aproxinadamen-—
te, pero inferior al punto de fisidén de tales particulas,
durante la conversién, hasta que ha sido retirado el agua
formada durante la conversién y recuperandose un producto
10. derivado de perborato, libremente fluido y finaménte divi
dido, que entra en efervescencia cuando forma contacto con
aga.
2.~ Procedimiento segin lareividdicacidn 1, ca-
racterizandose porque el contenido en vapor de agua del -~
15, 228 inerte que rodea a las particulas de sal suspendidas
es suficientemente bajo para que no descoumponga al produc
toderivado de perborazto.
3.- Procedimiento segin la reivindicacidn 2, ca
racterizada porque el contenido en vapor de aguadel gas -
20. inerte no es superior a 20 mg por litro.
4.~ Procedimiento segin la reivindiéacién 1, ca
racterigada porque dicho gas inerte es aire,
5.- Procedimiento segin la reivindicacién 1, cg
racterizada porque la citada sal es calentada a una tempersg
25. tura de 50 a 1102C,
6.~ Procedimiento segun lareivindicacidn 1, ca-
racterizada porque en el que la citada sal e¢s perborato
sédico.
T7.= Procedimiento de fubricacidén de perboratos
30, efervescentus, tal y como queda sustancialmente descrito

en lg presente liemorisg : ’ _ o
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