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DGHD-RVH/AD Cas S.66/6
"Procédé pour recristalli-
ser du perborate de sodium®

'Memoria descriptiva

para solicitar  PATENTE DE INVENCION por oo afios

H
a nombre de SOLVAY & CIE.

+

entidad / de nacionalidad Belga

.con domicilio en 33, Rue du Prince Albert, Ixelles, Bruse-

las, Bélgica.

;
|
por: "PROCEDIMIENTO PARA RECKISTALIZAR PERBORATO DE SoDIOov

5 (Clase Internacional CO1b DO61)
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miento para recrigtalizar perborato de sodio, en parti-
cular para recristalizar perborato de sodio fino o que
tiene una granulometria fuera de las normas.

Se sabe que el perborato de sodio encuentra
un gran mercado o salida en la preparacidn de los polvés
de limpiez2 o para lavar,

Para evitar le segregacion del perborato de
sodio en los polvos para lavar es necesario mezelar, -
con los otros constituyentes de estos polvos, un perbo-
rato del cual ciertas propiedades, especialmente el pe-
so especifico, la movilidad, y sobre todo las dimensio-
nes de las particulas se aproximen al mfximo & las pro-
piedades correspondientes a los ofros constituyentes de
los polvos para lavar,

Ta incorporacidn del perborato fino en los -

polvos plantea problemas.

El perborato de sodio se obtisne en general -

por reaccidn entre el perdxido de hidrdgeno y el meta-

borato de sodio en solucidn acuosa, de cuyo medio se —
separa por precipitacién,'eventualmente con salificaw-
cidn con NaCl, después de lo cual es sometido ademds a
una filtracidn con succibn y a un secado, manipulaciones
que estdn acompafiadas inevitablemente por una produccidn
de. productos finos por destruccidn de los granos. Resul
ta de ello que el perborato de sodio crudo o bruto con-
tiene una fraceidn de productos fino, que es preciso se~
parar por tamizado,

Ademés, el perborato de sodio bruto o crudo -

puede contener una fraccidn fuera de las normas, es de-
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cir una fraccidn de proéuctos demagiado gruesos que
resultan de una aglomeracidn accidental de los granos,
la cual es necesario igualmente separar y transformar
después por molienda en un producto mds fino.

Con el fin de recuperar el perborato fino, -
ya se han propuesto diversos procedimientos, basados -
principalmente en la granulacidén de los productos fi-
nog. Sin embargo, las técnicas de granulacion son cog-
tosas y conducen a veces a productos de caracteristicas
menos interesantes,

Ia solicitante ha comprobado que no se modi-
fica la composicién granulomdtrica del perborato obte-
nido cuando se la precipita a partir de soluciones en -
las que se ha disuelto previamente perborato de sodio.

Ta recuperacidn de la fraccidn de perborato -
de sodio fuera de las normas, que resulta del tamizado
del perborato de sodio bruto, puede efectuarse por leo -
tanto por disulucidn de esta fraccion en los reactivos
de fabricacidn, y recristalizacidn en el curso de un -
proceso normal de precipitacidn.

Por lo tanto, el procedimiento que ha sido -

puesto a punto por la solicitante, para recristalizar -

o

el perbtorato de sodio fino o que tiene una granulometri
fuera de las normas, a la forma de un perborato de so-

dio cristalino cuyos didmetros de granos estdn sustan—-
cialmente comprendidos entre 100 y 700 micras, consiste
en disolver completamente este perborato en la soluciodn
acuosa de perdxido de hidrdzeno y/o en la solucidn acuo
sa de metaborato de godio, que se utilizan como reacti-

vog para fabricar perborato de sodio, ¥y en separar el -
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sulta de - la mezcla de los dos reactivos.

El procedimiento permite recuperar, bajo una

forma econdmicamente interesante, una cantidad de per-
borato de sodio fuera de las normas, que puede llegar
hasta aproximadamente 30 en peso de la produccidn de
perbvorato bruto.

La calidad del perborato de sodio precipita-
do bajo estas condiciones permenece idéntica a la del
perborato precipitado habitualmente. Esto no se veri-
fica mds que con la condicidn de que la disolucidn del
perborato de sodio en los reactivos sea completa en el
momento de su utilizacidn. En efecto, si subsisten —-
cristales de perborato en las soluciones acuosas de pe-
réxido de hidrdzenoc y de metaborato de sodio en el mo-
mento de su puesta en contacto, se aumenta en una pro--—
porcidn importante el contenido de productos finos del
perborato que precipita.

A causa de la solubilidad del perborato mucho
mayor en la solucidn acuosa de perdxido de hidrdgeno -
que en la solucidn acuosa de metaborato, es particular-
mente conveniente disolver el perborato de sodio fuera
de las normas en la solucidén acuosa de perdxido de hi-
drdgeno que se utiliza para fabricar el perborato de —
sodio,

En efecto, por tonelada de solucidn acuosa de

peréxido de hidrégeno al 20%, se pueden disolver al 202C,

348 Kg de perborato de sodio. Haciendo reaccionar 393 -

Kg de esta solucion con 607 Kg de una solucidn acuosa -

de nmetaborato de sodio al 18,5%, se obtiene una tonelada
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de mezcla de reaccidn que proporciona, por enfriamientd [
hasta 52C, un precipitado de 351 Kg de perborato de so-
dio, de los cuales 10L,5 Kg provienen del perborato -
fuera de las normes recristalizado. Ia recuperacidn co-
rresponde por lo tanbo al 29¢ de la produccidn total,

Por el contrario, por tonelada de solucidn -
acuosa de metaborato de sodio al 18,5%, no pueden gisol-
verse a 20°C mds que 48,9 Kg de perborato de sodio, —-
Cuando se hace reaccionaf esta golucidn con 12 cantidad
gensiblemente estequiométrica de pardxido de hidrdgeno -
en solucidn al 20%, no se recuperan mds que 33,5 Kg de
perborato fuera de las normas por tonelada de mezcla -
de reaccidn, o sea aproximadamente 107 de la produccidn
total, Se adoptard este ultimo modo operatorio cuando -
ge tiene muy poco perborato fuera de lag normas para re-
cielar, '

Evidentemente, se pueden combinar los dos mo-
dos operatorios, es decir disolver a la vez perborato ~
fuera de las normas en la solucidn acuocsa de perdxido de
hidrdgeno y en la solucidn de metaborato. Esta variante
estd particularmente indicada cuando se deben recuperar
grandes cantidades de perborato fuera de las normas.

Los ejemplos siguientes se refieren a ensayos
en forma discontinua; no obstante, ge sobrentiende que
el procedimiento es igualmente aplicable al caso de una
fabricacidn de forma continua de perborato de sodio.

Ejemplos.~ Bn una cuba que conbiene una solu—-—
cién acuosa de metaborato de sodio con 185 g/Kg, se in-
troduce progresivamente & la temperatura ambiente, y ba-

jo agitacidn, una solucidn acuosa de perdxido de hidrdge-
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no al 20% que corresponde a la cantidad estequiométri;'
ca. .

Se disminuye seguidamente de forma lenta la
temperatura hasta + 520, después se filtra con succidn,
v se seca el precipitado de perboraio.

El ejemplo de referencia se efectia sin di-
solucidn de perborato fino.

Los Ejemplos 1, 2, 3 y 4 dan los resultados
obtenidos disolviendo, por tonelada de solucidn aduo-
sa de perdxido de hidrdgeno, respectivemente 100, 200,
300 y 348 Xg de perboraf& de so0dio fino. EL Ejemplo 4 -
corresponde & la wtilizacidn de una solucidn acuosa de
perdxido de hidrdgeno al 20#, saturada con perborato -

de sodio a 209C; en este ensayo, se ha filtrado la so-

lucidn acuosa de perdxido de hidrbzeno saturada con per ;

borato antes de la utilizacidn, para evitar cualquier -
presencia de cristales de perborato en el momento de la
mezcla de los reactivos.

Los resultados estdn consignados en la Tabla

I siguiente.
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Ensayo de -

referencia ¥nsavo nf 1 Engayo ng 2 Insayo nt 3 Ensavo ne 4
da
o 100 200 300 348 (szfura-
cidn & 202Q)
za,
idn 677 654 634 616 507
e
n o~
323 345 366 334 393
278 301,5 322 342 351
n i
a - P
0 31,5 61 82,5 101,5
en < 0 16,4 19 26 29
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En la Tabla II siguiente, se da una compara-

cion de las propiedades fisicas de los perboratos de -
godio obtenidos segun el ensayo de referencia y segun

el ensayo 4 de la Tabla I.
Tapla IT

Ensayo de  Ensayo 4
referencia

Contenido en 0, activo, g&/Ke 102 101
10 Peso |especifico aparente en Kz/dm3 0,68 0,66

Granulometria,
i % de rechazo a: 710 um 0 0

500 um 0 1
350 um 5 5
250 mm 50 51
125 pm 93 g7
62 am 100 100

15

VDiémétro medio 250 - 250

20
Ia Tabla II muestra que los perboratos, ob- b

tenidos con o sin recristalizacidn de perborato de so--
dio fino, son idénticos.

En particular, puesto que la grnulometria de
los productos obtenidos no ha sido afectada, la propor-
2 cibén de productos finos separada por tamizado, no aumen-
ta cuando se vuelven a disolver los productos finos.

La presente solicitud que corresponde a la -

2 presentada en Bélgica con fecha 22 de Diciembre de 1966,

: ' 30 bajo el n2 P.V. 37.566, se acoge a los beneficios del -
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-NOTA -

Los puntos de invencidn, pronia y nueva, que i
se presentan para que sean objeto de esta solicitud de f
Patente de Invencidn en Espafia por VEINTE afios, son los %
siguientes: i

1.~ Procedimiento para recrigtalizar perbora--g
t0 de sodio, en particular para recristalizar perborato
de sodio fino o que tiene una granulometria que estd -
fuera de las normas, en forma de un perborato cristali-
no cuyos didmetros de granos estdn comprendidos sustan—

¥

cialmente entrs 100 y 700 micras, caracterizado porque

se disuelve completamente este perborato en la solucidn §
B " ]
acuosa de perdxido de hidrdgeno y/o0 en la solucidn acug
sa de metaborato de sodio, que se ubilizan como reacti--x
vos para fabricar perborato de sodio, y porque se sepa-
ra el perboréto de sodio que precipita del medio de reac
cidn que resulta de la mezcla de los dos reactivos, ;

2.~ Procedimiento para recristalizar perbora-

Tal y como se ha descrito en la liemoria que -
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anteceds, y para los fines que se han especificado, i
ILa presente Memoria consta de diez hojas es—

critas a mdquina por una sola de sus caras.

9 DiC. 1368

Medrid,

P.A,

Albe
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