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Este invento ge refiere a un procedimiehto Para Prow-
parar perborato sédico de baja densidad voldmica.
Se sahe que el perborato sédico se puede producir
por la reaccién de metaborato sédico y perdxido de hidrégeno
5e y que este compuesto se puede utilizar en productos detergen-
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tes. Muchas formulaciones delergentes contiensn componentes
deshidratados por aspersién con promedios de tamafic de par-
ticula del orden de aproximadaments 30 a 40 mallas y densi-

dades volimicas de aproximadamente 0,3 g./¢c. Se¢ producen

por aspersién de une solucién liquidas o suspensidn acuosa a

través de una zona caliente, recuperando particulas sueliass

de componentes detergentes. Cuande estas pariiculas Qeshidra-
tadas por aspersién se mezclan en seco con perborato sodico
para formayr las formulaclones de detergentes, 1os compuesios
de perborato normal se segregan de la formulacidén debido a
que: normalmente tiene une mayor densidad volémica (0,70-0,8%
g/ cc) y ademés a causa de su tamafio de particula extremads-
nente pequefio, normalmenie inferior g 60 mallas. Esta situaci®:
se ve ggravada adicionglmente por la elevada fragilidad de =l-
gunos de -estos productos de peﬁboiato. 0 sea, las particulas

se desmenuzan durante la elaborscidén y menejo produciendo adn

 partfculas mds finas, que aumenta adicionalmente el problema

que supone lg segregacidn de estas“particulas.

En un intento para resolver esta diflcultsd, se han
propues%os diversos métodos para producir perborato sddico de
baja densidad. Uno de dichos métodos se expone en la patente
briténica 1.015.835 Publicada el 5 de enero de 1966, e la
cual se disminuye la densidad del perborato sédico aumentando
la relacién molar entre el peréxido de hidrdgenb y metsbvorato
s6dico utilizado en la preparacién del perborato sddico. Este
proocedimiento se lleva g cabo a temperaturas esencialmente heo-
jas del orden de 10-159C, para producir glébulos porosos de
perboréfo sbédico.

4 pesar de que este producto de perborato sbédico se

congidera uns mejora respecto al perborasto de técnicaz ante-
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riores, experimenta no obstante el inconveniente de tener
que ser producido e temperaturas sensiblemente bajes, Vv.g.
10 & 152C. y ofrece solamente mejoras marginsles en fragiii-
dad. Como resultado, siempre se ha deseado disponer de un
nuevo procedimiento pare producir perborato sddico que pu~
diera llevarse a cabo virtuslmente a la temperatura del am-
biente, o superior y que produjera un perborato sddico con
el tamafic de particula deseado y densidad volimica convenien-
te para uitilizarse e£ formulaciones de debergente y que no ‘
fuera quebradizo, v.g., que las particulas no se vieran sonme-
tidas a desmenuzemiento durante su manejo 0 elaboracién.
Segin el presente invento, se puede producir una
formg Gnice en su género de cristales de perborato sédico
con unag densidad volémica del orden de aproximadamente 0,3 a
0,6 g./cc. ¥ un tamafio superior s 60 mallas, cuyos eristales
adoptan la forma de cristales'prisméticos que tienen una’ re-
lacién de longitud: anchura de 3:1 a 10:1 y que se arraciman
rodislmente en un cuerpo que tiene un centro comin con sus
extremos sobresaliendo mis alld del centro comin en una con-
figuracidn de apariencia de estrella. '
Easte producto de perborato sbédico configurado en

estrella, Unico en su género, se produce haciendo reaccionar

“Juntos g una ftemperstura comprendida entre 25 y 452C.,en un

medio acuoso, perdxide de hidrdgeno y metaborato sédico en
ung relscidén molar de HzoazBo2 de 1:1 en presencisa de cris-~
tales de semilla reformadosg de tetrahidrato de perborato s6-
dico preparado externamente con una relacién de longitud:an~
chura de por 1o menos 3:1, ¥y separando los cristales de per-
borato s6dico resultantes de su liéuido de cristelizacién.

Ia figura 1 es una fotomicrografis (empliacién 15x)



5

10.

15

20,

25.

30.

de ung muestra de perborsto sddico disponible 8l mercado pro~
ducido por métodos anteriores al invento; segin se define en
el ejemplo 3, experimento B.

la figurs 2 es una fotomicrograffs (aumento 15x)

de ung muestra de perborato sédico en forme de estrells se-

¢ gin el presente invento, preparado por el procedimiento e XU~

esto en el ejemplo 3, experimento A.

Ia solueldn de metaborato sédico utilizeds con el

wprocedimienxo del invento se puede preparsr a partir de hi-

dféxido de sodio en vorax o &cido bbérico. Cuando el meteborat

'sédico se prepara de esta manera, la solucidén final se puri-

fice normalmente por filitracidn o por cuslaunier otro medic
conocido. Ia conecentracidén de meteborato sdédico en solueldn
acuosa no es un factor critico; son preferibles las concen-
traciones elecadas, preferible;ente soluciones de metaborato .
saturadas porque refuoen la cantidad de egus que se debe eli-
miner en una ctape ulterior de cristalizacién al vacie.

El segundo reactivo, per&xido;de hidrégeno, se
puede utilizar en cualquier concentracibn gue se desee, sien-
do preferible ume concentracién comprendida entre el 30 ¥y el
70% de Hy0,. El peréxido de hidrégeno puede 1llever estabili-
zadores de diversos tipos, como puede ser los establlizadores
de magnesio, estanato’y silicato, o estabilizedores orgéniéos
tales como el 4cido etilendisminatetracetico. Estos estabili~
zadores, que pueden encontrarse presentes en niveles Gel ox-
den 10 a 1000 ppm., no afectan ﬁerjudiciglmente a% empleo de
dicho peréxido de hidrégeno estabilizado ‘con el procedimien-
‘o dei,invenfo. ,

Pore llevar a cabd el proéedimientb : presente, se
carga un aparato de cristalizacidén sl vacio de.tipo‘tradin
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cionel con una solucibén satursda de perborato sédico preferi-
blemente una solucibn que contengs también algo de metaborato
gédico, V.g.,metaborato sbédico 0,3 11 que actiia para reducir
la solubilidad del perborato sédico en solucidn. EL perborato
gbdico se puede preparar mezclando metaborato sbdico y perd-
xido de hidrégenoc o simplmente disolviendo perborato sédico
normal en agua hasta el limite de solubilided. Esta solucidén
se mantiene a una temperatura del orden de 25 a 459C. y se uti
lizz come liquido de éristalizacién en el que se cristaliza el
perboratc sédico deseado. V '

A esta solucién en el cristalizador de vacio se afia-
den soluclénes de perdéxido de hidrégeno y metaborato sédico
en cantidades necesarias para que la relacibn molar de H2 o
BO2 '
perdxido de hidrbgeno y metaborato s6dico, se afiaden crista~

sea de l:1. Simultencamente, junto con las soluclones de

les de semilla preformados de tetrahidrato de perboreto sédi—
co con forma prismitica y una releecién de longitud:anchura de
por lo menos 3:l. Estos cristales de semilla, producidos se=-
gin se explicard mis adelante, se pueden afiadiy al 1fquido

de cristalizacién bien de una forma continua o discontinua.
Ta proporcién en que estos cristales de semilla se afiaden a
la solucidén se express como proporecién de sembradura en por-
centaje en peso, baséndose eata proporcibén en el peso del pro-
ducto final (perborato sbédico) producido por la solucién. Por
ejemplo, si se producen 100 Kg. por hors de perborato sbédico
¥ se agiiaden 20 Xg. por hora de semilla, la proporcidn de semb:

dura es del 20%4. En general la proporecidén de sembradura se mar

" tiene entre un 5 y un 30%, siendo la proporcién de scmbradu~-

re preferida del orden del 10 gl 254,
los reactivos que se encuentran presente en el cris
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talizador, principelmente metaborato sbédico y perdxido de hi-
drégeno, se encuentran presentes practicamente -en uns rals~
eién molar 1:1 de H,0,: BO,, a excepcién de un ligero exceosc
de metaborato sédico que se mentiene en el liquido e criste-
lizacién para dismimuir le solubilided del producto, perbore-
t0 s6dico, en el medio de reaccién final. La concentracilén
de metaborato sbédico en la solucién cristalizadora se puede
expresar como gramos por litro de metaborato sédice en ex~
ceso; o sea, aquella cantidad de meteborato sédico en exca~
so g la cantided estequiométrica que reaccionaré con cuvel-
quier peréxido de hidrégeno presente para formar perboréﬁo
sédiéo. A pesar de que se hea averiguado que el proceso de cris
telizacidn es virtualmente independiente de la cantided ds
netaborato sbdico en exceso presente dentro de los limites

ds 0 & 50 g./1., en forms de pﬁeferencia de realizacibén de
este invento, se suelen mantener en el liquide de rezecidn
de 15 & 30 g./1. de metaborato sédico en exceso. Ademds, si
as{ se desea, se pueden afiadir de 5 a 7 g./1. de bdrax el meis
de reaccién con el fin de ayudar a estabilizar el perdxida &e
hidrégeno presente y también para controlar el pH. Normsalmer-
te, cuando se giiade algo de bérax, seglin se ha indicado ante-
riormente, al lf{quido de reaccién, la combinacién del metabo-
rato en exceso y el béiax forman un sistema bien tamponado

¥, en estas condiciones, el pH oseilard de aproximadamente
10,0 a 10,5 y generalmente serd del orden de 10,3i 0,1.

Puesto que la eristalizacién y recuperacién del pri-
ducto perborato sbédico tieme lugar de uns formg continne, per-
te do 1los cristales de perboarto s6dico permsnecen en susper-
sién en el lfquido de crisbalizacién. Es conveniente mantensr

la densidad de la suspensién acuosa de la mezcla en el cris-

N
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talizador a un nivel de 5 a 40 para obitener resultados Spti-
mos. La densidad de la suspensidn acuosa se define como el
peso (en gramos ) de cristales de perborato sédico por 100 co
de suspensidp geuosa. la densidad precisa de la suspensidn
acuosg necesaria para obtener particulas dentro del tamafio
de malla deseado dependerd de la velocidad de elaboraciién
del producto y de la velocidad o proporeidén de sembradura.Por
ejemplo, a una propo?cién de sembradurs del 20% y una veloci-
dad de produccidén delloo g./br. por litro de mezecla de reac~
cién del producto en forme de estrellas, se ha averiguado
que una densgidad de suspensién acuosa de 5:producia resule~
tados satisfactorios. No obstante, con una proporcién de sec~
bredura del 10% era necesaria uﬁa densi&ad de la suspensidn
acuosga de 15 para preparar un producto con'una calidad igual-
mente buena. » )

Los cristales de perborato sédico en forma de §s-
trellas se Preparan a una veloecidad comprendida entre 50 y
300 g./hr. por litro de volumen de cristalizador activo,
siendo preferible una veloecidad de 100 g./hr. por litro. El

_volumen de cristalizador activo es el volumen de la suspen-

sién acuosa en el cristalizador donde los cristales se dis-
tribuyen uniformemente por todo el liquido de cristalizacidz.

" Esta velocidad de produccibn se obtiene regnlando las can~

tidades de 1los reactivos que se afladen de una forma conti-
nug al cristalizador. ‘

La reaccifn para formar el perborato sbédico se lle-
vae & cabo en el cristalizador a temperaturas entre 25 y 4520.
Lasg fémpergxuras inferliores a 25¢C, tienden a formar par?i—
culas de un tamafio més fino que el deseado, mientras que

las tempsrsturas superiores g 452C. producen una descompo-
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gicibén ezcesiva. Trabajando a temperaturas del orden de 2520,
o ligeramente superiores, se simplifics la operacién comer~
cial de este procedimiento porque no se tiene que emplear
agua pafarrefrigeranie friag para condensar el sgus evapora~
da en los cristalizadores de vacio industriales empleados
normalmente para cristalizar el perborato sédico. E1 empleo
de lags citadas temperaturas, v.g 25-452C., se considera unu
nptabie ventaja si se compara con los procedimientos ante-
riores que éxigian temperaturas de reaccién no superiores

e 159C, porque evita la necesidad de tener que emplear me-
dios de refrigeracién para enfriar la solucidn en el crista~
lizador y/o el condensador utilizado paraz condensar agua eve-
porada del cristalizador. ‘

En la préctica, el liguido de reaccién en el cris-
talizador se mantiene a una teﬁperatura fijada para precipi~ .
tar los cristales de perborato sédico bien a presiones gt
néeféricas o a presiones reducidas. Son preferibles las pre-
siones reducldas para poder facilitar la evaporacién de agus
del liquido de resccién en el cristalizador ¥y para ayudar a
controlar la temperatura del liguido de remecidén. Es convew
niente: eliminar parte de agua para mantener el volumen del
1iquido de reaccidén constante, evitédndose de este modo la

necesided de tener queé desaguar liquido en exceso contenien-

do reactivos.:

Con el procedimiento citado anteriormente, se de-

ben afiadir al cristalizador cristales simientepreformados

" de tetrshidrato de perborato sédico con unz forma prismdtics

¥ con une relacién de longitud:anchuras de por lo menos 3:1,
junto con el peréxido de hidrégeno y metaborato sédico. Es~

tos cristales semilla se producen, bien en una operacién de
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cristélizacién discontinug o continug, gfiadiendo mefaborato
sédico concentrado { aproximadamente 5 M) y perdéxido de hi-
drégeno con una concentracién del orden del 15 al 70% a un
liquido de cristalizacién de perborato sédico saturado que
tiene'una temperatura del orden de 25 a 459C.; la tempora-
tura preferible para preparar 1os cristales de sembradura
es de 359C. ILos cristales se precipitan de la solucién a urs
velocidad de 25 & 300 g./hr. por litro y se separan de su
1fquido de cristalizacién mediante £iltracién w otras téo-
nicas de separacidén conocidas.

En un procedimiento tIipico para la produccién de
cristales de siembra de tetrghidrato de perborato sédico,
se afiaden cantidades estiquiométricas de solucidn de perb-
xido de hidrégeno y metaborato sédico a un depdsito equi—
pado con agitador o crlstallzador que oontiene unag solu-
eibn saturada de perborato sédico. A medids que sme aﬁaden‘
al cristalizador mis peréxido de hidrdégeno y metaborato en
solucién , no precipitan cristales de perborato, y algunos
de estos eristales se geparan de'una forms continua para

utilizarse como sembradura. lLa velocidad de produccién de

semilla de perborato sédico es del orden de 25 a 300 g./ '

por hora, siendo preferible uma produccién de 150 g./l.por

‘hore. Esta velocidad, v.g 150 g./l. por hora, se refiere &

los gramos de cristales de semilla que se cristalizan en un
litro de volumen de cristelizador activo ceda hora. La den-
sidad de suspensidn acuosa del lfquido cristalizador puede
oscilar entre 5 y 40.

" Generalmente, es preferible una dengidad de sus-
pensién acuosa elevada, para poder obtener velocidades de‘
produccién de 100 g./l. por hora, del orden de 10 a 20, V.g
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19 a 20 gremos de perboreto sddico por 100 ce. de volumen Qe
cristalizador activo. ; »
En la produccidn de cristales de semilla medlante
la téenica continua citada, se afiaden de una forma continua
5. la solucibn de metaborato sbdico ¥ perdxide de hidrbégeno.
Ia oristalizacién tiene lugar constantemente con la adicifn
constante de 1los reactivos y la velocidad de produceidn vas
rig dependiendo de las cantidades de componentes efiadidos.
Estas cantidades se deberdn regular para producir de 25 s
10. 300 ge+y preferiblemente 150 gramos de cristales de semilla
por hora por litro de volumen de cristalizédor activo. En
wie produccidn de crisgfales de semillas de tipo discontinuo,
este tipo de adlcién de“ord oscilar de 45 minutos & 2 hores
¥ media para permitir la cristglizacién de un lote en este
15 ° periocdo de tiempo. - 3
El tamaiio ae~particular de estos crlstales de se~
milla és extremadamente 1mportante Para el proceso general
de elaborgcidn. Enrgenéral, los cristales de semilla son cris-
tales largos a modo de sguja, Ve cristales prismdticos, are
20.  tlenen una relaciém de longitud:anchura del orden de 3:1 a
10:1l. Estog oristales pueden ser cristales prismiticos indi-
viduales o pueden agruparse entre sl en aglomeraciones o re-
'oimos con un centro c&ﬁdn y extremos salientes para former
Pequedlas configuraciones a modo de-estrellas. El niimero de
25. cristales rectangulares como agujas que componen estés re-
cimos en forma de estrells pueden ser del orden de 2 a 20.
| +- Llos ejemplog que siguen se exponen pare ilugtrar
el invento. Los tamafios de malla se refieren e las normas
' estadounidenses. A
30,
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Ejemplo 1 ~ preperaciln continua de crigtales de

“gemille se perborsto sédico.

Se cargd con agua un eristalizador al vacfe de um

-capacidad de 3 1itros y medio. La temperatura del agua en el

eristalizador era de 359C. y se mantuvo o esta temperatura
durante todo el experimento. Se afiadieron de una forma conti-
nus al oristalizador una solucibn acuosa que contenia perd-
zido de hidrdgeno al 35% y ura solucién acuosa que contenia
metaborato sédico 5 M y se evapord agua de una forme conti-
nue Gel cristalizador hasta que se produjo una solucién sa=
turada de perborato sbédico por la reaccidén de perdxido de
hidrégeno y metsborato sédico. A la solucidén saturada resul-
tante en el cristalizedor, que tenfa un volumen de eproxima-
damente 3 litros 'y medio, se afiadieron 5 g./l. de bbrax T
20 g./1. de metaborato sbdico. Despuds se afladieron adicional~
mente solucidén de perdxido de hidrégeno y solucién de meta-
vorato sédico al eristalizador en una relacién molar do 1:1
de H202: BOé ¥ a una velocidad suficiente para producir
100 gramos de perborato sédico por hora por litro de mezela
en el cristalizador. En estas condiciones, la eristalizacién
tuvo lugar a partir de una solucidn sobre saturada y se for-
maron muchos pequefios nicleos de cristales en la solucidn.

~ Cada 15 minutos se sscaron cristales de perborato
s6dico duraente el experimento a una velocidad correspondien-
te a 100 g./l. por hora. El producto se aislé haciendo pa=-
gar la suspersién acuosa de liquido de eristalizacién a tra-
vés de una etapa de filtracién al vacio donde se separaron
los oristales de perborato sédico, devolviendo después el
1iquido de cristalizacibén filtrado de nuevo al cristalizador.

Se evapord suficiente agua en el cristalizador de vaclo pars
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nmanteneyr constante el nivel 1fquido de cristalizaci6n para
no tener que tirar liquido de cristalizacibn duranie el ex-
perimento. ' ) ,
~ 8e averigub que los cristales de semilla de tetre~
hidrato de perborato sédico-resultants tenlan la forma de
cristales prisméticos con una relacidn de longltud:anchura
superior g 3:l. Muchos de estos pequeilos cristales se arra-
cimaron alrededor de un centro comin con exbremos sobresa-
lientes mds alld del centro comén y con une apsriencia de
estrella. Ia densidad volimica de estos cristales de perbo-
rato sédico era de 0,36 g./cc, ¥ la gama de¢ bamafios de par-
ticular estaba comprendida entre 34 y 91 mallas. BEstos oris-
tales de tetrahidrato de perborato sbdico utilizaron como
cristales de semilla en el ejemplo 3 subsigulente, experi~
mento A. ' !

Ejemplo 2 -~ Preparacién discontinua de cristales
de semille de perborato sbédico.

Un cristalizador de vacio con una capacidad de 3

litros y medio similar al utilizado en el ejem@lo 1l , se car~
g6 con una solucibén acuosa saturada de perborato sédico man-
tenida a 35¢C. Ia soluecidn Saturada Yenig un volumen de apro-

ximademente 3 litros y contenia 5 g./l. de bérax y 20 g./l1.

‘de metaborato sbédico en exceso; o sea, metaborato sddico en

exceso a la cantidad estequiométrics necesaria para formar
Perborato sédico con cualquier E, 0, en solucién. Una solu~
cién acuosa que contenfa peréxido de hidrégeno &l 35% y una
solucién de metaborato sédico 5 M se afiediéron continuamen~
te al cristalizador de vacio a una velocidad suficiente pg-
ra producir 100 gramos de cristel de tetrahidrato de perbo-

rato sbdico por hors por litro de suspensidén acuosa en el

-,
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cristalizador. Las soluclones acuosas dé peréxido de hidré-
geno y de metaborato sédico se afiadieron en una proporecién
suficiente para obtener una proporeién molar 1:1 de H202:Bq2:
Después de haber efectuado una adicidén continua por espacic
de unos 30 minutos, comenzaron a formarse pequefios cristales
de tetrebidrato de perborato sbédico en la splucidn sobresa~
turada. Se continuaron afiadiendo las soluciones por espacio
de una hora ¢ més, llegando a ser el tiempo total de adicién
de una hora y 30 min&fos. Cuando la densidad de la suspen- )
sién acuosa alcanzé 15 (definiéndose lz densidad de la sug-
pensidn acuosa como el peso en gramos de cristalés de tetra-
hidrato de perborato sédico por 100 cc. de suspensién acuosa
en el cristalizador), se filtré el contenido del eristalize-
dor y se sépararon los cristales resullantes de su 1lfquido

de oristalizacifn. '

" Este procedimiento éé repitié para obtener varias
crigtalizaciones discontinuas de una hore y media de eris-
tales de tetrahidrato de perborato sédico. Los cristales re-
sultantes tenfan una densudad volumica de 0,45 g./cc. ILos
cristales eran cristales a mode de aguja prismiticos con '
una relacién de longitud:anchura superior a 3:l. A pesar de
que algunos de los cristales eran cristales prismiticos sim-
Ples, la mayor parte formo racimos o aglomeraciones de 2 a
20 de estos cristales a modo de aguja con centros comines
¥ los extremos sobresaliendo mds alld del centro comdén para
Producir una estructura con forma de estrella. Estos cris—
tales se utilizaron como cristales de siembre en el ejemplo £,

Ejemplo 3, experimento A preparacién de cristales

fe tetrahidrato de perborato sédico en forms de estrella ﬁti-

lizando semillas preparadas de una forma continua.

“

U
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Se cargd un oristalizador de vacio de una capzci-

dgd de 3 litros y medio con una solucidn acuosa saturadsa de
perborato 56dico a una temperatura de 352C. ILa solucién sa~
turada que tenia un volumen de sproximademente 3 litros y me-
dio contenis también 0,8 g£./1. de bérax y 16 g. )1. de meta-
borato sbdico en exceso (metaborato sb6dico en cantidades sure~
riores & las cantidades estequioméiricas necesarias para pro-
duclr perborato sédico con cualguier perdxido de hidrdgen

que hubiera presente en solucién). Una soluclén acuoss que ciV
tenia perdxido de hidrbégeno al 35% ¥y una solucién acucsa de
metaborato sbédico 5,4 M se afiadieron de una forms continua

gl cristaligzedor a una velocided suficisnte para produciz

100 gramos de tetraghidrato de perboreto sédico por hora por
litro de suspensién ecuvse en el cristalizador. También ge
sfisdieron de una forma continua cristales de siembra de tetra~
hidrato de perborato sédico pféparado segin el ejemplo 1 coxz
las solﬁciones de metaborato sédico y perdxido de hidrdgeno
para conseguir une proporcidén desembradura del 16,7%. Esto
exigié efiadir 20 gramos de semilla por hora por litro de
suépensién acuosg. La velocidad de siembra es el peso de se-
millas de.tetrahidrato de perborato sédico que se afladen por
hora dividido por el peso del producto final que se obtlens

'por hors de un oristalizsdor. Por consiguiente, por cada

100 g./hr. de producto de tetrehidrato de perbora®o sbdico
recuperado, se efiadieron gl cristallzador 16,7 g./hr de se-
mlllas .

| El producto de tetrahidrato de perborato sédico e2

Vsepar& del oristalizador s una velocidad de eproximadamente

120 g./hr. por litro de suspensidn acuosa en el cristaliza~
dor. Esto se efectué haciendo pasar constantemente el 1lqui~
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do de cristalizecifn ¥y la suspensién acuosa cristalina s tre-

vés de un filtro de vacio, separaendo los cristales del lfqui=

do de cristalizacién y devolviendo el lfquido de eristaliza-

cién al cristalizador. La densidad de la suspensién acuosa

-

(peso en gramos de eristales por 100 cc, de suspensidén acuosz!
del lfquido de cristaligzacién en el eristalizador era de 10,
y se eliminé suficiente agua a2l vacfo pars mentener el volu-
men del liguido de cristalizacién constante en todo el expe-
rimento. ' )

k1 cristaliéador se hizo funcionar durante varias
horas hasta que se hubo alcanzado un estadé uniforme. Se ave-

riguo gue el producto de tetrahidrato de perborato sédico re-

" sultante recuperado tenfa densidad voltmica de aproximadsmen=

t6 0,47 g./cC.,un tamefio medio de particula de 29 mallas y que
tenia la forma de cristales prismédticos éon uns relacién de
longitud:anchura de 3:1 6:1. Los cristales prisméticos searre
cimaron en gfupos-que tenian centros comunes con extremos so-
bresalientes més alld de los centros comunes dando una epa-
riencia de estrella. Estos cristales se ilustran en la fi-
gura 2 de los dibujos que son fotomicrografias de los crista-
les con un aumento de 15x.

Experimento B -~ & t{tulo de comparacién, la figura

1 de los dibujos ilustra fotomitrografias de cristales de
perborato sédico tradicional preparado mezclando vigorosamene
entre si per6xido de hidrégeno y metaborato sédico practi-

camente a la temperatura del ambiente a excepeidén de que no

se afiadieron semillgs de tetrahidrato de perborato sédico del

tipo deéorito en el presente invento a la solucién de erista- .

1izacién. En lugar de esto, el producto se separé de su ligui-

do de cristalizacidn se recicld simplemente de nuevo al cris-
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talizador. Segin resulters eviden‘i:e, eatos cristales tenian
la forma de cristales columnares, achatados, irregulares,

pequeios, con una densidad voldmica deo aproximademente 0.7 &
0,8 g./cc.

Ejenplo 4 - produccién de cristales de'tetrahidra%a

de ﬁerborato s8dico en forma de estrella wbtilizando semillas

preparadas en un procedimiento discontinuo.

Se repitidé el procedimiento del ejemplo 3, a excer~
016n de que los crlstalea de semilla que se afiadieron ce pre-
pararon segin se expone en el ejemplo 2. Los cristales de se-
mille se afiadieron en la cantidad de 20 g./hr. para dar una
velocidad de siembrs de 16,7%. No obstante, en este caso la-
densidad de la suspensidén acuosa en el cristalizador fue de
15 en lugar de 10 como en el ejemplo 3. La solucién del 1i~
quido de cristalizacidén en el éfistalizador dié un andlisis
de 35 g./1. de perborato sédico, 16 g./i{ de metaborato sé-

. dico en exceso ( la cantidad en exceso & la cantidad este-

quiométrica necesaria pars reacclonar con cualguier perdxidoe

de hidrégeno y producir perborato sédico ) y 0,8 g./1. de

_bbrax.Se alecanzé un estado de funcionsmiento uniforme en el

. eristalizador al cabo de 2 a 3 horas y el producto de tetra~

hidrato de perborato sédico recuperado tenis una densidad

‘volimica de 0,45 g./ccy un tamafic medio de particula de 21

mallas y una fisbrilidad del 8%. Ia fisbrilidad se deter—

mins com sigue: 20 gramos del producto 4+ 100 mallas ge de-

posita en un tubo vertical de 25,4 mm. de didmetro interior
y se hace pasar un gas en sentido ascendente a través del
fubo a una velocidad de 7,07 1. por minuto durante 2 minu~

tos. Durante este periodo el producto queda en suspensién

. por el gas y se ve sometido g multiples colixiones mientras
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se encuentra en suspensién. Entonces se determina la pro-
porcién de particulas de 100 mallas que resultan de este
tratamiento.

Bl producto de tetrahidrato de perborato adédico
final esteba compuesto por cristales prismiticos que tenfan
ung relacidén de longitud:anchura de 3:1 a T:l; se agrupa-
ron cristales entre si formendo racimos de 4 a 20 de estos
cristales prisméticog alrededor de un centro comin con ex-
tremos sobresaliendo'més alld del centro comin para formar
ung aglomeracidén en forms de estrella; '

| EJEMPIO 5
Para obtener un producto de monohidraio de per-

borato sbédico en forma de estrella se utilizé el procedi-
miento que sigue: se preperdé una sqspensién con una mues?ra
de 100 gramos del producto de tetrshidrato de perborato sé-
dico en forma de estrella elaborado segin el ejemplo 3 eX~
perimento A, en un tamlz en un reoipiente y se hizo pasar
gire caliente seco forzado a través del reoipienfe y atra-
vés de la muestra depositada sobre el tamiz por espacio de
unos 30 minutos hasta que la muestra se hubo deshidratadd
completamente al monohidrato. Ia teméeratura de la muesira

durante la conversién fue aproximedamente 509¢C. El monohi-

“drato de perborato sédico en forma de estrella resultante

tenfa la misma morfologla general que los cristales precur-
sores ¥y su densidad volimica era de 0,39 g./ce.

. Rn tetrghidrato de perborato sddico en forma de
estreila se puede convertir también en otros productos de
perborato sédico, como puede ser el perborato sédico efer-

vescente, que tiene la propiedad de desprender oxigeno ga-~
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seoso al ponerse en contacto con el agua. Es%é-conversién
se realizé como sigue: una muestra de 100 giamqs del produc-
to tetrahidrateo de perborato sédico en forma de'estrella'
elaborado segin el ejemplo 3, experimento A, se deposité en

un tubo vertical y se hizo pasar aire caliente seco en sen~-

++ido ascendente a ftravéds del tubo a una vélocidad lineal sn-

perficial de aproximadsmente 60,9 cm. por segundo. Ia mues-
tfa quedd en suspensidén por la accién del chorro dé aire y
nientras estaba en suspensidén se .calenié a 15020, por medio
de une camise celentadora que rodeaba el tubo vertical, ¥

se mantuvo a esta bemperatura por espacio de 15 minutos. Se
obtuvo un producto de perborafo sbdico efervescente en for-
me de estrella que tenia la misma morfologia general que los
cristales precursores y su densidad voltmica era de 0,31 g./cc
Se averigué que el producto.tenis un contenido de oxfgeno
activo del 8,6% y contenido de‘OXigeno gaseoso del T,4%

. (porcentaje en peso de gas 02 liberado al ponerse en conige-

to con agua) y con las propiedades efervescentes descritas
en la patente estadounidense 3.421.842 publicada el 14 de
enero de 1969 a nombre de Darbee et al. '

'Por los ejemplos 5 ¥ 6 anteriores es evidente que
se puede obtener un producto de perborato sédico con con--
figuracién de estrellasen forma de cristales de tetrahi~
drato o monohidrato o un prodﬁeto de perﬁdrato sédico que
contiene oxigeno actiﬁo ¥/u oxigeno gaseoso.-Se pretende

'que el término "perborato sédico", segin se utiliza gene~

ricsmente en lz memoria descripitiva y reivindicacionesg al

referirse al nuevo compuesto del presente invento, compren-

da todos los hidratos de perborato sbédico conteniendo de 1

a 4 aguas de cristalizacién, y mezcla de los mismos, asi
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como perborato sédico que contengé oxfgeno activo y/u oxig§~
no gaseoso. |
NOTA
Descerita suficientemente la naturaleza del invento,

asi como la maners de realizarse en la prdctica debe hacerse

. constar que lag disposiciones enteriormente indicedas son sus-

ceptiblés de modificaciones de detalle en cuanto no glteren
su principio fundamental. También se hace constar que el in-
vento corresponde a ﬁﬁa solicitud de Patente presentada en
Norteamérica, con el nimero y fecha siguiente: Ser. No. ‘
806.979 de 13 de marzo de 1969, acogiéndose por lo tanto a
los Convenios Internacionales en vigor, siendo lo que cons-
tituye la esencia del referido invento y por lo que se soli-
cita una Patente de Invencidén por 20 afios en Espafia,sobre:
PROCEDIMIENTO PARA PRODUCIR PERBORATO SODIOO§ caracterizén-
dose por lo siguiente: B '

l.~Procedimiento para producir perborato sédico;en
forme de cristales prisméticos con uner relacidn de longitud:
anchura de 3:1 a 10:1, arraciméndose radialmente dichos cris-
tales en un grupo que tlene un centro comin con sus extremos
sobresaliendo de dicho centro comin para formar racimos o
aglomeraciones en configuracidén de estrella con un tamsfio
superior a 60 mallas ( norma estadounidense ) y una densidad
volimice de 0,3 a 0,6 g./cec., caracterizado porque se hacen
reaccionar juntos, a una temperatura de 25 o0 a 459C, en un
medio acuoso, perdéxido de hidrégeno y metaborato sédico en
una proporcién molar de H202:BO2 de 1:1, .en presencia de
erigtales de siembra preformados preparados externamente

de tetrahidrato de perborato sbédico con una relacién de lon-

gitud:anchura de por lo menos 3:l, separando los cristales
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de perborato sédico resultantes de surliquido de cristalizo~

Ciéno
_ 2.- Procedimiento segin la reivindicacibén 1, carac-
terizado porque el perédxido de hidrdgenoc se utiliza como unz

solucibn acwosa que tiene una concentracibén de peréxido de

" hidrégeno al 30-70% y el metsborato sbdico se utiliza como

una, solucién acuosa que tiene una concentracién de metabora-
to s6dico de aproximadamente Sl

.= Procedlmlento segin la reivindloacién 1, carac-
terizado porque la reaccién se lleva & cabo en un oristslizado
de vacio y'se evepora ague conbinuemente de la mezola de reac=
cién para mantener el volumeﬁ de la mezcle constante.

4.~ Procedimiento segﬁn la reivindicacidn 1, carzc-

'terlaado porque la velocidad de siembra se mantlene de un 5 a
“un 30% y los cristales en formg de estrslla de perborato =6- .
 dico se prepsran a uﬁa velocidad del orden de 50 a 300 g./hr.
._por litro de volumen de crlstallzador actlvo.

‘o= Procedlmlento seglin la reivindicacién 1, carasc-

terizado porque la reaccibén tiene 1ugar en presencia 15 a

30 g./i. de metaborato sédico en exceso y 5 a 7 g./Ll. de bérax
6.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, carsce

terizado porque la densidad de suspensién acuosa de la mezcla

de resccibén se mentiens entre 5 y 40 gramos de cristales por

! UOMFZ ACEBO Y MODEY
[ [ 2p Flrmndo: F. Heréadez Ruls
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