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pulve"ulentas pars constltulr oroductos de 11mpieza casera..

te comprendida generalmante entre ‘O, W65y 0,75 g/cm3 tenlen

,do los- graros unas d1menslones individuales comprendldas
' ser mezcladoa facilmente con otros producnos pulvnru;entos

idomnstica como leglas, pero uurante 1as manipu1a01ones di—l

niento de cbtencidn de estos granos utilizando "simientes"
- solucién sobresaturede de perborato. Sin embargo, la dimen-

limitada a un mixiwo prctico del orden de 300 micras, Fi-

1a presente invencién, debida a 1a,cblabofaci3n:de
Paul Mollard, se reflere a un nuevo orocedimiento de obtens
¢idn de perborato sddico en. granos de férmula global |
NaBO3.4H 0, & partir de ung soluc16n sobresaturada de per—
borato y a los productos obtenldos por este proced’mlﬂnto.
. Es sabido que el empleo nAs usual del perborato 56—

dico en granos consmste en mszclarlo con otras mateclas

Pero el perborato més corrlente tlene una densidad aparenn

ntre 200 y 400 micras. Los productos de este genaro oueden
que entran en 1a composiclon ue 1os nroductos de linp-bza

Versas que preceden al empleo de estos ultlmos, se obsarva
'una sepregaclon cuyo e;ecto es destruir la regularldad de
la composiclon de lm mezcla. Ademés, con 1recuencla se pl-
den productos ‘de granulomatria umferente adaptada a condl-
clones partlculares. '

La flrma sollcltanta na descrito en su patente fran—
cesa n? 1.436.629, del 17 de Febrero de 1965, un perborato
dq granos huecos de densided aparente préxime a.b,4 g/cm3
y con unas dimensiones de los granos éréximaé a 300 micras;

en esta ratente francesa se describe igualmente ‘un procbdi—
muy ligeras previamente preparadas que son colocadas en una

s;én_de los grancs obtenidos por este procedimiento estd




10

18

25

30-

| DT -.: 4
385976
naluente, 1a-capécidad‘de produccidn ests limitadé, como
1a de los procedlmlentos antermormente oonoclaos, a uns
cifra compr rendiga entve 20 y 80 kg por hora y. por n3 de
cristalizador.

La iirma golicitante ha comprobado que Be pueden pPro-

ducir pranos de perborato en, ung gama de dlmensiones,més

amplia que sobrepasan las 850 micras aproximadamente, con

una dengidad. aparente comprendlda entre 0 25 y 0,45 g/cm3

‘por un procedlmlento ‘sencillo que - oresenta adema3’1a*venta-

ja de una capacidad de oroducclén ouy elevada por m~ de

anarato.

Segun la presente 1nvanc16n, se constituye una solw-'

"eidn sobresaturada homogenea de perborato sddico,. con una

relacion molar H202/B02Na comprendlda entre 0,8 y 1;%, en

la superflcie de esta solucién se introduce un agente fri-

" gorigeno sélido o 1fquido, se agita lentauente la masa me-

diante un movimiento que limita lds'desplavamientbs verti—
cales del 11qu1do Y. desnueo, una vez formados los qranos

deseados que descienden al mismo tlenpo que aumentan de

'~tamaﬁo, se f11tra la susaenslon obtenida y se secan los

granoa .

‘El fenomeno que ge desarrolla de acuerdo con-el pro-

-cedlmlento puede ser seruldo a smmple visia en un recipien+ -

te de oaredes transpa“entes. El abente 4r1:or1geno provocs,

en la zona superlor del liguido la aparicién de cristales
muy finos que- descienden en el seno del ;iquido ¥y mediante
su contacto provoca:n la uesaparicién de 1la sobresaturacién

de la solucidn, con foruacidn de nuevos cristales finos,

eﬁgrosamiento de cada uno de elios y;adnggién de algunos

de ellos. -
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f nes pueden superar las 850 micras aproxlmadamente ¥y cuya

“ densidad apavente ostd comprendida entre 0,25y 0 45 g/cmds

Adados entre si por ountos y deaan entre ellos espaclcs va~
<clos ‘que garantlzan la pequeﬁa densmdad buscada. Por densl—

'7' dad aparente entendeuos aqui, en el sentido habltual, el

. fiere utlllzar solu01ones cuya concentraclon en perborato

h egemplo por dilucidn o ac01on qulmlca. ‘La cantidad a utilis

A senclllo actian nor cambic de esiado sélido—llquido, solﬂmy-

gas o -1liquido-gas. Entre. 1os solidos podemos cltar el hielo.,

De esta forma se obtlenen aglomerados cuyas dimensio-

cada uno de ellos esta constituldo por crlstales flnos S01-

peso del om3 de granos secos. o , .

Las soluciones de perborato utllizables segdﬁ el pro—
cadlmlento son soluciones sooresaturadas que se puea?g ob~ |
tener por mezcla de aetaborato eodlco ¥ peroxldo dé:hwdro-
geno, en solucion. Se prefiere que la relacion molar '

ZBOzNa/Hzo2 este comprendlda entre 1 y 1 Te Tambisn se pre-

esté comprandlda entre 200 ¥y 300 g/lltro, lo que correspon~
de 8 un grado de sonresatur301on comprendldo entre 8y 13
en relaclon con la solubmlidad del perborato en ague a
5°C. Con frecuencla ge preilere que la solueién eontenga
un exceso de 3203 libre que no debe pasar de 7 g/litro.
: ;1 agente irlgorigeno provoce wn enfriamiento local
brutel de 1a zona édn la cual estd en contactd. Es indife~

rente que e;erza 0 no 1nfluen01a sobre 1a soluclon, pox

zar es lo su11c1entemente uaaa para. que esua accidn carez~

ca de importancla. Los agentes frigorigenos de empleo més

y la nleve carbonlca' entyre los 11qu1dos, los clorofluorme-
tanos, butano y propano.

La cantldad a emplaar sera determlnnda en funcion
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Ztulo 1ndicat1vo y pare guma del. experto, se puede decir

"que un - aumento de la cantidad de agente frigorigeno emplea¢

,esta agitacion no debe oponerse al descenso progreslvo de

Jlos crlstales a partlr ‘de 1la zonm superlor de la masa. Por

~de'la masa Yy pérturbafian la prdgresién del gradc de so-

’granos en el curso de su deacenso progresivo a partir de
la zona superior. Es avzdente que durante su formacion y
su descenso, los granos moalflcan 1a sooresatura01on de

" lag capes. que atrav1esan y, si la operacidn estd bien. con=

.'de los granos descendentes sea nna SOluClon cuya sobresa-

“en funeidn de ;a1forma y del volumen del aparato empleado, |

' desea tratar la velocidad de agitacidn y la cantidad de
'agenfe.frigorigeno enploado, se puede nacer variar el gro-

,sor de los granos y su densidad- aparente.

de la forma y las dimensionea del aparato utllizado. A tl—

da permite ung 1n101acion mas raplda de la cristallzacion

pero reduce el crecimierito ‘de los granos que resuitan mig

s e
-

finos. S - .'.ﬂ

»

Es necegaria una 1iaera apitaclon da la maga' pero

lo tanto, es nacesarlo que los dlSpOSltivos utlllzados Llim=
miten los dosplazamlentos verticales en la masa- unes, des—
plgzamientos verticales dem351ado violentos tendquan 8

homogeneizar'la 90ncgntra¢i6n'dél liqui@o en el conjunto

brasaturaclon de las capas su0651vas que encaentran Jlos

'duoida, se puede llegar a que el llquldo dejado por encing
turaclon es oractlcampnue nula. No es. p091ola deflnlr de
une forua més preclaalxlmpoda agltador convenlenue para 1a

ejecucidn del procedimiento, porque debe ser determinado

Adaptapdo al volumen de solucion sobrésaturada que sq.

Aaemas de la vnntaja de permltlr la obtenclon de
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jinyenciéhjpermite obtenet'enﬁfe 300 y 500 kg de producto

i rior.a su solubilidad. _ - S ‘w“ﬂ

invenclon, representados en la flgura adJunta con*mn aumen

{ - alcanzar 1a9 600 micras aproximadamente, és variable; des—

_ ner productos de- granulometria homovenea.

" 300 mn de altura, provisto ae‘un agitador de brazos horie
‘zéntaies cilindricos de 10 mm de didmetro girendo a 12 vuel

- tas por winuto, se introducen 7 litros de una soluecidn que

granos cuya densidad aparente y cuyo grosor son regulables

dentro de los limites indicgdos,;al procedimiento de la

secd'por hora 'y por m3 de cristalizador.

“ La flltraclon de Ja susnension obtenlda his el secadO‘
de los granos no presentan diflcultades partlculares, gra—
cies al hecho de que en la susuensién el liquldo, s; se ded

-

sea, puede - tener una concentraclon de perborato pQuO ‘Bupe-

~

,,,,,

to de. 18- veces, son granos 11geros oonstltuidos por . parti—
culas soldadas entre s{ por puntos, aeaando entré: ellae hug

cos que permlten la bada densiuad- su dlmension,oue puede
pues de seca@xy se pueuen clasziicar iaczlmente para obte=

Los edemplos aaﬂOS e conxlnuacion 88 refleren al
tratamlento de aoluomones de ueruorato gédico’ en aparatos

da dlversas capaclagdee.
_ T -

BJELIPLO 1

En'un gparato:de 7 litros, de 180 nm de” didaetro y

cantiene metaborato sddico y peré;ido de hidrdgeno en wia
relacidn H OZ/HaBoz ﬂgual a0 98; siendo su concontracidn
poﬁenemal en perboreto sédico de 268 g,l;tro, se introdu-
cen 5 g/litro de borex ankidro.

Zn la superficie de estm solucidn se coloca 1-kg de
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hlelo en escamas. Al cabo de 2 minutos, se observa la apa-

ricién en la’ zona superior de la-soluclén de un velo liw

gero que se despla”a hacis abajo opacificdndose.

Al cabo de 35 minutos, los granos formados se han
reunldo en el fondo del epareto. . 77

Despues de filtrar y secar, se obtlenen 1680 g de

perborato en granos con upas dimensiones medlas de’ 385 mi-~
cras, siendo 1la densidad apapente 0,41, Ia produc¢iéu por
litro de aparato es de-362 g de perborato_sédico'por.hqna.
: o EJEMPIO 2 |

Se opera como en el Eaemplo 1y pero Ja soluclén de

partida presenta una relaclén HyC 2/NaBO2 1gual a 0194,

Se obtlenen 1694 & de un perborato en,granO° de di-
mensiones medlas 585 mlcras' la uensldad aparente e 0,42,

Ig produccidén por litro, de aparato es de 365 5 g-de per%o—

rato sodlco nor hora. .

EIEMFLO
Se utlllza un. crlstalmzador de 40 cu de dlametro in-
terno y 48 cm de altura, provmuto de un agltador axial de
Q palas horlzontale? yegularmente;distancladas y consgti-

tufdas por parritas de 20 mu de didmétro. La velocidad de

‘egitecidén es de 7 revoluciones por &inuto.

En éste aparato se introducen 50 litros de una solu=

cidn de una mezcla de metaborato y perdxido de hidrdgeno,

con una. relacidn molar H202/B02Na iguel & 1 ,01, un grado

'de sobresa turaclon de 11 y un conteriido en B203 en exceso

de 4 g/litro. » ,
" En la superflcie de - esua solu01on g6 oolooan 5 hg de
hielo e“ esceras, Al cabo de 2 mlnutos aparece en la zona

superlor,del l;quido un veloQ ;;gero que desolende opaciti~
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zac:.on.

>dad de. agitaclon de 12 revoluclones por mlnuto, se.obtle-

1 mnen 12 kg de granos de dimensiones medias 470 mlcraq, siag

'tros de una solucion al 70 ﬂ en peso de perdxido de hlaro-

_ geno, 146, kg de borax anhldro N 169 lltros de agua.

_ peba une altura de 103 cn, se observe una elevacién de tegy
peratura da 5%C; se reduce la velociuad de agitacién a5 rd-
: voluciones-bor minuto'y sobre la superficie'del 1iquido se

colocan 20 kg de hﬂelo en: escamas. ‘Al mismo tiempo que ge

15 cm de profundidad; esta zona superior se enturbie como

-consecuencma de la apericidn de orlstales finos que aeacia%

céndose; AL cabo de 20 minutos se hs terminado la cristali

Despues de filtrar b secar, se recogen 12 kg de gra-
nos de perborato con unas dlmensiones medias de 550 micras|
teniendo el conJunto une. densiaad aparenta de 0,42.

S La productivmqad es de 600 kg por hora ¥ por m3 de

rec1piente. . . .
EJEM?LO 4 . o »:iﬁﬁx

Operando como -en el Ejemplo 3 pero con una ve1001-

do la den51dad aparente del conjunto.0,39. xlxﬂ'
S, BEJEMFLO S e

En un recipiente de 62‘om-de'diémetro, oroviQto'de"
un. apitador axial de barrltms horizontaeles, se mezclan &
la temperatura. ambiente 120 lztros de ung soluclon de nete-

borato-a una concentra01en de 300 g/“ltro de NeBOy, 20 1li-

Despues de 1& homogeneizaclon de la uezcla, que ocus

obgerva un descenso de la temperatura de la zona superior

del liquido que progresa desde la superficie haste unos

den en al seno del 1iquido. ennroaando ‘paralelazente, la
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temperatura de las zonas central & 1nfer10r del liquido se
eleva noteblemente del orden de 10 a 15%, AL cabo de 20
‘con respecto el perox1do de hidrdgeno utilizado y una pro-
| media de las dimensiones de los granos es de 470 m;eras,

‘¢0s, son suficientemente robustos para permitir uma clasi-

mlnutos ha desaparecxdo la sobresaturacmén y se pueds fmlni
trar la suspen516n vy de~pues secar los cristales.
Una vez secos, se recogen 74 kg de crmstales ue per-

borato SOdlCO, 10 que representa un rendimiento. del 98 yd

duceidn de 444 kg por hora y por m3 de aparato.

El produoto tiere una dengided aparente de 0 42, la

siendo el 28 % de ellos de dimensiones superioreé §ZB4Q i~

cras y el 20 % de’ dimensiones inferiores a 149 micras. Se-

ficacién de log granos.
"En resumen, le Fatente de Invencidn que se solicita

debers recser sobre las siguientess .
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' REIVINDIGLGIONES

l. Un proced1m1ento de obtencién de perborato
aédico en granos que tiene una dimen81on de granos compren

dida entre 100 y 850 micras y una densidad aparente com-

'prqndlda entre o, 35 ¥y 0,45 g/cm5 a partlr de una solucmén

sobresaturada de perborato séd:co, caracterlzado por in-
trodueir en la superflcle de dicha solucién un agente fri-
gorigeno liqnldo o sélido, agitar. lentamente la masa me-
dlante un movlmlento que limite los desplazamlentos ver-
ticales del 1iqnido y después, una vez formadoa los gra—
nos buacados ‘que desclenden engrosando, filtrar y secar
los gremos. - ’ ' -

2. Un procedlmlento segin la relVlndlcaclén 1,

~caracterizado porque‘la soluqion de partida tiene una re-

ilécién‘molhr H,0,/NaB0, comprendida gntie 0,8 31,1

3. Un procedimiento segin la reivindicacién 1,

ydaragtérizado porqup‘la>ébluci6n?de partida tieme wn gfa—_

dofdefﬁqbreSaturacién cbmprendido entre 8 y 13.
o 4,'Tn procedlmiento segun cualqulera de las rei|

v1nd1caciones 1las3, caracterlzado porque la solucién de

' partlda ‘contiene una cantldad de B203 11bre inferior a A
- g/1itro,

5. Un procedlmlento segun cualquiera de las rei

vindlcaciones 1l a4, caracterlzado porque el agente frlgo-

riseno es hielo en escamas. ‘

6. Un procedlmlento segun cualqulera de las rei
vindicaclones 1 a 4, caracferlzado pqrque el agente fri-
gorigeno es nleve carbénlca. | | h

7 Se remv1ndlca por fltimo- como obaeto sobre

’el qpe ha de- recaer la patente de 1nvenc16n que se 801101
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. Modo:conforme queda descrito y reivindicado em

"~ la presente memoria descriptiva que consta de doce Péginag |

§ | mecanografiadas. .
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