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Memoria descriptiva
- SECCION TECNICA

CLASIFCACION I, P, C.
CLASE

SMCLASE

para solicitar PATENTE DE INVENCION por oo afios

.a nombre de SOLVAY & CIE,

eatidadCxdecnosionsdidad sociedad anénime belga

con domicilio en rue du Prince Albert 33, B-1050 Bruselss,
' Bélgica

por: WUN PROCEDIMIEKNTO DE FABRICACION DE GRANULOS QUE CON
'J.‘(I)Lg}):.‘N CLORITO DE SODIO* (Clase Intermacional BO1J,
CcOo1 .



Beta invencidén se refiere a un procedimiento
de fabricacidén de grdnulos que contienen clorito de so
dio, por secado de un medio acuoso que contiene clori-
t0 en un lecho fluidizado que contiene constantemente

5 gérmenes cuyas dimensiones son inferiores a las de los
grénulos deseados.

Lo bibliografia téenica cita diversos proce-
dimientos para la obtencién de clorito de sodio sdlido
a partir de una disolucidn, o, en general, de un medio

10 acﬁoso que contiene clorito. Uno de estos procedimien—
tos consiste en efectuar una cristalizacién, seguidas
eventualmente e un filtrado con suceibn y del secado
de los cristales (véase por ejemplo la Patente de los
Bstados Unidos N2 2,520,915 del 26-4~1945 a nombre de

15 VDIAMOND AIKALTI Co.). Otro procedimiento, que se ha he-
cho cldsico, conslste en un secado por atomizacién
(véase el articulo de T.P. FORBATH en Chemical Enginee
ring, 1961, 68, ne 12, pag. 180-182) que da lugar a fi
nos cristales que presentan un aspecto pulverulento.

20 Se han empleado también secadorcs de tambor giratorio,
calentados interiormente por tubos de vepor, y alimen-
‘tados a través de un espesador previo (véase informe
FIAT, Final Report Ne¢ 825, Chlorine Dioxide and sodium
chlorite at I. G. Farben, Griesheim, p. 4); este proce

25 :dimiento conduce a la formecidén de lentejuelas o de fi
nos cristeles. Bl secado del clorito se efectda a veces
en varias etepas, a temperaturas crecientes (véase Paten
te Belga 452.924 del 29-10-1943, & nombre de SOLVAY y
cia). Para la fabricacidén de clorito de sodio granula-

30 do, se ha propuesto preparar primero cristales de trihi
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drato, por ejemplo por evaporacidén bajo vacio, agrupar
despuds los cristales unitarios, disponiéndolos en for
nma de un lecho fliido en una disolucidn saturada de
clorito, o incluso secar superficialmente los crista-
les de trihidrato por medio de una corriente de un gas
inerte (Patente francesa N¢ 1.187.352, del 29-11-1957,
¥y Patente Frencesa 1.228.234, del 10-3-1959, ambas a
nombre de la SOCIETE D “ELECTROCHIMIE, D “ELECTROMETALLUR
GIE BT DES ACIERIES ELECTRIGUES D‘UGINE). Pinalmente,
para el secado de los cristales de trihidrato, se ha
indicado que es ventajoso omplear el procedimiento de
lecho fluidizado (A. I. KACHATOV - Khimicheskaya Promys
hlennosti, 1960, p. 336-339).

La mayor parte de estos procedimientos requie
ren un ndmero relativamenie elevado de operaciones de
ingenieria quimica, gue log hacen costosos. Otros, co-
mo el procedimiento por atomizacidn o el procedimiento
de tsmbor giratorio, conducen a cloritos pulverulentos,
en cristales finog 0 en lentejuelas, que no responden
a los deseos de una parte impordente de la clientela,

La Sociedad solicitante de la Patente ha adop
tado por objetivo obtencr en una séla operacibn un pro
ducto sbélido, deshidratado, ¥ que se presente con el

aspecto de grénulos de dimensiones previamente determi

" nadas, & partir de un medio acuoso que contiene clori-

to de sodio.

Seglin la presente invencién, la sociedad so-
licitante ha encontrado que puede conseguirse eficaz-
mente tal resultado aplicando un procedimiento de fa-

bricacién de grénulos que contienen clorito de sodio,
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a partir de un medio acuoso que contiene este producto,
caracterizado porque se evapora el agua del medio acuo-
so citado por introduccidn de ésta en un secador de le-
cho fluidizado, efectudndose el secado en presencia cong
tante de gérmenes cuyas dimensiones son inferiores a
lag de log grénulos deseados. Los gérmenes pueden ser
particulas de clorito de sodio, o de cualquier sustan-
cia compatible con el clorito.

Algunos de los procedimisntos de este género
son conocidos desde hace mucho tiempo para la fabrica-
cién de grdnulos de productos muy diversos, especialmen
te abonos, sulfato de sodio, sulfato de zinec, cloruro
de sodio, cloruroc de calcio, sosa cdustica, etc. Sin
embargo, que sepa la Sociedad solicitante, nunca se ha
propuesto la aplicacidn de los mismos para la obtenciédn
de grénulos que contienen clorito de sodio a partir de
una disolucidn, u otro medio acuoso, sin duda a causa
de las dificultades previsibles, por el hecho de la sen~
sibilidad de los cloritos a la temperatura y a los cho-
ques.

El procedimiento segin la invencidn puede ser

efectuzdo en digscontinuo o en continuo. Se aplica para

tratar disoluciones que contienen clorito de sodio y
eventualmente otras sustencias compatibles, preferible-
mente disolucioness concentradas, o0 suspensiones acuosas
resultantes, por ejemplo, de un espesamiento previo.

El medio acuoso gue contiene el clorito es introducido
en un secador de lecho fluidizado, ya sea en una zona
situada por encima del lecho propiasmente dicho, ya sca

en el seno mismo del lecho fluidigzado.
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debe contener siempre gérmenes de dimensiones mds Peque
flag que las de los grénulos deseados, estendo destina-
dos estos gérmenes a sufrir uwna alimentacién a partir
del clorito liberado del medio acuoso. Como se ha in-
dicado anteriormente, estos gérmenes pueden consistir
en particulas de cloiito de sodio, o particulas de otra
sustancia compatible con el clorito, por ejemplo cloru-
ro de sodio, nitrato de sodio, carbonato de sodio, etec.
ILa alimentacidn de gérmenes del lecho fluidizado puede
provenir de una fuente exterior, por ejemplo de un tri-
turador, o de la formacidn in situ. Para la formacién
de gérmenes in situ, que la sociedad solicitante esti-
ma preferible a causa de la sengibilidad del clorito
al choque, basta equipar al secador de lecho fluidizado
con un 8ispositivo de destruceién mecdnica de los gré-
nulog, por ejemplo un agitador o un rascador en el sge-
no del lecho fluidizado. Los gérmenes pueden ser forma-
dos también por pulverizacilén del medio acuoso que con-
tiene el clorito, en condiciomes tales que llega al le
cho fluidizado en estado de particulas o de gotitas
gseparadas; con este fin puede emplearse cualquier dis-
positivo conocido, por ejemplo un pulverizador. También
se pueden orear los gérmenes in situ por rotura mecdni-
ca de las particulas que se encuentran ya en el lecho,
por ejemplo por seleccidén de un caudal suficiente de
gas de pulverizaciédn.

La Sociedad solicitante ha comprobado gue
las particulas de clorito de sodio en el seno de un
lecho fluidizado presentan una tendencia a la sedimen-



10

15

20

30

12.4.72.

401414

tacién que puede llegar, en algunos casos, hasta a dar

lugar a que el lecho se transforme en una masa compacta
completamente, con riesgo de descomposicidén térmica del
clorito. Este inconveniente puede paliarse equipando el
fondo del secador con un agitador, un rascador por ejenm
plo; por otro lado, un dispositivo tal puede por otra
parte ser empleado de manera que cumpla simultdneamente
dos funciones: impedir la sedimentacién del lecho, y
crear gérmenes por destruccidn meednica de una parte de
los grénulos.

La temperatura del aire u otro gas vector in-

troducido en la parte inferior del lecho fluidizado,
por ejemplo a través de una tela o una placa de reparto,
es preferiblemente inferior a alrededor de 180°C, y es
ventajoso regular las condiciones de trabajo de modo
que la temperztura existenite en el seno del lecho fluidi-
zado no sobrepase los 802C.
: El secador de lecho fluidizado puede ser de
forma eilindrica, cilindrocénice, paralelepipédica, o
de cualquier otra forma que permita la aplicacién del
procedimiento.

Ia salida o descarge de los grénulos de clori-
to puede hacerse por cuzlquiera de los dispositivos co-
nocidos, por ejemplo por el fondo del secador con alu-
triacién, o por medio de una tubuladura lateral por re-
bose, determinando entonces esta tubuladura la altura
del lecho fluidigzado.

Con el fin de ilustrar la invencidén, sin lini-~
tar con ello su contenido, se den a continvacidn ejemplos

de realizacidn del procedimiento. Los aparatos y los Pro



cedimientos operatorios descritos a continuacidn pueden
gser sustituidos por equivalentes muy conocidos por el
experto en la téenica.
Ejemplo 1
5 El secador utilizado consiste en un cilindro
de 15 cm de didmetro y 60 cm. de altura, provisto en su
base de unz placa de reparto o distribucidn de gas, que
tiene inmediatamente por encimz una tela de acero ino-
xidable de 3 mm. de abertura de mallas. Sobre esta tela
10 glra un rascador provisto de pequefias laminillas flexi-
bles de acero inoxidable, a la velocidad de 250-300 re~
volucioneg por minuto. La salida de los grdnulos se
efectia en el fondo del lecho por medio de una tubula-
dura de 15 mm. de didmetro que recibe un suministro de
15 aire frio de elutriacibn, a razén de 3 m3N/h. EL lecho
de particulas es fluidizado por introduccidn, a través
de la placa de distribucidn, de una corriente de 53 m3N/h.
de aire calentado a 1352C, Da altura del lecho de par—
ticulas fluidizades es de alrededor de 15 cm, y su tem~
20 peratura es de 552C. Inicialmente, el secador contiene
2 kg, de particulasg de clorito de sodio, o de una sus-
tancia compatible.
El secador es alimentado en continuo por me-

dio de un pulverizador que peneitra en el seno del le-

25 cho, por el que pasa, con un caudal de 3300 g/h., una
digolucién a 352C que tiene la composicién siguiente:
NaC«‘lOV2 326 g/kg
NaClO3 5 n
NaCl 86
30 Na2003 9
NaOH 5 o

12.4.72. | ~T1-
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Después de la puesta a régimen de la instala-

cidn, se descarga, por la tubuladura de salida de los
grénulos, un caudal de 1,40 kg/h de producto que tisne

la composicidén siguiente:

NaCl0,, 744 g/kg
Na0103 1 v
NaCl 196 v
NaOH 1"
N32003 41 "
H20 T

Tas caracteristicas fisicas de los grdnulos
obtenidos son las siguientes:

—granulometria: didmetro comprendido entre
0,5 y 0,6 mu,

- peso especifico aparente por derrame libre
(sin apelmazar): 1,3 kg/du

-~ velocidad de Qisolucién: disolucidn total
en 45 seg. de 10 g. del material en un litro de agua
a 15eC.

Este procedimiehto no ha dado lugar a la se-

. Gimentacidén del lecho gracias al rascador, que cumple

g la vez el papel de agitador y de destructor de grd-

. nulos pars former los gdérmenes. Da un producto muy

homogéneo, que presenta siempre las mismas composicio-
nes quimicas y las mismas caracteristicas fisicas. Per
mite obtener en wna séla operacidn, o partir de la

disolucién, un producto que no contiene mds que 0,5~

- 1% de =gua, segin las condiciones de trabajo escogidas.

Naturalmente, pueden preverse variantes sin

apartarse de la patente. Se puede emplear un secador
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con salida por rebose lateral, se puede introducir la
disolucibn por encime del lecho fluidizado, se puede pre
ver un agitador de otro tipo, e incluso suprimirlo.

Sin embargo, en este Ultimo caso, hay que cuidar parti-
cularmente le dispersidén de la disolucibn con el fin

de obtener gotitas que, por secado antes de depositar-
se sobre las particulas fluidizadas servirdn de germen
para la produccién de nuevas particulas; segqin la natu
raleza del pulverizador, se obtienen gotitas suficiente
mente gruesas pare dar, por secado, nuevos gérmenes, o
biecn se crean éstos por rolura mecdnica de las particu-
las que ya se encuentrun en el lecho.

Se puede trutar una disolucidn, o un medio
acuoso, que tiene una compogicidn distinta a la del ejen
plo, particularmente una disolucién que contiene més o
nenos clorito de sodio, y/o que contiene otras sales
distintas a las que han sido citadas. La naturaleza de
lag particulas presentes en el secadoxr puede ser cual-
quiera, siempre que se trate de un producto compatible
con el clorito.

Ejemplo 2

In este ejemplo se describe un modo de reali=-
zacién de la invencidn, en el que los gérmenes son crea-
dos en el lecho por rotura mecdnica de las particulas
que se encuentran en él, gracias a la eleccidn de un
caudal suficiente de aire de pulverizacidn.

Se emplea un secador que comprende una columna
de vidrio pyrex de 30 cm. de didmetro y de 1,5 m. de al
tura, provista en su base de una placa de distribucién
de gas copstituida por una placa perforada con orifi-
cios de 2 mm. de didmetro. No se dispone de rascador
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de laminillas. la zona de fluidizacidn, gue es de 45 cm.
a partir de la'placa perforada, comprende una haz tubu-
lar de 0,1 m2 de superficie, calentado con vapor. la sa
lide de los grdnulos se efectis por rebose lateral del
lecho fluidizado.

Lo digolucidn de alimentacidn es introducida
por medio de un pulverizador neumdtico montado en la
pared, & 10 cm. de la placa perforada; se dispersa en
gotitas muy finas que se depositan sobre los grénulos
fluidizedos, los cuales han sufrido una rotura mecdnica
por la violencia del chorro de aire de pulverizacidn.

La carga iniclal del lecho consta de 40 kg.
de grénulos de clorito téenico (844 de NaClOz)de alre-
dedor de 0,5 mm., de didwetro, procedentes de una fabri-
cacibn anterior; también puede constar de grdnulos de
cloruro de sodio. Esta carga es fluidizada por introduc
cidén, a través de la placa perforada, de una corriente
de 200 msﬂ/h. de aire calentado a 1202C. La presidn del
vapor de calentamiento del haz tubular es de 2 kg. fuer

za/cm?. De este modo, la temperatura del lecho es lle-

-vada a 60%C.

El caudal de aire en el pulverizador es de

.10 mQN/h., y arrastra, con un candal de 11,7 kg/h., una

‘disolucidn acuosa que comprende, por kg., 301 g. de

NaClOz, 8 g. de NaclO3, 32 g. de NaCl, 2,7 g. de NaCOH

'y 4,3 g. de Na_CO

2”"3"
Por rebose del lecho fliido se descarge au-
tomdticamente un caudal de 4 kg. de producto por hora.
Este prodwcto consiste en grénulos que tienen un didme-

tro medio de alrededor de 0,5 mm, y un peso especifico

10w
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aperente, por derreme libre, de 1,45 kg/dm3. Su compo-
sicién quimica es la siguiente NaClo,, 844 g., NaClO3
21 g., NaCl 100 g., NaOH 0,3 g., Na2003 25 &, por kg.

In este ensayo, el aire no se pone de nuevo
en circulacidn. La salida de los grénulos por rebose
podria ser sustituida fdcilmente por una salida por
elutriacidén, como en el ejemplo anterior,

Ejemplo 3

En un aparato idéntico al del ejemplo 2, se
introduce una carga inicial de 25 kg. de cloruro de so-
dio, que se fluidiza, por introduccién a través de la
placa perforada de un caudel de 150 m3N/h. de aire ca~
lentado a 1209C. La presidén del vapor en el haz tubu-
lar es igvalmente de 2 kg. fuerza/cmz. La temperatura
del lecho es de 602C. Por medio de un caudel de aire
en el pulverizador de 9,5 m;N/h. ge dispersa en ¢l le-
cho, a razén de 7 kg/h, una disolucidn acuosa que com-
prende, por kg., 271 g. de NaClOz, menos de 2 g. de
Na0103, 9,7 g. de NaCl, 7,7 g. de NaOH, 6,lg. de Na2003,
¥ 194 g. de NaNO3
to y eliminaecidn casi total de la carga inicial de
NaCl, se obtienen, por rebose del lecho, 3,4 kg/h. de
un producto sélido que contiene, por kg., 482 g. de
NaClOz, 2 g. como mdximo de NaClO3, 48 g. de NaCl, 13,3
g. de NaOH, 14,9 g. de Na2003, y 427 g. de NaNO3. Este

producto consta de grédnulos de aproximadamente 0,8 mm.

« Después de 40 horas de funcionamien-

de didmetro, y tiene un peso especifico aparente, por
derrame libre, de 1,3 kg/dm3. Se traeta de un clorito

enriquecido en nitrato de sodio, de estabilidad mejora-

da.

~11-
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Ejemplo 4

En lugar de creer los gérmenes en el lecho
por medio de un caudal de aire de pulverizacidén sufi-
ciente, como en los ejemplos 2 y 3 anteriores, en el
presente ejemplo se procede & ello por introduccidn
de un caudal dado de gérmenes de cloruro de sodio.

Bl aparato empleado es el de los dos ejemplos
anteriores. Se introduce en €1 una carga inicial de 40
kg. de clorito de sodio al 80%, gue se fluidiza por un
caudal de aire de pulverizacién de 200 m3N/h. calentea~
do a 120¢2C. Ia presidn del vapor en el haz tubular es de
2 kgem fﬁerza/cm?, por lo que la temperatura del lecho
es de 602C. Para la pulverizacidén se hace pasar un cau=
dal de aire de 4 m3N/h, que arrastra, por hora, 11,7 ks.
de una disolucidn acuosa que contiene, por kg., 301 g.
de NaClOz, 8 g. de NaGlO3, 32 g. de NaCl, 2,7 g. de NaOH,
¥ 4,3 g, de NaZCOB' Se introducen también 0,2 kg./h. de
gérnenes de NaCl s6lido que tiene una granulometria
media de 0,187 mm. Por rebose del lecho se obtienen 4,2
kg/h., de un producto sdlido ue comprende por kg. 800 g.
de NaClOa, 20 g. de Na0103, 150 g. de NaCl, 0,3 g. de
NaOH y 25 g. de Na2603. Este producto consiste en gré-
nulos de aproximadamente 0,7 mm. de didmetro, y tiene wun
peso especifico aparente por derrame libre, de 1,4
kg/dm;.

Esta solicitud que corresponde a la presenta-~
da en Bélgica el 13 de Abril de 1971, N2 P.V. 102.099,
se acoge a los beneficios del art? 51 del vigente Esta-
tuto sobre Propiedad Industrial.

-] Do
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REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidén propis y nueva que se
presentan para que sean objeto de este solicitud de Paten
te de Invencidn en BDspafia, por VEINTE afios, son los si~
guientes:

1.~ Un procedimiento de fabricacidn de grénulos
aue contienen clorito de sodio, a partir de un medio acuo-
50 que contiene este producto, caracterizado por evaporar
el agua de dicho medio acuoso por introduccidn de éste en
un secador de lecho fluidizado, efectudndose el secado en
presencia congtante de gérmenes cuyas dimensiones son in-
feriores a las de los grdnulos deseados.

2.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca
racterizado porque los gérmenes son introducidos en el se
cador 2 partir de una fuente exterior.

3.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1, ce,
racterizado porque los gérumenes presentes en el secador
son formedos in situ por destruceidn mecdnica de una par-
te de las particules que se encuentran en el lecho flui-
dizado.

4.- Procedimiento segin la reivindicacidén 1, ca-
racterizado porque los gérmenes presentes en el secador
son formedos por desecaclidn de gotitas separadas obteni~
das por pulverizacidn del medio acuoso.

5.= Procedimiento segin las reivindicaciones 1
¥y 3, caracterizado porque los gérmenes presenbtes en el se-

cador son formados por destruccidén mecdnicae de lag parti-
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culas que se encuentran ya en el lecho, bajo la accidn del

chorro de gas que introduce el medio acuoso en el seno del
lecho.

6.~ Procedimiento segin cualquiera de las reivin-
dicaciones anteriores, caracterizado porgue el fondo del
pecador estd provisto de un rascador que tiene por objeto
evitar la sedimentacidn de las particulas presentes en el
lecho fluidizado.

7.~ Procedimiento segin cualguiera de las reivin-
dicaciones anteriores, caracterizado porgque la temperatura
exigtente en el lecho fluidizado es mantenida por debajo
de aproximadamente 802C.,

8.~ Procedimiento semin cualquiera de las reivin-
dicaciones anteriores, caracterizado porque la temperatura
del gas vector o transportador introducido por la parte in-
ferior del lecho fluidizado no excede de 1802C.

9.~ UN PROCEDIHIENTO DE FABRICACION DE GRANUIOS
GUE CONTIENEN CLORITO DE SODIO.

Tal y como se ha descrito en la lemoria que ente-
cedle ¥y para los fines que se han especificado.

Esta NMemoria consta de catorece hojoes escritas a

ndquina por una sola cara.
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