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MEMORIA DESCRIPTIVA{

Para solicitar PATENTE-DE INVENCION por VEINTE afios

A nombre de SOLVAY & CIE

I
entidad belga

con domicilio en rue du Prince Albert 33, B-1050 Bruse-

1as, Bélgica.

por: "UN FROCEDIMIENTO CONTINUO DE FABRICACICN DE
PERCARBONATO DE SO0DIO". (Clase Internacional CO1lb)
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Ia invenciln se refiere g un procedimiento continuo
de fabricacidn de percarbonato de sodio & partir de solu-
ciones acuosas de perdxido de hidrogeno y de carbonato de
sodio.

La fabricacidn clédsica del percarbonato de sodio por
cristalizacion en fase acuosa lleva consigo la introduc-
cion de los reactivos en un medio de reaccidn acuoso, la
precipitacién del percarbonate de sodio entre 10 y 209C en
presencia de un reactivo salino ("agent de relargage"),
por ejemplo NaCl, la separacion de las sguas madres y el
secado del percarbonate de sodio éscurrido por ejemplo en
lecho fluidizado. Este procedimiente requiere varias ope-
raciones de ingenieria guimica que lo hacen onercso.

Otros procedimientos, come el secado por pulveriza-
cion, proporcicnan productes pulverulentos o en cristales
finos.,

Por W1timo, la fabricacion del percarbonato de sodio
por reaccion directa de las soluciones acuosss de Hy0p y
de N32003 en un secador de leche fluidizado, es decir por
cristalizacion y secado simultaneos en un resctor dée lecho
fluido, muy sencilla desde el punto de vistz del equipo ne.
cesario, presents sin embergo ciertos inconvenientes, en
particulér pérdidas de HyO, por arrastre en el aire de £lui-
dizacion asi como por descomposicidn.

La Sociedad Solicitante se ha fijado por objeto reme-
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diar los inconvenientes anteriores, esforzandose por po-
ner @ punto un procedimienteo flexible que permita fabri-
car sebre demanda percarbonato de sodio de granulometria
degeada.

La Socledad Solicitante ha encontradc que se pueds
alcanzar un tal resultado operan&é de manera continua a
partir de soluciones acuosas de H202 y Nazco3.

De acuerdo con lz presente invencion, dichas solucio-
nes se introducen en un mezclador alimentado simultinea=
mente por percarbonato de sodio seco, el producto himedo
resultante se envia seguidamente a un secador, una parte
alicuota del percarbenato de godio seco que sale del se-

cador se tamiza de tal menera que se obtenga percarbonzto

.de sodio de granulometria deseada en cantidad correspon-

diente a la del percarbonato de sodio introducido por los
resctives de alimentacidn, mientras que el resto del per-
carbonato de sodio seco que sale del secador, asi come la
fraceidn de percarbonato de sodic fino obtenide por tritu-
racidn édel rechazo del tamizado se reciclsn 2l mezclader.

De esta manera, la reparticion de las dos soluciones
de resctives sobre log granos de percerbonzato de sodie
seco se efectis por el efecto de mezclado, de tal suerte
que no son de temer pérdidas de H202.7

Para la realizacion del procedimients, pueden ser con-

venientes diferentes tipos é&e mezcladores continuos, en
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particular una cuba con uno o dos ejes provisics de pale-

tas, un mezclador de tornillo, un tambor rotativo equipaw
do con un rascador, etc.; la Sociedad Selicitante utiliza
con preferencisz un mezclador provisto dz wn eje de pele-

tas.

Asimismo, para la operacion de secado subsiguiente,
pueden ser utilizados les secadores industriales corrien-
tes tales como los tambores rotatives, los secadores de
vibraciones, los secadores verticales de gire, asi como
los secaderes de lecho fluido. En la préctica de la in-
vencion, la Sociedad Solicitante prefiere servirse de un
secador de lecho fluldo; en este caso, el pefcarbonato de
sodio fino arrastrado por el aire de fluidizacidon se reeci-
cls también ventajosamente al mezclador.

La presencia de percarbonato de sodie fino en el mez-
clador es esencial para la buena marcha del procedimiento:
en efecto, el producto recogido sera forzosamente mas
gruese que el percarbonato de sodio reciclade al mezclador,
dad¢ que 1as soluciones de los reactives se depositan so-
bre los grénulos del percarbonate de sodio reciclade paré
provocar de tal manerg un revestimiente de éste. ILa intro-
duccion de percarbonato de sodio fino en el mezclador Se
asegura por el reciclado despues de la trituracion de la
fraccidn de preducto demasiado gruesa, es decir, del recha-

zo de tamizadoe de la parte alicuota de percarbonato de so=-



10

15

20

25

31.10.72

L

V4

) ‘&
‘u‘fzul u («,«Q\ Lﬂ‘

810 seco retirzda a la salida del secador; en el caso de
que el secsdo del percarbonato de sodioc humedo se efectus
en un secador de lecho fluidizado, es también ventajoso,
por tante, reciclar al mezclador el percarbonalo de scdie
fine arrastrado por el gas de fluidizacidn.

La parte slicuota de percarbonato de sodio retirada
a2 la sallda del secador Lara gser tamizada y proporcionar
el producto deseado no es mas que una fraccidn de la can—
ti€ad total del percarbonato de sodio que sale del seca-
dor; en efecto, se ha comprobado gque la cantidad de per-
carbonato de sodio seco que se recicla al mezclador debe
ser suficiente parw que el producte que sale del mezcla-~
dor tenga una humedad inferior & 5-10% en peso, seglin el
tipo de mezclador utilizade, con el fin de evitar 1la for-
macién de aglomerados indeseables.

Pars la buena marcha del procedimiente, es preferible
introducir los dos reactivos en el mezclador en estado ae
soluciones acuosas; en efecto; cuando se introducen por
geparado en el mezclador una solucion acuosa de H202 y
carbonato de sodio anhidro, los dos reactives reaccionan
de manera incompleta, lo que da lugar a wn percarbonato
de sodio cuyo contenido en oxigeno activo es demasiado
bajo; ademas, el carbonate de sodio sdlide se fija sdlo
parcialmente sobre los granos de percarbonato de sodio in-

troducidos igualmente en el mezclador, lo que proveca la
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formacién de una cantidad muy importante de finos.

Con preferencia, se utilizan soluciones scussas que
contengan de 20 a 70% de H,0, en peso, y una solucitn
acuosa de carbonate de Sodic que contiene de 15 a 34% en
peso, con preferencig del orden de 30% en peso; blen en~
tendido, que estas soluciones pueden contener los estabi-
lizadores usuales del percarbonato dg sodio o sus precur-
sores; asi, si el estabilizador seleccionade es el silica-
to de magnesio, se puede utilizar una solucidn acuosa de
Hy0p que contenga sulfato de megnesio y una solucidn acuo-
sa de Na,CO; que contenga silicate de sodio.

Cuando ge utiliza un secador de lecho fluide en la
etapa del secado, se recomienda méntener lg temperstura
del lecho preferiblemente entre 55 y 802C, y no sebreps-
88T una temperatura de 10092C; por otra parte, es preferi-
ble también limitar al 80% la humedad relativa del gas de
secado ~-habitualmente aire-- en el secadoer con el fin de
evitar en el mismo en el mayor grado poesible unes descome
posicion demasiado importante del percarbonatec de sodie.

le descripcion que sigue en relacion con el dibujo
adjunto, a titulo de ejemplo no limitative, ayudara s com=-
prender perfectamente como se puede llevar & la practica
la invencidn.

Ia figura unica representa esquematicamente un con~

junte de aparatos que permiten la puesta en practica del
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procedimiento de acuerdo con la invencién.
Un mezclador 1 de 70 1. de cepacidad es alimentado
por dos transportadores vibrantes 2 y 3. E1l transportador
2 permite afiadir el percarbonate seco reciclado asi como
5 las soluciones de H202 y de Na2003; estas soluciones pue-
den, sin embargo, ser afiadidas también directamente al
" mezclador 1, sirviendo entonces unicamente el transpor-
tador 2 para el reciclado del percarbonato seco, o pudien-
do incluse ser suprimide. El transportador 3 esta equipa~-
10 do con una tolva de alimentacion 4 y permite regularizar
la introduccidén continua de los gérmenes de percarbonato
constituiios: |
- pof el percarbonateo fine arrastrado por el aire de
f%uidizacién en el conducte 5 y recogido en el ci-
15 clon 6;
= por el percarbonato fino que procede del rechazo de
la produccidn en el tamiz 18, que se hace pasar sl
friturador 19;
=~ por el rechazo secbre el tamiz 14 del percarbonato
20 que sale del secador de lecho fluide 9 despues de
trituracion en el triturader 19.
El percarbonato himede sale del mezelador 1 por la sa-
lida de.rebosamiento 7 regulada al mismo nivel éel eje,
¥y pasé & un tamiz vibrante 8 de 10 mm de zbertura de malla.

25 Gracias a este tamiz, sobre el que se han depositado unas

31.10.72 - -
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cuantas bolas gruesas de porcelans, se evita la introduce
cidén en el secador de lecho fluido 9 de los a2glomerados
de percarbonato de sodio himedo eventualmente formados en
el mezclador 1.

El secador de lecho fluido 9 se construye de acero
inoxidable. Esta constituido por una parte cilindrica co=
ronada por un ensanchamiénto conico que desembhoce en una
éegunda seccion cilindrica. En este secador 9, la capa
fluidizada estd confineda en la parte cilindrica inferior;
éste esta provista de una doble envoltura 10 para la cir-
culacidn de vapor de aguw.

La base del lecho esta constituida por una chapa de
acero inoxidable 11, perforada con orificios de 2 wm de
dldmetro distantes entre si 18 mm (36 orificios por &m?);
dicha chapa perforada asegura un reparto cerrecto del aire
de fluidizacion.

El lecho esta equipado con una placa de separacion 12

que divide el lecho en dos compartimientes desiguales, que
equivalen respectivamente al 27 y 73% del volumen util.
El percarbonato de sodic hlmedo se introduce en el compar-
timiento mayor y debe pasar baje la placa de separacion
para llegar sl compartimiento pequefio, del que se evacua
el percarbonato seco por la tubuladura 13. 7

El lecho trabaja en ligera depresion gracias a un ven-

tilador 24 que aspira el aire de fluidizacion cargado de
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percarbonato de sodio fino a través del ciclén 6; los fi~

nos son trasegados éel ciclon 6 y enviados nuevamente al
mezc¢lador 1 por 4 y 3.

El percarbonate de sodio seco que sale del secador 9
por la tubuladura 13 pasa sobre un tamiz vibrante 14 que
retiene las costras y los aglemerédos; el rechazo se en-
via por el conducto 15 al triturador 19 y se recicla des-
pués al mezclador 1 por el conducto 25.

El percarbonate de sodio seco pasado por el tamiz 14
se vierte en la tolva 16 de donde, por rebosamiento, una
parte alicuota es enviada por la tubuladura 17 sobre el
tamiz 18 equipade con una telsa cuya akertura de malla es-
t4 fijada por la granulometria deseada para la produccion;

el percarbonato de sodio que pasa a través del tamiz 18

constituye el producto acabado. EL rechazo del tamiz 18

pasa sl triturador 19 y es reenviado luego al mezclador 1
por el conducte 25.

Bl resto del percarbonzto seco sale de la tolva 16
por un conducto de elevacion por sire comprimido ("air
1ift") 21 slimentado con percarbonato de sodio medisnte
un ternille sin fin 20. La egtanqueidad de esta intreduc-
cion se legra gracias a la capa de percarbonatogﬁe seofie

que se encuentra en la telva de alimentacion 16 del tor-

nille sin fin 20,

25

31.10.72

Ls separscion del percarbonate seco reciclado y del
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aire se realiza por medie de un cicldn 22 equipaéo con

un filire de manga 23.

Ejemple

En el eparato representado en la figura uUnica, se ha
adeaptado al temiz 18 uns tela de aberturs de malla igual

& 0,5 mm, mientras que el tamiz vibvrante 14 posee abertu-

ras de malla de 2 mm; el ensaye ha tenido una durscion de

una semana.

Para este ensayo de larga duraoién, las condicicnes
operatorias adoptadas son las siguientes:

Por intermedio del trengportaéor vibrante 2 se intro-
ducen, por hora:

- 7,5 kg de H,0, al 24% (o sea, 1,80 kg de Hy0p al 100%
por hora), que contiene 30 g de Mg304.7H20/kg de HyOp
al 100%;

- 12,7 kg de NayC0; 2l 30# (o sea, 3,82 kg de NayC0y 2l
100# por hora), que contiene 40 g de silicato de sodie
de 362 Baumeé/kg de NagCOy al 100%; lz relacion molar
H202/N32003 es, por tanto, de 1,47;

- 450 a 500 kg de percarbonatoe &e sodio sece reciclade
por el conducte de elevacion por aire cemprimide 21.

Por intermedio del transportador vibrante 3 se intro-
ducen, per hora:

- 7 a 8 kg de percerbonate fino proceéenté del ciclén 6;

- 5,% a 7 kg de percarbonatec fino procedente del tritura—

- 10 -~
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dor 19, el cual es alimentado por 0,5 a 1 kg de cosiras

o

y de agloemersdos recogidos sobre la rejilla de 2 mm de
abertura de malla 14 y por 5 a 6 kg de percarbonate de
scdio que constituye el rechaze del tamiz 18; la tritura=-
cidn se reguls para dar finos cuyo diametre medio sea

del orden de 0,1 a 0,2 mm.

Ia humedad del percarbonsto de sodio a la salida del
mezclador 1 aleanza de 3 a 4%, y el tiempo de permanencia
en el mismo es de 2 a 4,5 minutoes.

El producte himedo que sale del mezclador 1 se envia
al gecador de lecho fluide 9, en el que reinan las siguien-
tes condiciones:

caudal €ée aire: 60 m;/h;

temperatura del aire introducide: 2202C;

temperatura del lecho: T7082C;
velocidad del aire en el lecho: 0,67 m/seg;

vapor de agua en la doble enveltura 10: a 9 atmosferas
ebselutas, es decir a 1752C;

humedad relativs del zire de salida: 75% sproximadamente.

Debe observarse que el rechazo ée la produccion en el
taniz de 0,5 nm de abertura de malla 18 permanece constan-
te durante tode el ensayo en un veler aproximadsmente igual
a8 la cantidad de producto que pasa por el tamiz, es degir
@ la cantidad de producto acabsde que se recoge, la cual

es de 5,62 ke/h; el aisumetro medie del percarbonato de so-

- 11 -
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dio reciclado permanece, por tente, proximo & 0,5 mm g to-

do 1o largo del ensayo.

las caracteristicas fisicas el percarbonatoe de sodio

obtenido son las sigulentes:

5 Oxigenc activo, en g/kg 142
Peso especifico aparente, en kg/dm3 1,14
- Fluidez, en segundos ' 3
Granulometris:
% de rechazo en el tamiz de: 0,500 mm 0,2
10 0,350 mn 42,7

0,250 mm 86,7
0,125 mm 99,9
0,088 mm 100,0

digmetro medio, en mm 0,255
15 Indice de desgaste, en % Z1
Bstabilidad, # de exigeno active perdide:
- después de 7 y 14 dales a 50°C y con 68% de humedad
relativa: 2 y 4
- después de 1 h o 1000C: 7
20 Lz presente solicitud, que corresponde & la presenta-
da en Francia, el 15 &e Noviembre de 1971, bajo el N2

7140860, se acoge a los beneficios del Articulo 51 del vi-

gente Bstatute sebre Propiedad Industrial.

31.10.72 _ - 12 -
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REIVINDICACIONES

|

Los puntos de invencion propia y nueva, que se presen-
tan para que sean objeto de esta solicitud de Patente de
Invencidn en Espafia, por VEINTE afics, son los siguientes:

1.~ Un precedimiento continuo de fabricacion de per-
carbonate de sodio a partir de soluciones acuosas de peré—
xido de hidrdogeno y de carbonate de sodio, caracterizado
por el hecho de que se introducen dichas soluciones en
un mezclgdor alimentado por percarbonato de sodie seco
reeiclado, por el hecho de que se seca el préducto héme-
éo resultsnte, por el hecho de gque se toma una rarte ali-
cuota del percarbonato de sodio que sale del secador, sien-
do tamizada este parte alicuota de tal manera que se re-
coge el percarbonato de sodio de granulometria deseada en
cantidad correspondiente a la incorporéda por los reacti-
vos, y por el hecho de que se recicla al mézclador el
percarboenato de sodic seco constituido por el resto del
percarbonato de sodio que sale del secador y el percarbo;
nato de sodio fino obtenido por trituracidn del rechazo
de Lla parfe alicuota de percarbonato de sodio retirada
que queda sobre el tamiz.

2.~ Un procedimiento ée acuerdo con la reivindicacidn

1, caracterizado por el hecho de que el mezclador esta

- 13 -
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constituido por una cuba provista de ejes de paletas.

3.- Un procedimiento de acuerdo con la reivindicacidn
1, caructerizade por el hecho de que el secado se efactia
en un secador de lecho fluido y por el hecho ds que el
percarbonate de sodio fino reciclado al mezclador lleva
consigo sdemas el percarbonato de sodio fino arrastrado
por el gas de fluidizacién del secador.

4.~ Un procedimiento de acuerdo con la reivindicacion
1, caracterizado por el hecho de que la cantidad totul de
percarbonato de sodio seco reciclada al mezclador es tal
que el contenido en agua del percarbonato de sodio himedo
que sale de dicho mezclador no sobrepasa el 104 en peso.

5.= Un procedimiento de acuerdo con la reivindicacion
l, caracterizado por el hecho de que se utiliza una solu-
cibén acuosa de concentracidn comprendida entre 20 y 70%
en peso de peroxido de hidrogeno y una solucién acuosa de
concentracion comprendida entre 15 y 34% en peso de carbo-
nato de sodio.

6.~ Un procedimiento de acuerdo con la reivindicacion
3, caracterizado por el hecho de que en el curso del seca-
do en lecho fluido ls temperatura del lecho no sobrepasa
los 1002C, y por el hecho de que la humedad relstiva Qel
gas de secado no sobrepasa el 80% en el lecho fluido.

7.~ Un procedimiento continuo de fabricacion de per-

carbonato de sodio.

- 14 -
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Tal y como se ha descrito en la Memoria gue antecede,

representade en el dibujo que se acompafia y con los fines
que se han especificado.

Esta Memoria consta de quince hojas escritzs a maqui-

5 ne por una sola cara.

Nadrid, -3 pow 1972

Alberi > clzgloyry
Por Pod fzm

31.10.72 -15 -
H.M.C.
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