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MBMORTIA DESCRIPTIVA

para solicitar PATENTE DY INVENCION por 20 aflos
a nonbre de OLIN CORFPORATION

entidad norteamericana

establecida en 275 Winchester Avenue, New Haven,

Connecticut 06504, Estados Unidos de América.
por: '"UN PROCEDIMIZNTO CONTINUO PARA PREPARAR HIPOCLORITO

DE CALCIO"
(Clase Internacional COlb)
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#sta invencidn se refiere a la produceidn de hipo-
clorito de caleio vor medio de un procedimiento continto
mejorado, aqie tiene la venteja de producir hipoclorito de
calcio de slta pureza y 2lto contenido de cloro cisponi-
ble. El nipoclorito de caleio es un agente blanqueante ¢
nigienizador comercial, que sSe usa particularmente en la
desinfeccidn de aguas de piscinas.

Se conoce en la téenica una variedad de procedi-
mientos y modificaciones en la téenica para producir hino-
clorito de calcio.

¥n la Patente de los BE.UL. 2 1.713.069, expedica
a Robert B. Iiachinllin y oiros el 21 de mayo de 1929, sc
desecribe un procedimiento en el que una suspensién acuosa
de cal (48xido de caleio) es clorada, se eliminan las impu~
rezas sélidas, y se aiiaden sosa cdustica y cloro para pro-
dueir hipoclorito de calelo y cloruro de metal alcallno,.
Le concentracidn de la mezela de hipoclorito de caleio-
cloruro de metal zlcalino se mantiene dilulda de modo que
el cloruro de metal alecalino queda en disolucidn, mientras
es precipitado el hipoclorito de caleio. Despuds de la se-

paracidn del hipoclorito de calecio sbélido, el producio

de filvrecidn puede ser tratado con cal para formar aipo-

clorito bdsico de caleio, o para ser usado como liquido

blanqueante.

BEn la Paterte we los EE.UU. K2 1.718.284, expedida



a Anthouy George y otros el 25 de Jjunio de 1929, se describe
un procedimiento en el que se ailaden cal y sosa cdustica a
una disolucidn eutéetica de cloruro de sodio e hipoclorito
8e caleio, la mezcla es clorada y el cloruro de sodio es
5 vrecipitado rédpldamente y separado de una disolucidn ineg-
taple de hipoclorito de calcio. Despuds es precipitado el
hipoeclorito de caleio. BEn una realizacidn alternativa, de
cloran hipoclorito de caleio y cal en ina disoluciédn etiée-
tica de cloruro de sodio e hipoclorito de calecio, siendo
10 precipitedos y separados sucesivamente el cloruro de sodio
¥ el aipoclorito de calecio como se ha descrito anteriormen-
te.
En la Patente de los EE.UU. Ne¢ 1,718.205, expedida
a Anthony George el 25 de junio de 1929, se descrine un pro-
15 cedimiento para clorar una suspensidén scuosa de cal en pre-
sencia de una disolucién de hipoclorito de sodio, para for—
rar una suspensidn de hipoclorito de calecio. La suspensibn
es evaporada hasta sequedad para recuperar hipoclorito de
calcio, 0, alternativamente, el hipoclorito de calcio es
20 preeipitado a partir de una disolucidn diluida de CllNa, y
despuds se gepara y se secd.
En la Patente de los EE.UU. N2 3.572.,989, expedida
8 Seiji Tatars y otros el 30 de marzo de 1971, se descriove
un procedimiento para la produccidén de hipoclorito de caleio,

25 en el que se eiiade hidréxido de sodio concentrado a une di-
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solucidn acuose saturada con hipoclorito de calcio y cloru-
ro de sodio, y, en una primera operacidén, la mezcla es clo-
rada ¥y se retiran cristales de cloruro de sodio. En wna
segunda operacién, se afiaden cal apagada y agua a la mez-
cla de reaceibn, y la mezecla es clorada. Los cristales de
hipoclorito de calcio resultantes son separados, y las
aguas nadres son recirculadas a la primera operacidn.

En ftodos los procedimientos anteriores, la scpara-
cibn de hipoelorito de calcio de cloruro de sodio tiene lu~-
gar 0 bien por

&) precipitacién de cloruro de sodio a partir de

una disolucidn metaestable de nipoclorito de
caleio, teniendo que efectuarse rédpidamente la
separacidn para que sea efectiva, 0 bien por

b) precipitacién de hipoclorito de calcio a partir

de cloruro de sodio en disoluciones que tienen
que ser muy diluldas para mantener el cloruro
de sodio en disolucidn.

Tanto en a) como en b), antes indicados, hay una
pérdida de producto por coprecipitacidén o precipitacidén
incompleta, y en b) es necesario tratar o desechar grandes
volimenes de una disolueidn dilufda de cloruro de sodio.

Los procedimientos anteriores requieren en general
cal de alta pureza (94-95% de Ca(OH)2) pera dar un produc—

to comercialmente aceptable, y ademds requieren temperatu-
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ras relativamente bajas, de 10-202C, durante las operacio-~
nes de clorzciédn,

Ls un objeto de la presente invencidn proporcionar
un procedimiento continuo mejorado para la producciédn de
hipoeclorito de calecio.

Otro objeto de la invencidn es proporcionar un
brocedimiento mejorado para obtener hipoclorito de celicio,
en el que se forman grandes cristales de hipoclorito de
calcio dihidratado, que se separan fdcilmente de la digolu-~
¢ibn y son secados con facilidad,.

Un objeto adicional de esta invencidn es proporcio-
nar un procedimiento mejorado o para obtener hipoclorito
de calecio, que permite el uso de cal impura o de bhaja pure=
za, lo que determina una reduccidn considerable en el cos-
to de materias primas,

Otro objeto mds de esta invencidn es proporcionanr
medios de poner en prdetica las operaciones de cloracidn
de un procsedimiento de obtencidn de hipoclorito de caleio
con requerimientos reducidos de enfriamiento, reduciendo
as! los costos para equipos de refrigeracidn.

Otro objeto de esta invencidn es proporcionar me-
dios para hacer la contaminacidn de los recursos de agua
en un procedimiento de obtencién de hipoclorito de caleio,
recirculando sustancislmente todas las corrientes del pro-

ceso y eliminando la necesidad de eliminar llguidos conta~
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minantes a los sistemas de alcantarillados o corrientes de
uso p¥blico.

Ctro objeto mds de esta invencidn es proporcionar un
procedimiento mejorado para preparer hipoclorito de caleio,
en el que las operaciones de filtracidén con las que se elimi-~
nen los materiales insolubles se efectian en disoluciones
estables en las que los tiempos de tratamiento no son vrlti-
cos para la composicidn del produeto final.

Estos y otros objetos de la invencidn se consiguen
en un procedimiento continuo para preparar hipoclorito de cal-
cio, que comprende las operaciornes de:

a) mezelar cal, un hipoclorito de metel alcalirc y
ague en une zona de mezclado, para formar una suapensidbn de
la zona de mezclado;

b) hacer reaccionar esta suspensidén de la zorna de mez-
clado con cloro para causar la precipitacidén de hipoclorito
de calcio en la misma, y former asl vna pasta de particules
sblidas de hipoclorito de calcio en suspensién en un liquido
pastoso que se conmpone ds uns disolucidn acuosa en que predo-
nine el cloruro de dicho metal alcalino y que contiene algo
de hipoclorito de calcio disueltos

¢) retirar continuamente una parte de dicha pasta y
dividirla en

(1) dicho lfquico pastoso, y

(2) una torta hiémeda de pertfculas de hipoclorito de

caleios

-6

g A e
Pt
b ,qi’!’"h ae Iy )



d) hacer reaccionar dicho lfquido pastoso con un hi-
dréxido de dicho metal alcalino, para formar une suspensidn
de cal haciendo precipitar cal en unas aguas madres que con~
tienen el clorurc y el hipoclorito de dicho mefal alcalino;

5 e) Separar al menos vna parte de dichas aguas madres
de dicha suspensién de cal, y

£) recircular dicha cal precipitads a dicha zona de
mezclado.

En una realizecidn preferida de la invercibn, le

10 torta himeda de partfculas de hipoclorito de calecio es calen-
tada para reducir el contenido de agua a los niveles decegm
dos, y las partfculas secas son almacenadas luego en reci-
pientes adecuados para su uso en el tratamiento de agua. A
causa del .tamefio relativamente grande de las parilculas de

15 hipoclorito de caleio preparado por el procedimiento de esta
invencién, éstas son separadas fdcilmente del liquido pasho-
g0 y secadas fécilmente, como se describe con detalle miés
adelante.

En otrae realizacidén preferica de la invencidn, las

20 aguas madres separadas de la cal precipitada se hacen reaccio-
nayr con un hidréxido de un metal alealino y cloro, y se eva-
pora suficiente ague para causar la precipitacidn de la sal
de cloruro del metal alcalino en una disolucidn acuosa del
hipoclorito del metal alcalino. ILa sal sbélida de cloruro es

25 separada para su uso en la vreparecién de salmuera para cu-

20~6~=T3 ' fem
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bas electroliticas de cloro, y la disolueidn acuosa resul-

tente de hipoclorito de metal alecalino es recirculade a la
zona de mezclado. Como resuvltado, todas las corrientes liqui-
das son recirculadas en esta realigacidén del procedimiento,
¥ no hay ninguna corriente impura de desecho que haya que eli-~
minar, evitando con ello problemas graves de contaminacién.
Los hipocloritos de metales alcalinos y los hid»éxi-
dos de metales alcalinos se emplean como reaccionantes en la
presente inveneidn, y uno de los productos es cloruro de me-
tal alcalino. Para simplificar la exposicidn, la irvencidn se
describird en adelante en términos de "hipoclorito de sodio®
"hidréxido de sodio" y "cloruro de sodio",. No ohbstante, los
expertos en la téenice admitirdn que cualquier otro hipoclo-
rito de metal alealino adecuado, tal como hipeclorito de po-
tagio, o cualquier otro hidrdxido de metal alcalino, tal como
hidréxido de potasio, puede servir ccmo sustitubto total o
parcial de los correspondientes comprestos de sodlo. En este
caso, uno de los productos seré cloruro de potasio. Con el
fin de simplificar las condiciones del proceso, es preferi-
ble emplear, o bhien sdélo compuestos de sodio o sélo compues—
tos de potasio. No obstante, el procedimiento nuede realizar—
se tambidén con una mezela de estos conpuestos de mebales al-
calinos si el rendimiento de la separacidn de productos no
es importante para la operacidn.

In lag Figuras 1 a 3 se ilusgtran varias realizacio-
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nes de la presente invencidn.

La Pigura 1 eg um diagrama de flujo de wna realiza-
cibén de la presente invencidn, que muestra la separacién de
hipoclorito de caleio y la recirculacidn de cal preeinitada.

Lz Pigura 2 es un Giagrema de flujo de oitra realiza-
cién de la invencidn, que incluye la realigzacidén de la Figura 1,
y banbién las operaciones de hacer reaccionar aguas medres,
agotadas en cal, con sosa cdustica y cloro, para former una
sugpensibén de cloruro de sodio s6lido en disolucidn de hipo-
clorito de sodio, y separar cloruro de sodio sdédlide antes de
la recirculacién de la disolucién a la zona de mezclado.

La Figura 3 es un diagrama de flujo que muestra otra
realizecién de la invencidn que incluye las realizaciones de
la Figurs 2, asl como operaciones que incluyen la purifice-
cidn de la cal, y la recirculacidn de una parte del liquido
que queda después de la separzecidn de la torta himeda de hi-
poclorito de calcio.

De modo mds detallado, en el procedimiento de la Figu-
ra 1, se mezclan cal (tanto cal de nueva aportacidn como cal
de recirculacién del tipo descrito de modo més completo més
adelante), agua o hipoclorito de sodio en una cona de mezcla-
do 1, para formar una suspensién de la zona de mezclaco. La
zona de mezclado 1 es un depdsito de mezclado u obtro reci-
piente adecuado, con medios de agitacién, para mezclar los

diversos componentes introducidos en el mismo.
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Puede haber un cierto zrado de reaccidn entre los
diversos componentes introducidos en la zona de mezclado
1, especialmente en la realizacidn descrita mls adelante
en la Figura 3, Sin erbargo, una funcidn importante de
la zona de mezclado 1 es mezclar los componentes, ¥y por

lo tanto se denomina "zona de mezclado", aln cuando pue-

de tener lugar alguna'reaccidén" en alsunas realizacicnes
de la invencidn.

La suspensibn de la zona de mezclado resultante es
conducida a un clorador 2 de la suspensibn, y se hace
reaccionar con cloro. ©l clorador 2 de la suspnersidn
es cralavier aparatc adecuado de cloracidn »rovisto e
rnedios de agitncibn para logrer un contacto méximo en-
tre el cloro y la suspensidn. Como clorador 2 de la
suspansidn se prefiere emplear un clorzdor evaporader
en quc se emplea la téenica de cloracidn detcrita en
1la Patente de los "E.UU. Fon. 3.241,912, expedida =
Bernard H, Nicolalsen el 27 de MNarze de 1966, La ten-
peraturs en el interior del clorader 2 de la suspensidn
2g mantenida en el intervalo de desde aproximadamente
a avroximadamente 352C, 7 preferiblemente desde anroxi-
nadamente 20 a aproximadzmente 302C.

Durante la clor:icidn de la suspersidn en el clora-
dor 2 de la suspensidn, la cal reacciona con cloro para

formar hipoclorito de calcio, sesin la Tcuacibén (1):

(1) Ca(SH)E + Cly=s 1/2 Ca(ClO)a. 2HA0 + 1/2 CaCl,

- 10 =
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Puede haber presente algo de hidrdéxido de sodic en
la suspensidn de la zona de mezclado, como resultado de la
introduceidn de hidrdxido de sodio (que no se muestira) en
la zona de mezcla 1, 0 aquel puede estar presente en la sug-
pensidn de cal de recircuvlacidn introducida en la zona de
mezclado l. Cualquier cantidad de hidrézido de sodio presen-
te en el clorador 2 de la suspensidén se hace reaccionar con

cloro para formar hipoclorito de sodio segin la Ecuaciébn

(2):

(2) 2WeQH+ (1 —> KaClO+ NaCl + H O
2 2
E1l hipoclorito de sodio presente en el cloracdor 2
de la suspensidn reacciona con cloruro de calcio para formar

cloruro de sodio y mds hipoclorito de calecio, segln la

Bouaeidn (3):

(3) Nallo + 1/2 CaCl —> 1/2 ¢a(Cl0) =+ Nacl
2 2

Los productos primarios del clorador 2 de la suspen-

8ién gon hipoclorito de calcio, cloruro de sodio y azua. En
la iniciacién del procedimiento, se prefiere llenar el clo-
rador 2 de la suspensién con una suspensidn o “pastad de sé-
lidos de hipoclorito de calcio en suspensidén en una disolu~

cidén acuosa de cloruro de sodio e hipoclorito de calcio,

-1l
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gsiendo el exceso de concentracidén de cal o de otra sustan-
cia alecalina en la suspensibén de menos de aproximadamente 1,0,
v preferiblemente de menos de aproximademente 0,50 por cien-
to en peso. La velocidad de alimentacidn de suspensidn de
5 la zona de mezclado y cloro zl clorador 2 de la suspensidn
vy la velocidad de evaporacidn de agua, si ftiene lugar, se
ajustan para mantener la concentracibén de cal sin reaccio-
nar v otro dlecali durante la reaccidén por debajo de aproxi-
mademente 1,0 por clento. La cloracidn continua de la sus-
10 pensidn de este modo causa la formacidn de cristales gruesos
de nipoclorito de calcio, que se separan del lIquido pastoso
en el separador 3 de la torta mucho mds fdcilmente que el
modo en que los cristales de hipoclorito de calcio son se-
barados en un procedimiento convencional de sal triple o en
15 un procedimiento de tipo discontinuo.

Una parte de la "pasta®" resultante compuesta de hi-
poclorito de caleio sélido y un lfquido “pastoso™, que pre-
dominantemente es una disolucibn acuosa de cloruro de sodio
e hipoclorito de caleio, es retirada continuamente del e¢lo-

20 rador 2 de la suspensidn, y transportada al separador 3 de
la torta.

11l separador 3 de la torta es un filtro, una cen-

trifuga, u otro aparato adecuado de separacidn entre séli-
do y lfquido, capaz de separar una torta himeda de cristales

25 de nipoeclorito de calcio dinidreatado de la disolucidén acuosa

20-6-13 -12-
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de cloruro de sodio e hipoclorito de calecio.

La torta himeda procedenie del separador de la for-
ta 3 contiene en gemeral deade aproximademente 40 a aproxi-
nadamente 60 por ciento en peso de hipoclorito de calclo

5 dihidratado, de aproximedamente 2 a aproximadamente 15 por
ciento en peso de cloruro de sodio, y de aproximadamente
40 & aproximadamente 50 por ciento en peso de aguz. ﬁaiﬁor—
te himeda es conducida en general al secador 4, en donde es
calentada para eliminar la mayoria del agua. El secader 4
10 es cualquier unidad o unicdades adecuadas de secado, capaz
de reducir el contenido de humedad de la torta de hipoclo~
rito de calcio al nivel deseado, sin causar una descomposi-
¢ibn excesiva de las partfculas de nipoclorito de caleio.

En general, el contenido de agua del hipoclerito

15 de caleio o8 reducido en el secador 4 a menos de aproxima-
damente 10 por cilento en peso, y preferiblemente de aproxi-
madamente 0,5 & eprroximadarente 1,5 por ciento en peso. El
contenido en hipoclorito de calcio del hipoclorito de cal-
cio seco varia en general desde aproximadamente 65 a apro-

20 ximacaneise 0v, y Drereriwvlemeuse ae aproxinacanensye 'O a
aproximadamente &0, por cieuvo e peso. Bl rescvo del hipo-
clorito de calecio seco es predominantemente c¢loruro de scdio.
El producto seco es colocado desyuds en reciplientes adecua-
dos, con o sin uwna previe clasificacidn por taemailos, u otro

25 tratamiento tal como granulacidn o noculizacidn, antes de

20=b-T3 -13~
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su uso en el tratamiento de sguas u otro serviclo,

El "lfquido pastoso" (o el “filtrado pastoso", cuan-
do el separador 3 de la torta es un filtro) es wna disolu-
cidn acuosa de cloruro de sodio procedente del separador 3,
que contiere tambidn nipoclorito de calelo. Este lfquido
pastoso es conducido al reactor de sosa cdustica 5, que es
cvalquier reactor de depbsito de mezclado adecuado provis-
to con medios de agitacidn, en el que se hace reacclonar

con hidréxido de sodioc. Ie proporeidn de hidrdxido de =odio
es al menos suficiente para aportar la proporcidén esteoquio-
métrica para reaccionar con todo el hipoclorito de calcio

presente en el 1lfquido pastoso, segtn la Ecuseién (4):
(4) 2¥a0H 4 Ca(Cl0) —> Ca(OH)2+ 2Macl0
2

Wo obstante, se emplea dreferiblemente un ligero
exceso de hidréxido de sodio, por ejemplo un exceso de apro-
ximademente 1 a % por ciento de hidrdéxido de sodio en peso,
por encima de la proporeldn estequioméirica. Esta reaceidn
en el reactor 5 de sosa cdustica forma una suspensidén de
cal precipitada en una disolucidén acuosa de cloruro de so-
dio e nipoclorito de sodio, o “"aguas madres". La suspensidn
de cal resultante es transportada a2l separador 6 de cal,
que es un aparato de separacién de sélido-lIguido, tal co-

mo un filtro, una centrffuga u otro aparato adecuado. En el

14~
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geparador 6 de cal, al menos es separada una parte de las

aguas nmadres desde la suspensibn de cal, para formar una

suspengidn de cal mds concentraca o ura torta de cal hime-
da, que es recirculada a la zona 1 de nezclado. Los crista~
les de cal en la torta ndmeda o en la suspensidn concentra-
da separada en el separador 6 de cal son generalmente cris-
tales anorfos finamente divididos, que son clorados fdeil-
mente en el clorador 2 de la suspensiédn.

Las aguas madres, que son la disolucidn acuosa de
cloruro de sodio e hipoclorito de sodio recuperada eun ol se-
parador b de cal, pueden emplearse como liquido blanqucan~-
te. Estas aguas nadres no contienen esencialmente nada de
cantidades Utiles de hipoclorito de caleio. Por lo ‘anio,
un tanto por ciento mucho mayor de la cal introducida en
el sistema es recuperado en forma de cristales grandes de
hipoclorito de calcio, en lugar de en forma de una impure-
za en lfquido blanqueante, menos costoso. Sin embargo, las
aguas padres procedentes del separador 6 de cal son recir-—
culadas preferiblemente al procedimiento como se describes
con mds detalle mds adelante.

En la Figura 2 se muestra otra realizacibn de la
invencidn, que incluye la realizacidn descrita en la Figure
1 enteriormente, asl como una téenica para tratar la diso-
luecidn acuosa de cloruro de sodio e hipoclorito de sodio

(aguas madres) separada de la suspensidn de cal en el sepa—
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rador 6 de cal. En la Figura 2, la disolucidn acuosa de
cloruro de sodio e hipoclorito de sodio procedente del se-
parador 6 de cal es llevada a un evaporador-clorador 7,
donde la disolucidn acuosa es concentrada por evaporacién
y es hecha reaccionar con hidréxido de sodio y cloro, para
formar uns suspensidn de cloruro de sodio sdlido en una
disolucidn acuosa de hipoclorito de sodio.

fsta evaporacidén y esta reaccibén son efectuadas
en cuslguier aparato de evaporacidén adecuado y en cualguier
reactor~clorador adecuado provisto de medios de agitacidn.
Ia evaporacibn y cloracibn simultdneas pueden efectuarse
en un clorador evaporador, usando la técnica de clorecidn
antes descrita, explicada en la Patente de los EE.UJ.

Ne 3.241.912, expedida a Bernard H. Nicolaisen el 22 de
marzo de 1966,

En una realizacibn preferida de la invencidn, las
aguas madres son concentradas primero por evaporacidn con
vapor de agua, en un evaporador (que no se muestra), y las
aguas madres concentradas resulbtantes se hacen reaccionar
después con cloro e hidrdxido de sodio en el evaporador-
clorador 7, empleando el calor de cloracidn para completar
la evaporacibén de las aguas madres, y efectuar la precipi=-
tacidn de la sal en las aguas madres.

La evaporacidén antes de la reaccidén en el evapo-

rador-clorador 7 es generalmente mds econdmica, ya que la

~16—
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velocidad de evaporacibén de agua es mHs elevada a parbtir
de las -guas mrdres diluidas antes de reaccionszr, ¥ mor 1o
tanto nueden Usarse avaporadores mnhs pequeilos, menros conbo-
503 que 1los cue ze requieren nara la suspeusidén, més concen-
trada, de sal y aguas madres.

sn otra realiracidn de la invencidn, no re zfiade nada
de ¢loro ni hidrbéxido de scdio al svaporador-clorador
7, = sbdle tiene lusar unz evaporacibn en el evapo--ador-clo-
rador 7 para efectuar la precipitacidn de sal en las :zguas
madres. 1 zrado de cvanoracibn depende de la concentra-
cibn inicial de las azuas madres.

Cuando se usa la cloracién , 1la temperatur- durante
la clor-cibn se mantiene generalmente en ¢l intervalo de
desde aproximasdamente O a aproximadarente 35, y preferi-
blemente de aproxima’lamente 2C a apr-ximadamente 3C9C.

tn la realizacidn de la Pipura 2 se afaden cloro
e hidréxido de zodio suficientes, y se elinira azio sufi-
ciente desée las aguass madres introducidas en el evaporador
~clorador 7, para manten:r en la parte en disolucidn Je la
sugpengidn resultante una concentracidn de hinoclorito de
sodio en el intervalo de desde aproximadamente 15 a aproxi-
adamente 40, y preferiblemsnte de aproximadamente 25 a
cproximadannente 35 por ciento en peso. fdemds, la concentra-
cibn de cloruro de sodio soluble en la parte en disolucidn

e la suspensidn del evaporador-clorador 7 se mantlenc en

- 17 -
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desde aproximadamente 4 a agproximadamente 14, y preferible-
menie de aproximadamente 4,8 a aproximadamente 7,7 por
ciento en peso. La concentracidn de cloruro de sodio sdlido
en la suspensidn procedente del cvaporador-clorador 7 esha
comprendida entre aproximadamente 15 y aproximadamente

35, y preferiblemente entre aproximadamente 20 y aproxima-
damente 25 por ciento en peso. La suspensidn resultante

es llevada al separador 8 de sal, que es un filiro, una
centrifuga o un aparato similar adecuado de separacidn

de sdlido-liquido. En el geparador 8 de sal, se separan
cristales de cloruro de sodio relativamente puros desde la
disolucidn acuosa de hipoclorito de sodio. Estos cristales
pueden usarse en la preparacidén de salmuera, que se sz CO-
mo material de alimentacidén para cubas electroliticas usa-
das en la preparacidn de cloro e hidrdxido de sodio.

Lo disolucidn acuosa de hipoclorito de scdic, que
se separa también del separador, 3 de szl, es recirculada
a lg zona de mezclado 1 para su posterior mezclado con cal
de nueva aportacidén y cal recirculada,

Ia realizacidén de la invencidn descrita en la
Figura 2 no sb0lo da como resultado cristales grandes de hi-

poclorito de calcio y unc utilizacidén mds eficaz del conto~

nido de cantidades valiosas de calcio en forma de hipoclorito

de calcio, como en la realizacidén de la Figura 1, sino que

también produce cloruro de sodio relativemente puro en for-

)8
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ma sblida, que tiene utilidad en la preparacidn de material
de alimentacidn de salmuera para cubas electroliticas. No
hay ninguna disolucién acuosa impura de cloruro de sodio,
hipoclorito de calcio ¢ similar que haya que desechar en

la realizacidn descrita en la Figura 2, evitando asi un
problema grave de contaminacidn.

¥n la Figura 3 se presenta otra realizacidn de
la invencidn, que incluye las mealizaciones de la Figura 2,
asi como también una téenica para purificar al menos una
parte de la cal de nueva aportacibdn introducida en el pro-
ceso antes de mezclarla con hipoclorito de sodio en la zona
de mezclado 1, y recircular al menos una parte del liguido
pastoso a la zona de mezclado 1,

En la realizacidén de la Figura 3%, una susjyensidn
acuosa de cal de nueva aportacidn es clorada en el clora-
dor 9 de csl, para formar una suspensidén acuosa de hipoclo-
rito de calecio y cloruro de calcio, segin la Ecuacidn (1).
Las impurezas de la cal de nueva aportacibén comprenden im-
purezas insolubles btales como gilice, sales de aluminio,
sales de hierro, sales de magnesio, Oxido de magnesio, pie-
dra caliza no calcinada (carbonato de calcio y carbonato
de magnesio), y otros compuestos en cantidades muy pequeilas.
Bstas impurezas presentes en la cal de nueva aportacidn
permanecen insolubles en la disolucidn acuosa formada en

el clorador 9 de cal, y forman una suspensidén con la diso-
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lucidn acuosa de hipoclorito de calcio y cloruro de calcio.
Esta suspensidon es conducida al separador 10 de impurezas,
que es un separador adecuado de sdlido-liquido, tal como
un filtro, una centrifuga, o similar, en el que son separa-
das las impurezas sdlidas. Las impurezas sbdlidas procaden-
tes del separador 10 de impurezas son desechadas en gene-
ral en forma de desechos sblidos, terraplenes, o similares.
Ia disolucidn acuosa de cloruro de calcio e hipocloritio de
caleio procedente del separador 10 de impurezas es llava-
da a la zona de mezclado 1. Como se ha indicado anferior-
mente, la funcibén primaria de la zona de mezclado L es efec-
tuar un mezclado de los componentes introducidos er la mis-
ma. 3in embargo, en la realizacibdn de la Figura 3, el com-
ponente de cloruro de calecio de la disolucidn acuosa proce=
dente del separador 10 de impurezas se hace reaccionar,
en la zona de mezclado 1, con hipoclorito de sodio, para
formar una disolucidn acuosa de hipoclorito de calcio y clo-
ruro de sodio, segin la scuacidn (3).

Como se indica en la Figura %, al menos una parte
de la cal de nueva aportacidn es purificada en el clorador
9 de cal y en el separador 10 de impurezas, antes de su
introduccién en la zona de mezclado 1, y una parte de la cal
de nueva aportacibén introducida en la zona de mezclado 1 pue-
de estar sin tratar. La proporcidén de cal de nueva aporta-

cibn en cada una de estas corrientes de alimentacibén depende

20-6-7% ~20~
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de la pureza inicial y de la actividad de la cal de nueva
aportacidén introducida en el proceso, asi como de las es=-
pecificaciones en cuanto a impurezas requeridas para el
producto de hipoclorito de calcio. Asi, si la cal de nueva
5 aportacibn es relativamente pura, y las normas de pureza
del hipoclorito de calecio no son exigentes, hay que puri-
ficar poca o ninguna cal de nueva aportacidn antes de su
introduceidn en la zona de mezclado 1. No obstante, si la
cal es relativamente impura, se purifica una gran Iraccidn
10 o la totalidad de la cal de nueva aportacidén en el clora-
dor 9 de cal y en el separador 10 de impurezas, antes de
su introduccidn en la zona de mezclado 1.
In las realizaciones de las Figuras 1l-3, ¥ con
el fin de mantener en la suspensién de la zona de mezclado
15 la concentracibdn de cal (tanto cal de nueva aportacidn, si
se aflade, como cal recirculada) dentro del intervalo desea-
do, y la concentracidén de hipoclorito de sodio dentro del
margen deseado puede alladirse més hidrdxido de sodio a la
zona de mezclado 1. Ademds, para mejorar el control de la
20 cloracidn y la transmisidn de calor en el clorador 2 de la
suspensibn, una parte del liquido pastoso procedente del
separador % de la torta puede ser recirculada a la zona de
mezclado 1.
Lasz materias primas primarias para el procedimicn-~

25 to de esta invencidn son cal, hidréxido de sodio, cloro y

20~6-73 -21=-
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Se afiade cal de nueva aportacidn al proceso en
la zona de mezclado 1 (Figuras 1-3) y/o en el clorador 9
de cal (Figura 3). Una de las ventajas de esta invencidn
es que puede utiligarse cal relativamente impura para pre-
parar un producto de hipoclorito de calcio relativamente
puro. Por ejemplo, segin el procedimiento de esta invencidn
y tal como se describe en la Figura 3, al clorador 9 d2
cal puede afiadirse una cal que tenga un contenido de cal
activa tan pequefio como 385 por ciento en peso o menos.
v puede preparsrse un producte relativamente puro de hipo-
clorito de calcio. Generalmente, el contenido de cal acti-
va de la cal inbtroducida en el clorador 9 de cal y/o en la
zona de mezclado 1 estd comprendido entre aproximadamente
85 y aproximadamente 100 por ciento, y preferiblemente de
aproximadamente 90 a aproximadamente 97 por ciento en peso
de cal activa., Las impurezas de la cal del tipo descrito
anteriormente pueden variar entre aproximadamente O y aproxi-
madanente 15 por ciento, y generalmente de aproximadamente
% a aproximadamente 10 por ciento del peso de la cal.

Unss especificaciones ilustrativas tipicas de

un material de alimentacidn de piedra caliza de nueva apor-
tacidén preferida, y de un material de alimentacién de pie-

dra caliza aceptable son las siguientes:

—22=
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Componente Preferida Aceptable
Ga(OH)E, % min. 95,0 35
CaCOB, % max. 1,0 3,0
MgO, 9% mix. 0,5 3,5
5105, % méx. 0,5 2,5
Fe 05 #4150z, & méx. 0,5 1,5
Cag0,, » néx. 0,5 1,5

EFn general, de O a menos de aproximadamente 1/2
de la alimentacibn de cal que satisface las especiticacio-
nes preferidas ilustrativas anteriores no precisa ser tra-
tada segin la realizacidén de purificacidn de cal de la Fi-
gura %. No obstante, cuando se somete a tratamiento una
alimentacidn de cal que cumple las especificaciones acepta-
bles ilugtrativas anteriores, una parte principal, hasta la
totalidad de la alimentacidn, tiene que ser tratada segin
la realizacidn de purificacién de cal de la Figura 3. =1
tamaflo medio de particulas de la cal de nueva aportacidn
afiadida al procedimiento es, en general, sustancialmente 2n
su totalidad menor de 44 micras (anadlisis granulométrico
en hiimedo), pero pueden emplearse, si se desea, particulas
hasta de 74 wnicras.

Cuando el contenido de impurezas de la cal en el

material de alimentacidén de cal es mayor de aproximadamente

20-6-7% 2B
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5 por ciento en peso, puede ser deseable aifiadir al clora-
dor 9 de cal, un agente carbonatante, tal como didxido

de carbono o carbonato de sodio, para aumentar la precipita-
cibn y la eliminacién de las impurezas en forma sdlida del
separador 10 de impurezas.

Como se ha indicado anteriormente, se introduce
cal de nueva aportacibén en el sistema, bien a través del
clorador 9 de cal, o de la zona de mezclado 1, o de una
combinacidén de ambos. 3¢ prefiere introducir desde aproxi-
madamente 25 a aproximadamente 100 por c¢ien de la cal de
nueva aportacidn en el clorador 9 de cal, siendo slimenta-
do cualquier resto de cal de nueva aportacidn en i3z zona
de mezclado 1. Cuando toda la cal de nueva aportacidu se
ha introducido en el clorador 9 de cal, entonces sustancial-
mente toda la cal introducida en la zona de mezclado 1 es-—
td en forma de suspensidn de cal de recirculacibn, la sus-
pensibén concentrada de cal precipitada. Se afiade cal de
nueva aportacidn al clorador 9 de cal y a la zona de mez-
clado 1 en forma de una suspensidn acuosa que contiene
de aproximadsmente 10 a aproximadamente 50 por ciento, ¥
preferiblemente de aproximadamente 15 a aproximadamente 45
por ciento en peso de cal activa.

La cal anadida a la zona de megclado 1, en forma
de suspensidn de cal de recirculacién procedente del sepa~

rador 6 de cal, es cal sustancialmente pura, que tiene un

2l
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contenido de cal activa de desde aproximadamente 95 a
aproximadamente 100 por ciento en peso. El contenido de sé~
lidos de la suspensidén de cal de recirculacién estd compren-—
dido en general desde aproximadamente 25 a aproximadamente
50, y preferiblemente desde aproximadamente 35 a aproxima=-
damente 45 por ciento en peso de sbélidos, que predominan-
temente son cal.

Se afiade hidrdxido de sodio al reactor 5 de sosa
cdustica, al evaporador clorador 7, y si se desea 3 la zo-
na de mezclado 1, en forma de una disolucibén acuosa concen-
trada, que generalmente contiene de aproximadamente 40 a
aproximadamente 60 por ciento en peso de hidrdxido de sodio.
3in embargo, puede ailadirse hidrdxido de sodio en forma an-
hidra al reactor 5 de sosa céustica y sl evaporador~-clora-
dor 7, y, si se desea, a la zona de mezclado l.

Ademds, el hipoclorito de sodio afiadido a la zona
de mezclado 1 en la ¥Figura 1 puede ser preparado clorando
una disolucidbén acuosa de hidrbdxido de sodio en un reactor
clorador adecuado provisto con sistema de agitacidn (que
no se muestra). La concentracidén de hidrbdxido de sodio en
la disolucidn acuosa usada para preparar hipoclorito de so-
dio para introducirlo en la zona de mezclado 1 de la Figu-
ra 1, estéd comprendida entre aproximadamente 20 y aproxi-
madamente 75, y preferiblemente entre aproximadamente 35

y aproximadamente 55 por ciento en peso. Como se indica

-25-
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en las Figuras 2 y 3, se afiade disolucidn de hipoclorito
de sodio a la zona de mezclado en forma de una corriente
de recirculacidn procedente del separador 8 de sal. Ia con-
centracidn de esta corriente de recirculacidn por evapora-
cién en el evaporador-clorador 7 es suficiente, en general,
para mantener la concentracidn deseada de hipoclorito de
sodio en la zona de mezclado 1. Si se desea, sin embargo,
cualquier cantidad adicional necesaria de hidréxido de so=-
dio puede siadirse directamente a la zona de mezclado 1,
0 puede prepararse hipoclorito de godio adicional cloran~
do una disolucidn acuosa de hidrdxido de sodio, y afladir-
se después a la zona de mezclado 1, como se ha descrito
anteriormente con relacidén a la Figura 1, o puede aifladirse
a las aguas madres antes de la cloracibn en el evaporador-
clorador 7, o simultdneamente con ella,

Ta reaccidn global del procedimiento de esta in-

vencidn puede ilustrarse por medio de la Ecuacidn (5):
(5) Ca(OH), + 201, + 2NaOH —> Ca(C10), # 2NaCl + 2H,0

Asi pues, la proporcién estequiométrica de hidrd-
xido de sodio de nueva aportacidn introducido en el proceso
es equivalente a dos moles de hidrdxido de sodio por mol
de cal activa presente en el material de alimentacidn de

cal de nueva aportacidn introducida en el proceso. Como se

OB
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ha indicado en la realizacidn de la Figura 1, se introduce
hidrbéxido de sodio en el reactor 5 de sosa caustica, y
puede usarse para formar hipoclorito de sodio introducido
en la zona de mezclado 1. En la realizacidn de la Figura 2,
se aiflade hidrbéxido de sodio al reactor 5 de sosa clushica

v al evaporador-clorador 7. in la realizacidn de la Figura

%3 gse afiade hidrdxido de sodio al reactor 5 de sosa clusti-
ca, 0 bien al evaporador-clorador 7 o bien a la zona dc mez=-
clado 1, o a ambos. La proporcidn relativa de proporciones
de hidrbéxido de sodio afiadido a las diferentes unidades

de las diferentes realizaciones puede variar en un amplio
intervalo. En general, al reactor 5 de sosa caustica se
afiade més de aproximadamente 20, y preferiblemente de apro-
ximadamente 22 a aproximadamente 35 por ciento de la pro-
porcidn estequiométrica de hidrdxido de sodio requerida en
la Eeuacidn (5), para precipitar cal a partir del liquido
pastoso. El resto de la proporcidn estequiométrica de hi-
dréxido de sodio se afiade en la realizacidn de la Figura 1,
en forma de hipoclorito de sodio a la zona de mezclado 1.

El resto del hidréxido de sodio se afiade al evaporador-clo-
rador 7 en la realizacidn de la Figurs 2. BEn la realizacidn
de la Figura 3, el resto de hidrdxido de sodio se aflade
enteramente al evaporador-clorador 7, ¢ bien nasta aproxi-
nadamente 70 por ciento del resto de la proporcidn estequio-

métrica puede ahadirse a la zona de mezclado 1.

20-6-7% ~27=
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En las realizaciones de las Piguras 1 y 2, en
las que se afiaden cal (tanto de nueva aporbtacidén como re-
circulada) y disolucidn de hipoclorito de sodio en la zona
de mezclado 1, la suspensidén de la zona de mezclado resul-
tante tiene una concentracidn de cal comprendida entre apro-
ximadamente 1 y aproximadamente 25, y preferiblemente de
aproximadamente 2 a aproximadsmente 20 por ciento, y una
concentracidn de hipoclorito de sodio comprendida entre
aproximadamente 1,5 y aproximadamente 25, y preferiblemente
desde aproximadamente 2 a aproximadamente 20 por cieato
en péso. En la realizacidn de la Figura 3, cuando tcda la
cal de nueva aportacidn, o parte de ella, es purificada
en el clorador 9 de cal y el separador 10 de impurszas, pa-
ra formar una disolucibn acuosa de hipoclorito de calcio
y cloruro de calcio que es introducida en la zona de mezcla-
do 1, la suspensidn de la zona de mezclado resultante tiene
una concentracidn de cal y una concentracidn de hipoclorito
de sodio comprendidas en los intervalos anteriores, asi
como una concentracidn de hipoclorito de caleio comprendida
entre aproximadamente O y aproximadamente 30, y preferible~
mente entre aproximadamente 10 y aproximadamente 26 por
ciento en peso. Sustancialmente todo el cloruro de calcio
introducido en la zona de mezclado 1 reacciona con hipoclo-
rito de sodio, para formar hipoclorito de calcio y cloruro

de sodio seglin la Ecuacidén (3).
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El contenido final de agua en la suspensidn de
la zona de mezclado es controlado ajustando el contenido
de agua de las varias corrientes de alimentacidn que van
a la zona de mezclado 1. Por ejemplo, se conbtrolan el con-
tenido en agua de la disolucidn acuosa de hipoclorito de
calcio y cloruro de caleio (cuando se usa la purificacién
de cal de la Figura 3), el contenido en agua de cualquier
suspensibén de cal afladida (tanto cal de nueva aportacidn
como recirculada), el contenido en agua del hipoclorito
de sodio Gbanto hipoclorito de sodio de nueva aportacidn
como recirculado), ¥y, si se desea, la cantidad de liquido
pastoso recirculado desde el separador 3 de la torta, para
obtener una suspensidén de la zona de mezclado con el in-
tervalo de concentracidn deseado, descrito anteriormente.

Como se ha indicado antes, el clorador 2 de la
suspensibén, en el momento de ponerse en marcha, es llenado
preferiblemente con una suspensién de sdélidos de hipoclo-
rito de calcio en suspensibn en una disolucidn acuosa de
cloruro de sodio., Bl exceso de cal u otro 4lcali en la sus-
pensidn es mantenido por debajo de aproximadamente 1,0, ¥
preferiblemente menor de aproximademente 0,5 por cilento
en peso de la suspensidn. La velocidad de alimentacidn
de la suspensién de la zona de mezclado y de cloro para mez=

clar en el clorador 2 de la suspensidn, y la velocidad de

‘retirada de la pasta de hipoclorito de calcio resulbante se
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ajustan de modo que se consiga una cloracidn sustancial-
mente completa de las cantidades de calecio utilizables in-
troducidas en el clorador 2 de la suspensidn en la suspen-
gidn de la zona de mezclado, manteniendo al mismo tiempo la
concentracidén de cal o dlcali libre en el clorador 2 de la
suspensidn por debajo, preferiblemente, de aproximadamente
1,0 por ciento del peso de la suspensiodn,

Se afiade cloro al clorador 2 de la suspensidn,
asi como al evaporador-clorador 7 y al clorador 9 de cal,
en formae gaseosa 0 en forma licuida. Las reacciones de clo-
racidn son efectuadas preferiblemente en un clorador del
tipo de evaporador, del tipo descrito anteriormente.

La pasta procedente del clorador 2 de ls suspen—
sidn es, predominantemente, una suspensidén de hipoclorito
de calcio en una disolucidn acuosa de cloruro de sodio e
hipoelorito de caleio, La pasta contiene cristales de hi-
poclorito de calcio dihidratedoer una concentracidn de
desde aproximadamente 10 a aproximadamente 35, y preferible-
menie de desde aproximadamente 15 2 aproximadamente 30 por
ciento en peso, Bstos crisztales son predominantemente pla~
quitas rectangulares que solo tienen un espegor de unas po-
cag micras, pero tienen aristas laterales suctancialmente
iguales de una longitud comprendida entre aproximadamente
50 y aproximadamente 300 micras, teniendo la mayor parte

de ellas aristas laterales de una longitud desde aproximadam
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mente 10U micras hasta aproximadamente 250 micras. En gene-
ral, menos de aproximadamente 10 por ciento de los cris-
tales son "cristales dobles" que arrastran liquido pastoso,
que son dificiles de separar del ligquido pastoso, y que
son dificiles de secar. Dado gque més de aproximadamente
90 por ciento de los cristales de hipoclorito de calcio
dihidratado obtenidos por el procedimiento de esta invencidn
pueden ser plaquitas grandes o aglomerados coherentes, hay
una cantidad minima de liquido pastoso retenido en los
cristales durante la separacidn en el separador 3 de la
torta, incluso cuando se filtren en un filtro de tambor.
TLos cristales son mds ficiles de separar del liquido pastoso
en el separador 3 de torta y son mds fAciles de secar en
el secador 4 que los cristales producidos por técnicas con=-
vencionales de preparacidédn de hipoclorito de calcio. En
los procedimientos de la técnica anterior, son necesarias
centrifugas de titanio de alta velocidad, m3s costosas, para
obtener cristales de pureza equivalente,

La torta hGmeda del separador % de la torta contie~
ne de aproximadamente 40 a aproximadamente 60 por ciento
en peso de Ca(OCl)2.2H20, desde aproximadamente 2 a aproxi-
madamente 15 por ciento en peso de faCl, y desde aproxima-
damente 40 a 50 por ciento en peso de agua. Esta torta hi-
meda puede usarse directamente en el tratamiento de siste-

mas de aguas tales como piscinas y similares, pero en gene-
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ral es secada y almacenada antes de su uso. La torta hime-
da es secada por medios conocidos, usando por ejemplo un
secador por pulverizacidn, un turbosecador o un secador
por vacio, en los que se emplean los intervalos apropiados
de temperatura para reducir el contenido de agua hasta el
nivel deseado. En el procedimiento de la presente inven-
¢ibn, la torta es secada, por ejemplo, en un turbosecador
con aire caliente, manteniendo al mismo tiempo la tempera—
tura del producto en el inftervalo de desde aproximadamente
35 a aproximadamente 1102C, y preferiblemente de desde
aproximadamente 40 a aproximadamente 952C, para dar un
producto que tiene un contenido de hipoclorito de calcio
de desde aproximadamente 65 a aproximadamente 85, un conte-~

nido de agua inferior a aproximadamente 10 por c¢iento en

peso, siendo la mayor parte de lo que queda cloruro de sodio.

El liquido pastoso procedente del separador 3
de la torta tiene en general una concentracidn de cloruro
de sodio comprendida entre aproximadamente 15 y aproximade-
mente 22 por ciento, y preferiblemente de aproximadamente
17 a aproximadamente 20 por ciento en peso, una concentra-
cibdn de hipoclorito de calcio comprendida entre aproximada-
nente 7 y aproximadamente 15 por ciento, y preferiblemente
de aproximadamente 8 a aproximadamente 12 por ciento en
peso, y un contenido de agua comprendido entre sproximada-

mente 60 y aproximadamente 75 por ciento, y preferiblemente
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de aproximadamente 68 a aproximadamente 73 por ciento en
Deso,.

Como se indica en la Figura 3, una parte del 1i-
quido pastoso puede ser recirculada a la zona de mezclado
1, si se desea, para mejorar el control de la cloracidn
y de la transmisidn de calor en el clorador 2 de la sus-
pensidn. En general, se recircula a la zona de megzclado de
0 a aproximadamente 40, y preferiblemente de aproximadamente
0 a aproximadamente 10 por ciento en peso del liquido pas-
toso, siendo conducido el resto al reactor 5 de soga cdus-
tica,.

Como se ha discutido anteriormente, el liquido
pastoso se hace reaccionar con hidrbéxido de sodio en el
reactor 5 de sosa cdustica para precipitar cal, y la suspen-
sibén de cal resultante es llevada al separador 6 de cal. La
suspensibn de cal es concentrada en el separador 6 de cal
para formar unas aguas madres que contienen de aproximada-
mente 7 a aproximadamente 20, y preferiblemente de aproxi-
madamente 8 a aproximadamente 15 por ciento en peso de hi-
poclorito de sodio, y desde aproximadamente 15 a aproxima~
damente 22, y preferiblemente de desde aproximadamente 17
a aproximadamente 20 por ciento en peso de cloruro de sodio.
Estas aguas madres pueden venderse como liquido blanqueante,
pero preferiblemente son transportadas al evaporador-clo-

rador 7 como se ha descrito anteriormente, en el que se ha-
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cen reaccionar con cloro e hidrdxido de sodio y se evaporan
para efectuar la precipitacidn de cloruro de sodio. £l clo-
ruro de sodio es separado de la disolucidn resultante en
el separador 8 de sal, y puede usarse para preparar una
alimentacién de salmuera para cubas electroliticas., La di-
solucibén acuosa resultante procedente del separador 8 de
sal contiene de aproximadamente 15 a aproximadamente 40, y
preferiblemnente de aproximadamente 25 a aproximadamente
35 por clento en peso de hipoclorito de sodio, y desde apro-
ximadamente 4 a aproximadamente 14, y preferiblemence de
aproximadamente 4,8 a aproximadamente 7,7 por cierto en pe-
so de cloruro de sodio.

Ia suspensidn concentrada de cal recuperada del
separador 6 de cal es recirculada en forma de suspensidn
de cal recirculada a la zona de megzclado 1. La suspensidn
de cal recirculada contiene de aproximadamente 25 a aproxi-
madamente 50, y preferiblemente de aproximadamente 35 a
aproximadamente 45 por ciento en peso de cal sdlida, que
tiene una pureza de desde aproximadamente 95 por ciento a
aproximadamente 100 por ciento en peso de cal activa. No
obgtante, pueden recuperarse suspensiones o tortas de cal
nids concentradas a partir del geparador 6 de cal, si se de-
sea.

#1 procedimiento de la presente invencidn es efec-
tuado preferiblemente sobre una base continua, que permita

mayores velocidades de cloracidn, y por lo tanto mas altas
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velocidades de produccidn. La cloracibén continua produce
también cristales de hipoclorito de calcio dihidratado que
son separados mds fdcilmente por el método de separacidn
de sblido-liquido empleado, y qQue son mds ficiles de secar.

Las condiciones de reaccidn durante las opera-
ciones de cloracidn han sido descritas anteriormente. fin
general, las operaciones de evaporacidén se efectian a tem-
peraturas comprendidas entre aproximadamente 18 y aproxi-
madamente 402C, y a presiones comprendidas entre aproximada-
mente 15 y aproximadamente 35 mm de Hg. Todas las demis
operaciones del procedimiento se efectfian en condiciones
ambientales de temperatura y presidn.

Tos eJemplos siguientes se presentan para ilus-
trar la invencién de modo méds completo. Todas las partes

y tantos por ciento gon en peso, a no ser que se especifi-

que otra cosa.

Usando el procedimiento ilustrado en la Figura 1,
100 partes por hora de una disolucibn que contenia 31,33
por c¢iento de NaCl0 fueron mezcladas en la zona de mezclado
1, que es un recipiente con agitacidn, con 81 partes por
hora de una suspensidn acuosa de cal que contenia %9 por

ciento de cal activa. Is suspensidn fué preparada a parbtir
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de 28 partes por hora de cal bruta que contenia 92 por
ciento de Ca(OH)2 (siendo el resto silice, Oxido de hierro,
O0xido de aluminio y similares), y 12,5 partes por hora de
cal precipitada recirculada procedente del separador 6 de
cal, en forma de una torta con 40 por ciento de cal. la
mezela fué mezclada en la zona de mezclado para forma: una
suspensidn, que fué transferida al clorador 2 de la sus-
pensidn, en el que se afladieron 29 partes por hora de clo-
ro gaseoso, mientras la suspensibn era agitada en teoda su
masa y la temperatura se mantenia a aproximadamente 502C,
La pasta de hipoclorito de calecio que se formd en el clo-
rador 2 de la suspensidn contenia cristales de hipoclorito
de calcio dihidratado en una disolucidn acuosa de NaCl,
Esta pasta fué retirada del clorador de la suspensidn a una
velocidad de aproximadamente 210 partes por hora. lLa pasta
contenia 28,5 por ciento de Ca(ClO)a, 14,9 por ciento de
NaCl y 56,6 por ciento de Heo.

La velocidad de alimentacidén de suspensidn de la
zona de mezclado y cloro, y la velocidad de retirada de pas-
ta del clorador 2 de la suspensidn fueron ajustadas para
mantener la concentracidn de dlcali libre en el clorador
2 de la suspensidn en menos de aproximadamente 0,5 por
ciento.

Ia pasta resultante fué llevada al separador 3

de la torta, que era un filtro, en el que la pasta fué se-
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parada en una torta himeda y en un liquido pastoso. Los
cristales del hipoclorito de calcio dihidratado en la tor-
ta hfimeda eran plaguitas planas de unas pocas micras de es-
pesor, y arigstas laterales de longitud comprendida entre
aproximadamente 50 y aproximadamente 300 micras, teniendo
aproximadamente el 70 a aproximadamente el 90 por ciento

de los cristales una longitud superior a 100 micras.

La torta himeda fué retirada del filtro a una
velocidad de 116 partes por hora. La torta himeda, que conte-
nia 43%,% por ciento de Ca(ClO)e, 10,4 por ciento de #aCl
y 46,3 por ciento de H20, fué transferida a un secador, ¥
secada con aire caliente, manteniendo al mismo tiempo la
temperatura del producto en el intervalo de 45 a 202, 3e
recuperd del secador un producto de hipoclorito de calecio
seco a una velocidad de 58 partes por hora, el cual conte-
nia aproximadamente 74 por ciento de Ca(ClO)g, 19 por cien-
to de NaCl, y que tenia un contenido de agua de menos de 1
por ciento, siendo el resto cloruro de calcio (3,0%), clo-
rato de calecio (0,7%), hidrbxido de calcio (1,5%) y carbo-
nato de calcio (0,7%). Del filtro se recuperaron 95 partes
por hora de liquido pastoso que contenia aproximadamente
10,1 por ciento de Ca(ClO)a, 20,2 por ciento de NaCl, y
69,6 por ciento de HEO’ y se transfirieron al reactor 5 de
sosa cdustica. En el reactor 5 de sosa céustica, el liquido

pastoso se hizo reaccionar con 10,8 partes por hora de una
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digsolucibn acuosa de NaOH al 50 por ciento. Se hizo preci-
pitar cal en unas aguas madres, para dar 105,4% partes por
hora de suspensidn al 4,7 por ciento de cal activa que
contenia 99 por ciento de Ca(OH)g. Esta suspensibn fué
concentrada en un separador 6 de cal, para dar 12,5 partes
por hora de una suspensidén concentrada de cal de recircu-
lacién que contenia 40 por ciento en peso de cal, que fué
recirculada a la zona de mezclado 1.

Se recuperaron aguas madres clarificadas del se-~
parador 6 de cal, a una velocidad de aproximadamente 82,1
partes por hora, y se almacenaron para su uso como blanquean-

te liquido.
LIAMPTO 2

Usando el procedimiento ilustrado en la Figura 2,
27%9 partes por hora de una disolucidn de hipoclorito de
sodio que contenia 31,5 por ciento de WaClO, 6,9 por ciento
de NaCl y 62 por ciento de H20 se aifiadieron a la zona de
mezclado 1. Una suspensidn acuosa de cal, que contenia
33 por ciento de cal activa, preparada a partir de cal
que tenia un contenido de cal activa de aproximadamente 90
por ciento, se afladibd, a una velocidad de 700 partes por
hora, Jjuntamente con 148 partes por hora de cal recirculada

en forma de suspensidn al 40 por ciento que contenia 99 por
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ciento de cal activa. la mezcla fué agitada para dar 5000
partes por hora de una suspensibén que contenia 17,71 por
ciento de Ga(OH)g, 17,25 por ciento de NaClO, 4,43 por cien-
to de NaCl y 60,61 por ciento de H20. Esta suspensién fué
5 bombeada al clorador 2 de la suspensidn, donde se hize reac-
cionar con cloro al mismo tiempo que la temperatura se man-
tenia en aproximadamente 252C.El exceso de dlcali en la pas-—
ta resultante del clorador 2 de la suspensidn se mantuvo
por debajo de aproximadsmente 0,50 por ciento. Del clorador
10 2 de la suspensidn se retird pasta, a una velocidad de 5814
parte por hora, y se condujo a un filtro. La pasta contenia
28,21 por ciento de Ca(ClO)Z, 0,42 por ciento de Ca(OH)e,
0,42 por ciento de CaCly,, 14,75 por ciento de NaCl, v 56,20
por ciento de HEO' En el filtro se separaron del liquido
15 pastoso 3074 partes por hora de una torta himeds que conte-
nia 44,05 por ciento de Ja(ClO)z, 10,17 por ciento de NaCl
¥ 45,78 por ciento de H20. Bsta torta htmeds fué transferi-
da a un secador, ea el que el contenido de agua fué reducido
para dar 1680 partes por hora de un producto que contenia
20 73 por ciento de Ca(010)2, 19 por ciento de NaCl y aproxi-
madamente 1 por ciento de HZO'
El liquido pastoso se bombed al reactor de sosa
cdustica a una velocidad de 2748 parte por hora. fin el reac-—
tor de sosa cdustica, la adicién de 320 partes por hora de

25 una disolucién de NaOH al 50 por ciento precipitd cal, que
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fué concentrada en una centrifuga hasta formar una suspen-—
8idn al 40 por ciento, y fué recirculada a la zona de mez-
clado 1. 3e recuveraron aguas madres a una velocidad de
2700 partes por hora, que contenian 10,19 por ciento de
5 NaCl0, 18,68 por ciento de NaCl y 71,13 por ciento de HQO,

y se bombearon al evaporador-clorador 7, en el que se afla-
dieron 1496 partes por hora de una disolucidén de Nal¥ al
50 por ciento juntamente con cloro gaseoso. Ia disvlucién
fué concentrada por cloracidn con evaporacidn a una tempera-—

10 tura de 252C y bajo un vacio de 18 mm, de Hg de presidn. ILa
disolucidn concentrada fué centrifugada para retirar 890
partes por hora de cristales de NaCl. Se obtuvo disolucidn
de hipoclorito de sodio a una velocidad de 2739 partes por
hora, y se recirculd a la zona de mezclado 1.

15

#J ZMPLO 3

Emoleando el procedimiento mostrado en la Figura 3,
una suspensidn que contenia 18 por ciento de cal y 82 por
20 ciento de agua fué bombeada al clorador 9 de cal, y se in-
trodujo cloro, manteniendo al mismo tiempo un exceso de 45l-
cali de 0,05 a 0,75 por ciento y a una temperatura de 302C.
Ta suspensidn clorada producida fué centrifugada para eli-
minar las impurezas insolubles, y se recupersron 320 partes

25 por horz de la disoluciébn resultante, que contenia 14,54

20~6-73 ~40-



por ciento de Ca(010)2, 11,95 por ciento de CaCl,, 0,07 por
ciento de Ca(OH)g, y 73,43 por ciento de H,0. Zsta disolu-
c¢idn fuéd bombeada a la zona de mezclado 1, juntamente con
150 partes por hora de liquido pastoso de recirculacidn,

5 que tenia un andlisis de Ca(ClO)2= 10,35 por ciento, CaCl,=
0,35 por ciento, NaCl= 17,13 por ciento, y H,0= 72,12 por
ciento. Se afiadid disolucidn de hipoclorito de sodio (137
partes por hora) que contenia 31,33 por ciento de NaClO, jun-
tamente con 32 partes por hora de NaOH al 50 por ciento y

10 7 partes por hora de cal recirculada, para producir una sus-
pensidén que contenia aproximadamente 2,5 por ciento en peso
de sblidos, en la zona de mezclado 1. Una cloracidén con eva-
poracidn de esta suspensidén en un clorador a 302C ¥ a una
presibdn de 25 mm., manteniendo al mismo tiempo un exceso de

15 dlcali de 0,25 a 0,5 por ciento en paso, did 6C0 partes por
hora de una pasta que conbenia aproximadamente 15 por ciento
en peso de sbdlidos. La pasta fué filtrada, para dsr 199 par-
tes por hora de torta hfmeda que contenia 81,25 por ciento
de 03(010)2 sobre base seca, y 40 por ciento de H,0. la tor-

20 ta himeda fué secada para dar 94 partes por hora de un pro-
ducto que contenia 72,08 por ciento de Ca(OlO)2 que tenia
un contenido de cloruro de sodio de 17 por ciento., Del total
de 379 partes por hora de liquido pastoso recuperado del
filtro, 150 partes por hora de liquido pastoso fueron devuel-

25 tas al resctor en forma de liquido pastoso de recirculaciébn.
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El producto de filtracidn restante de la pasta (247 partes
por hora) se hizo reaccionar con hidréxido de sodio, para
formar una suspensibn de cal que contenia aproximadamente
5,35 por ciento de sblidos en disolucidén diluida de hipoclo-
rito de sodio. Esta suspensidén de cal fué espesada para for-
mar una suspensibén que contenia aproximadamente 40 por cien-
to de sblidos, fué filtrada y recirculeda a la zona de mez-
c¢lado 1., Ias aguas madres restantes fueron tratadas con hi-
drbdxido de sodio y cloro en un clorador con evaporacidn a
272C y 15 mm. de Hg de presibn absoluta. La suspensida resul-
tante fué filtrada después para eliminar los cristales de
NaCl, y se recircularon 137 partes de disolucidn de kipoclori-

to de sodio a la zona de mezclado 1.
BJEMPIO 4

Siguiendo el procedimiento de la Pigura 1, a la
zona de mezclado 1 se afiadieron 105 partes por hora de cal
(95 por ciento de cal activada), 370 partes por hora de diso-~
lucidn de hipoclorito de sodio al %2%, y 195 partes por hora
de agua. la suspensidn resulbtante fué conducida al clorador
2 de la suspensidn a la velocidad de 683 partes por hora, y
Fué clorada alli con cloro a la velocidad de 114 partes de
cloro por hora. La pasta resultante de hipoclorito de calcio
fué retirada a la velocidad>de 797 partes por hora.

Ta velocidad de alimentacidn de la suspensidn de

40
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la zona de mezclado y de cloro, y la velocidad de retirada
de pasta de hipoclorito de calcio, se ajustaron para mante-
ner una concentracidén de 4lcali libre en el clorador 2 de
la suspensidn de menos de aproximadamente 0,50 por ciento.

Ta pasta resultante del clorador 2 de la suspensidn
fué conducida al separador 3% de la torta, en el qué la pas=-
ta fué filtrada para formar uns torta himeda y un liguido
pastoso. la torta hfumeda fué retirada del filtro a la veloci-
dad de 436 partes por hora y conducida al secador %4, que
era un horno de solera horizontal que empleaba aire caliente
en flujo en contracorriente con la torta hGmeda para efec-
tuar el secado de la misma. Se retird agua del secador a la
velocidad de 209 partes por hora, y se retiraron 4el secador
4 particulas secas de hipoclorito de calcio dihidratado que
contenian aproximadamente 0,5 por ciento de agua, a la velo~
cidad de 227 partes por hora. Los cristales de hipoclorito
de calcio secos contenian aproximadamente 72 por ciento de

hipoclorito de calcio,

El 1liquido pastoso, que fué retirado del filtro a
la velocidad de 361 partes por hora, fué llevado al reactor
5 de sosa clustica, en el que se hizo reaccionar con 41,3
partes por hora de una disolucidn acuosa de hidrbxido de so-
dio al 50 por ciento, para former una suspensidén precipitan-~
do particulas sdlidas de cal en una disolucidn acuosa de hi-

poclorito de sodio y cloruro de sodio. La suspensién resul-
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tante fué llevada, a la velocidad de 402 partes por hora,
al separador 6 de cal, del que se retird una suspensidn de
cal al 40 por ciento en disolucidn acuosa, y se recirculd
a la zona de mezclado 1 a la velocidad de 47 partes por ho-
ra.

Las aguas madres, qQue eran una disolucidn acuosa
de cloruro de sodio e hipoclorito de sodio, fueron retiradas
del separador 6 de cal a la velocidad de 355 partes por ho-

ra, y almacenadas para su uso como liguido blanqueante,

EJZMPTO 5

Siguiendo el procedimiento de la Figura 2, se afia-
dieron a la zona de mezclado 1 104 partes por hora de cal
(95 por ciento de cal activa) 368 partes por hora de disolu-
cidn de hipoclorito de sodio recirculada, y 192 partes por
hora de agua. La suspensidn resultante fué conducida al clo-
rador 2 de la suspensidn a la velocidad de 682 partes por
hora, y fué clorada all{ con cloro gaseoso a la velocidad de
116 partes por hora de cloro. La pasta resultante de hipoclo=
rito de calcio fué retirada a la velocidad de 798 partes por
hora.

Ia velocidad de alimentacién de la suspensibdn de
la zona de mezclado y de cloro ¥y la velocidad de retirads de

pasta de hipoclorito de calcio se ajustaron para mentener
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una concentracién de &dlcali libre en el clorador 2 de la
suspensidén de menos de aproximadamente 0,50 por ciento.

La pasia resultante procedente del clorador 2 de
la suspensidn fué conducida al separador 3 de la torta, en
la que la pasta fué filtrada para formar una torta himeda y
un liquido pastoso. La torta himeda fué retirada del riltro
a la velocidad de 44C partes por nora y llevada sl secador
4, que era un horno de solera horizontal que empleaba aire
caliente en flujo en conbtracorriente con la torta himeda,
para efectuar su secado, Se retird agua del secador a la ve-
locidad de 215 partes por hora, y del secador 4 ge retiraron
particulas secas de hipoclorito de calecio dihidratado que
contenian aproximadamente 0,5 por ciento de agua, a la velo=-
¢idad de 234 partes por hora. Los cristales secos de hipoclo-
rito de calcio contenian aproximadamente 72 por ciento de
hipoclorito de calcio,

El liquido pastoso, que fué retirado del filtro a
la velocidad de 349 partes por hora, fué transportado al
reactor 5 de sosa cdustica, en el que se hizo reaccionar con
40 partes por hora de una disolucibn acuosa de hidrdxido de
sodio al 50 por ciento, para formar una suspensidn precipiten-
do particulss de cal sdlida en una disolucidn acuosa de hi-
poclorito de sodio y cloruro de sodio, Ia suspensibn resul-
tante fué conducida, a la velocidad de 389 partes por hora,

separador 6 de cal, del que se retird una suspensidén de cal
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en la disolucidn acuosa, y se recirculd a la zona de mezcla=
do 1 a la vzlocidad de 18 partes por hora.

Las aguas madres, que eran una disolucidn acuosa
de cloruro de sodio e hipoclorito de sodio, fueron retiradas
del separador 6 de cal a la velocidad de 371 partes por ho-
ra, y llevadas al clorador evaporador 7. 41 clorador evapora-
dor 7 se afiadib una disolucidn acuosa de hidréxido de sodio
al 50 por ciento a la velocidad de 188 partes por hora, ¥y se
afiadid cloro gaseoso al evaporador clorador 7 a la velocidad
de 84 partes por hora. Del evaporador clorador 7 se evapord
agua a la velocidad de 154 partes por hora. Ia suspensidn
resultante de cristales de cloruro de sodio en unu disolucidn
acuosa de hipoclorito de sodic fué retirada del evaporador
clorador 7 a la velocidad de 489 partes por hora. £sta suspen-
gidn de cloruro de sodio fué llevada al separador 8 de sal,
que era un filtro, en el que se separd cloruro de sodio de
la disolucidn acuosa de hipoclorito de sodio. 3e retiraron del
filtro cristales de cloruro de sodio a la velocidad de 121
partes por hora, y se almacenaron para su uso en la prepara-
cibdn de una salmuera, que se usd como material de alimenta-
cibén para una cuba electrolitica de mercurio, usada en la ze-
neracidén de cloro. Del separador 8 de sal se retird disolu~
¢idn acuosa de hipoclorito de sodio a la velocidad de 368

partes por hora, y se recirculd a la zona de mezclado 1.
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B OHMPIO 6

wiguiendo el procedimiento de la Fijura 3, se ali-
mentd cloro gaseoso, a la velocidad de %%,6 partes por hora,
al clorador 9 de cal, juntamente con 197 partes por hora de
una suspensidén acuosa que contenia 17,8 por ciento de cal
activa, Ia cal usada para preparar la suspensidén acuosa con~
tenia aproximadamente 92 por ciento de hidréxido de calecio,
siendo el resto silice, sales de hierro y aluminio, y pledra
caliza no calcinada. La suspensidn resultante, que era una
disolucidn acuosa de hipoclorito de calcio ¥y cloruro de cal-
cio que contenia impurezas solubles no disueltas, fué reti-
rada del clorador 9 de cal a la velocidad de 23%0,6 partes
por hora, y llevada al separudor 10 de impurezas, que era
un filtro. Las impurezas s6lidas, que incluian sales de hie-
rro y aluminio, silice y sustancias similares, fueron sepa-
radas del filtro a la velocidad de 0,6 partes por hora, y
llevadas para ser eliminadas como desecho sdlido. Una diso-
lucidn acuosa de hipoclorito de calecio y cloruro de calcio
se rebird del filtro a la velocidad de 330 partes por hora,
¥ se llevd a una zona de mezclado, en la que fué mezclada
con 19 partes de una disolucidn acuosa de hidrbxido de so-
dio al 50 por ciento, 109 partes de hipoclorito de sodio re-
circulado, 8 partes de una susgpensidén de cal recirculada,

y 58 partes de un liquido pastoso recirculado.
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La suspensidén resultante de la zona de mezclado
fué llevada al clorador 2 de la suspensidn a la velocidad de
424 partes por hora, y fué clorada alli con cloro gaseoso a
la velocidad de 16 partes de cloro por hora., La pasta resul-
tante de hipoclorito de calcio fué retirada a la velocidad de
370 partes por hora.

Ta velocidad de alimentacidén de la suspension de
la zona de mezclado y de cloro, y la velocidad de retirada
de pasta de hipoclorito de calcio se ajustaron para mantener
una concentracidn de 4lcali libre en el clorador 2 de la sus-
pensidn de menos de aproximedamente 0,50 por ciento.

La pasta resultante procedents del clorsdor 2 de
la suspensibn fué llevada al separador 3 de la torta, en el
que la pasta fué filitrada para formar una torta himeda y un
1{quido pastoso. La torta hlmeda fué retirada del filtro a
la velocidad de 152 partesg por hora, y conducida al secador
4, que era un horno de solera horizontal en el que se emplea-
ba aire caliente en flujo en contracorriente con la torta
hiineda, para efectuar el secado de la misma. Del secador se
retird agua a la velocidad de 72 partes por hora, y de este
secador 4 se retiraron particulas secas de hipoclorito de
caleio dinidratado que contenian aproximadamente 0,5 por
ciento de agua, a la velocidad de 79 partes por hora. Los
cristales secos de hipoclorito de calcio contenian aproxima-

damente 72 por ciento de hipoclorito de calcio.
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El liguido pastoso, que era retirado del filtro a
la velocidad de 150 partes por hora, fué llevado al mactor
5 de sosa ciustica, en el que se hizo reaccionar con 18
partes por hora de una disolucidn acuosa de hidrdxido de
sodio al 50 por ciento, para formar una suspensién precipi-
tando particulas sdlidas de cal en una disolucién acucsa de
hipoclorito de sodio y cloruro de sodio. La suspensidn re-
sultante fué conducida, a la velocidad de 178 partes por ho-
ra, al separador 6 de cal, en el que una suspensidén de cal
en la disolucibn acuosa fué retirada y recirculada a la zo-
na de mesclado 1 a la velocidad de 8 partes por hore.

Las aguas madres, que eran una disolucidn acuosa
de cloruro de sodio e hipoclorito de sodio, fueron retira-
das del separador © de cal a la wvelocidad de 170 partes por
hora y conducidas el evaporador clorador 7. Al evaporador
clorador 7 se afiadid una disolucidn acuosa de hidrdéxido de
sodio al 50 por ciento, a la velocidad de 39 partes por
hora, y se afiadid cloro gaseoso a dicho evaporador clorador
7 a la velocidad de 17 partes por hora. De este evaporador
clorador 7 se evapord agua a la velocidad de 77 partes por
hora. La suspensibén resulbante de cristales de cloruro de
sodio en una disolucidn acucsa de hipoclorito de sodio fué
retirada del evaporador clorador 7 a la wvelocidad de 149
partes por hora. Esta suspensidn de cloruro de sodio fué

transportada al separador 8 de sal, que era un filtro, donde
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ge separd clorurc de sodio de la disolucidn acuosa de hipo-
clorito de sodio. Del filtro se retiraron cristales de clo-
ruro de sodic a la velocidad de 40 partes por hora, y se al-
macenaron para Su uso en la preparacibén de una salmuera, Que
se usd como material de alimentacidn pares una cuba electro-
litica de mercurio, usada en la genecracibn de cloro. DNel se-
parador 8 de sal se retird disolucidn acuosa de hipoclorito
de sodlo a una velocidad de 109 partes por hora, y se recir-

culd a la zona de mezclado 1.

EJ ZMPLO

Siguiendo el procedimiento de la Figure 3, se afa-
did cloro gaseoso, a la velocidad de 284 partes por hora,
al clorador 9 de cal juntamente con 1682 partes por hora de
una suspensidn acuosa que contenia 17,8 por ciento de cal
activa. Ia cal usadas para preparar la suspensidn acuosa con-
tenia aproxiuadamente 95 por ciento de hidrdxido de calcio,
giendo el resto silice y sales de hierro y aluminio. La sus-—
pensidén resultante, que era una disolucidn acuosa de hipoclo-
rito de calcio y cloruro de calcio que contenia impurezas
solubles no disueltas, fué retirada del clorador 9 de cal a
la velocidad de 1966 partes por hora, y llevada al separador
10 de impurezas, que era un filtro. Las impurezas sblidas,
que inclufan sales de hierro y aluminio, silice y materiales

similares, fueron separadas del filtro a la velocidad de 39
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partes por hora, y alimentadas para ser eliminadas en forma
de desecho sbélido. Una disolucidn acuosz de hipoclorito de
caleio y cloruro de calcio fué retirada del filtro a la ve-
locidad de 1927 partes por hora, y llevada a la zona de mez—
clado, donde fué mezclada con 429 partes de una cal con 95
por ciento de hidrdéxido de calcio activo, 2552 paries de
hipoclorito de sodio recirculado, y 134 partes de una sus~-
pensidén de cal recirculada con un contenido de 40 por cien-
to de cal activa.

La suspensidn de la zona de mezclado resulcante
fué llevada a un clorador 2 de la suspensibn a ura velocidad
de 5134 partes por hora, y clorada alli con cloro gz2se€0s0,

a la velocidad de 510 partes de cloro por hora. La pasta re-
sultante de hipoclorito de calcio fué retirada a la veloci-
dad de 5644 parties por hora.

La velocidad de alimentacibén de la sugpensidn de
la zona de mezclado y de cloro, ¥ la velocidad de retirada
de pasta de hipoclorito de calecio, fueron ajusuadas para
mantener una concentracidn de 4lcali libre en el clorador 2
de la suspensibdn de menos de aproximadamente 0,50 por cien-
to.

La pasta resultante del clorador 2 de la suspen-
sién fué conducida al separador % de la Lorta, en el que ls
pasta fué filtrada para formar una torta hfimeda y un liqui-

do pastoso. La Gorta himeda fué retirada del filtro a la
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velocidad de 3052 partes por hora y llevada al secador 4,
que era un horno de solera horizontal en que se empleaba
aire caliente en flujo en contracorriente con la torta hi-
meda, para efectuar el secado de la misma. Se retird agua
del secador a la velocidad de 1378 partes por hora, y tam~
bién del secador 4 se retiraron particulas secas de hipoclo-
rito de calcio dihidratado que contenian aproximadamente 0,5
por ciento de agua, a la velocidad de 1665 partes, por hora.
Los cristales secos de hipoclorito de calcio contenfan apro-
ximadamente 72 por ciento de hipoclorito de calcic.

El 1liquido pastoso, que fué retirado del filtro
a la velocidad de 2589 partes por hora, fué llevado al reac-
tor 5 de sosa cdustica, en el que se hizo reaccionar con
291 partes por hora de una disolucidn acuosa de hidrdxido de
sodio al 50 por ciento, para formar una suspensidn precipi-
tando particulas sbdlidas de cal en una disolucidn acuosa de
hipoclorito de sodio y cloruro de sodio. Ia suspensidn ro-—
sultante fué llevada, a la velocidad de 2880 partes por
hora, al separador & de cal, del que fué retirada una sus-
pensidn de cal en la disolucidn acuosa, y recirculada a la
zona de mezclado 1 a la velocidad de 135 partes por hora.

Las aguas madres, que eran una disolucidn acuosa
de cloruro de sodio e hipoclorito de sodio, fueron retira-
das del separador 6 de cal a una velocidad de 2745 partes

por hora, y llevadas al clorador evaporador 7. Al clorador
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evaporador 7 se afiadidé una disolucidn acuosa de hidrdéxido
de sodio al S50 por ciento, 2 la velocidad de 1254 partes
por hora, y se afiadid cloro gaseoso al mismo clorador eva-
porador 7 a la velocidad de 556 partes por hora. Del clora-

5 dor evaporador 7 se evapord agua a la velocidad de 1086 par-
tes por hora. La suspensidén resultante de cristales de clo-
ruro de sodio en una disoluciédn acuosa de hipoclorito de so-
dio fué rctirada del clorador evaporador 7 a la velocidad
de 3470 partes por hora. Esta suspensién de cloruro de sodio

10 fué transportada al separador 8 de sal, que era un filtro,
en el que se separd de la disolucidn acuosa de hipoclorito
de sodio. Se retiraron del filtro cristales de cloruro de
sodio a la velocidad de 818 partes por hora, y se almacena-
ron para su uso en la preparacidn de una salmuera, que se

15 usd como material de alimentaciébén para una cuba electroli-
tica de mercurio, usada en la produccidn de cloro. Del se-
parador 8 de sal se retird disolucidn acuosa de hipoclorito
de sodio a la velocidad de 2652 partes por nora, y se recir-
culd a la zona de mezclado 1.

20 fista solicitud que corresponde a las pregentadas
en los fstados Unidos de América, el dia 30 de Mayo de
1972 vajo el N2 257.768 y el dia 12 de Marzo de 1973 bajo
el N2 340,121, se acoge a los beneficios del Articulo 51

del vigente Lstatuto sobre ~ropledad Industrial.

25
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Los puntos de invencidn provia y nueva que se pre-
sentan para que sean objeto de esta scolicitud de Iaten-
te de Invencibn en Zspafia, por VIINTE ailos, son los que
se recogen en las reivindicaciones siguientes:

12,- Un procediniento continuo para preporar hi-
noclorito de calcio, que comprende: A. mezcler cal, hipo-
clorito de metal alcalino y cgua en una zona de mezclado
para formar una suspensidén de la zona de mezclado; B. hacer
reaccionar dicha susvensidén de la zona de mezclado con
cloro, para former una pusta constituida por (1) particu-
las ¢e hipoclorito de caleio sbélido dihidratado en sus-
nensién en (2) un liquido nastoso constituido nor una di-
solucidn azcuosa de (a) cloruro de metal alcalinoc y (b)
hipoclorito de calelio disuelbto; C. descargar continuemen-
te una parte de dicha prsta y separarla en (1) dicho 1i-
quido nastose, y (2) una tortae himeda de dichas particules
de hivoclorito de calcio sbdlido dihidratado; D. hacer reac-
cionar dicho liquido nwastoso con un hidrdéxido de un metal
alcalino para formar una suspe-sidén dz cal precipitada en
unas z2guas madres en las que prefominan hivoclorito de me~
tal alcalino ¥ cloruro de metal alcalino; y &. recirculnrr
dicha cal nrecipitada a dicha gzona de mezclado.

22,- Un procediniento zegin la reivindicacidn 12,
en el que B, dicha suspensidn de la zona de nmezclado se

hace reazcionar con cloro, mantenicndo al mismo tiempo una
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concentraciédn de Alcali libre, en la suspensidn clorada
rosulbante inrerior a anrvoximadamente 1,C mor ciento en
peso, y en ¢l que D. dicko liquido pastoso se hace reaccio-
nar con hidréxido de metal alcalino suficientie nara reac-
cionar con sustencialmente todo dicho hipoclorito de calcio
presente en dicha vasta en forna liquida para formar una
suspensidn de cal precipitada en unas aguas madres en ~ue
predominan hinoclorito de metal alcalino y cloruro 4z mi—
2l alealino, y comnr nde (1) sepavar @i-ha ocl precipita-
da de una oot de dichas azuas modres, ¥ {a) reciveul
dicre cal precipitacda senarala a dicha zona 2e nesclado.

73, Un procediniento segln la reiviniicacidn 22

el que dicha torta himeda es calentada para secar las

particulas de hipoclorito de caleio.

42 .- Un procedimiento segln la reivindicacidn 32,
en el que dicho metal alcalino es sodio.

53,~ Un wrocedimiento segln la reivindicacidn 42,
en el gque dicha svspensidn de la zona de mezclado tiene
une cencentracidém de cal comprendida entre aproximadamente
1l y aproximadamente 25 por ciento en peso, y una concen-
tracién de hipoclorito de sodio comprendida entre aproxi-
madamente 1 y aproximadamente 25 por ciento en peso.

62 ,-~ Un procedimiento segin la reivindicacién 5%,
en el que la concentracidén de hinoclorito de calcio dihi-

dratado sélido en dicha pasta estd& comprendida entre apro-

_55_
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ximadamente 10 y aproximadamente 30 por ciento en peso.

72 .- Un procedimiento segln la reivindicacidn
62, en el que dicho liquido pastoso tiene una concentracidn
de cloruro de sodio comprendida entre aproximadamente 15
y aproximadamente 22, y una concentracidén de hipoclorito
de calcio comprendida entre sproximadamente 7 y aproximada-
mente 15 por ciento en peso.

824,- Un procedimiento segin la reivindicacién 72,
en el que dicha suspensibén de cal precipitada en aguas ma-
dres contiene de aproximadamente 25 a aproximadamense 50
por ciento en peso de cal precipitada, y dichas aguas
madres son una disolucibn acuosa que contiene de aproxima-—
damente 15 a aproximadamente 22 por c¢iento en peso de clo-
ruro de sodio y de aproximadamente 7 a aproximadamente 20
por ciento en peso de hipoclorito de sodio.

a,- Un procedimiento segin la reivindicacién 82,
en el que dichas particulas de hipoclorito de caleio contie-
nen, después de secar, de aproximadamente 0,5 a aproximada-
mente 10 por ciento de agua, y de aproximadamente 65 a
aproximadamente 85 por ciento en peso de hipoclorito de
calcio, dihidratado y la mayor parte de lo restante es clo-
ruro de sodio.

102,~ Un procedimiento segfin la reivindicacidn 32,
en el que: D. dicha suspensidn de cal precipitasda en las

aguas madres es separada en (1) una suspensidn concentrada

20-6-73 | ~56-
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de cal precipitada, y en (2) unas aguas madres clarifica=-
das, . dicha suspensidn concentrada de cal precipitada es
recirculada a dicha zona de mezclado, ¥, dichas aguas ma-
dres clarificadas son evaporadas para efectuar la precipi-
tacién de dicho cloruro de dicho metal alcalino en dichas
aguas madres clarificadas, G. dichas aguas wmadres clarifi-
cadas se hacen reaccionar con cloro y un hidrdxido de un
metal alcalino para formar una disolucidn acuosa que con-
tiene un hipoclorito y un ¢loruro sdlido de dicho metal
alcalino, H. dicho cloruro sdlido es separado de dicha di=-
solucidn acuosa, y I. dicha disolucidn acuosa de aicho hi-
poclorito de dicho metal alcalino es recirculada a dicha
zona de meszcla.

112,- Un procedimiento segin la reivindicacidn
102, en el que dicho metal alcalino es sodio.

122,~ Un procedimiento seglin la reivindicacidn
112, en el que dicha suspensidn de la zona de mezclado
tiene una concentracidén de cal comprendida entre aproxima-
damente 1l y aproximadamente 25 por ciento en peso, y una
concentracibén de hipoclorito de sodio comprendida entre
aproximadamente 1 y aproximadamente 25 por ciento en peso,

1%a,- Un procedimiento seglin la reivindicacidn
122, en el que la concentracidén de hipoclorito de calcio
dihidratado sdlido en dicha pasta estd comprendida entre

aproximadamsnte 10 y aproximadamente 30 por ciento en peso.

-57~
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142,- Un procedimiento segin la reivindicaciébn
132, en el que dicho liquido pastoso tiene una concentracién
de cloruro de sodio comprendida entre aproximadamente 15 y
aproximadamente 22, y una concentracidn de hipoclorito de
calcio comprendida entre aproximadamente 7 y aproximadamen-~
te 15 por ciento en peso.

152,~ Un procedimiento segin la reivindicacidn
142, en el que dichas aguas madres clarificadas son una
disoluciébn acuosa que contiene de aproximadamente 15 a apro-
ximadamente 22 por ciento en peso de clorurc de sodio, ¥y
de aproximadamente 7 a aproximadamente 20 por ciento en pe-
g0 de hipoclorito de sodio,

162,~ Un procedimiento segin la reivindicacibn
154, en el que dichas particulas de hipoclorito de calcio
contienen, después de secar, de aproximadamente 0,5 a apro-
ximadamente 10 por ciento de azua, de aproximadamente 65 a
aproximadamente 85 por ciento en peso de hipoclorito de
calcio dihidratado, y la mayor parte de lo restante es clo-
ruro de sodio,

172 ,~ Un procedimiento segfin la reivindicacidn
162, en el que dicha suspensidn concentrada de cal precipi-
tada tiene una concentracién de cal comprendida entre apro-
ximadamente 25 y aproximadsmente 50 por ciento en peso.

182, Un procedimiento scgin la reivindicacidn

172, en el que se hacen reaccionar suficientes cantidades de

-58-
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rificadas, y se evapora suficiente agua desde dichas aguas

v

o

nadres clarificadas para formar unz suspensidén de cal que
contiene de aproximadamente 15 a aproximadamente 35 nox
cienbo en peso de sal sb6lida en una disolucién acuosza gue
contiene de aproximadamente 17 a aproximadamente 4C wor
ciento en neso de hipoclorito de sodio, y de aprozim2damente
4 a aproximadamente 14 por ciento en peso de cloruro de so-
dio soluble,

192,= Un onrocedimiento sopfn la reivindicacién 182,
en el que una varte de dicho liguido pastoso es recir-
culada a dicha zona de mezclado.

202,~ Un procedimiento segin la reivindicacién 32,
en el que I. una suspernsidn acvose de cal impura se ha-
ce reacclonar comn cloro para formar una susaensidn de
impurezas insolubles en una disolucidn acuos- de procuctos
solubles de reaccibn, que comprenden (a) hinoclorito de cal=-

cio, y (b) cloruro de calcio, II. dichas immurezas ingco-

lubles son separadas de dicha disclucidn acuosa de dichos

productos de reaccidn, y III. dicha disolucidn acuose de dich

nroductos de reaccibn se hace reaccionsy con dicho hino-
clorito de metal alcalino en dichza zona de mezclado.

212,~ Un procedimiento sesin la reivindicacidn 203
2n el que dicho metal alcalino es sodio.

222,~ Un procedimiento segln la reivindicacién

- 59 -
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2la, en el que dicha suspensidén de la zona de mezclado tie~
ne vna concentracidn de cal comprendida entre aproximada-
mente 1 ¥y aproxzimadamente 25 por ciento en peso, una con-
centracibén de hipoclorito de sodio comprendida entre apro-

ximedamente 1 y aproximsdamente 25 vpor clento en peso, ¥

\J1

una concentracidén de hipoclorito de calcio comprencida en-—
tre aproximzdamente O y aproximadamente 30 por ciento en
DEeSOo,
23%2,~ Un procedimiento segln la reivindicacidén 102,
10 en el que: I. una suspensidn acuosa de cal impura ze ha-
ce reaccionsr con cloro para former una suspensidn de im~
purezas insolubles en una disolucidn acuosa de productos
solubles de reaccidn, que comprenden: (a)hipoclorito de
calcio, 7 (b) cloruro de calcio, II. dichas impurezas in-
15 solubles son separadas de dicha disolucibn acuosa de dichos
vroductos de reaccibén, y III. dicha disolucidén acuosa de
dichos nroductos de resccidn se hace reaccionar con dicho
hipoclorito de metal alcalino ean dicha zona de nezclado.
243 ,~- Un procedimiento segin la reivindicacidn 23%,
20 en el que dicho metal alcalino es sodio,
252,—~ Un nroc:dimlente segln la reivindicacidén 242,
err el que dicha suspensidn de la zona Se mszclado tiesne una
concentracidn de cal comnrendicda entre anroximademente
2 y aproximndarente 2C nor clento en neso, una concentra-

25 cibén de hinoclorito de sodio comprenlida entre aproximada—

.8.75 4 - 60 -~
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mente 2 y aproximadamente 20 por ciento en peso, y una con=-
centracidén de hipocloriso de calcio comprendida entre apro-
ximadamente 10 y aproximadamente 26 por ciento en peso.

26%,- Un procedimiento segin la reivindicacién
252, en el que la concentracidén de hipoclorito de calcio
dihidratado sbélido en dicha pasta estd comprendida entre
aproximadamente 20 y aproximadamente 25 por ciento en peso.

272,~ Un procediniento seglin la reivindicacidn
262, en el que dicho liquido pastoso tiene una concentra-
cibn de cloruro de sodio comprendida entre aproximadamente
17 y aproximadamente 20, y una concentracidén de hiroclori-
to de calcio comprendida entre aproximadamente 8 y aproxi-
madamente 12 por ciento en peso,

28a,- Yn procedimiento segln la reivindicacién

27+, en el que dichas aguas madres clarificadas son una

¥ ]

olucidn acuosa que contiene de aproximadamente 17 a apro-

oy

&

i.
ximadamente 20 por ciento en peso de cloruro de sodio, y de
aproximadamente 8 a2 aproximadamente 12 por ciliento en peso de
hipoclorito de sodio.

292 ,= Un procedimiento segin la reivindicacibn
252, en el que dichas particulas de hipoclorito de calcio
contienen, degpués de secar, de aproximadsmente 0,5 a apro-
ximadamente 8 por cienio de agua, de aproximadamente 70 a
aproximadamente 80 por ciento en peso de hipoclorito de cal-

cio, y la mayor parte de lo restante es cloruroc de sodio.
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%02,- Un procedimiento segln la reivindicacién
202, en el que dicha suspensidn concentrada de cal precipi-
tada tiene una concentracidn de cal comprendida entre apro-
ximadamente 35 y aproximadamente 45 por ciento en pcso.

312,- Un procedimiento segln la reivindicacién
302, en el que se hacen reaccionar suficientes cantidades
de hidrdxido de sodio y de cloro con dichas aguas madres
clarificadas, y se evapora suficiente agua desde dichas agus
madres clarificadas, para formar una suspensidn de sal que
contiene de aproximadamente 20 a aproximadamente 25 por
ciento en peso de sal s6lida en una disolucidn acuosa que
contiene de aproximadamente 25 a aproximadamente %25 por
ciento en peso de hipoclorito de sodio, y de aprcximadamen~
te 4,8 a aproximadamente 7,7 por ciento en peso de cloruro
sodio soluble.

328 ,~ Un procedimiento segln la reivindicacidn
312, en el que se recircula a dicha zona de mezclado de O
a 10 por ciento de dicho liquido pastoso.

332,~ Un procedimiento segln la reivindicaciédn
322, en el que toda dicha cal presente en dicha zona de
mezclado es afiadida como dicha suspensidn concentrada de
cal precipitada,

342 ,~ Un procedimiento segin la reivindicacidn
3%2, en el que de aproximadamente 25 a aproximadamente 100

por ciento de la cal de nueva aportacidn afladida a dicho

62—
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vprocedimiento es purificada ~rimero wor clovacidn ¥y sopa-
racibén de productos ingolub les antes de ser introducida
en dicha gono de negzcla,

75%. - Un nrecedimiento segin la reivindicacidn 113,
°n 2l gue 1la evanoracidn y la roaceidén de dichas azuas
madres clarificadas son efectuadas eveporando primero
dichas <puasc madres clarificadas y haciendo reascionsr
Jes uds lrs aguas madres clarifica’as concantradas resul-
vantos.

768 ,= Un procedimiento s:20n ia reivindicacidén 112,
en el que dichas aguas madres clarificadas son svanoradas

y heches reaccioner simultincamente, con dicho cloro ¢

hidréxido Jde godio.

i

372,~ Un procedimientc sapim la reivindicacidn 24

{ 2

wn el gue dichas aguas madres clerifice”as son cvaporadas
y hechas rcacclon r simulténesmente con dichos cloro o i-
drbéxido de sedio,
382,~ Un procedimiento sesim la reivindicacidn 242,

on el que la evaporacidn y la reasccibn de dichasz aguas ma-
dres clarifica’as son efectuadas evaporando »rimero di-
chas vguas madres v heciendo reaccionzr lungo las aguas
madres clarificadas c¢crncentradas presultantes.

3932,~ Un procedimiento continuo para preparar rino-
clorito de calclo.

Tal y como se ha descrito en la liemoria que antecede,
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represaentedo en los dibujos que ze acompaian y con
los fines que se han especificado.

4ata Memoria consta de sesenta ¥ cuatro hojas eg-—

critas a miquina nor una sola cara.
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Figura 1

A.- Cal.

B.- Suspensidn de cal de recirculaciébnm.
.~ Suspensidén de la zona de mezclado.

D.~ Pasta.

B.~ Torta himeda.

.~ Suspensidn de cal,

G.— Aguas madres.
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Figura 2

H.~ Cal.

I.- Solucidén de NaOCl.

Je~ Suspensidn de cal de recirculaciébn.
K.~ Suspensidn de la zona de mezclado.
L.~ Pasgta.

M.~ Torta himeda.

Liquido pastoso.

Aguas madres,



Pigura 3

P,- Cal.

Q.- Impurezas.

R.~- Solucién acuosa de Ca(OCIL,) - CaCl,.
S.- Cal,.

T.- 3olucibén de NaCl.

U. Suspensidn de cal de recirculacidn.
V. 3uspensidn de la zona de mezclado.,
X.~ Pasta.

Y.~ Liquido pastoso de recirculacién.
Ze= Torta himeda.

A'.= Liquido pastoso.

B's~ Aguas madres,.
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