MEMORIA DESCRIPTIVA

correspondiente a la solicitud de concesién de una

PATENTE DE INVENCION

SOLICITANTE: . PRODUITS CHIMIQUES UGINE KUHLMANN o
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Paris 16, Francia. .
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Esta invencidn se refiere a la estabilizacién en al-
macenamiento del clorito sbdico.
El clorito sddico no es un producto estable en alma-

. cenamiento. Es peligroso en forma anhidra: la presencia de

jun "punto caliente", como cualquier calentamiento brusco,

ipuede provocar su explosibn por dismutacibém en eloruro y clo-
rato que puede dismutarse a su vez. En forma de su hidratoe ‘
NaCly«3H,0 no es estable en almacenamiento nada mis que a una
temperatura inferior a unos 38°¢, En efecto, & una tempera-

tura superior a este valor, el clorito sédico se disuelve en

su agua de hidratacién y se apelmaza durante el enfriamiento

posterior. Esto es extraordinariamente molesfo, en especial

'en los paises c3lidos.

Hasta la fecha no se ha propuesto ninguna solucién
valida ﬁara resolver el problema del almacenamiento del clo-
{rito sbédico. Se ha propuesto estabilizar el clorito sddico en
iforma anhidra por dilucién con cuerpos inertes sblidos, por
fejemplo con nitrato sbédico. Pero mara alcanzar un efecto de
estabilizacidn vélido, es necesario agregar el cuerpo inerte
en una proporeidn del orden del 30 al 40 % del peso del olo=
rito gbdico a estabilizar, Por lo tanto, el titulo de clorito
sbédico del producto asi estabilizado disminuye fuertemente.

La firma solicitante ha comprobado que el clorito sb-
dico solo presentaba riesgo de descomposicidn si contenia me-
nos de alrededor del 5 % en peso de agua. El clorito sbdico
que contiene alrededor del 5 % de agua o mias ya no presenta
peligro de descomposicidn porque, en caso de calentamiento
brusco del producto, la cantidad de calor absorbida por el
agua es suficiente para impedir la dismutacibén, Sin embargo,

el clorito sédico que contiene por 1o menos alrededor de 5 %
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" unos 38°C y después se enfria a continuacién, como ya se ha

. tar a la vez el riesgo de descomposicidn del producto y su

3-
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de agua se apelmaza si se lleva a una temperatura superior a

mencionado mas arriba.
Esta invencidn proporciona un método de estabiliza-

cibén del clorito sbdico sencillo y eficaz, que permite evi-

apelmagzamiento y permite no disminuir de forma sensible el
titulo de clorito sfdico del producto estabilizado.

La estabilizacidn del clorito sbdico segin esta invent
cibén consiste en agregar a dicho clorito una sal quimicamentL
inerte frente al clorito sddico y teniendo por 1o menos un
hidrato cuyo punto de fusidn sea superior a unos 50°C, en
cantidad tal que dicha sal pueda captar una cantidad de agua
por 1o menos igual a alrededor del 5 % en peso del clorito
a estabilizar, estando ftomados el clorito y la sal en una
forma tal que la relacidn en peso del agua, que estd present&
despuds de la adicidn de dicha‘sal, con respecto al clorito
de godio a estabilizar sea por lo menos igual a alrededor
del 5 % y secar el producto de manera que la cantidad de
agua no captable potencialmente por dicha sal establllizante
se reduzca & un valor practicamente nulo.

El clorito sddico a estabilizar puede encontrarse en
forma anhidra, en forma de su hidrato o bien en solucidn,

En el caso en que coﬁtenga menos de alrededor del 5 % en pe-
g0 de agua, la sal estabilizante debe ser agregada en forma
hidratada de tal manera que la relacibén en peso de agua a
clorito sea, una vez efectuada la adicidn de dicha sal esta-
bilizante, por lo menos igual al 5 % aproximadamente.

‘ La firma solicitante ha comprobado, de forma sorpren-

dente, gue cualquiéra que sea la forma bajo la cual se en-
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‘ recuperacibén del agua durante el secado se hacia en favor de
més arriba, y no del clorito,

;segdn esta invencibn, evidentemente, deben ser quimicamente

climas muy c&lidos.

Imica frente al clorito sbdico y existencia de por lo menos un

422917

cuentran el clorito a estabilizar y la sal estabilizante, la

la sal estabilizante, seleccionada segin los criterios dados
Las sales estabilizantes que pueden ser utilizadas

inertes frente al clorito sbdico. Deben tener por lo menos
un hidrato cuyo punto de fusién sea superior a unos 50°C. Sin
embargo,;es necesario observar que este valor de 50°C no es
er{tico. El punto de fusidn del hidrato de la sal estabilizan
te gimplemente debe ser suficlentemente elevado para que el

efecto de estabilizacidn resulte satisfactorio incluso en

El experto‘en la téenica puede determinar ficilmente
las sales estabilizantes utilizables segin esta invencibn te-

niendo en cuenta los criterios dados mAs arriba: inercia qui-

hidrato con un punto de fusidn superior a unos 50°C, Se obser
va, por ejemplo, que el fosfato sddico Na3P04 puede conve-
nir como sal estabilizante segin esta invencibn: es quimica-
mente inerte frente al clorito sédico y pose; wn decahidrato
estable hasta unos 65°C. Por el contrario, el acetato sbdico
que posee un trihidrato estable hasta unos 58°C no puede con-
venir como sal estabilizante segin esta invencién porque no
es quimicamente inerte frente al clorito sddico. Por lo tan-
to, es fundamental seleccionar la sal estabilizante utiliza-
ble segin esta invencién teniendo en cuenta los dos criterios
inseritos en 1o que antecede y no uno sdlo de ellos,

Como ejemplos de sales estabilizantes citaremos, sin

que esto constituya una limitacidn, el fosfato sbdico, el
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| dico, el pirofosfato potdsico, el carbonato sbédico, el car—

. eico.

veneno.

| alrededor del 5 % del peso del clorito a estabilizar, Sea

-5 -
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metaborato sbdico, el hipoclorito sddico, el pirofosfato 56~

bonato mixto de sodio y potasio KNaCO,, la schbnita KéMg(SQQE

el sulfato magnésico, el cloruroc magnésico y el cloruro chl-

Recordaremos también al arseniato Acido de sodio
Na2HA504 con un hidrato de 12H,0 estable hasta unos 100°0,

que podria ser utilizable segin la invenciln si no fuera un

La cantidad de sal estabilizante a agregar al oclorito
sbdico a estabilizar segin la invencién debe ser tal que estd

sal pueda captar una cantidad de agua por lo menos igual a

una sal estabilizante S apropiada de la que un hidrato
S.nH,0 posee un punto de fusién superior a unos 50°C. Se de-

signa por M (en gramos) su peso molecular en forma anhidra y

por P (en gramos) el peso de clorito sbédico que se desea estg-

bilizar. Es necesario que la sal estabilizante pueda captar

Px Tgﬁ_ g de H20. Por lo tanto, es necesario afiadir al clo-
0,05 Mx P
18 n
zante considerada. Se define y como el porcentaje minimo en

rito sédico por lo menos x = g de la sal estabilid

peso de sal estabilizante a afiadir con relacidén al clorito

?8 - , calculdndose y sobre la
n L

base del peso del agenfe estabilizante bajo forme anhidra.

sbédico a estabilizar y =

Cuanto més pequefio sea el valor de y, menos se reducird el
titulo del clorito sbdico estabilizado. Por lo tanto, inte-
resa emplear sales estabilizantes apropiadas para las cuales

n sea elevado., Por ejemplo, el empleo del fosfato sddico

Na3P04, que posee un hidrato de 10H,0 estable hasta 65°G, es

-
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: especialmente ventajoso, Por el contrario, el empleo del carw

bonato sbédico, que posee un monohidrato estable hasta unos
102°G, no es interesante desde el punto de vista industrial.
A titulo comparativo, para estabilizar 100 g de clorito sé-
dico segin la invencién es necesarioc emplear alrededor de
4,6 g de fosfato sbdico o bien 30 g de carbonato sbddico.

Se realiza un sécado cuando el agua presente en el
clorito sédico al que se ha agregado la sal estabilizante no
es poténcialmente captable en su totalidad por dicha sal.

'El secado se efectla hasta que la cantidad de este
"ague en éxceso" sea practicamente nula.

Sin embargo, hay que advertir que se puede ftolerar

una ‘cierta cantidad de agua en exceso, del orden del 1 al 2 j

. del peso del clorito, sin que el producto se apelmace, a

condicibn de que los granos del producto estabilizado sean

bastante gruesos, es decir, que sean superiores a unos 2 mm

' en su dimensidn mas pequefia, En efecto, si los granos son

suficientemente gruesos, el "puenteo" entre los granos es

limitado. Por consiguiente, para granos gruesos es posible

una cierta tolerancia sobre la cantidad de agente estabili-

zante a afiadir o bien sobre la consecucidn del secado sin
perjudicar a la buena calidad de la estabilizacibn. El seca-
do se efectiia habitualmente a una temperatura comprendida en+

tre unos 20 y 50°C, La temperatura mixima del secado, no obst

" tante, no es critica y puede sobrepasar el valor anterior,

Depende de la estabilidad térmica del hidrato considerado de
la sal estabilizante y de la forma y de la progresividad del
secado. El secado se efectia por cualquier medio apropiado
accesible al experto en la técnica, por ejemplo en lecho

fluidificado.
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El clorito sbdico que puede ser estabilizado segin es-
ta invencibén puede ser puro o de calidad "técnica".

Las impurezas contenidas en el clorito sbddico técnico,
por otra parte, pueden ser éales utilizables como sales esta-
bilizantes de acuerdo con esta invencibn.

Por lo demds, la firma solicitante ha comprobado en esd
te aspecto que se podia emplear segin la invencidn una mezcla
de sales estabilizantes que respondieran a los criterios an-
tes definidos, a condicibén de que fueran compatibles, es de-
cir, que no dieran lugar a una reaccién de formacidn de otra
sal que no poseyera un hidrato o bien que poseyera un hidrato
de estabilidad insuficiente.

Pero incluso en estos Ultimos casos es suficiente in-
troducir las sales en forma anhidra en el clorito sbdico que
contiene alrededor de 5 % en peso de agua.

Los siguientes ejemplos ilustran la invencidn de forma
no limitativa.

EJEMPLO 1

Durante el proceso de preparacién del clorito sédico
ge recogen en el tambor del filiro giratorio, a la salida de
la artesa, 5154 g de una torta de clorito épenas escurrida.

A esta pasta, cuya temperatura es de 60°C, Se lncorporan

600 g de fosfato trisédico, Na3P04.12HéO, finamente molido en
un molturador. Se granula la pasta obtenida. Los grénulos ci-
lindricos de 3 mm de didmetro y 6 mm de longitud tienen la

composicidn siguientes

NaC10, 7644 %
NagPO, : 6,0 %
H,0: 16,0 %

inertes: 1,6 % (NaCl, NaC10,, ete.
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Una parte de los grénulos asi obtenidos, es decir
1605 g, se introduce en un secador de lecho fluidificado que
lleva una parrilla de 157 cm2 de.seccidn recorrida por aire
precalentado a 4500. La velocidad del aire es de 2 m/segundo,
Al cabo de 15 minutos, se recogen 1321 g de granulado cuyo

anilisis es:

NaCl0, : 84,0 %
NaiP0, : 6,6 %
H,0 : 7,6 %
inertes 1,8 %

El ensayo de apelmazamiento del producto se efectlia de
la forma siguiente: se llena un tubo de vidrio de 1 m de al-
tura y 6 cm de didmetro con el producto hasta una altura de
0,75 m, que representa la carga normal de un barril de clo-
rito sbédico. Se coloca el tubo asi llenado en una estufa a
50°C’y se observa la resistencia del producto.

El clorito estabilizado segin este ejemplo no siempre
se ha derrumbado al cabo de 5 meses en estas condiciones., EL
examen del producto por difracecidén de rayos X no descubre la
presencia del trihidrato Na0102.3H20.

A titulo comparativo, un clorito sbdico no estabiliza-
do, cuya composicidn es:

NaCl0, : 81 %
NaéSO4 s 5 %
sales diversas: 3 %
H,0 : 11 %
colocado en un barril similar a 50°C se desploma al cabo de
1 hora formando una pasta escalonada sobre 0,3 m de altura.
La estabilidad térmica es determinada poniendo un puntd

caliente (1lama o varilla de hierro calentada) en contacto
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con el producto y observando si la reaccibn de descomposi-
cibén se propaga con llama.
El producto de este ejemplp pasa con éxito el ensayo
de estabilidad térmica.
EJEMPLO 2
Se retira la torta de filtracidn de clorito (3762 g)
no a la salida de la artesa del filtro giratorio sino en unsa
zona donde estéd completamente escurrida. El fosfato trisbédi-
co (Na3PO4.12H20 = 265 g) se introduce no en forma de polvo
sino en forma de solucibn saturada a 70°C (es decir, con
170 g de agua suplementaria). Después de moler y granular co-
mo en el caso anterior, el anilisis de los granulos es el sid
guiente:
NaCl0, : 80,0 %
Na3P04 : 6,89
H,0 : 13,0 %
Secando durante 10 minutos a 4500, la cantidad de agua
es reducida al 7,8 %. El andlisis de los grénulos es:
NaCl0, : 85,0 %
NagP0, 2 7,2 %
H,0 7,8 %

¥y soportan con éxito los ensayos de estabilidad térmica y de

apelmazamiento mencionados en el Ejemplo 1 anterior,
' EJEMPLO 3
Este ejemplo se refiere a la adicidn de fosfato sbdico
al clorito a estabilizar, juntamente con gulfato sbdico,
Se toman 1496 g de la torta de clorito a la que se adid
cionan, en un mezclador, 316 g de fosfato sddico Na3PO4.12}§0
¥y 212 g de sulfato’sédico anhidro, Na,S0,. Los grénulos obte-

nidos como en el caso anterior, antes y después del secado
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en lecho fluidificado como en el Ejemplo 1, dan el siguiente

andlisis:
Antes de secar Después de secar
NaC10, 71,2 % 79,0 %
Na3P0, 6,0 % 696 %
NaySO, 9,3 % 10,3 %
Hy0 13,5 % 4r1 %

Los ensayos de estabilidad y de apelmazamiento efectua-
dos como en el Ejemplo 1 sobre el producto citado demuestran
gue el producto es estable., El ensayo de apelmazamiento se
detuvo al cabo de 4 meses, observéndose que 1los granulados
habian mantenido su forma y continuaban despegindose muy fé~-
cilmente,

EJEMPLO 4

Este ejemplo ilustra la importancia del criterio de
inercia quimica de la sal estabilizante frente al clorito
gbdico.

A la tortae de filtracidn escurrida de clorito sddico
(1620 g) se afiaden en el molturador 300 g de acetato sddico
NaCH3CQd:3H20. Después de granular y secar como en 1os ejem—
plos anteriores, se obtienen unos grammlados cuya composi-—
cibn es la déda més adelante.‘Estos granulos no se apelma-
zan pero la reaccidn de descomposicidn, una vez desencadena~
da, en lugar de deteﬁerse en algunos segundos como en los
Ejemplos 1 a 3, se propaga con llama hasta la destruccidén
completa de la muestra.

La composicién de los granulados antes y después del

gsecado es la siguiente:
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Antes de secar Después de secar
Na.ClO2 71,9 80,0
NaCH3000 9,4 10,5
Inertes 2,3 2,6
H,0 16,4 6,9
EJEMPLO 5

Una muestra tomada en el filtro rotatorio tiene la com-
posicibn siguiente:
Na6102 : 83,6 %
Inertes 5,4 %
H,0 11,0 %

Se molturan 1000 g de este producto a 60°C con una so-

lucidn que contiene 127 g de CaCl,.2H,0 y 69 g de agua.
Se granula la pasta y después de endurecerla al aire,
el andlisis es el siguiente:
NaClo, : 71,8 %
Inertes : 4,6 %
CaCl, : 8,3 %
H,0 15,3 %

Se seca durante 20 minutos en aire a 50°C ¥ se obtie=-

nen unos granulados cuyo anilisis es: .
NaCl0, ¢ 79,1 %
Inertes 5,1 %
CaCl, s+ 9,1 %
H,0 : 6,7 %
Estos granulados pasan con éxito los ensayos de esta-
bilidad y de apelmazamiento descritos en el Ejemplo 1.
EJEMPLO 6
La solucién de cloruro célcico del ejemplo anterior se

sustituye por 140 g de sulfato magnésico MgSO4.7H20, siendo
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berd recaer sobre las siguientes:
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por lo demés igual el método operatorio.

Los granulados obtenidos dan el siguiente anflisis:
Inertes : 5,1 %

MgSO, : 6,0 %
H,0 : 9,2%

Estos granulados son comparables a los del ejemplo an-
terior: son estables térmiceamente y no se apelmazan.,
En resumen, la Patente de Invencién que se solicita dg

’

REIVINDICACIONES

1.- Un procedimiento de estabilizacién del clorito sédi
co gué consiste en agreghr a dicho clorito una mezcla de sa
les quimicamente inerte frente al clorito’ sédico y que ten~-

ge. por 1o menos un hidrato cuyo punto de fusidén sea superio]

—i

a0 ¢C aproximadamente, en cantidad tal que dicha sal pue
da ‘captar una centidad de agua por lo menos igual a alrede~-
dor del 5 % del peso del clo;ito a egtabilizar, toméndose
dicho clorito y dicha sal en ;na forma tal que la proporcién
en peso del agua, que estd presente después de la adicidém
de dicha sal, con respecto al cloritq sbédico a estabilizar
sea por lo menos igual al 5 % aproximademente y secar el prg
ducto de menera que la cantidad de agua no captable poten-
cialmente por dicha sal estabilizante sea.llevada a un valor.
préacticamente nulo.

2.~ Un procedimiemto segﬁﬁ la Reivindicacién 1, en el
Que dicha sal estabilizante es agregada aila torta himeda de
filtracidén procedente de un proceso de fabricacidén de clori-

to sédico.

3.~ Se reivindica por Ultimo como objeto sobre el que hal
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' CEDIMIENTO DE ESTABILIZACION DEL CLORITO SODICO".

422917
de recaer la patente de invencidn que se solicita:" UN PRO
Todo conforme queda descrito y reivindicado en la pred

sente memoria descriptiva que consta de trece paginas meca

nografiadas.
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