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CAMPO DEL INVENTO

El presente invento se refiere a la sepa-
racidn de sales disueltas, tipicamente cloruro sddi-
co, de lejias de sulfuro, tipicamente soluciones
acuosas de sulfuro sédico formadas en las operacio-
nes de recuperacidén y regeneracidn de fébricas de

pasta de madera.

ANTECEDENTES DEL INVENTOQ

Generalmente en la produccidn de pasta
de madera adecuada para la formacibén de papel, la ma-
dera u otro materisl fibroso celuldsico en bruto, se
somete a uns digestidén quimica en un liquido de re~
duccibén a pasta psra formar una pasta del material
celuldsico fibroso. En el presente invento, la lejia
de reduccibén a pasta contiene o consiste en sulfuro
sbdico. Después la pasta es sometida a las operacio-
nes de abrillantamiento y purificecidén en una insta- -
lacidn de blanqueo. N

La lejia de reduccidn a paste agdtada
procedente de la digestidén se somete usualmente a™

una serie de operaciones de recuperacidn y regenera-

cibn para recuperar los productos quimicos de la re-

26-9-71 -2 -
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duccidn a pasta no utilizsdos y para proporcionar
lejia de reduccidén a pasta de nueve aportacidn.

Un procedimiento de reduccidén a pasta
ampliamente utilizado es el procedimiento Kraft.
Aunque el presente invento serd descrito en lo que
sigue con referencia particular a fibricas de tipo
Kraft, el procedimiento del invento tembién es apli--
cable a otras operaciones de flbricas de pasta de
madera que utilizan sulfuro sbdico o en las cuales
el sulfuro sédico acuoso se produce como producto
intermedio. Tipicos de tales procedimientos adicio-
nales son el Kraft con elevado rendimiento de trata-
miento previo, y los procedimientos de sulfitos ba-
sados en &lcslis y sodio.

En el procedimiento Kraft convencional,
el material fibroso celulbsico en bruto, generalmen-
te trozos de madera, es digerido por cal entamiento,
en una lejia de reduccidn a pasta, conocida como le-
jia blanca y que conbtiene sulfuro sbédico e hidrdxido
sbédico en calidad de productos quimicos activos para
la reduccidén a pasta pera proporcionar una pasta y
una lejis de reduccidén a pasta agotada, conocida co-
mo lejia negra. La lejia negra, se separa de la pas-
ta por lavado en un lavador de materisl pardo y lue-

go se hace pasar la pasta a una instalacidén de blan-

26~9-~74 -3 -
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queo para las operaciones de abrillantemiento y pu~
rificacidn.

La lejis negra se hace pasar luego ai sis-
tema de recuperacibén y regeneracidn en el cual la le-—
Jjia negra se concentra primeramente, usualmente por
evaporacidn, y la lejia negra concentrada se quema en
un horno para obtener una masa fundida que contiene,~r
carbonato sbédico y sulfuro sddico. Un compuesto que |
contiene sodio y azufre, generalmente sulfato sédice,
se aflade a la lejia negra generalmente antes de la ali-
mentacidn de la lejia negra concentrada al horno, aunque
tales compuestos que contienen sodio y azufre pueden
efladirse en cualquier otro sitio conveniente, tal como
a la lejia blanca antés de la etapa de digestidn, para
reponer las pérdidas de cantidades valiosas de sodio ¥
azufre del sistema de recuperscidn.

Le masa fundids se disuelve en agua dan-
do una lejia verde en bruto que luego se clarifica
para eliminar los sdlidos sin disolver. Les lejia ver-
de clarificada, que contiene disueltas cantidades de
carbonato sbédico y sulfuro sbédico, se caustifica con
cal apagada con lo cual el carbonato sbédico se con-
vierte en hidrdxido sbdico y lodo de carbonato chlci-
co. La lejia resultante es lejia blanca que luego pue~

de recirculerse a la etapa de digestidn para propor-

26-9-71. .
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cionar al menos parte de la lejla de reduccidn a
pasta.

Las opersciones de la instalacidn de
blanqueo implican generalmente una secuencia de
etapas de abrillantamiento y purificacidn, Jjunbto
con etapas de lavado. Las etapas de abrillantamien-
to implican el empleo de agenbtes de blanqueo, y en
el presente invento, al menos una de las ebapas de
abrillantamiento implica preferiblemente el empleo
de al menos un agente de blanqueo que contiene clo--
ro. Tales agentes de blanqueo que contienen cloro
incluyen cloro, dibéxido de cloro, mondxido de cloro
e hipoclorito sbdico.

La ebapa de purificacidn generalmente
implica el tratamiento con una solucibén de hidrdxi-
do sddico, y usualmente es conocidd como etapa de
extraccibén céustica. En algunos casos, las etapas de
blanqueo y extraccidn chustica pueden combinarse por
ejemplo, utilizando la operacidn denominada "blanqueo
con oxigeno". Sin embargo, cuando se usa el blanqueo
con oxigeno, en este invento se utiliza preferible-
mente en combinacidén con una o mis operaciones de
blangueo que emplean productos guimicos de blanqueo
gue contienen cloro.

Una operacidn de blanqueo particular que

26=-0-74 -5
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ha sido empleada implica un blangueo inicial de la
pasta con una solucibn acuosa que contiene cloro o
una mezcla de didxido de cloro y cloro, un lavado
intermedio, una extraccidén céustica utilizando solu~
cibén acuosa de hidréxido sbdico, otro lavado, un
blangueo con una solucidn zcuosa de didxido de clo-
ro, otro lavedo, otra extraccidn chustica empleando
hidréxido sbédico, otro lavado, un blangueo final con
solucidn de didxido de cloro y un lavado final. Esﬁa
es la operacidn denominada CEDED. El presente inven-
to serd descrito con referencia particular a este mé—
todo, aunque pueden emplearse otros métodos, tales
como, el empleoc de una solucidn acuosa que contie~.
ne aproximadamente 100 % de dibxido de cloro en 1la
primera etapa de blangueo.

La operacidn CEDED anteriormente descri—
ta puede efectuarse empleando el procedimiento deno-
minado "blanqueo dinémico" reivindicado en la Paten-
te Canadiense n? 783.483, En este procedimiento, las
soluciones de tratamiento de la pasta se hacen pasar
sucesivamente a través de una esterilla de fibras en
las cuales las fibras se mantienen relativamente es-
tacionarias unas con respecto @ las otras. Las etapas
de lavado, excepto las del lavado después de la Glti-

ma etapa de blanqueo y la secuencia de purificacidn
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pueden omitirse.

Las aguas de lavado agotadas proceden-~
tes de los instalaciones de blanqueo generalmente
han sidc descargadas en masas de agua, tales como
corrientes, rios, lagos y océanos, sin que se haya
hecho ningln intento para recuperar de las mismas
los productos gquimicos que contienen, aunque en al-
gunos casos hansido efectuadas operaciones de recu-.
peracidn de particulas sbélidas. Una de las princi-
pales razones por las que no se ha intentado recupe-
rar estos productos quimicos es debido a que los mis—
mos estén muy diluidos y son de escasc valor. La ins-
talacibén de blangueo también produce lejia de blen-
queo agotada y efluentes de extraccidn clustica ago-~
tados. Estos efluentes tienen un color rechazable y
son téxicos y perjudiciales para la vida acudtica y
marina y contaminan puesto que contienen fibras y
materiales que consumen el oxigeno presente en el
agua. Es deseable evitar tal contaminacidn ambiental
y por consiguienbte evitar la descarga de estos efluen~-
tes de las fébricas.

Debido al empleo de productos quimicos
de blanqueo que contienen cloro y agentes de purifi-
cacidn que contienen sodio, el agua de lavado agota-

da contiene cantidades sustanciales de cloruro sédico.

26-9-7 -7 -
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Ademés, cuando se mezclan los efluentes de la lejis
de blanqueo agotada y los efluentes de la lejia de .
extraccidn chustics agobada, al menos parte de las
cantidades valiosas de cloro y sodio residuales se
combinan‘para formar cloruro sbdico. En el presente
invento, los efluentes normalmente descargados, es
decir, el agus de lavado agotada, los productos qui-
micos de blanqueo agotados y la lejia de extraccidn
céustica agotada se mezclan preferiblemente para pfo—
porcionar uns tinica corriente de efluente de la ing-
talacibén de blanqueo, conocida como BPE y el efluen;
te de la instalacidn de blanqueoc no se descarga pa-
ra residuos.

Lz cantidad de agentes de blanqueo que
contienen cloro y la cantidad de hidrdxido sddico
utilizado como lejia de extraccibn chustica estén
preferiblemente equilibradas para proporcionar aprd-
ximadamente un Atomo de sodio por cada &tomo de clo-
ro, con lo cual estos productos quimicos forman clo-
ruro sddico y por tanto proporcionan un efluente neu-
tro. La equivalencia de 4tomos de sodio y cloro en el
efluente de la instalacidn de blanqueo es preferida de
modo que el inventario de sodio global de la fébrica
permanece por tanto inalterado. En la secuencia CEDED

cuando el cloro o las mezclas de didxido de cloro y

26-9-74 -8 -
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cloro en la cual las proporciones de cloro asequi-
ble proporcionadas por el didxido de cloro es ba-

ja, se emplea en la primera etapa una cantidad de
solucidn de hidrdxido sdédico en exceso de la reque-
rida para la extraccidn, que debe afiadirse para
igualar los atomos de cloro presentes. Sino se afia-
de exceso, s0lo puede recuperarse aproximadamente

el 40 al 50% de filtrado de la primera etapa de clo-
racidn para igualar el equivalente estequiométrico

de los &tomos de sodio utilizados en la extraccidn.
Sin embargo, en donde el cloro asequible es progpor-—
cionado predominantemente por didxido de cloro, bi-
picamente por encima de aproximadéﬁente 70%, las
cantidades de atomos de sodio y cloro son sustancial-
mente equivalentes y por consiguiente se prefiere ém—
plear la (ltima secuencia.

El cloruro sbdico presente en el efluen-~
te de la instalacidn de blanqueo puede también prove-
nir del cloruro sddico presente en la pasta de made-
ra cuando ésta se introduce en la instalacidén de blan-
queo. Tal cloruro sbddico puede estar presente cuando
los troncos flotan en el aguas del mar antes de la for-
macidén de los trozos de madera de los mismos. El empleo
de troncos transportados por mar también hace que es—

té presente en la lejia negra cloruro sbédico proceden-—

26-9-74 -9 -
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te del lavado de la pasta en el lavador de material
pardo. Ademds, si se emplea agua salada para propor-

cionar el agua de lavado de la instalacidn de blan-

queo, el cloruro sbédico se encuentra de nuevo pre-
sente para el efluente de la instalacidn de blan-~
queo.

Las sales de mebal alcalino pueden intro-
ducirse en el sistems de la fébrica de pasta de made—
ra, procedentes de otras fuentes, tales como del ma-
terial fibroso celuldsico propiasmente dicho. Ademés;
el cloruro sddico puede introducirse como contami- |
nante de productos gquimicos de reposicidn, propordio-
nados por una fuente natural o formado como un prcduc-—
to de procedimiento gquimico. Por ejemplo, el producto
quimico de reposicidn puede ser sulfato sbdico prece-
dente de una fuente naturasl contaminada con clorufov
sbdico o hidrbxido sbddico formado por electrolisis de
una solucidn de cloruro sddico y contaminado con clo-
ruro sbdico.

En el presente invento, el efluente de la
instalacidn de blanqueo se afiade preferiblemente a la
operacidn de recuperacidén y regeneracidén de lejia ago-
tada, y de este modo este efluente es retenido dentro
de la féibrica. Se ha propuesto previamente en la pa-

tente Cansdiense no 832,347 v en la patente de EE.UU.
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ne %,698.995 reducir los problemas de contaminacidn
ambiental de los efluentes de le instalacidn de
blanqueo, utilizando las sguas de lavado agotadas
para lavar la pasta en el lavador de material par-
do. El empleo del agua de lavado agotada de este mo-
do reduce la necesidad global de agua de ls fébri-
ca. En el presente invento se prefiere emplear el
efluente de la instalacidén de blanqueo, que consis-
te en una mezcla de aguas de lavado agotadas, propor-
cionadas preferiblemente por lavado en contracorrien-
te tal como se describe en la patente canadiense nQ
832.347 y en la patente de EE.UU. ne 3.698.995, los
productos quimicos de blanqueo agotados y la lejia

de extraccidn caustica agotada lavan la pasta en el
lavador de material pardo. Trabajando de este modo,

se reduce la necesidad de agua, y ademés se crea una

fébrica de pasta de madera "exenta de efluente" liqui-
do.

En un modo particular de efectuar tal la-
vado en contracorriente en una secuencia CEDED en la
cual la pasta se lava después de cada etapa, existe
un flujo en contracorriente completo de lejias, prin-
cipalmente lejias de blanqueo agotadas, lejias de ex-
traccibén chustica agotadas y agua de lavado, con res-

pecto 8l flujo de pasta a través de la instalacidn de

26-9-71 - 11 -
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blanqgueo. En tal operacidn, el agua de nueva apor-
tacidn o el agua blanca se hace pasar en contacto

con la pasta después de la ultima etapa de blangueo,
siendo mezclada el agua de lavado agotada proceden-

te de este lavado con la solucibn de didxido de clo-
ro agotada procedente de la fltima etapa de blan-
queo. L? mezcla resultante se divide en dos éorrien-
tes, siendo la corriente principal utilizada para..
lavar la pasta de lz Gltima etapa de extraccidn céus-
tica, ¥ siehdo el resto utilizado para mezclar con

el efluente de extraccidén chustica agotado de la Gl-
tima etapa de extraccidn chustica, y siendo la mez-
cla utilizada parcialmente para mezclar con el efluen-
te procedente de la etapa de lavado después de la eta-
pa de blanqueo intermedio.

El resto de la mezcla se emplea como
agua ae lavado para lavar la pasta de la etaps de
blanqueo intermedia. Los productos guimicos de blan-
queo agotados procedentes de esta etapa se mezclan
con el materiel acuoso resultante de la Ultima mez-
cla, representando el material resultente los efluen-
tes combinsdos procedentes de las etapas subsiguien-
tes de la instalacidn de blanqueo, siendo empleado
parcislmente para lavaer ls pasta de esta primera eta-

pa de extraccibén chustica y parcialmente para lavar

26-9-74 - 12 -
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la pasta de la primera ebapa de blanqueo. El agus
de lavado agotada procedente del lavado de la pas-
ta de la primera etapa de extraccidn chustica se
mezcla con la lejia de extraccidén chustica agotada
procedente de la primera exbtraccidn custica y la
mezcla se divide en dos corrientes, una de las cua~
les representa un efluente alcalino y la otra se
emplea como agua de lavado para la pasta procedente
de la primera etapa de blanqueo. El agua de lavado
agotada de esta etapa se mezcls con productos quimi-
cos de blanqueo agotados procedentes de la primeré
etapa de blanqueo para proporcionar una lejia &cida,
parte de la cual constituye un efluente &cido de la
instalacidén de blanqueo.

Otra psrte de ls lejia &cida puede em-
plearse para mezclar con-la pasta recibids del api-
lador de material pardo para proporcionar el agua
requerida para dar a la pasta la consistencia necesa-
ria en la primera etapa de blanqueo. Una parte adi-
cional de la lejia fcida se emplea en calidad de me-
dio acuoso para el cloro gaseoso utilizado en la pri-
mera ebtapa de blangueo. De este modo, una parte de la
lejie &cida, constituida por las Giltimas dos partes
puede recircularse en 1z primera etapa de blanqueo.

La lejia 4cida de productos quimicos de

26-9-74 - 13 -
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blanqueo agotads se mezcla con la lejia de extrac-
cidn chustica alcalina para proporcionar el efluen-
te de la instalacidn de blangqueo que se emplea para
lavar la pasta en el lavador de material pardo.

El efluente de la instalacidén de blan-
queo puede introducirse en otras etapas de las ope-
raciones de recuperacidén y regeneracidn, segin se
desee.

- sdembs, el efluente de la instalacidn
de blangueo puede dividirse en dos o mas corrientes’
que se introducen en sitios diferentes de las ope-
raciones de recuperacibén y regeneracidn, por ejem-
plo, para proporcionar el agua de 'lavado débil" o
para diluir la lejla blanca concentrada.

La cantidad de cloruro sbdico presente
en el efluente de la instalacibén de blangqueo varis
dependiendo de la secuencia de blanqueo que se em-
plea. En un método tipico en el que se utilizan una
mezcla de didéxido de cloro y cloro en la primera eba-
pa de una secuencia CEDED, la centidad de cloruro sb-
dico puede variar entre aproximadamente 60 y 80 Kg/
tonelada de pasta dependiendo de la proporcidén de di-
cho didxido de cloroc utilizada. Tipicamente, cuando
el cloro total disponible en la primera etapa es pro-

porcionado en un 70% por didxido de cloro y en un 30%

26-9-74 - 14 -
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por cloro, la cantidad es aproximadamente 60 Kg/to-
nelada de pasta.

La introduccidn del efluente de la ins-
talacidén de blanqueo en las operaciones de recupera-
¢ibn y regeneracidén de la lejia de reduccidn a pas-
ta cierra el sistema total para los efluentes liqui-
dos y de aqui que el cloruro sbdico no pueda ser pur-
gado de la fébrica por medio de un-efluente de la
instalacién de blanqueo desechado. El cloruro sddi-
co permanece sin convertir en las etapas de recupe-
racidén de la lejia negra y por consiguiente se acu-
mularia el sistema en la recircwlacidn continuada
de la lejia blanca regenerada.

Con el fin de impedir tal acumulacidn y
al mismo tiempo utilizar los conceptos de una fébfiw
ca de peste de maders exenta de efluente, es esen-
cial eliminar el cloruro sddico del sistema. Tal eli-
minacidn de cloruro sddico, debe ser tal que los
otros componentes valiosos utilizables como tal o
convertibles en productos quimicos de reduccidn a
pasta no sean eliminados del sistema junto con el
cloruro sddico y de aqul que se retenga el balance
quimico normsl y econémico. Ademés, se prefiere eli-
minar una cantidad de cloruro sddico de la fébrica

equiﬁalente a la cantidad introducida y/o producida

26-9-74 - 15 -
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dentro de la fabrica, tipicamente aproximadamente
de 60 Kg/tonelada de pasta.

Por consiguiente el presente invento
en un aspecto preferido esté dirigido a la elimi-
nacién de la fébrica de cloruro sbédico introducido
en ella con el efluente de la instalacibén de blan-
queo. Sin embargo, en su aspecto més amplio, el in-
vento estd dirigido a la eliminacidén de la fébrica
del cloruro sb6dico presente en ella procedente de -
cualgquier fuente, tal como una o més de las fuentes-.
mencionadas anteriormente. »

En la Patente Canadiense n2 915.361l y
en la Patente de EE.UU. n2 %.746.612, se propuso
eliminar el cloruro sddico de los procedimientos de
regeneracidén y recuperacidn de la fébrica de pastar
de madera por concentracidén de la lejia blanca, pre-
feriblemente por evaporacidn, con el fin de precipi;
tar y eliminar el cloruro sbédico de la lejla blan-
ca. Este procedimiento es satisfactorio y puede uti-
lizarse pars eliminar la cantidad deseades de cloruro
s6dico de la fabrics.

El cloruro sbédico también se encuentra
presente en la lejia verde antes de la caustifica-
cidén junto con sulfuro sbdico y carbonsto sbédico. La

operacién de caustificacidn efectuada normalmente so-

26-9-74 - 16 -~



10

15

20

25

bre la lejia verde estd expuesta por consiguiente

al contenido en cloruro sbédico de la lejia verde,
que puede causar una disminucidn en la eficacis de
la operacidén de caustificacidn y por consiguiente

un sumento en la cantidad de carbonato sdédico sin
caustificar presente en la lejia blanca y una dis-
minucién en el contenido de alcalinidad (NeOH +
Na2S) de la lejia blanca en comparacidn con la caus~
tificacidn de la lejia verde para obtener lejia blan-
ca en ausencia de cloruro sédico. Ademds, la presen—
cia de cloruro sédico en la lejia verde puede cau-
sar problemas de corrosidn en el recaustificador.
Por consiguiente seria ventajoso, que pudiera eli-
minarse el cloruro sddico del sistema antes de la_
caustificacibn.

Sin embargo, no es posible emplear el
procedimiento descrito en la Patente Canadienserng
915,361 antes mencionada y la patente de EE.UU. n2.
3,746,612 para precipitar el cloruro sdédico directa-
mente de la lejia verde, debido a la presencia en
ella de cantidades importantes de carbonato sbédico

que podrian precipitar.

RESUMEN DEL INVENTO

El presente invento hace posible recupe-

26-9-74t - 17 -
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rar cloruro sddico del sistema después de la forma-
cibén de la masa fundida y antes de la caustifica-~
cidn. El presente invento ampliamente esté dirigido a
la separacién de cloruro sbédico de lejias de sulfuro
sbdico que de modo usual estin sustancialmente exen-—
tas de hidrdxido sddico.

En el procedimiento del presente invento, los
componentes de una masa fundida que contiene sulfufo.sé—
dico, carbonato sbdico, sulfato sddico y cloruro sbédico
se fraccionan para proporcionar una solucidn acuosa.del
sulfuro de metal alcalino y cloruro de metal alcalino
y una masa sdlida que contiene carbonato de metal aica-
lino y sulfato de metal aslcalino sustancialmente exenta
de sulfuro de metal alcalino y cloruro de metal alcali-
no. Después, la solucidn acuosa de sulfuro de metel al-
calino y cloruro de metal alcalino se manipula para de-
positar de la misma el cloruro de metal alcalino, sien-
do separada la sal precipitada de la solucidn concentrada.

Ademés de sulfuro sbédico, carbonato sb-
dico y cloruro sbdico, la lejia verde y la masa fun-
dida a partir de la cual se forma contiene comin-
mente cantidades disueltas de otras sales, tipi-
camente compuestos de sodio y azufre, principalmen-
te sulfato sddico, pero incluyendo también usual-

mente cantidades secundarias de sulfito sbdico,
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tiosulfato sddico y polisulfuro sddico debido a la
operacidén ineficaz del horno y la temprana oxida-
cidén del sulfuro sbédico.

Algunos de estos compuestos de azufre
Y sodio permanecen usualmente en la solucidén duran-—
te las etapas de tratamiento del presente invento,
tipicamente el tiosulfato sddico ¥ el polisulfuro sbé-
dico. Estos materiales existentes en la lejia blan-
ca recirculada a la etapa de digestidén no se acumu~
lan puesto que estén sometidos a la operacidn de re-
generacidén y recuperacidn cuando la lejia de reduc~
cién a pasta agotada que contiene estos materialesr
recirculados eg dirigida a tal operacién.

El presente invento se describe a conti-
nuacién con referencia particular al sulfato sédico
puesto que este compuesto particular de sodio y amu-
fre es el predominante en estos materiales. FEl pre-
sente invento se aplica sin embargo con referencia a
otros compuestos de sodio y azufre y otras sales que
tengan caracteristicas de solubilided similares.

La masa sdlida que contiene carbonato sé-
dico y sulfato sdédico separada de la masa fundida en
la etapa de fraccionamiento puede disolverse en agua
¥y la lejia verde resultante exenta de sulfuro se caus-

tifica para proporcionasr la lejis blanca exenta de
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sulfuro, la cual puede mezclarse con la solucidn de
sulfuro sbédico manipulada, con dilucidn, si se re-
quiere, para proporcioner una lejia de reduccién a
pasta adecuada para la recirculacidén a la etapa de
digestidn. Las cantidades sin caustificar de carbo-
nato sbédico y sulfato sddico, es decir los produc-
tos quimicos de reduccidén a pasta no regenerados,
presentes en la lejia blanca exenta de sulfuro, por
consiguiente, son devueltos a la lejia negra y de‘

rs « 2
aqul a las etapas de recuperacion.

DESCRIPCION GENERAL: DEL INVENTO

El modo de conseguir el fraccionamien-
to y manipulacién de la solucidén de sulfuro de so-
dio para separar el cloruro sddico no es critico de
este invento. Hablando en términos amplios, el in-
vento implica la separacidén de la masa de carbonato
sédico y cantidades valiosas de sulfato sbédico de
los obtros componentes de la masa fundida y la utili-
zacibén de una solucidn acuosa de sulfuro sddico que
tiene concentraciones bajas en carbonato sdédico y
sulfato sbédico en comparacidn con la lejia verde,
como medio desde el cual se separa el cloruro s6di~

to.
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En una realizscidn, la masa sblida pue-
de disolverse en material acuosc para proporcionar
una solucidn acuosa de los cuatro componentes. En
lugar de la cantidad normal de agua utilizada para
formar la lejia verde y dictada po; consideracio-
nes asociadas con la etapa de recaustificacidn, la
cantidad de agua utilizada para disolver le masa
sblida preferiblemente es la cantidad solamente ne-
cesaria para disolver la masa fundida. La operacidn
de este modo disminuye la cantidad de agua requeri-
da para formar la lejia verde y, por consiguiente,
la cantidad global de agua utilizada puede dismi-
nuirse en comparacibén con la cantidad global utili-
zada en un procedimiento de concentracibén de lejia
blanca que se expone en ls patente canadiense no,
915.%61 y en la patente de EE.UU., n? 3.746.612, en
las que se utilizen cantidades convencionales de
agua en la formacidn de la lejias verde. Ademis, pues-
t0 que se emplea menos agua, se requiere que se eva-
pore menos agua para recuperar la misma cantidad de
cloruro sbédico y por consiguiente pueden disminuir-
se los costes de capital y operacidn.

La solucidén acuosa resultante de disol-~
ver la masa fundida en el material acuoso se concen-

tra hasta depositar una mezcla de carbonato sbddico y
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sulfato sbdico, continuféndose la concentracibén has-
ta que la solucibn estéd sustancialmente saturada

con cloruro sbdico. La mezcla depositada se separa

y la solucidn acuosa resultante se manipulsa para
depositar cloruro sddico. Esto puede conseguirse
concentrando la solucidn acuosa adicionalmente has-
ta depositar una mezcla de cloruro sddico, carbona-
to sédico y sulfato sbdico que se separa de la so- .
lucibn acuosa concentrada y de la cual se recupera
cloruro sbddico puro. Las concentraciones pueden ,..-
efectuarse ambas por evaporacidn, preferiblemente
por ebullicidn bajo presidn reducida o, si se de- ' .
sea, a una presidn superior a ls atmosférica.

- In un método de manipulacién alterna—~
tivo para la separacidn de cloruro sbdico, después'
de la separacidén de la mezcla depositada de carbo-
nato sbédico y sulfato sddico, la solucidn acuosa re-
sultante de sulfuro sddico puede enfriarse hasta de-
posibar cloruro sbddico de la misma en forma sustan-
cialmente pura, separéndose el cloruro sbddico de 1a
solucibn enfriada. Después, las aguas madres pueden
concentrarse adicionalmente, si se desea, parz deposi-
tar una mezcla de cloruro sbdico, sulfato sédico y car-
bonato s6dico que se separa de la solucidn de sulfuro

sbdico concentrada resultante, con lo cual se sepa-
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ran cantidaedes adicionales de cloruro sbédico de
la solucidn de sulfuro sddico. Sin embargo, si se
desea, puede omitirse la etapa de goncentracidn
final.

Un método alternativo de fraccionamien-
to de la masa fundida que puede utilizarse implica
le lixiviacidn de la masa fundida para separar de
la misma sustancialmente la totalidad del sulfurc
s6dico y sustancialmente la totalidad de las canti-
dades valiosas de cloruro sbédico y dejar una masa.
sdlida que consiste sustancialmente en carbonato so-
dico y sulfato sbédico. La solucidn acuosa de sulfu-
ro sbédico resultante que contiene las cantidades va-
liosas disueltas de cloruro sb6dico de la masa fundi-
da, usualmente junto con algo de carbonato sbddico y
sulfato sddico disueltos, pucde someterse luego a los
métodos de manipulacidén anteriormente descritos péra
separar de la misma el cloruro sbédico. La masa sbli-
da puede convertirse en una lejia blanca exenta de

sulfuro, tal como se ha descrito snteriormente.

BREVE DESCRIPCION DE LOS DIBUJOS

La Figura 1 es un disgrama de flujo es-

quemético de una realizacidn del invento integrada
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de una operacidén de una fébrica de pasta de made-

ra;

quemético

La Figura 2 es un diagrama de flujo es-

de una disposicidn de recirculacibn modi-

ficada para la realizacién de la Figura 1;

quematico

La Figura 3 es un diagrema de flujo es-—

de una modificacidn adicional de la rea- i

lizacidn de la Figura 1;

quemitico

quematico

la Figura

quemético

quemético

la Figura

quemético

zacidn de

quemético

zacidn de

26~9-74

La Figuras 4 es un diagrama de flujo es—
de una segunda reslizacién del invento;’

La Figura 5 es un diagrema de flujo es—

de una modificacidn de la realizacidn dé
by

La Figura 6 es un diagrama de flujo es=
de una tercera realizacién del invento;

La Figura 7 es un diagrama de flujo es-
de una modificacidn de la realizacidn de
63

La Figura 8 es un disgrama de flujo es-
de una modificacibén adicional de la reali-
la Figura 6;

La Figura 9 es un diagrama de flujo es-
de una modificacibén adicional de la reali-
la Figura 6; 7

La Figura 10 es un diagrama de flujo es-
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quemédtico de una cuarta realizacibén del invento;

La Figura 11 es un diaérama de flujo es-
quemitico de una modificacidén de la realizacidn de
la Figura 10;

Lz Figura 12 es un disgrama de flujo es-
quemético de una modificacién adicional de la reali-

zacidén de la Figura 10.

DESCRIPCION DE TLAS REALIZACIONES PREFERIDAS

Haciendo referencia a la Figura 1, tro-
zos de madera, u otro material fibroso celuldsico de
partida, son alimentados mediante la tuberia 10 a
una lejiadora 12 en la que los trozos de madera son
digeridos con una lejia de reduccibén a pasta alimen-
tada por la tuberia 14 y que conbtiene sulfuro sbddico
e hidrdéxido sbédico en calidad de agentes quimicoé |
activos para la reduccidn a pasta, y utilizando por
tanto el procedimiento Kraft.

La pasta resultante de la lejia negra se
separan y la pasta se lava en un lavador de material
perdo 16. Lia pasta se lava, en la realizacidn ilus-
trada, con efluente acuoso de la instalacidén de blan-
queo alimentado por la tuberia 18. Alternativamente,

la pasta puede ser lavada con agues o "condensado con-
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taminado", y el efluente de la instalecidén de blan-
queo puede utilizarse en otra parte del sistema,
tal como se describe mis adelante con mis detalle.
Con el fin de evitar la formacidn de sulfuro de
hidrbégeno durente esta operacidn de lavado cuando
se emplea el efluente de la instalacidn de blanqueo
se prefiere proporcionar el efluente de la instala-
cibén de blangueo a un pH neutro o ligeramente alcém
lino, tipicamente un pH de aproximesdamente 9.

La pasta lavada y no blanqueada se ali~ -
menta mediante la tuberia 20 a una instalacién de.
blanqueo 22 en donde la pasta se someta a una serie.
de procedimientos de blangueo y purificacidén que im-
plican el empleo de uno o mas agentes de blanqueo
que contienen cloro. Generalmente, los procedimien-
tos de blanqueo y purificacidn implican blanguear
con cloro, didxido de cloro o mezclas de ellos ali-
mentados por la tuberiz 24 y purificacidn por extrac-
cibén clustica, empleando una solucidn acuosa de hi-
drdxido sbédico alimentada por la tuberis 26, tipice-
mente en una secuencila CEDED tal como se ha descrito
anteriormente. La pasta se lava durante las operacio-
nes de la instalacidén de blanqueo, tipicamente después
de cada operacidn de blanqueo o extraccidn chustica,

por agua alimentada por la tuberia 28. El agua de la-
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vado agotada procedente de las operaciones de lava-
do de la instalacibn de blangueo jénto con los pro-
ductos quimicos agotados procedentes de las etapas
de blanquec y extraccidn chustica proporcionan el
efluente de la instalacibén de blanqueo en la tube-
ria 18.

Preferiblemente, las operaciones de la-
vado implican el flujo en contracorriente de la pas-
ta y el agua de lavado & través de la instalecidn de
blanqueo.

Preferiblemente la cantidad de hidrdxi-
do sbddico utilizeda en ls extraccibn céustica de la
pasta estd ligeramente en exceso respecto a 1la can-
tidad estequiométrica de un dtomo de sodio por cada
4tomo de cloro en los productos quimicos de blangueo,
con lo cual el efluente de la instalacidén de blanqueo
de la tuberia 18 tiene un pH alcalino, como se ha men-—
cionado anteriormente. La pasta blanqueada y purifi-
cada de brillo requerido se recupera de la instala-

cidn de blanqueo 22 por la tuberia 30 y se hace pa-

sar a los métodos de fabricacidn de papel.

Si se desea, el efluente de la instala-
cién de blanqueo en la tuberia 18 puede afiadirse di-
rectamente a la lejia negra en la tuberia %2, aunque

este procedimiento es menos preferido, puesto que con
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ello se sumenta la necesidad global de agua.

71 efluente de la instalacidn de blanqueo
en la tuberia 18 contiene cantidades considerables
de cloruro sbdico que son transferidas a la lejia
negra en 1la tuberia 32. La lejia negra se evapora
en un evaporador 34 antes de pasar por la tuberia
36 a un horno %8 de cualquier construccibn conve-—
niente. El agua recuperada del evaporador 34 por la
tuberia 40 puede emplearse para proporcionar al me-
nos parte de la necesidad de agua del sistema, por
ejemplo, al menos parte del agusa alimentada a le
instalacidn de blanqueo en la tuberia 18, después
de limpieze adecuada, si es requerida.

Cantidades veliosas de sulfato sbédico,

u otra fuente de sodio y azufre, tal como 4cido ago-
tado, se afeden a la lejia negra en el horno 36, fi-
picamente por adicidn por la tuberia 42 a la lejila
evaporada en la tuberia 36. El sulfato sédico, que
puede afiadirse en forma sdlida, en suspensidn o en so-
lucidn acuosa, se emplea para reponer las cantidades
valiosas de azufre y sodio perdidas del sistema en

las ebapas de tratamiento para la recuperacidn y re-
generacién de productos quimicos.

Lz lejia negra formas en el hormno 38 una

masa fundids que contiene sulfuro sbédico y carbona~
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to sbdico, y adicionalmente, componentes sin reac-—
cionar consistentes en cloruro sbédico y sulfato sb-
dico y otras sales adecuadas con oxigeno y azufre.

Por consiguiente, se obtiene del funcio-
namiento del horno una masa fundida que contiene sul-
furo sbédico, carbonato sbdico, cloruro sddico y sul-
fato sbdico. Zsta masa fundida se somete a diversas
operaciones de acuerdo con diversas realizaciones
del invento para separar cloruro sbédico.

De acuerdo con la realizacidn de la Fi-~
gura 1, la masa fundida se disuelve en un aparato
de disolucidén de masa fundida 44 en agua alimentada
por la tuberia 46. El sguas estd constituida preferi-
blemente por agua de "lavado débil" procedente del
lavado del lodo de carbonato de calcio después de la
caustificacibén. Fl agus que pasa por la tuberia 46
al aparato 44 de disolucidn de la masa fundida puede
ser parcialmente el efluente de la instalacidn de
blanqueo de la tuberia 18, especislmente en el caso
que se slimente agua de nueva aportacidn o condensa-
do contaminado al lavador de material pardo 16. El
efluente de la instalacidén de blanqueo usado de es-
te modo puede ser empleado primeramente para lavar
el lodo de carbonato cdlcico y por eso proporciona

el agua de lavado débil.
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Ta lejia verde resultante en la tuberia
48 también contiene productos quimicos recircula-
dos tal como se describe con més detalle a conbti-
nuacién. ademis del sulfuro sbédico, la lejia verde
contiene cantidades disueltas de carbonato sddico,
sulfato sdédico, y cloruro sbédico procedente de la
masa fundida y/o del efluente de la instalacidn de
blanqueo tel como se emplea en la tuberia 46. La
cantidad de sulfato sédico y otras sales con azu-
fre y oxigeno sbédicas presentes en la lejla verde
depende de la eficacis de la operacidén del horno y
la extensidn de la oxidacidn de las sales de sodlo
y azufre oxidables, tipicamente el sulfuro sbédico,
después de ls operacibén del horno.

De acuerdo con esta realizacidén del in-
vento, la lejia verde se evapora o se concentra de
otro modo en un primer evaporador-cristalizador 50
para depositer una mezcla de carbonato sddico y sul-
fato sbdico. La evaporacidn, que puede efectuarse de
cualquier modo conveniente, tipicamente por ebulli-
cibn, bajo una presidén reducida o una presién supe-
rior a la atmosférica, si se desea, se continue has-
ta que se alcanza el punto de saturacidn sustancial
del cloruro sbddico, es decir hasta el punto en el que

mas concentracidén daria como resultado la precipita-
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cidén del cloruro sbédico. La masa de carbonato sbddi-
co y las cantidades valiosas de sulfato sbdico de
la lejia verde precipitan en esta etapa, usualmente
en forma de carbonato sbédico anhidro mezclado con
1la sal doble, burkeita, Nagcoa.ZNa2S04.

Aunque los otros productos quimicos de
reduccidén & pasta sin regenerar, que estén presen-
tes solamente en cantidades menores pueden precipi—
tarse junto con el carbonato sddico y el sulfato so-
dico, el procedimiento se describe con referencia
particular a los dos filtimos productos quimicos.

En cierbos casos, la evaporacidn y pre~
cipitacidén puede efectuarse hasta un punto en el que
la solucidn esti menos que saturada con cloruro sédi-
co. Ademés, la coprecipitacién de pequefias cantidades
de cloruro sbddico en el evaporador-cristalizador SO
de la primera ebapa puede ser tolerable.

El evaporador-cristalizador 50 de la pri-
mera etapa puede ser de cualquier forma conveniente,
tal como, un finico recipiente de evaporacién o puede
consistir en una plurelidad de recipientes de evapo-
racidn conectados entre si.

La evaporacidn de la lejla verde para de-
positar carbonato sbdico y sulfato sbédico puede efec-

tuarse en un amplio margen de condiciones. Tipicamen~

-
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te, la evaporacidn puede efectuarse a una temperatura
de aproximadamente 492C a sproximsdamente 127°C,

con una presidn reducids o una presidn superior a

la atmosférica segln se requiera, para proporcio-
nar lejia verde en su punto de ebullicidn a la tem—
peratura elegida.

La concentracién de sulfuro sbddico de
la lejia verde también es un factor que determina
la deposicidn del carbonato sbédico y el sulfato sé-
dico y varia usualmente entre sproximadamente 5y
aproximadamente 30% en peso de Nazs.

La mezcla sb6lida depositada de carbonatu
sédico y sulfato sbddico se separa de las aguas me-—
dres y pasa por la tuberia 52 hasta un aparato ds di-
solucidén 54. El agua evaporada de la lejia verde en
el evaporador 50 sale por la tuberia 56 y se reccge.

Las aguas madres, que consisten en una
solucidn acuosa de sulfuro sbédico que conbtiene sul—
furo sbdico, cloruro sbddico y cantidsdes residuales
de carbonato sbdico y cantidades valiosas de sulfa-
to sbdico de la masa fundides, pasan desde el evapo-
rador-cristalizador 50 de la primera ebapa por la
tuberia 58 hasta el evaporador—cristalizador760 de
la segunda etapa. Aunque estén ilustrados los dos

evaporadores—cristalizadores 50 y 60 separados, este
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modo de ilustracidn es por conveniencia en la des-
cripcidn de esta realizacidn del invento. Dos ope-
raciones de evaporacibén separadas pueden efectuar-
se en el mismo aparato, con separacidén del precipi-
tado s8lido de las aguas madres después de cada eta-
pa. hlternativamente, si se desea, pueden emplearse
dos o mAs evaporadores separsdos.

Ta solucidn acuosa de sulfuro sbddico,
saturada con respecto al cloruro sédico y las cani-
dades residuasles de sulfato sbédico y carbonato sédi-
co pero no saturada con respecto al sulfuro sbdico,
se evapora en el evaporador-cristalizador 60 de la
segunda etapa para depositar una mezcla de cloruro
sédico, carbonato sédico y sulfato sédico, que s5
separa por la tuberia 62. El vapor de agua se separc
por la tuberia 64. La evaporzcidn de la solucidn de
sulfuro sédico en el evaporador-cristalizador 60 de
la segunda etapa puede efectuarse de cualguier modo
conveniente, tipicamente por ebulliciém, si se de-
sea, bajo una presién reducida o una presidén superior
a la stmosférica.

La eveporacidén de la segunda elapa puede
efectuarse en un amplio margen de temperaturas y con-
diciones de concentracidén de sulfuro sodico. Un mar-—

gen de temperatura tipico es desde aproximadamente
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490C a aproximasdamente 1389C, empleéndose una pre—
sibén reducida o una presibén superior a la atmosfé-
rica, segln se requiera, para proporcionar la solu-
cidén de sulfuro sbdico en su punto de ebullicidn s
la temperatura elegida. Un margen tipico de concen-
tracidn de sulfuro sédico en la solucidén de sulfuro
sddico que se concentra es aproximademente 20 a apro-
ximadamente 45% en peso de Na 8. 7

El sgua recuperada por las tuberias 56jy
64 puede emplearse para proporcionsr parte de la nc-
cesidad de agua del sistema. Por ejemplo, el agua_:
recuperada por las tuberias 56 y 64 puede emplearse
para proporcionar al menos parte del agua alimenta-
da a la instalacién de blanqueo por la tuberia 23.

La mezcla recuperada en la tuberia 62
consiste predominantemente en cloruro sddico conta-
minado con carbonato sbédico y sulfato sbdico y se
trata para recuperar cloruro sddico sustancialmente
puro. Como se ilustra la mezcla se hace pasar a un
lixiviador 66 al cual se alimenta agua por la tube-
ria 68 para disolver sustancialmente la totalidad
del carbonato sbédico y las cantidades valiosas de
sulfato sbdico de la mezcla junto con algo del clo-
ruro sddico, dejando cloruro sddico sustancialmente

puro que se recupera por la tuberia 70 después de
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lavado, si se requiere, para eliminar la lejis
arraestrada. Cuando tal lavado ocurre, el agua de
lavado agotada puede emplearse para proporcionar
parte del agua alimentada al lixiviador por la tu-~
beria 68.

La lixiviacidén de la mezcla recuperada
puede efectuarse en un amplio margen de btemperatu—~
ras, preferiblemente para reducir el minimo la con-
centracién del cloruro en la fase acuosa resultante
de la lixiviacidn. Usualmente se emplean temperatu-
ras en el intervalo de aproximadasmente 122C a aprc-
ximadamente 4429C,

Preferiblemente, la concentracidn de sc--
lucidn de sulfuro sddico acuoso en el evaporador-
cristalizador 60 de la segunda etapa y la operacidn
de lixiviacidn se efectilan de tal modo que la canti-
dad de cloruro sbédico recuperada por la tuberia 70
es sustancialmente igual a la caentidad de cloruro
sbdico introducida normalmente en el sistema por el
efluente de la instalacibén de blangueo 18, y por con-
siguiente puede crearse un sistema equilibrado.

Puede emplesrse cualquier obtro modo con-
veniente de separacidn de cloruro sddico susbtancial-
mente puroc de la mezcla. Por ejemplo, el precipitado

puede someterse a fraccionamiento por clasificacidn
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fisica de los tamafios de los cristales. Los crista-
les de cloruro sbdico son cristales clbicos gran-
des, los cristales de carbonato sddico son peque-
filos y simileres a sgujas y los cristales de burkei-
ta son pequeilos y planos.

Bl precipitado en la tuberia 62 puede
ponerse en suspensidén con una solucidén acuosa satu-
rada con cloruro sbdico, carbonato sédico y sulfato
sbdico y hacerse pasar ascendentemente a través de
una torre, dando como resultado lsa separacidn de
los cristales de cloruro sddico mds pesados y gran-
des mientras que los cristales de carbonato sbdien
y burkeita continuan hasta salir de la torre. ﬁsﬁos
ltimos cristales tueden recogerse de cualquier mo-
do conveniente.

El precipitado no necesita separarse de
1z solucidn concentrada de sulfuro sddico resultan—i
te del evaporador-cristalizador 66 de la segunda
etapa para esta separacidén fisica puesto que la so-
lucibn de sulfuro sddico puede constituir la solu-
cibn saturada. El carbonato sbddico y el sulfato sb-
dico restantes con la solucidn concentrada de sul-
furo sbédico después de la separacién de la fase sbé-
lida pueden recircularse con ella por la tuberia 64

hasta la lejiadora 12 y de agui al horno 38. Alter-
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nativemente la fase sdlida puede separarse antes
de la dilucibn de la solucidn de sulfuro sddico
concentrada.

Usualmente, el cloruro sbddico recupe-
rado por esta téonica de separacidn fisica queda
contaminado con algo de carbonato sbédico y sulfabo
sédico. En este caso, tal mezcla puede someterse a
lixiviacidn del mismo modo que la mezcla sdlida en
la tuberia 62.

Un método de clasificacidn fisica adi;
cional implica hacer pasar la suspension de los ma-

teriales depositados a través de una placa de tamiz

gue permite que pasen a través de ella el carbonato
sédico y la burkeita perc no los cristales més gran-
des de cloruro sddico. Luego son recuperados los cris-
tales de cloruro sddico. Cualquier contaminacidn re-
sidual por carbonsto sbédico y sulfato sddico puede
ser eliminada por lixiviacibén. La suspensidn, des-
puds de la eliminacidén del cloruro sddico, puede
tratarse entonces para separar los cristales de car-
bonato sbdico y burkeita, tal como por contacto con
un tamiz fino a través del cual no pueden pasar los
cristales.

TLa solucidn acuosa de carbonato sdédico,

sulfato sédico y cloruro sbédico formada en el 1lixi-
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viador 66 o en una operacidn de lixiviacidn que se
combina con una separacién fisica tal como se ha
descrito anteriormente, se hace pasar por la tube-
ria 62 la lejia verde en la tuberia 48. Este se con-
sigue en la realizacidén de la Figura 1 alimentando
la solucidn al aparsto 44 de disolucién de masa fun-
dida con aguz alimentada por la tuberia 46 para di-
solver la masa fundida. Como se muestra en la modi-
ficacidén de la Figura 2, la solucidén acuosa puede
afiadirse a 1la lejia verde después de la formacidn
de la misma para proporcionar la solucidn recircuf»
lada en la lejia verde. Alternativemente, la solu-
cidén aguosa en la tuberia 72 puede alimentarse al.
evaporador 50 para juntarse con la lejia verde du-
rante la evaporacidn de la primera etapa.

La solucidn concentrada en sulfurc so-
dico formada en el evsporador~cristalizador 60 en
1la tuberia 74 se recircula parcislmente por la tu-
beria 76 a la lejia verde en la tuberia 48, tipica-
mente alimentando le misma sl aparato de disolucidn
de masa‘fundida 44 con agua alimentada por la tube-
ria 46 para disolver la masa fundida. Alternativs-
mente, como se muestra en la modificacidén de la Fi-
gura 2, la solucidn de sulfuro sbédico recirculada en

la tuberia 74 puede alimentarse al evaporador 50 de
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la primera etapa para juntarse con la lejia verde
evaporada en el mismo.

La recirculscidn de solucidn de sulfu-
ro sbddico aumenta el fuerte contenido alcalino (es
decir NaES + NaOH) de la solucibdn acuosa de sulfu-
ro sbdico que se concentra en el evaporador-crista-
ligzador o0 de la segunda etapa.

El resto de 1ls solucidn de sulfuro so-
dico concentrada, que tiene un contenido en cloruro
sbédico disminuido y puede contener cantidades resi-
duales de productos quimicos de reduccidén a pasta
no regenerados, esté contenida en la tuberia 78.

La mezcla de carbonabo sddico y sulfabo
sbdico en la tuberia 52 alimentada al aparato de Ci-
solucidn 54 se disuelve en agus alimentada por la
tuberia 80 para formar la lejis verde exenta de sul-
furo que pasa por ls tuberia 82 a un caustificador
84 en el que sustancialmente todas las cantidades
valiosas de carbonato sbédico se convierten en hidrd-
xido sbédico por cal alimentada al csustificador 84
a través de la tuberia 86. El lodo de carbonato chl-
cico precipitado en el caustificador 84 se separa de
la lejia blanca resultante exenta de sulfuro y se en—
via por la tuberia 88 a un horno de cal 90 para la

formacidn de mhAs cantidades de cal.
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El lodo de carbonato cadlcico se lava
con agua o BPE para eliminar las cantidades arras—
tradas de lejis blanca antes del paso al horno de
cal 90. EL agua de levado agotada procedente del
dltimo lavado es agua de lavado dé&bil utilizada
preferiblemente para disolver la mesa fundida en el
aparato 44 de disolucidn de masa fundida junto con
la solucidén de sulfuro sddico recirculada. El em~
pleo de esta solucidn diluids de hidrdxido sddico
en la disolucidn de la masa fundida aumenta adicic-
nalmente el fuerte contenido alcalino de la solu-
cibn concentrada de sulfuro sdédico en el segundo
evaporador-cristalizador ©0C.

La lejia blanca exenta de sulfuro, que
consiste en una solucidn acuosa de hidrdxido sbédi-
co que contiene sulfato sbédico y carbonato sbdico
sin csustificar, se hace pasar por la tuberia 92 pa-
ra mezclar con la solucidn de sulfuro sddico en la
tuberia 78, con dilucidn adecuada con agua o BPE, si
se requiere, para suministrar la proporcidén desea-
da de sulfuro sbédico a hidrdéxido sbddico para formar
una lejfa blanca en la tuberia 94 que contiene sul-
furo sddico e hidrdxido sbdico, que se recircula pa-
ra formar al menos parte de la lejia de reduccidn a

pasta en la tuberia 14,
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La lejia blanca exenta de sulfuro en
la tuberia 92 puede emplearse totalmente o en par-
te de otros modos. Por ejemplo, la lejia blanca
exenta de sulfuro en la tuberia 92 puede alimentar-
se a la instalacidn de blanqueo 22 como al menos
parte de la lejia de extraccidn caustica alimenta~
da a la misma por la tuberia 26. Cuando la instala-
cidén de blanqueo 22 incluye al menos una etapa de
blanqueo con oxigeno, la lejias blanca exenta de
sulfuro en la tuberia 92 puede utilizarse para prd»
porcionar el hidréxido sbédico para la etapa de blan-

queo con oxigeno.

La lejia blanca exenta de sulfuro en la
tuberia 92 también puede emplearse para aumentar el
fuerte contenido alcalino de la solucidn de sulfuro
s6dico en la tuberia 58. “sto puede conseguirse ali-~
mentando la lejia blanca exenta de sulfuro al apara-
to 44 de disolucibén de masa fundida, a la lejia ver-
de 48 o al evaporador 50 de la primera etapa. Esta
recirculacidén puede hacerse generslmente sdélo para
la extensién gque la cantidad restante de lejla blan~-
ca exenta de sulfuro que se junta con la solucidn
concentrada de sulfuro sbédico en la tuberia 78 con-
tiene una cantidad de sulfato sddico equivalente a

la contenida en la masa fundides del horno 38 con el
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fin de evitar la acumulacidén de sulfato sbédico en
el sistema. .

El agua requerida para la dilucibn de
la solucibdn de sulfuro sédico en la tuberia 78 o
la lejia blanca en la tuberia 94 puede proporcio-
narse al menos en parte por el agua recuperada en
las tuberiass 40, 56 y 64 o por BFPE.

La presencia de cantidades residuales
de cloruro sbddico y productos guimicos de reduccidn
a pasta no regenerados en la lejla blanca recircu-
lada en la tuberia 94 ususlmente no es desventajo-
sa, puesto que el sulfasto sddico y otras cantida-
des valiosas de compuestos de azufre y sodio se em—
plean en el horno 38 y las cantidades valiosas de
carbonato sdédico son hechas circular en el sistema
hasta el casustificador 84. Cualesquiera cantidadés"
valiosas de cloruro sddico en la lejis blanca en lé 
tuberia 94 circulan a través del sistema y mientras
que exista una carga muerta, en condiciones de es-
tado estacionario la cantidad permanece susbtancial-
mente constante puesto que la cantidad separada en
el evaporador-cristalizador 60 es aproximsdamente
igual a.la cantidad de cloruro sddico introducida
en el sistema. Por consiguiente, aunque la lejia

blanca en la tuberia 94 contiene una carga muerta
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de productos quimicos no éctivos, esta carga muer-
ta, en condiciones de estado estacionario es sus-

tancialmente constante y por consiguiente no per-

judica la operacidn en un grado significativo.

kn la modificacidén de la Figura 3, se
omite la recirculacidén de la solucidn de sulfuro
sbdico por la tuberia 76. Este método aumenta la
cantidad de cloruro sbddico llevada por la solucidn
de sulfuro sbdico, en comparacidn con el método de
recirculacidén y pueda adopbtarse cuando la cantidad
deseada de clorurc sddico es separable de la solu-
cidn de sulfuro sbédico en el segundo evaporador 60
en las condiciones que prevalecen en el mismo.

El cloruro sbédico puro que se recupera
por la tuberis 70 puede adaptarse a una amplia va-
riedad de usos. Tipicamente, el cloruro sddico se
utiliza para regenerar los productos quimicos de
la instalacidn de blanqueo. Por ejemplo, el cloruro
sbdico puede emplearse para generar hidrdxido sbédi-
co y cloro por electrolisis de una solucidn acuosa
del mismo, siendo utilizado el hidrdxido sédico en
la instalacidén de blanqueo en la tuberia 26 y sien-
do utilizado el cloro en la tuberia 24. Alternsti-

vamente, el cloruro sbdico puede emplearse para ge-

nerar dibxido de cloro y cloro por reaccidén con clo-
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rato de sodio y 4cido sulfiirico, siendo alimentado
el didxido de cloro y cloro a la instalacién de
blanqueo por la tuberia 24, Ademds, el cloruro sd-
dico puede electrolizarse en forma de solucidn
acuosa a clorato sbédico para empleo en la reaccidn
de produccidén de dibdxido de cloro que implica una
reduccidén del clorato sbédico en medio Acido.
Volviendo shora a la consideracidn de
la Figura 4, se ilustra una reslizacibn adicional
del invento en la cusl se emplea un modo alternati-
vo de fraccionar la masa fundida. lin esta Figura y
en resto de los dibujos, solo se ilustran los mé-
todos de manipulacidén implicados en el tratamiento
de la masa fundida para separar cloruro sbédico y
una mezcla sdlida de carbonato sbédico y sulfato sbd-
dico y para formar una solucidén acuosa de sulfuro
sddico que tiene un contenido disminuido en cloruro
sédico. Se comprenderd gue estos métodos pueden in—A
tegrarse en un sistema de una fébrica de pasta de
madera de modo andlogo al ilustrado en la Figura 1
para los métodos de manipulacidn descritos en ella.
Haciendo referencia a la Figura 4, una
masa fundida que contiene sulfuro sbédico, carbona-
to sddico, sulfato sbédico y cloruro sédico tal como

se ha descrito anteriormente con respecto a la Figu-
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ra 1, se alimenta por la tuberia 110 a un lixivia-
dor de masa fundids 112. En el lixiviador de masa
fundida 112, la masa fundida es puesta en contac-
o con agua alimentada a través de la tuberis 114
que puede ser de lavado débil por las razones des-
critas anteriormente con referencia a la Figura 1.
También se emplea en la lixiviacidon de la masa fun-
dida una solucidn concentrada y recirculada de sul-
furo sédico en la tuberia 116.

Ta operacidén de lixiviacidn disuelve
las centidades veliosas de sulfuro sddico y cloru-
ro sbédico de la masa fundida junto con algo de las
cantidades valiosas de carbonato sddico y sulfato
sédico, dejando una masa sdélida que consiste esen-
cislmente en una mezcla de carbonato sbédico y sul-
fato sddico que se separa del lixiviador por la tu-
beria 118. La mezcla de la tuberia 118 pasa a caus-
tificacidén tal como se ha descrito anteriormente en
relacidén con la Figura 1.

La lixiviacidén de la masa fundida puede
efectuarse en el mismo intervalo de temperatura que
el empleado en la evaporacidén de le primera etapa
como se efectus en la realizacidn de las Figuras 1 a
3, tipicemente desde aproximadamente 4990 a aproxi-

madamente 1279C.
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Ta solucidén acuosa de sulfuro sbédico
pasa desde el lixiviador 112 de mass fundida por
1a tuberia 120 a un evaporador-cristalizador 122
de cualquier construceidn conveniente. En el .eva-
porador-cristalizador 122 la solucidn acuosa de
sulfuro sbédico se concentra para depositar una
mezcla de cloruro sddico, carbonato sddico y sul-
fato sbddico que se retira por la tuberia 124. Lz
concentracidén de la solucidén de sulfuro sddico
usualmente se efectfia por ebullicidn, bajo pre-
sibén reducida o presidn superior a la atmosférica,
si se desea. 7

Las condiciones para efectuar la eva-
poracién de la solucidén de sulfuro sédico pueden
ser las empleadas en la realizacidén de las Figuras
1 a 3 en el evaporador 60 de la segunda etapa.

El agua evaporada de 1a solucibn acuo-
sa de sulfuro sddico se separa por la tuberia 126
Y, después de condensacidn, puede emple arse para
proporcionar parte del agua requerids por el sis-
tema. La solueidn acuosa concentrada resultante de
sulfato sbédico que tiene un contenido disminuido
en cloruro sddico, y que estd sustencialmente exen-
ta de carbonato sbédico y sulfato sbddico se separa

del evaporador-cristalizador 122 por la tuberia
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128, siendo parte de la misma recirculada por la tu-
beria 116 y pasando otra parte por la tuberis 130
para formar lejla blanca para recircular a la lejia-
dora, tal como se ha descrito anteriormente con re-
ferencia a la Figura 1.

La mezcla de cloruro sddico, carbonato
sbédico y sulfato sbédico separada de la solucién con-
centrada de sulfuro sddico consiste predominantemen-
te en cloruro sddico y se hace pasar al lixiviador
132, o se somete a cualguier otro modo de separa— -
cidén conveniente, en el que la mezcla se pone en
contacto con agua alimentada por la tuberia 134, que
disuelve sustancialmente la totalidad del carbonatho
sbdico y las cantidades valiosas de sulfato sdédico
de la mezcla junto con algo del cloruro sdédico, de~-
jondo una masa sdlida de cloruro sbédico sustancial-
mente puro que se recupera por la tuberia 136.

Ls temperatura del agua alimentada por
la tuberia 134 al lixiviador 132 puede estar dentro
del intervalo discutido anteriormente para la lixi-
viacidén llevada a cabo en la realizacidn de las Fi-
guras 1 a 3.

Ta solucibn de carbonato sddico, sulfa-
to sbédico y cloruro sddico resultsnte del lixiviador

132 se hace pasar por la tuberia 138 al lixiviador
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112 de masa fundida como parte del maberial acuoso
que se pone en conbacto con la masa fundida o para
la solucidn de sulfuro sédico en la tuberia 120.

La cantidad de cloruro sbédico recupe-
rada por la tuberia 136, preferiblemente es sustan-
cialmente igual que la cantidad introducida en el
sistema de recuperacibén de lejia negra.

Ta realizacidn del invento descrita an-
teriormente con referencia a la ¥igura 4 tiene la
ventaja sobre la de las Iiguras 1 a 3, que solamen-
te se requiere una evaporacidn en el caso de la
realizacidén de la Figura 4 en comparacidn con los
dos procedimientos de concentracidn de las Figuras
1 s 3, con lo cual se disminuye la centidad de agua
que se requiere evaporar, disminuyendo con ello los
costes de capital y operacidén del procedimiento, en
comparacidén con los ilustrados en las Figuras 1 a
3.

En la modificecidén del método de la Fi-
gura 4 mostrads en la Figura 5, se omite la recircu-
lacidn de solucién de sulfuro sbdico por la tuberia
116, Este método puede adoptarse cuando la cantidad
deseada de cloruro sddico sea susceptible de sepa-
rarse de la solucidn del sulfuro sbédico en el evapo-

rador 122.
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Fl cloruro sbédico gue se recupera por
la tuberia 136 puede emplearse de cualquier modo
deseado tal como se ha descrito anteriormente en
relacidén con la realizacidn de las Figuras 1 y 2.

A continuacidén se considera la Figura
6, que ilustra un método de manipulacidén alterna-
tiva al que se hs ilustrado las Figurss 1 a 3 para
la recuperacidén de cloruro sddico.

Una masa fundida que contiene sulfuro
sbédico, carbonato sbédico, sulfato sbddico y cloruro
sbédico obtenida en un horno, tal como se ha descri-
to anteriormente con referencia a la Figura 1, se
alimenta por la tuberia 210 a un aparato de disolu-
cidn 212 de masa fundida. La masa fundida se disuel-
ve en agus alimentada por la tuberia 214. La lejia
verde resultante en la tuberis 216 también contie-
ne productos quimicos recirculados tel como se des-
cribe con mas detalle a continuac%én. ademés del
sulfuro sddico, la lejia verde contiene cantidades

disueltas de carbonato sédico, sulfato sbédico y clo-

ruro sdédice de la masa fundida.

De scuerdo con esta realizacidn, la le-
jia verde en la tuberia 216 se evapora primeramente
en un evaporsdor 218 de la primera etapa para preci-

pitar sulfato sddico y carbonato sbdico hasta que la
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lejia blanca estd sustancialmente saturada con clo-
ruro sbdico; es decir hasta el punto en el que més
concentracidn daria como resultado la precipitacidn
de clorurc sddico.

La evaporacidn de la primera etapa pue-
de efectuarse sobre la lejia verde bajo las condi-
ciones de temperatura y concentracidn de sulfuro
sbdico discutidas anteriormente en relacidén con la
realizacibén de la etapa de concentracidn de lejia
verde de la realizacidén de las Figuras 1 a 3.

Fl ague resultante de la evaporacién.
puede recuperarse en la tuberia 220 y utilizarse
para proporcionar parbte del agua global necesaria
del sistema,

La concentracidén de lejia verde en el
evaporador 218 de la primera etapa deposita la ma-
yor parte del sulfato sbdico y carbonato sddico de
la lejia verde. Las sales precipitadas de la 1ejia'
verde en el evaporador 218 de la primera etapa, es
decir los productos quimicos de reduccidn a pasta
sin regenerar, se separan por 1la tuberia 222 y se
dirigen a caustificacidn, tal como se ha descrito
anteriormente con referencia a la Figura 1.

La solucidn de sulfuro sbddico resul-

tante del evaporador 218 de la primera etapa se ha-
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ce pasar por la tuberia 224 a un cristalizador 226
de lz segunda etapa en la que se enfria la solucidn
de sulfuro sddico, con evaporacidén, si se desea, pa-
ra precipitar de la misma cloruro sddico sustancial-
mente puro. Es posible precipitar cloruro sddico sus-
tancialmente puro por enfriamiento puesto que bajo
las condiciones en que prevalecen, la solubilidad
del cloruro sédico disminuye con la disminucidn de
la temperatura, mientras que para el carbonato sbdi-
co y la burkeita ls solubilidad cambia solo ligera-
mente con la disminucidn de la temperatura con res-
pecto al cambio en la solubilidad del cloruro soédi-
co. &1 cloruro sddico precipitado en el cristaliza-
dor 226 de la segunda ebapa se separa del mismo por
la tuberia 228 y se lava para eliminar lejia arras-
trada.

La temperetura a la cual se enfria la
solucibén de sulfuro sddico para depositar cloruro
sbdico depende en cierto grado de ié temperatura de
las operaciones de evaporacidén de la lejia verde,
aungue generalmente las temperaturas finales se en-
cuentran en el intervalo de aproximadamente 249C a
aproximadamente 662C, siendo tan amplio como sea po~
sible el margen entre las btemperaturas finales e ini-

clales.
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La concentracibén de sulfuro sbddico de
la solucidén de sulfuro sddico enfriada puede va-
riar amplismente, tipicamente en el intervalo de
aproximadsmente 5 a aproximadamente 28% en peso de
Nags. Se prefiere ubilizar concentraciones en la
parte‘superior de este intervealo para reducir al
minimo la cantidad de cloruro sbédico que se requie-
re recircular.

El cloruro sbdico recuperado en la tu~
beris 228, en forma de producto sbélido puede adap-
tarse a una amplia variedad de usos, tal como se ha -
discutido con més detalle anteriormente.

Ta solucidn de sulfuro sbdico proceden-
te del cristalizador 226 de la segunda ebtapa que
tiene un contenido en cloruro sdédico reducido se ha-
ce pasar por la tuberia 230 a un evaporador 23%2 de
tercera etapa. Aungue se ilustran dos evaporadores
separados 218 y 232 y un cristalizador 226 interme-
dio, este modo de ilustracidn es por conveniencia
en la descripcidn de esta realizacidn del invento.
Las dos operaciones de evaporacidn separadas y la
cristalizacibén intermedia pueden efectuarse en el
mismo aparato con separacibén de precipitado sélido
de las aguas madres después de cada etapa. Si se de-~

sea, pueden emplearse recipientes separados,
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En el evaporador 2%2 de la tercera eta-—
pa, se evapora la alimentacidén de solucidn de sul-
furo sbédico por la tuberia 2%0 o se concentra de
otro modo para precipitar de la misma cantidades
adicionsles de cloruro sbédico y productos quimicos
de reduccidn a pasta no regenerados. La concentra-
cibén de la solucidn de sulfuro sddico en el evapora-
dor 232 de la tercera etapa puede efectuarse para
precipitar parte o sustancialmente la totalidad de
los componentes precipitables que no intervienen
en la reduccidn a pasta, de le solucidn de sulfuro
sddico parcialmente concentrada.

La concentracidn de la solucidn de sul-
furo sddico en el evaporador 232 de la tercera eta-
pa se efectlia preferiblemente por evaporacidén, ti-
picamente por ebullicidnm, tal como se ha descrito
anteriormente. Tl agua resultante de la evaporacidn
se recupera por la tuberia 234 y puede utilizarse
para proporcionar parte del agua necesitada por el
gsistema.

La concentracidén de la solucidn de sul-
furo sddico en el evaporador 232 puede efectuarse
bajo las condiciones anteriormente discutidas en re-
lacibn con la evaporacidén de la segunda etapa en la

realizacidn de las Figuras 1 a 3.
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El precipitado sbélido del evaporador
232 de la tercera etapa se separa del mismo por la
tuberia 236 y se hace pasar a un aparato 238 de di-
solucidn de precipitado 238. El precipitado sdlido
consiste principalmente en cloruro sbédico contami-
nado con cantidades de carbonato sbédico y sulfato
sbdico.

El agua se alimenta al aparato 2328 de
disolucidén de precipitado por la tuberia 240 para
disolver cloruro sddico, carbonato sbdico y sulfa-
to sbdico.

La solucidn acuosa resultante del apa-
rato 238 de disolucidén de precipitado en la tube-
ria 242 puede recircularse a la lejia verde en lsa
tuberia 216. La solucién acuosa en la tuberia 242
puede recircularse al aparato 211 de disolucidn de
la masa fundida para combinar con la alimentacién_
de agua por la tuberia 214 para formar la lejia ver—<
de. Alternativamente, la solucidn acuosa de la tube-
ria 242 puede afiadirse a una solucién de la masa
fundida en agua que deja el aparato de disolucidn
212 de masa fundida. En cuslguier caso, e€sta presen-
te la solucidn acuosa en la tuberia 242 en la ali-
mentacién de lejia verde sl evaporador 218.

Con el fin de mantener una operacidn equi-

26-9-74 - 54 -



10

15

20

25

librada en el sistema de operacidn en continuo, se
prefiere separar del sisteme por la tuberia 228,
sustancialmente la misma centidad de cloruro sbdi-
co que se introduce en el sistema.

La solucidn concentrasda de sulfuro sé-
dico formada en el segundo evaporador-cristalizador
232 en la tuberla 244 se recircula parcialmente por
la tuberia 246 a la lejia verde en la tuberia 216,
alimentando tipicamente la misma al aparato 212 de
disolucidén de masa fundida con la alimentacidn de
agua por la tuberia 214. El resto de la solucidn .
concentrada de sulfuro sbédico que tiene un conteni-
do reducido en cloruro sbédico, se dirige por laz tu-
beria 248 para formar lejia blanca tal como se ha
descrito anteriormente con referencia a la solucidn
concentrada de sulfuro sédico en la tuberia 78. Fl
diagrama de flujo de la Figura 7 mlestra una modi-
ficacidn del método de la reslizacidén de la Figura
6. Asi, en la modificacibén de la Figura 7, ls solu-
cidn enfriada de sulfuro sddico resultante del cris-
talizador 226 de la segunda etapa se divide en dos
corrientes, pasando una de las corrientes por la tu-
beria 250 al evaporador 23%2 y pasando la otra co-
rriente por la tuberia 252 para la lejia verde en la

tuberia 216, Ysta modificacidn es preferida en los
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casos en los que existe una recirculacidn conside-
¥able de sulfuro sbédico dentro del sistema. En la
modificacidén de la Figura 6 la solucién recircula-
da de sulfuro sbédico no estd sometida a evaporacidn
en el evaporador 232, disminuyendo con ello la car-
ga evaporativa del evaporador 23%2.

Ls solucidn recirculada de sulfuro sé-
dico se recircula directamente s la lejia verde en
la modificacidn de la Figura 7 en lugar de al. apa-
rato de disolucidn de masa fundids tal como se ilus-
tra en la Figura 6. Adicionalmente, la mezcla sélij
da de carbonato sbédico, sulfato sbdico y cloruro
sédico separada de la solucidn de sulfuro sédico en
el evaporador 232 se recircula directamente al apa-
rato 212 de disolucién de masa fundida por la tube-
ria 236 en la modificacién de la Figura 7, para ser
disuelta por la alimentacién de agua por la tuberia
214. tsta modificacidn evita la disposicidn de wna -
etepa de disolucidn separada para este precipitado,
tal como se ilustra en la Figura 6.

Una modificacidn adicional de la reali-
zacidn de la Figura 6, mostrada en la Figure 7 con-
siste en una tuberia 254 de alimentacidn de agua
permitiendo la dilucidén de la solucidén de sulfuro

sbdico en la tuberia 224 para modificar las concen-
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traciones de los componentes a intervalos que ase-
guren la precipitacidén de cloruro sbdico puro por
enfriamiento en el cristalizador 226.

Ademds, estd dispuesta en la tuberia
256 la separacidn del vapor de agua evaporado brus-
camente de la solucidén de sulfuro sddico durante el
enfriasmiento. Usualmente, la cantidad de agua eva-
porada sUbitamente durante el enfriamiento, cuando
se efectlia tal evaporacibén, se alimenta de nuevo al
sistema tal como en la tuberia 254, de modo qué en
efecto no exista una evaporacidn brusca netz del
agua de la solucibén de sulfuro sbédico durante la
etapa de enfriamiento para precipitar cloruro sddi-
GO puro.

La modificecidn de la Figura 8 incorpo-
ra la recirculacidn de una mezcla sdlida del carbo-
nato sbédico, sulfato sbddico y cloruro sddico en la
tuberia 236 para el aparato 212 de disolucién de la
masa fundida, la disposicidn de una tuberia 254 de
alimentacidn de agua y lz disposicidn de la elimina-
cidén por la tuberia 256 del vapor de agua evaporado
bruscamente desde la solucidén de sulfuro sbddico du-
rante el enfriamiento en el cristalizador 226, tal
como se ha descrito anteriormente en relacidn con la

Figura 7.
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La recirculacidn de la solucidén de sul-
furo sbdico se omite completamente, sin embargo, en
la modificacibén de 1z Figura 8. “ste método puede
adoptarse cuando la alcalinidad de la solucidn de
sulfuro sédico en la tuberia 224 sea suficiente
para permitir que sea separada la cantidad deseada
de cloruro sbédico por la tuberia 228 al enfriar.

Volviendo ashora a la realizacidn de la
Figura 9, una masa fundida que contiene sulfuro sé—
dico, carbonato sddico, cloruro sddico y sulfato sb-
dico es alimentada por la tuberia 310 hasta un apa-
rato 312 de disolucidn de la masa fundida, en el
gue la masa fundida se disuelve en sgua, usualmen-
te agua de lavado débil, alimentada por ls tuberis
314, La lejia verde resultante en la ‘tuberia 316 y
que contiene la solucidn de sulfuro sbddico recircu?‘
lada se hace pasar a un evaporador 318 en el que se -
evapora la lejia verde, tipicamente por ebullicién;
para depositar una mezcla de carbonato sddico y sul-
fato sbdico que se separa del evaporador 318 por la
tuberia %320 para passo a csustificaciOn tal como se
describe con més detalle anteriormente en relacidn
con la realizscidén de la Figura 1,

La evaporacidén de la lejila verde en el

evaporador 318 se continla hasta el punto aproxima-
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do de saturacidn de la solucidn resultante de sul-

furo sbédico por cloruro sddico, siendo el agua eva-
porada separada por la tuberia 322.

La concentracién de la lejia verde en
el evaporador 318 puede efectuarse bajo las condi-
ciones discubtidezs anteriormente en relacidn con 1la
evaporacidn de la lejia verde en el evaporador 50
en la realizacidn de las Figuras 1 a 3.

La solucidn caliente de sulfuro sbdico .
se hace pasar, después de dilucidn, gi se deses,
por la alimentacibén de agua por la tuberia 324,
hasta un cristalizador %28 en el que la solucidn
de sulfuro sbdico se enfria para provocar la preci-
pitacidén de cloruro sddico sustancialmente puro gque
se separa en el cristelizador 328 de la segunda eta-
pa por la tuberia 3%0. Preferiblemente la cantidad |
de cloruro sddico separada es sustanclalmente la
misma que la presente en la masa fundida en la to-
beria 310 excluyendo las cantidades valiosas de clo-
ruro soédico que circulan como carga muerta.

El enfriamiento de la solucidn caliente
de sulfuro sbdico para precipitar cloruro sbédico pu-
ro puede efectuarse del modo descrito para la eta-
pa de enfriamiento en el cristslizador 226 de la se-

gunda etapa en la realizacidén de las Figuras 6 a 8.
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El cloruro sddico separado por la tube-
ria 330 puede sdaptarse a una variedad de usos, tal
como se ha discubtido con mds detalle anteriormente
en relacidén con la Figura 1.

£l enfriamiento en el cristalizador 328
puede efectuarse por evaporacidn brusco, si se de-
sea, separéndose el vapor de agua por la tuberia
%32, Fl agua separada por la tuberia 332 se devuel-
ve al sistema, tipicamente por la tuberia 324, de
modo que no existe evaporacidn brusca neta de: agua
en el cristalizador 328.

Da solucidn de sulfuro sbdico que tiene .
un contenido disminuido en cloruro sbddico se separa
del cristalizador 328 por la tuberia 334, recircu-~
lindose parte por la tuberia 3%6 a la lejis verde
en la tuberia 316 y dirigiéndose parte por la tube;
ria 3%8 para formar la lejia blenca recirculada a
1la lejiadora.

La realizacidén de la Figura 9, por con~
siguiente, muestra un procedimiento manipulativo en
el que estéd omitida la evaporacidn efectuada en la
solucidén de sulfuro sbédico después de la separacidn
del cloruro sbdico en la reslizacidn de la Figura 6
y la modificacién de la misma en la Figura 7. El mé-

todo de esta realizacidn puede emplearse cuando el
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¢loruro sédico residual en la solucidén de sulfuro
sbdico en la tuberia 334 sea tolerable en el resto
del sistema y por tanto no haya necesidad de sepa-
rar cantidades adicionales de la misma en una eta-
pa de evaporacidén adicional y retenerla en un cir-
cuito cerrado en el método de manipulacidén de la
masa fundida.

Una realizacibén adicional del invento
se ilustra en la Figura 10 y representa una combi-
nacién del método de fraccilonamiento de la Figura
4 y la separacidn de cloruro sbdico de la Figura 7.
Asi, una masa fundida que contiene sulfuro sddico,
carbonato sbddico, cloruro sddico y sulfato sbédico se
alimenta por la tuberia 410 a un lixiviador 412 de
masa fundida en el gue la masa fundida junto con los
sdlidos recirculados se pone en contacto con el agﬁa
alimentada por la tuberia 414 para disolver las can-
tidades vél iosas de sulfuro sbédico y cloruro sddico
junto con parte de las cantidades valiosas de car-
bonato sbédico y de sulfato sbédico.

La etapa de lixiviacidn de masa fundida
puede efectuarse bajo las condiciones descritas an-
teriormente en relacién con la lixiviacidn de masa

fundida efectuada en ls realizacidn de las Figuras

4 y 5.
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Los sblidos restantes que consisten esen-
cialmente en carbonato sddico y sulfato sbédico sus-
tancialmente exento de sulfuro sbddico y cloruro sd-
dico se retiran del lixiviador de masa fundida 412
por la tuberia 416 y se hacen pasar a caustifica-
cidén como se ha descrito anteriormente en relacidn
con la Figura 1.

La solucidn de sulfuro sdédico caliente
resultante de la etapa de lixiviacidn se hace pasar
por la tuberia 418 g un cristalizador 420 en-~el que
la solucidén de sulfuro sbédico se enfria para deposi~
tar cloruro sddico sustancialmente puro desde la gG--
lucidén de sulfuro sddico, siendo separado el cloruro
sbdico puro por la tuberis 422,

El enfriamiento de la solucidn de sulfv-
ro sbddico calicnte para precipitar cloruro sédico'ﬁﬁ—
ro puede efectuarse del modo descrito para la etapa
de enfriamiento en el cristalizador 226 de la segun—
da etapa en la realizacibén de las Figurass 6 a 8.

La dilucidn de la solucibén de sulfuro sé-
dico en la tuberia 418 puede efectuarse alimentando
agua por la tuberia 424 para proporcionar las condi-
ciones de solubilidad adecuadas para la deposicidn
de cloruro sddico puro al enfriar.

La evaporacidn de agua puede efectuarse
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durante la etapa de enfriamiento, siendo el agua
separada por la tuberla 426. El agua separada por
la tuberia 426 puede devolverse tal como por la tu-
beria 424 de modo gue no exista una evaporacidén ne-
ta de agua durante el enfriamiento.

La solucidn de sulfuro sddico enfriada
separada del cristalizador 420 por la tuberia 428
se recircula parcislmente por la tuberia 430 3l apa-
rato lixiviador 412 de masa fundida. El resto de lsg
solucidén de sulfuro sddico se hace pasar por la tu—r
beria 432 a un evaporador 4%4 en el que la solucidn
de sulfuro sdédico se evapora por ebullicidn para de-
positar cloruroc sddico, carbonato sbdico y sulfate
sbdico desde la solucidn, siendo separada el agua
evaporada por la tuberia 436,

La concentracidn de la solucidn de sul-
furo sbdico enfriads en el evaporador 434 puede efec-
tuarse bajo las condiciones descritas anteriormente
en conexidn con el evaporador 232 en la realizacidn
de lss Figuras 6 a3 8.

Los sélidos depositados se separan del
evaporador 434 por la tuberia 4%8 y se recirculan al
lixiviador 412 de masa fundida para ponerse en con-
tacto en &1l con el agua alimentada por la tuberia

414,
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La solucidn concentrada de sulfurc sé-
dico resulbante de la concentracidn en el evapora-
dor 434 se transporta por la tuberia 440 para for-
mar lejia blanca para la circulecidn a la lejiado-
ra, tal como se ha descrito anteriormente en rela-
cidn con la realizacidén de la Figura 1.

Las Figuras 11 y 12 ilustran modifica-
ciones del procedimiento de la Figura 10. Asi, en
la modificacibén de la Figura 11, se omite la re-
circulacibn de la solucidén de sulfuro sdédico por
la tuberia 430. Lsto puede efectuarse en casos en
los gque las condiciones de la solucidn de sulfuro 
sbdico enfriada en la tuberia 418 permite la elimi-
nacibén de la cantidad requerida de cloruro sddico
puro. En la modificecidén de la Figura 12, existe la
recirculacidn de la solucibén de sulfuro sddico por
la tuberia 430, pero se omite la concentracidn en
el evaporador 434. Este método puede emplearse cuan-
do sea tolersble la cantidad residusl de cloruro sb-
dico en la solucidn de sulfuro sbddico en la tuberia

440,
EJEMPTOS

El invento se ilustra ademds por los si-
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guientes ejemplos.

Ejemplo 1

Fué emprendido un estudic de las solu-

bilidsdes relativas de los componentes del sistems

Na2S-NaCl-N32005-Na2804 a diversas temperaturas y

concentraciones de sulfuro. Se encontraban presen—

tes en las lejias pequeflas cantidades de hidréxido

sbdico. La Tabla siguiente da los resultados del es-

tudio.
Tabla
Tempe~—
raturs oy
gg Na,S NaOH NaCl Na,C0; NeipS0,
% en peso
49 21,4 0,4 5,96 1,65 0,%1
49 24,8 0,3 4,38 1,07 ,20
55 21,8 0,1 6,44 1,51 0,19
100 20,2 0,7 8,15 2,04 0,24
100 22,4 0,21 7,43 1,63 0,17
100 25,4 0,7 2,27 0,41 0,11
113 22,7 0,3 7,51 2,08 0,22
117 26,7 0,7 5,73 1,09 0,23
130 36,3 1,6 2,92 0,88 0,16
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Ejemplo TT

Basado en los datos de solubilidad del
Ejemplo 1 y los datos conocidos de solubilidad para

el sistema NaCl—NaECO —Nagso4 se calculd un balance

b
de materia para una fébrica de pasta de madera de
aproximadamente 45%,5 toneladas por dia que utiliza
el método de manipulacidén de masa fundida de las Fi-
guras 1 y 2.

11.308 kg/h de mass fundida que contenia
1820 kg de sulfuro sbédico 1549 kg de cloruro sédido,
7656 kg de carbonato sddico y 283 kg de sulfato sédi—
co se pusieron en contacto con 43%.931 kg/h de agﬁa
(tuberia 46) y 5.445 kg/h de una corriente de recir-
culacidn (tuberia 72) que contenia 877 kg de cloruro
sbdico, 603 kg de carbonato sédico, 48 kg de sulfato
sbdico y 3917 kg de agua para formar 60.684 kg/h de
lejia verde (tuberia 48) gue contenia 1820 kg de sulL-
furo sbdico, 2.426 kg de cloruro sbédico, 8.259 kg de
carbonato sbédico, 331 kg de sulfato sbédico y 47.848
kg de agua. 20.061 kg/h de una solucidn de recircu-
lacidén (tuberia 76) que contenia 7.282 kg de sulfu-
ro sbdico, 585 kg de cloruro sddico, 185 kg de car-
bonato sbédico, 32 kg de sulfato sbddico y 11.977 kg

de agua fueron afladidos a la lejia verde.
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La solucidn resultante se llevd a ebu~
llicidén a 1132C (evaporador 50) para evaporar 3%2.761
kg/h de agua y depositar 7.885 kg/h de una mezcla
s6lida que contenia 7.610 kg de cerbonsto sédico y
275 kg de sulfato sbddico, siendo separada la mez-
cla sdlida (tuberia 52).

Los 40.100 kg/h resultvantes de solucidn
de sulfuro sbdico que contenia 9102 kg de sulfuro
sddico (que representen una concentracidn del 22,7%),
3011 kg de cloruro sbédico, 834 kg de carbonato sbédi-
co, 88 kg de sulfato sddico y 27.064 kg de agua se
llevaron a ebullicidn (evaporador 60) a 1309C parsa
evaporar 12.09% kg/h de agua y depositar 2.93L kg/h
de una mezcla sdlida de 2.280 kg de cloruro sddico,
603 kg de carbonato sbdico y 48 kg de sulfato sbddi-
co, siendo separada la mezcla sdlida (tuberia 62).

Los 25.076 kg/h de solucidn concentrada
de sulfuro sddico que contenian 9.102 kg de sulfuro
sbdico (36,3%), 732 kg de cloruro sbdico, 231 kg de
carbonato sbdico, 40 kg de sulfato sbdico y 14.971
kg de agua se separaron (por la tuberiz 74) y se di-
vidieron 20.061 kg/h de corriente de recirculacidn
mezclada con la lejia verde (tuberia 76) y 5.015 kg/
h de una solucidn que contenia 1.820 kg de sulfuro

sédico, 146 kg de cloruro sddico, 46 kg de carbonato
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sbdico, 0,79 kg de sulfato sbdico y 2.99%4 kg de agua
pera dirigir a la formacién de lejia blanca (tube—
ria 78). |
Los s6lidos formados en la segunda eva-
poracidén se lixivian a 359C con 3.917 kg/h de agua
(en el lixiviador 66) para formar 5.445 kg/h de la
solucidén acuosa de recirculacibén (tuberia 72) y de-

jar 1403 kg/h de cloruro soédico.

Ejemplo TIIT

Tué calculado un balance de materia pa-
ra una fébrica de pasta de maderas de 453,5 tonelada/

dia utilizando el método de manipulacidén de la Figu-

ra 3, en el que se omite la recirculacidn de sulfuro
sbdico. |
11.308 kg/h de una masa fundida gue con-
tenia 7656 kg de carbonato sddico, 1820 kg de suiiu-
ro sbdico, 1549 kg de cloruro sbddico y 283 kg de sul-
fato sbdico se disolvieron en 56.541 kg de agua y la
lejia verde resultante se mezcld con 4.894 kg/h de
lejia de lixiviacién de recirculacidn que contenia
636 kg de carbonato sbddico, 783 kg de cloruro sddico,
60 kg de sulfato sddico y %.415 kg de agua. La solu-

¢ibn acuosa se llevd a ebullicidn (evaporador 50) pa-

26-9-70 - 68 -



10

15

20

25

ra evaporar 46.991 kg/h de agua y depositar carbona-
to sbdico monohidratsdo y sulfato sbédico separéndo-
se 9.201 kg/h de sdlido (tuberia 52) y conteniendo
7.7%0 kg de bicarbonato sbédico, 275 kg de sulfato
sbdico y 1296 kg de agua.

Los 16.550 kg/h resultantes de solucidn
de sulfuro sbdico que contenia 662 kg de carbonato
sbdico, 1820 kg de sulfuro sddico (11%), 2332 kg de
cloruro sédico, 66 kg de sulfato sbédico y 11.670 kg
de agua se llevaron a ebullicidn (en el evaporadof
60) a 1009C para evaporar 8.440 kg/h de agua dando
como resultado la deposicidn de 2.098 kg/h de s6li-
do, dejando 5.201 kg/h de solucidn de sulfuro sédi-
co para dirigir a la lejia blanca (tuberia 74) y que
contenian 26 kg de carbonato sddico, 1.820 kg de sul-
furo sbédico (35%), 120 kg de cloruro sdédico, 13 kg

de sulfato sddico y 3.229 ks de agua.

Tos sbdlidos depositados que consistian
en 6%6 kg de carbonato sédico, 2.212 kg de cloruro
sbdico y 60 kg de sulfato sddico se lixiviaron a
409C¢ (lixiviador 66) con 3.415 kg/h de agua para for-
mar 4,894 kg/h de lejis de recirculacidén (tuberia 72)

y lixiviar 1429 keg/h de cloruro sbédico puro.

Ejemplo IV
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Se calculd un balance de materia para
una fabrica de pasta de madera de 453,5 toneladas/
dia utilizando el método del Ejemplo de la Figura 4
y baséndose en los datos de solubilidad del Ejemplo
1 y los datos de solubilidad conocidos para el sis-

tema N3200 —NaZSOQ—NaCl.

%
11308 kg/h de una masa fundida gque con~-
tenia 1820 kg de sulfuro sddico, 1549 kg de cloruro
sbdico, 7.656 kg de carbonato sbédico y 283 kg de
sulfato sddico se lixiviaron (en el lixiviador 112)
a 1139C con 11.170 keg/h de agua, mezcléndose la so-
lucidn resultante con 5.445 kg/h de solucidn de re-
circulaciédn (tuberia 138) que contenia 877 kg de
cloruro sbdico, 60% kg de carbonato sddico, 4.812 kg
de sulfato sbédico y 3.917 kg de agua y 20.061 kg/h
de solucidn de sulfuro sbédico de recirculacidn (tu- |
beria 116) que contenia 7.282 kg de sulfuro sbddico,
586 kg de cloruro sddico, 185 kg de carbonato sédico,
32 kg de sulfeto sbddico y 11.976 kg de agua para for-
mar 40.099 kg/h de solucidn de sulfuro (en la tube-
ria 120) que contenis 9.102 kg de sulfuro sddico,
3,011 kg de cloruro sbédico, 834 kg de carbonato sd-
dico, 88 kg de sulfabo sbddico y 27.064 kg de agua.
La lejla verde se 1llev6 a ebullicidbn a 1302C (en el

evaporador 122) para evaporar 12.093 kg/h de agua y
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depositar 2.931 kg/h de s6lidos que contenian 2,279
kg de cloruro sédico, 603 kg de carbonato sddico y
48 kg de sulfato sddico, separindose los sblidos
(por la tuberia 124).

Los 25.076 kg/h resultantes de solucidn
de sulfuro sddico concentrada que contenian 9.102
kg de sulfuro sbédico, 732 kg de cloruro soédico, 231
kg de carbonato sddico, 40 kg de sulfato sbddico y
14,971 kg de agua se dividieron en 20.061 kg/h de
corriente de agua de recirculacidn (en la tuberia
116) y una corriente de 5.015 kg/h para paso a la
lejia blanca (en la tuberia 1%0) y que contenis 1820
kg de sulfuro sddico, 146 kg de cloruro sbédico, 46
kg de carbonaro sdédico, 8 kg de sulfato sddico y
2.994 kg de agua.

Los s0lidos separados en la concentra-
cidén de la solucidn de sulfuro sbdico se lixivian
(en el lixiviador 132) con 3.917 kg/h de agua a 352C
para formar 5.445 kg/h de corriente de recirculacion
(en la tuberia 138) y dejar 1403 kg/h de cloruro sbé-

dico puro.

Ejemplo V

Por el procedimiento de manipulacidn de
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la Figura 5, se calculd un balance de materia para
una fabrica que producia aproximadamente 453,5 to-
neladas/dia de pasta de madera.

11.308 kg/h de una masa fundida que con-
tenian 7.656 kg de carbonato sbédico, 1.820 kg de
sulfuro sédico, 1.549 kg de cloruro sbédico y 283 kg
de sulfato sbdico se mezclaron con 4,894 kg/h de so-
lucidn recirculada (tuberia 138) que contenisn 636
kg de carbonsto s6dico, 783 kg de cloruro sbddico, 60
kg de sulfato sbdico y 3.415 kg de =gua antes de la
lixiviacidén con 9.550 kg/h de agua s 100°C dando co-
mo resultado la formacidn de 16.550 kg/h de una so-
lucidn acuosa de sulfuro sbédico (en la tuberia 120)
que contenia 662 kg de carbonato sbdico, 1.820 kg de
sulfuro sbédico, 2.332 kg de cloruro sbdico, 66 kg de
sulfato sbédico y 11.670 kg de agua, dejando 9.201 kg
de s6lido para la recaustificacidén (tuberia 118) y
que contenian 7.630 kg de carbonato sbédico, 275 kg de
sulfato sbédico y 1296 kg de agua de cristalizacién. 

La solucidn de sulfuro sbdico se lleva a
ebullicidn (en el evaporador 122) para evaporar 8.440
kg/h de agua y depositsr 2.908 kg/h de sblidos. Los
5.201 kg/h resultantes de solucidn de sulfuro sddico
concentrada gque contenian 26 kg de carbonato sbdico,

1.820 kg de sulfuro sddico, 120 kg de cloruro sédico,
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6 kg de sulfato sbédico y 3.229 kg de agua se pasan
a lejia blanca (tuberia 128).

Los sb8lidos depositados en la concen-
tracidn de la solucidn de sulfuro sbddico se lixi-
vian (en el lixiviador 132) a 409C con 3.415 kg/h
de agua dando como resultado 4.89%4 kg/h de solucidn
acuosa de recirculacidén (en la tuberia 138) y 1.429

kg/h de cloruro sbdédico puro.

Ejemplo VI

Baséndose en los datos de solubilidad
expuestos en el Ejemplo 1, se calculd un balance de
materia para una fébrica de pasta de madera que pro-
ducia sproximadamente 453%,5 toneladas/dia de pasta
de madera y ubilizaba el método de maenipulacidn de
la mass fundida de la Figura 7.

11.308 kg/h de una masa fundida que con-
tenia 1.820 kg de sulfuro sbddico, 1549 kg de cloruco
sbdico, 7.656 kg de carbonato sbdico y 283 kg de sul-
fato sbdico se mezclaron con 451 kg/h de sbdlidos re-
circulados (tuberia 236) que contenian 360 kg de clo-
ruro sbdico, 86 kg de carbonato sbédico y 5 kg de sul-
fato sbdico y la mezcla se disolvié en 48.924 kg/h
de agua dando como resultado 60.684 kg/h de lejia ver-—
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de que conteniz 1.820 kg de sulfuro sbdico, 1909
kg de cloruro sbdico, 7.742 kg de carbonato sbdico,
288 kg de sulfato sbddico y 48.924 kg/h de sgua.-

La lejia verde se mezcld con 116.63%4
kg/h de solucibdn recirculada de sulfuro sdédico (tu-
beria 252) que contenia 24,960 kg de sulfuro sbdico,
6.973 kg de cloruro sdédico, 18017 kg de carbonato
sbdico, 189 kg de sulfato sbdico y 82.694 kg de
agua y la mezcla se hirvid & 1009C (en el evapora-
dor 218) para evaporar 49.878 kg/h de agus y depo-
sitar 7.885 kg/h de sdlidos. Los sbdlidos que con-
sistlan en 7160 kg de carbonato sbdico y 275 kg de
sulfato sbédico, se separaron de la solucidn resul-
tante de sulfuro sbédico (por la tuberia 222) pars
caustificacidn.

A los 119.556 kg/h resultantes de la
solucidn de sulfuro sbddico (en la tuberia 224) que .
contenian 26.780 kg de sulfato sbédico (22,4%), 8.883
kg de cloruro sédico, 1.948 kg de carbonato sédico,
203 kg de sulfato sbédico y 8l.741 kg de agua se afia-
dieron 6.989 kg/h de agua (por la tuberia 254). La -
solucidn se enfrid (en el cristalizador 226) a 499C
para causar la cristalizacidn de 1403 kg/h de cloru-
ro sbédico puro (separado por la tuberia 228) y dando

como resultado 125.142 kg/h de solucidn de sulfuro

-
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sbédico que contenia 26.780 kg de sulfuro sbdico,
7.480 kg de cloruro sbédico, 1.948 kg de carbonato
sbdico, 203 kg de sulfato sbédico y 88.73%0 kg de
agua.

La (ltima solucidén de sulfuro sddico
se dividid en la recirculacidn en 116.634 kg/h de
solucidn de sulfuro sbddico (en la tuberia 246) y

una corriente de 8.508 kg/h de solucidén de sulfuro

sédico (en la tuberia 250) que contenia 1.820 kg de
sulfato sddico, 506 kg de cloruro sddico, 132 kg de
carbonato sbédico, 14 kg de sulfato sddico y 6.03%6

kg de agua. Esta solucibén se hirvid (en el evapors-
dor 232) a 1309C para evaporar 3.042 Kg/h de agua y
depositar la mezcla sdlida recirculada (en la tube-—
ria 2%6) y did como resultado 5.015 kg/h de una so-
lucidn concentrada de sulfuro sbédico para paso a la
lejia blanca (por la tuberia 248) y que conbtenisan

1.820 kg de sulfuro sddico (36%), 146 kg de cloruro
sbédico, 46 kg de carbonato sddico, 8 kg de sulfato

sédico y 2.994 kg de agua.

Ejemplo VIT

Se calculd un balance de materia paras el

método de manipulacidn de la Figura 8, en el que es-
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t4 ausente la recirculacidén de la solucibn de sulfu-
ro, para una fébrica de pasta de madera de 453,5 to-
neladagdia.

En 56.541 kg/h de sgua se disolvieron
11.308 kg/h de uns masa fundida que contenia .7.656
kg de carbonato sbdico, 1.820 kg de sulfuro sbdico,
1.549 kg de cloruro sbédico y 283 kg de sulfato sb-
dico. También fueron disueltos en el agua 3%.849 kg/h
de sblidos de recirculacibén (en la tuberia 236) que
contenian 1.285 kg de carbonato sddico, 2456 kg de
cloruro sbddico y 108 kg de sulfato sédico.

La lejia verde se hirvid (en el evapora-
dor 218) para evaporar 38.222 kg/h de agua y deposi-
tar 9.198 kg/h de sb6lidos que contenian 7.630 kg de
carbonato sddico, 277 kg de sulfato sbdico y 1.2956
kg de agua de cristalizacidn, que se separd de los
24.274 kg/h de solucidn de sulfuro sddico (por la tu-
beria 222) pars pasar a caustificacidn.

La solucidén de sulfuro sbdico, que cqhté—
nia 1311 kg de carbonato sbédico, 1820 kg de sulfuro
sbdico, 4.005 kg de cloruro sbédico, 114 kg de sulfa;
to sddico y 17.024 kg de agua se enfrid luego (en el
cristalizador 226) a 50°C mientras que se evaporaban
%.040 kg/h de agua de la solucién, dando como resul-

tado la cristalizacidén de 1429 kg/h de clorurc sddi-
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co puro (separado por la tuberia 228). Los 19.623
kg/h resultantes de la solucidn de sulfuro sddico
que contenian 1.311 kg de carbonato sbédico, 1820
kg de sulfuro sbddico (9,1%), 2.576 kg de cloruro
sédico, 114 kg de sulfato sddico y 13.984 kg de
agua se llevaron a ebullicidn (en el evaporador
232) para evaporar 10.754 kg/h de agua y depositar
%.849 kg/h de sblidos. Los sdlidos se separaron
para recirculacidn por la tuberia 236. -

Los 5.201 kg/h de solucidn concentra-
da de sulfuro sddico, que contenian 26 kg de car-
bonato sbédico, 1820 kg de sulfuro sbédico, 120 kg
de cloruro sbédico, 6 kg de sulfato sbédico y 3.229
kg de agua, se dirigieron a la formacién de lejia

blanca (por la tuberis 248).

Fiemplo VITI

Siguiendo el método manipulativo de la
TFigura 9, se calculd un balance de materia sobre 1a
base de una fébrica de pasta de madera de 453,5 to--
neladas/dia.

En 56.541 kg/h de agua'se disolvieron
11.308 kg/h de una masa fundida que contenian 7.656

kg de carbonato sbédico, 1.820 kg de sulfuro sbdico,
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1909 kg de cloruro sddico y 283 kg de sulfato sbdi-
co. Se afiadid a la solucidn una solucidén de 74.166
kg/h de sulfuro sbédico de recirculacidén (en la tube-
ria 336) que contenien 1.19% kg de carbonato sbdico,
16.316 kg de sulfuro sbédico, 4.301 kg de cloruro sé-
dico, 219 kg de sulfato sbddico y 52.178 kg de agua.
La lejia verde se hirvidé (en el evaporador 318) pa-
ra evaporar 50724 kg/h de agua y depositar 7.786 kg/h
de sélidos, que se separaron (por la tuberia 320)
para caustificacién, y que contenian 7.52% kg de car-
bonato sbédico y 263 kg de sulfato sddico.

83.866 kg/h de solucidn concentrada de
sulfuro sbdico que contenian 1%25 kg de carbonato
sbdico, 18.136 kg de sulfuro sbddico, 6.210 kg de
cloruro sbdico, 199 kg de sulfato sédico y 57.996
kg de agua se enfriaron a 502C (en el cristalizador
328) para depositar 1.429 kg/h de cloruro sbédico pu~
ro (separado por la tuberia 330).

Ta solucidn enfriada de sulfuro sddiceo.
(en 1la tuberia %34) se dividid en una corriente de
recirculacidén de 74.166 kg/h (en le tuberia 336) j',
una corriente de 7.816 kg/h de sulfuro sddico para
paso a la formacidén de lejia blenca, (en ls tuberia

228) v que contenian 132 kg de carbonato sbdico,

' 1.820 kg de sulfuro sbdico, 480 kg de cloruro sédico,
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20 kg de sulfato sbddico y 5.817 kg de agua.

Mediante el procedimiento del presente
invento, por consiguiente, es posible recuperar
cloruro sbdico de una masa fundida que contiene clo-
ruro sbdico por menipulacidn de una solucidn de sul-
furo sbédico que contiene disuelto cloruro sddico.

Son posibles modificaciones dentro del
alcance del invento.

La presente solicitud que corresponde &
la presentada en Gran Bretafia, el 7 de Agosto de
1.973, bajo el no 37413, se acoge a los beneficios
del articulo 51 del vigente Lstatuto sobre Propie-

dad Industrial.

- REIVINDICACIONES -

Los puntos de invencidn propia y nueva
gque se presentan para que sean objeto de esta soli-
citud de Patente de Invencidn en Espafla, por VEINTE

afios, son los que se recogen en las reivindicaciones
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siguientes:

2,~ Un procedimiento para fibricas de
pasta de madera, que incluye las operaciones de dige-
rir material celuldsico fibroso con un liguido de re=
duccidn a pasta que contiene hidmdxido sddico y sulfu=-
ro s8dico en calidad de productos quimicos activos pa-
ra la reduccién a pasta hasta formar una pasta y una
lejfa de reduccidn a pasta agotada, someter dicha ‘pas-—
ta a una serie de etapas de blanqueo y purificacién
empleando al menos un compuesto quimico blanqueador
qgue contiene cloro en al menos una de dichas estapas
de blanqueo y soluciones acuosas que contienen hidré-
xido s8dico en dichas etapas de purificacién, descar-
gar un efluente acuoso que contiene cloruro sédico de
dicha serie de operaciones de blangqueo y purificacién
en dicha lejfa de reduccidn a pasta agotada, fomar
dicha lejia de reduccidn a pasta agotada que contie-
ne dicho efluente descargado en una masa gue contie-
ne sulfuro sédico, cloruro sédico, carbonato sédico
vy sulfato sédico, fraccionar dicha masa hasta obtener
una solucidn acucsa de dicho sulfuro sdédico, dichos
cloruro sédico, carbonato sddico y sulfato sbdico y
una mezcla sbélida de carbonato sédico y sulfato sé-
dico sustancialmente exenta de sulfuro sddico v clo-

ruro sédico, separar clorurc sédico en foma sélida
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de dicha solucién acuosa, fommar dicha mezcla sélida
en una solucidn acuosa y caustificar las cantidades
valiosas de carbonato sédico de la misma para formar
una lejfa blanca exenta de sulfuro, mezclar al menos
parte de dicha lejfa blanca exenta de sulfuro con al
menos parte de dicha solucidn acuosa de sulfuro sédi-
co despuds de dicha sepmaracién de cloruro sédico en
forma sélida, y utilizar la lejfa blanca resultante
como al menos parte de dicha lejfa de reduccién a pas-
ta.

.. Procedimiento segn la reivindica-
cidn 18, en el que parte de dicha solucidén acuosa de
sulfuro sédico después de dicha separacién de cloruro
sédico en fomma sélida se recircula a dicha solucién
acuosa de dicho sulfuro sédico, dicho cleoruro sddico,
carbonato sédico y sulfato sédico.

32,~. Procedimiento segfn la reivindica-
cidn 12, en el que parte de dicha lejfa blanca exenta
de sulfuro se incluye en dicha solucién acuosa de sul-
furo sédico desde la cual se separa dicho cloruro 56—
dico.

42,~ Procedimiento segln la reivindica-
cidn 12, en el que dicho fracclonamiento se consigue
disolviendo dicha masa en un medio acuoso para Propor-

cionar una solucidn acuosa de los componentes de dicha
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masa, concentrando dicha dltima solucidn acuosa hasta
depositar de la misma una mezcla de carbonatoe sddico

v sulfato sédico al mismo tiempo que se evita la depo-
sicidn de la totalidad menos cantidades secundarias de
cloruro sédico, y separando dicha mezcla depecsitada de
la solucidn acuosa resultante de sulfuro sédico como
dicha mezcla sélida.

52 .- Procedimiento segin la reivindica-
cidn 428, en el que dicho cloruro sédico se separa de
dicha solucidn acuosa de sulfuro sddico depositando una
mezcla de dichos cloruro sbddico, carbonato sédico y sul-
fato sédico de dicha solucidn acvosa de §ulfuro sbédico
v lixiviando la @Gltima mezcla después de la separacidén
de la solucidn acuosa resultante de sulfuro sédico pa-
ra proporcionar una solucidn acuosa de carbonato sbédi-
co, sulfato sbédico y clorurc sédico y una masa sélida
de cloruro sédico sustancialmente puro,

62,~ Procedimiento segl@n la reivindica-
cidn 52, en el que dicha solucidn acuosa de dicho car-
bonato sédico, sulfato sddico y cloruro sédico se re-
circula a dicha solucidn acuosa de los componentes de

dicha masa.,

3,~ Procedimiento segin la reivindica-
cidn 42, en el que diche cloruro sédico se separa de

dicha solucién acuosa de sulfuro sddico depositando
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clorure sddico sustancialmente puro de la misma y se-
parando el cloruro sddico depositado de las aguas ma-
dres.

88 ,- Procedimiento segln la reivindica-
cibén 78, que incluye recircular parte de dichas aguas
madres a dicha solucidn acuosa de los componente de di-
cha masa.

92, Procedimiento segin la reivindica-
ciédn 82, que incluye depositar una mezcla de carbonato
sédico, cloruro sédico y sulfato sédico del resto de
dichas aguas madres, separar la mezcla depositada de
la solucidn concentrada resultante de sulfuro sédico
y recircular lo separado,

102,~ Procedimiento segfn la reivindica-

2, en el que dicho fraccionamiento se consigue lixivien-
do dicha masa con un medio acuoso para proporcionar
dicha solucidn acuosa de sulfuro sédico que contie-
ne dicho sulfuro sddico, dicho cloruro sédico, sulfa-
to sédico y carbonato sddico y dejando dicha mezcla
s6lida de carbonato sédice y sulfato sédico sustancial-
mente exenta de sulfuro sbédico y cloruro sdédico.

118,~ Procedimiento segln la reivindica-
cidn 102, en el que dicho cloruroc sédico se separa de

dicha solucidn acuosa de sulfuro sédico depositando

una mezcla de dicho cloruro sédico, carbonato sédico
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vy sulfato sédico de dicha solucidn concentrada de sul-
furo sédico y lixiviando la {ltima mezcla después de la
separacién de la solucidn de sulfuro sbédico concentrada
para proporcionar una solucidn acuosa de carbonato 56—~
dico, sulfato sédico y cloruro sédico y una masa séli-
da de cloruro sédico sustancialmente puro,

122,~ Procedimiento segin la reivindica-
cidn 112, en el que dicha solucidén acuosa de carbonato
sédico, sulfato sédico y cloruro sédico se recircula
como parte de dicho medio acuoso que lixivia sicha ma-
sa,

138,~ Procedimiento segln la reivindica-
cidn 108, en el que dicho cloruro sédico se separa de
dicha solucién acuocsa de sulfuro sédico depositando de
la misma cloruro sédico sustancialmente puro y separan-—
do el cloruro sbédico depositado de las aguas madres,

142,- Procedimiento segdin la reivindica-
cidn 128, gue incluye recircular parte de dichas aguas
madres a dicha solucidn acuosa de sulfuro sédico.

152,~ Procedimiento segln la reivindica-
cidn 1428, que incluye depositar una mezcla de carbona-—
to sddico, cloruro sédico y sulfato sédico del resto de
dichas aguas madres, separar la mezcla depositada de la
solucidn concentrada resultante de sulfuro sédico y re—

circular la mezcla separada a dicha masa.
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162,~ Procedimiento segin la reivindica-
cién 18, que incluye lavar dicha pasta después de la for-
macién de la misma y antes de pasar a dicha serle de ope-
raclones de blanqueo v purificacidén y utilizar dicho
efluente acuoso que contiene clorurc sédico en dicho la-
vado,

172,~ Procedimlento seqgln la reivindica-
cidn 18, en el que dicha serie de operaciones de blan-
queo v purificacidn implica una primera etapa de blan-
queo con cloro, didxido de cloro o una mezcla de los
mismos, una primera etapa de extraccidn cdustica emplean-
do solucidn de hidrdxido sdédico, una segunda etapa de
blanqueo con didxido de cloro, una segunda etapa de ex-
traceidn cdustica con solucidn de hidrdxide sédico vy una
tercera etapa de blanqueo con didxido de cloro, siendo
la cantidad de hidrdxido sddico utilizada equivalente
a la cantidad de material de cloro empleada en dichas
etapas de blanqueo, mezcdndose los liguldos de blanqueo
vy extraccidn cdustica agotados para suministrar un
efluente acuoso que contiene cloruro sédico de pH sus—
tancialmente neutro,

188,~ Procedimiento segln la relvindica-
cién 1728, que incluye separar dicha pasta y dicha lejia
de reduccidn a pasta agotada mientras se lava dicha pas-

ta después de la formacidén de la misma, y antes de pasar
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a dicha serie de operaciones de blanqueo y purifica-~
cidén, lavar dicha pasta después de cada una de dichas
operaciones de blanqueo vy extraccidn cdustica, pasan-
do el agua de lavado utilizada en dicho dltimo lavado
en contracorriente con la pasta a través de dicha se-
rie de etapas de blanqueo y purificacién, mezclar el
agua de lavado agotada del (ltimo lavado con los pro-
ductos quimicos de blangueo y extraccién cdustica ago-
tados para proporcionar el efluente acuoso que contie-
ne cloruro sédico y utilizar dicho dltimo efluente en
dicho lavado de dicha pasta antes del paso a dicha se-
rie de etapas de blanqueo v purificacidn, con lo cual
dicho Gltimo efluente se introduce en dicha lejia de
reduccién a pasta agotada.

192,~ Procedimiento segin la reivindi-
cacidn 172, en donde dichas operaciones de blangueo y
extraceidn cdustica se efectfan percolando una solu-
cidn acuosa de los productos quimicos de tratamiento
a través de una masa de fibras de pasta mientras que
se mantienen las fibras relativamente estacionarias
unas respecto a otras, excepto por el movimiento cau~
sado por el paso de dicha solucidn acuosa a través de
dicha masa de pasta.

202 ,~ Procedimiento segfin la reivindi-

cacidn 42, en el gque dicha caustificacién se efectfa
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poniendo en contacto dicha solucidn acuvosa formada de di-
cha mezcla sélida de carbonato sédico y sulfato sédico con
cal para convertir sustancialmente las cantidades vallo-
sas de carbonato sédico en cantidades valiosas de hidréxi-
do sddico y depositar carbonato cdlcico, separar dicho
carbonato cdlcico, lavar dicho carbonato cdlelico sustan-
cialmente exento de cantidades vallosas de hidméxido sé-
dico arrastrado, regenerar cal de dicho carbonato cdlei-
co lavado y utllizar el agua de lavado agotada de dicho
Gltimo lavado como parte de dicho medic acuoso que di-
suelve dicha masa.

218,- Procedimiento segfin la reivindica-
cidn 102, en el que dicha caustificacién se efectlia po-
niendo en contacto dicha solucidn acuosa formada a par-
tir de dicha mezcla sélida de carbonato sédico y sulfa-
to sédico con cal para convertir sustancialmente el car-
bonato sédico, separar carbonato cdlelco, lavar dicho
carbonato cdlcico sustancialmente exento de cantidades
valiosas de hidréxido sédico arrastrado, regenerar cal
de dicho carbonato cdlcico lavado y utilizar el agua de
lavado agotada de dicho @Gltimo lavado como parte de di-
cho medio acuoso que lixivia dicha masa sélida.

228 ,~ Un procedimiento para fibricas de

pasta de madera,

Tal y como se ha descrito en la Memoria
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que antecede, representado en los dibujos gue se acom-
pailan v para los fines que se han especificado,
Esta Memoria consta de ochenta y ocho ho=-

jas escritas a miguina por una sola cara,
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