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En la solicitud de patente espailola N2 420.753
se describe un procedimiento para la preparacidn de per-~

borato de sodio monochidrstado resistente a la abrasidnm,

- mediante deshidratscidén de tetwahidrato en una corriente

de aire, segin el cusl procedimiento la deshidratacidn
se lleva a3 cabo ¢éon una humedad relativa del aire de 40
a 80% y temperaturas del sire de escape de por lo menos
602C. La eievada humedad relativa del aire es ajustada
por adicidén de vapor de agua al.aire de deshidratacidn.
Segin 1l solicitud de patente es suficiente
que estas condiciones reinen previamente dursnte ls eli-~

minacién de por lo menos 0,8 moles de agua de cristali-

- zgcibn,.

Se ha encontrado ahora que puede suprimirse
una adicidn de vspor de sgus al sire de deshidratscidn
gi se utiliza el agus de cristalizacién que se& evapora
para el ajuste de lo desosds humedad relative del asire.

Esto puede realizarse, por ejemplo, llevando
a cabo la deshidratascidn de tetrshidrato en dos etapas.
En lé primera etapa se efectfia lo deshidratscién de modo
lento, s saber, con tiempos de permanencia de los granos

individuales de 2 a 5, preferiblemente de 3 a 4, horas en

el aparsto de deshidratucién. Ests lents deshidratacién

"puede lograrse deshidratando con pequeils diferencis de

temperaturas del aire de sportacidn y del gire de esca=
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pe a temperaturas por debajo de los puntos de fusidn
de los hidratos, o también trabajando con las diferencias
de temperstura hasta ahora ususles, es decir con una tem-
peratura del sire de aporbacidén de 120-1402C y una tem-~
5 peratura del sire de escspe de como mdximo de 5520, con
grandes cantidades de material, cod lo que se eliminan
hasta aproximadamente 1,1 a 1,8, preferiblemente 1,2 a
1,7 moles de agua de cristalizacidn. Después de ello se
sunenta la temperatura de modo que la temperatura del
10 aire de escape sea por lo menos de 602C. De esta manera
se logra una répida deshidretecién del producto y la hu-
medad relstiva del sire que circunda a los granos de
eristales adopta valores de 40 a 80Y, de modo que se fun-
den porsiones del'producto de reaccién y pueden ser des~
15 hidratades rdpidemente hasfa llegar a la etapa del mono-
hidrsto. Con este modo de deshidratacidn se logra que
en la primera etapa ceds agus de cristalizacién sl prin-
cipio solo la capa exterior del grano de tetﬁahidrato
y se formen relstivamente pocos Ycanyles" por la salids
20 de azus, es decir los crisfales se hagan sblemehte poco
porosos., ' - o
En ls segunda etapa, con températurés\del ai¥e
de escape por encims de 609C sa da luger & que el nicleo
del eristsl, consistente todavia en tetrahidrato, funda
25 en parte durante la deshidrataseién, con 1o ousl el exige-
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tal experimente uns consolidacidn de estructura. Esto sig-
nifica que en la deshidratacidn que sigue.a la fase de
‘una lenté eliminacidn de agua, en conﬁiciones usuales o
con elevada temperabura del asire de escape, el agua de
5 o eristalizacidn que sale entonces en la segunda etapa sea
| retirada'séld 8 través de pocos canales, en los cuales
reine de antemano una elevada huuwedad relativa del aire,
que sbdlo entonces hace posible una fusibn parcial de los
nicleos de los cristales.
10 R EL hecho de que la porosidad de los cristales
5*' S ~ depende fﬁndaméntalmente de la resistencia s la sbrasidn
| S 1o mostraron mediciones de las superficies especificas
~ de acuerdo con el método BET,
7 Un grenulado de monohidrato, preparado segin
15 las condiciones usuales, tiene uns superficie especifica
de 10 a 1& ma/g e {ndices de abrasibn superiores a 15u.
- Por el contrario, un monohidrato preparado de acuerdo
con el invento tiene una superficie especifica de 7 a
9 m2/g>e indices de abrasidn infsriores a 5%. Mediciones
20 ' de la superficie del producto intermedio preparade en
la primers etspa por lenta deshidratacidn con aproxima-
demente 12,53 de O sctivo, correspondiente a HaBOB.2,5 ﬁao
mostraron valores de solamente 2,5-4,5 ma/g con valores
de partidas de aproximadamente 0,51 mg/g para el tetrahi~

25 drato. Egtos valores relotivamente bajos psra el monohi~
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drato y para el producto intermedio, de 12,5% de O activo
reafirman la opinién de que durante ls primera etapa de
lenta deshidratacidn efectuada de acuerdo con el invento

resultan productos que sdlo estdn atrsvesados por pocos

5 canales en la caps exterior..

Ejemplo

Un secador en lecho fluidificado con uns su-
perficie de aproximacién de corriente de 2,5 e fue ali~
10 mentado con 370 kg de fetrahidreto con la humedad proce-
dente ds la centrifugs con 5% de humedad residual adheri-
ds. El caudal de ciroulacidn de aire a través del secador
fue durante todo el proceso de deshidratacién de aproxi-
msdamente 8.000 mB/hora. En la primera etapa de deshidra~-
15 tadibn el material fue deshidrstado durante cuatro horas
a una temperastura del sire de sportacidn de 50 a 5220,
Le temperstura del aire de escspe se ajustd a 41-4520C,
Al finsl de este periodo de deshidratacién la determina-
cibn del oxfgeno sctivo del producto de reaccibn mostrs
20 valores entre 12,36 y 12,60% lo cual corresponde 2
contenido residual de agus de eristalizacidn de 2,56'mo—
les, Despuds dé ello la tempepratura del aire dé aporta-.
eidén fue aumentsda répidamente a 140-1602¢, con 1o oual
8l aire de éscape adopté temperaturéé de 60-6320, ‘
25 ' Se obtuvieron 221 kg de prbdudto;rinal don -
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un contenido de oxigeno activo de 15,65, una superficie
especifica de 7,3 mg/g y wn indice de abrasidn de 4. 31
didmetro mediﬁ de los granos fue de 0,3 nm.

12,5 kg de polvo se separaron del aire de des~
hidratacidn en los ciclones dispusstos detrds del secador
y fueron devueltos a la produccidn de tetrahidrato.

_ Bsta solicitud que corresponde s la presenta-
da Replblica Federal \ilemsna, el 19 de Sepbiembre do
1974 con el n® F 24 44 780.1, se scoze a los beneficios

del articulo 51 delrvigante Bstatuto sobre Propiedad In-

~ dustriasl.

REIVINDICACIONTS

Los puntos de invencidén propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Fa-
tente de Invencidn en Zspeiis, por VEIJTE afios, son los
que se recogen en las reivindicsciones siguientes:

l&,~ Hejoras introducidas en el objeto de la
patente principal NQ 420,753, presentada el 22 de Ho-
viembre de 1975, por: "Procedimiento para la preparscidn
de perborato de sodio wmonohidratado resisteate a la

abregibn! pealizdindose dicho urocedimiento por deshidra=
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tacién de perborato de sodio tetrahidratado en una co-
rriente de aire, en el cual en el aire que circunda a
los granos de cristales se ajusta una humedad relativa
de 40 a 80y y la temperatura del aire de escape se ajus-
ta a por 1o menos 608C, caratterizadas porque la humedad
relativa del aire es generads mediante sl agua de crigta-
lizacién que se evapora. _

2¢,~ Mejoras segin la reivindicacién 18, ca-
racterizadas porque la deshidratacién se efectis en dos
etapas, llevéndose a cabo la deshidratacién en lz primo-
ra etapa con dna humedad relativa del aire inferior a
405 y con temperaturas del aire de escape inferiores s
602G coh una lentitud tal que el tiempo de permanencia
de log granos individuales en el aparato de deshidrata=
cién sea de 2-5, preferiblemente de 3-4 horas y iras
haberse eliminado 1,1-1,8 moles, preferiblemente 1,2~
1,7 moles de ague de cristalizacién se aumenta la tempe-
ratura del aire de aportacibn hasta qﬁe la temperaiura
del aire de esczspe sea por lo menocs de 602C, ocon lo cual
en el aire que circunda & los granosg de oris%ales se
ajusta una humedad relativa de 40807,

38, llsjoras introducidas en ol objeto de la
patente principal n® 420,753, nresentada el 22 de Novienm
bre de 1973, por: "Procedimiento para la mpreparacidn

de perborafo de sodio monohidratado resgigtente a la



abrasidn.

Tal y como se¢ ha deserito en la Liemoria gue
antecede y para los fines que se han especl

ficado,
Esta Memoria consta de ocho hojas ezcritas
5 - a méquina por una sola cara.
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