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Esta invencidn se relaciena con un procedimiento
me jorado para producir perdxido de carhonato sédico cristalino,
de libre flusncia, mas particularments con un procedimiento da
secado répido de este compuesto sin pérdida de oxigeno activo:

El perdxido de carbonato sddico es un compueéfc
cristaling que tiené la férmula 2Na2CD3 .~3H202 y que se obtias-
ne haciendo reaccionar cantidadss estequiométricas de carbonato
sédico y perbxide de hidrdgeno. Cuando se coloca en ‘medics acug
sos, el perdxido de carbonato sddico ss disgrega sn sus compueg
tos componentes, es decir perdxido de hidrégeno y carbonate séi-
dico. La sal actfia asf como un vehiculo y fuente de perdxide de
hidrégenc en una forma secsa conveniente. Debido a esta propie-
dad, el peréxide de carbonato sédico es (til como agente blan-
queante en formulaciones detergentes.

£l perbxido de carbonato s6dico se prepara conven
cionalmente hacienda reaccionar carbonats sddico y perdxido de
hidrégeno en una relacidn molar de esencialmente 2 : 3 bajo can
diciones controladas de reaccidén, tal y como se ilustra en la

siguiente ecuacidn:

2Na2CO3 + 3H202 ——— 2Na2CU3 . 3H202

) La reaccidén anterior se efectda preferiblemente
en una'zona de cristalizacidn en donde se forma una lechada re-:
sultante de cristales de psréxido de carbonato sédico. Los crig
tales de perdxida de carbonate sddico se separan de la lechada
y los cristalss se secan para cbtener un producto de perédxido
de carbonato sddico. Ejemplos de procedimientos de este tipo se
describen en las patentes USA Nos. 2.986.448 ¥y 3.870.783.

Se ha esncantrado que es mas dificil secar sl pe-
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rbéxido de carbonato sddico en cantidades comerciales, de modo
gue contiene cantidades negligibles de humedad sin reducir el
contenide en oxigeno activo causado por la descomposicidn del
perdxidec de hidrdgeno. Algunos de estos métodos gue han sido em
pleados para secar perdxido de carbonato sbédico, bien por sl sg
los o bien en combinacidn, son:
a) Secado en vacio a temperatura de 20 a 50¢ C.,
b) Secado en afre caliente a temperatura de 40 a 602
*
Cey ¥
¢) Secado por aspersién de una lechada acuosa dsl mis
MmO,

En la técnica del secado en vacio, los cristales
de perdxido de carbonato sfdico, contienen de 2 a 30 % en pesu
de humedad, se calientan a una temperatura de 20 a 502 C. tezjo
vacio para acelerar el secedo. En la técnica ds secada con afre
calients, los cristales de perdxide de carbonato sddico se se-~
can en un horno mantenido a una temperatura de 40 a 60¢ C., con
una circulacidn de aire suave a través del horno. Ambaos proce-
sos son eficaces para separar el agua a muy bajos niveles. Sin
embargo, estas técnicas son extremadamente lsntas, resultando
en la descomposicién parcial del perdxido de carbonato sddico
y en un contenido en oxigeno activo mas bajo.

En la técnica del secado por aspersifn, se pulve-

riza una lechada liguida de perdxido de carbonato sbdico en una

corrients de gas caliente y el agua se evapora dejando un resi-

duo seco. Este método seca a los cristales de peréxido de carbg

nato sfdico répidamente pero tiene cisrtos inconvenientes, ta-

les como los voldmenes de gases relativamente grandes y las slg

vadas temperaturas (unos 150 a 2502 C.) necesarios para separar

el agua por evaporacidn, lo cual se traduce en cisrta descompo-
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sici6n del producto y en una pérdida del contenido en oxigeno
active. En adicidn, las variaciones de la velocidad de alimenta
cién de la lechada o de la temperatufa de la corrisnte del gas
caliente o de la velocidad de flujo, se pusden traducir en un
producto que tiene un contenido de humedad variable y un cutite-
nido en oxfgeno active también variable.

Seqln la .presente invencidn, se propdrciona un
procedimiento mejorado para preparar un producto de peréxidorﬂe
carbonato sdlido cristalino, secc, de libre fluencia, madianﬁe
reaccifén de perdxida de hidrégenc y carbonato sédico en un me-
dio acuoso, cristalizacidn y recuperacidn y secado del producto
de perfxido de carbonato sddico himedoa, caracterizado porgue
comprende:

(a) pasar el perdxido de carbonato sddico himedo
a una zona de secado, pasar una corrients de gas caliente a una
temperatura entre 70 y 1502 C. por dicha zona de secado, mante-
ner la temperatura del gas de salida de la zona de secadeo a una
temperatura reducida entre 50 y 1302 C., mantener el perdxido
de carbonato sddice dentro de la zona de secado sn contacto con
dicha corriente de-gas caliente hasta que sl perdxido de carbo-
nato sddico contenga entre 0,05 y 8,5 % en peso de humedad resi
dual;

(b) pasar el psréxido de carbonato sGdico secado
a una zona de enfriamiento, pasar una corriente de gas a una
temperatura entrs =20 y 40¢ C, por dicha zona de enfriamiento,
mantener la temperatura del gas de salida de la zona de enfria-
mientas a una temperatura aumentada entre 0 y 509 C., mantensr
el peréxido de carbonato sédico dentro de la zona de énFriamieg
to en contacto con la corriente de gas hasta que él pecrdxido ds

carbonato sédico se enfrie a 0 - 402 C., y recuperar el material
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gnfriado como un producto de perdxido de carbonato s6dico esta-
ble, seco, de libre fluencia y cristalino que contlans entre
0,001 y 0,20 % en peso de humedad residual.

SegGn el procedimientoc de esta invencidn, el pe-
réxido de carbonato sddico se separa de su licor madre por me-
diocs convencionales, es decir centrifugas o filtros. El produc-
to hiimedo resultante contiene normalmente de 2 a 30 % aproxima-
damente y con preferencia de 2 a 10 % en pesa de humedad. Es -
esancial separar el producto hdmedo de la centrifuga y pasarlo
a la zona de secado tan ripidamente como sea paosible, para redy
cir la pérdida de contenido en oxigeno activo resultante de la
descomposicidn del producto en sus compuestos componsentes.

Con oreferencia, el producto hdmsdo se alimenta
par medios transportadores a la zona de sacada la cual esté
constituida por una cdmara que contiene bandejas perforadas o
de tipo tamiz, vibratorias, que soportan y. transportan a los
cristales a través de la seccidn de sscado. Simultdneaments se
jintroduce en la camara una corriente de gas caliente por dsbajo
de las bandejas pasandoc a través de las aberturas de las mismas
para fluidificar los cristales y lograr una transferencia térmi
ca eficaz. La corriente de gas caliente, con.prafarencia aire
caliente libre de humedad, se pasa a través de la zona de seca-
do a una velocidad de flujo de 15,24 a 45,72 metros/minuto, con
preferencia 30,48 metros/minuto. La temperatura de los gasss de
sntrada se ajusta de modo qus la temperatura del gas de salida,
gque abandona la zona de secado, sea de 50 a 1302 C., con praefe-
rencia de 50 a 80¢ C.

La temperatura sxacta del gas de entrada depende~
rd de la cantidad de producto hdmedo que pass al interior ds la

zona de secado y del contenido en humedad del producto himedo.
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Las temperaturas de entrada entrs 70 y 1502 C., con preferencia
entre 75 y 1302 C., han resultado ser adecuadas, resultanda en
la temperatura del gas de salida deseada, _

El prdducto himedo se pons en contacta con la.co~
rriente gaseosa hasta que el perdxido de carbonato sédico cnh;
tiene entre 0,05 y 0,5 % en peso de humedad residual, con pre-
farencia entre 0,10 y 0,25 %.en peso de humsdad reéidual. Eszte
nivel de humedad se consigus con poca pérdida de producto y> 
pricticaments sin pérdida de oxigeno activo durante la etapa de
secado. Esto es-lo mas importante puesto que la pérdida de inf
cluso un pequefio porcentaje de oxigenc activo durante la etapa
ds sacado, pusde hacer que el producto sea inaceptable para su
venta comercial, El tismpo de contacto variard entre 5 y 60 mi-
nutos al objeto de permitir un secado uniforme independientemen
te de la distribucidn de tamafio de particulas,

La corriente de gas de salida de la zdna de seca-
do que contiene particulas suspendidas, finamente divididas, de
peréxido de carbonato sédico, se alimenta a un sistema de recu-
peracién para separar las particulas de la corriente de gas de
salida. Se pueden llevar a cabo los sistemas de recuperacidn ti
picos, pasando la corriente del gas de salida, a través de un
separador ciclénico o de un recogedor de polvo para separar la
mayor parte de los sblidos, La corriente gassgosa efluente de un
recogedor de polvo, se svécua preferiblemente a la atmdsfera,
mientras que la corriente gaseosa efluente de un cicldn se ali-
menta con preferencia a un lavador de agua convencional para sg
parar las trazas de sflidos antes de enviar el aire a la atmbs-
fera. Las corrientss de producto del separador ciclénico o del
recogedor de polvo se encusntran en estado finamente dividido y

son principalmente de malla -80+200 (serie de tamices standard
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7.

USA ASTM-E~11-61), Esta corriente de producto pueds recuperarse
como valores de perdéxido de carbonato sb6dico vendible o reci-
clarse a la zona de cristalizacidn como fuente de semillas de
cristalizacién,

"El producto de perdxido de carbonato sddico gque
sale de la zona de secads tiene una temperatura entre 70 y 1402
c. y} en consecuencia, debs pasarse a una zona de enfriamiento
tan rapidamente como sea posible, para svitar las pérdidas por
descomposicién del producto, Con preferencia, el producto seco
se alimenta directamentes a una zona de enfriamiento, la cual es
idéntica a la zona de secado, excepto que el aire de entrada no
estd caliente, La corriente gassosa se pasa a la zona de enfrig
miento a presién atmosférica, con una tempsratura entre =20 y
402 €., con preferencia 10 a 302 C., a una velocidad de flvjo
de 15,24 a 45,72 metros/minuto, con preferencia a unos 30,48 meg
tros/minuto. La temperatura del gas de salida gue abandona la
zona de snfriamiento se mantiene entre 0 y 502 C. £l producto
de peréxido de carbonato sddico se pone en contacto con la co-
rriente de gas hasta gue el producto se genfria a una temperatura
entre 0 y 402 C; Las temperaturas des producto mayores tisnden a
causar una descomposicidn localizada que gsnera calor y humedad,
lo cual se traduce en la descomposicidn del producto.

Una vez terminado el enfriamiento, el producto rg
sultante es un material cristalinao, de libre flusncia, gue con-
tiene entre 0,001 y 0,2 % en peso de humedad residual. Practica
mente no se observa pérdida alguna del contenido en oxigenc ac-
tivo,

La corriente de salida de la zona de enfriamiento,

que contiene particulas suspendidas, finamente divididas, de pg

réxido de carbonato sédico, se alimenta a un sistema de recups-—

FEFL T Mt
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8.

racidn coma anteriormente se ha descrite, por e jsmplo, para re-
cuperar los sflidos. Con preferencia, las corrientes de gases
de salida de la zona de secado y de la zona de enfriamiento, se
combinan y se tratan de forma simulténea. AVV

£1 dibujo muestra un diagrama de flujos segn una
forma de realizacidn del process de la invencién. Segln ests es
quema, el producto de perdxido de carbonato sGdico himedo se
alimenta a la zona de secado 4 a través de la linga 2, La zona
de secado 4 puede ser un secador convencional, tal como un seca
dar vibratorio ds iecho fluidificado. Simultdneamente, se pasa
una corriente de gas calients al interior de la zona de secada
4 a travds de los conductos 6. La corriente de gas calients secyg
al producto hémedo resultandc en un material de perdéxido de car
bonato sddico que contisne entre 0,05 y 0,5 % en peso de hume-
dad residual. La corriente de gas de salida se extrae a través
de la linsa 8 y se alimenta al separador cicldnico 10 para recu
perar particulas suspendidas. Los silidos secos se retiran de
la zona de secads 4 a través ds la linea 12 y se pasan a la zo-
na de enfriamiento 14, Simultineamente, se pasa una corriente
de gas frio 2 la zona de enfriamiento 14 a través de los condug
tos 16, La corriente de gas frioc separa las restantes trazas ds
humedad del producto de perdxido de carbonato sbédico y disminu-
ye la temperatura del producta a 0 -~ 402 C. E1 material rssul-
tante se extras a través de la linea 20 y consists en un produg
to de perbdxido de carbonato sGdice cristalino, seco, de libra
fluencia, que contiens entre 0,001 y 0,2 % en peso de humedad
residual.

La corriente del gas de salida se retira de la zg
na de enfriamiento 14 a través de la linea 18 y sé combina pre-—

feriblemente con el gas de salida presente en la 1inea B, pasdn
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dose al separador ciclénico lU.'La mayoria da los sdlidos pre-
sentes en las corrientes des gas de salida 8 y 18 se separan en
un separador ciclénico 10 y se retiran a través de la linea 22,
El gas de salida que abandona el separador cicldénico 10 a tra-
vés de la linea 24, se alimenta a un lavador convencional para
separar las trazas de sélidos antes de snviar el afre a la at~
mésfera.

El siguiente sjemplo ilustra adicionalmentes la in
vencidn., Todos 105 porcentajes indicados se ofrecen en paso, a

menos que ss especifique lo contraric,

EJEMPLO
Cristales de perdxido de carbonato sddico conts-
niendo 5 % de agua, y que tiene un contenido en oxigeno activn
del 15,22 % aproximadaments, .se alimentan contfinuamente a un sg
cador de tipo transportador vibratorio, de lecho fluidificado,
a una velocidad de 965 kg/hora, Simulténeamsnts, se pasa al se-
cador una corriente de airse seco, a una velocidad de 30,48 ms-
tros/minuto. La temperatura des entrada de la corrients de gas
es de 802 C, y la temperatura de salida se mantisne en 532 C.
Los cristales de peréxido de carbonato s6dico ss mantienan en
el secador durante unos 30 minutos, tras lo cual el material rg
sultante, que tiene una temperatura de unos 752 C. y contiens
0,2 % en peso de humedad, se introduce inmediatamente en una zg
na de enfriamisnto., La temperatura de entrada de la corrients
de gas ds la zona de enfriamiento es de 59 C, y la tempsratura
de salida ss mantiene en 252 C. La corrients de gas pasa a la
zona de enfriamiento a una velocidad de 30 metros/minuto., Los
cristales de perbxido de carbonato sbdico se mantienen en la zg

na de enfriamientc durante unos 7 minutos, tras lo cual el matg
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rial resultante, que tiene una temperatura de 202 C. y que tie~
ne menas de 0,2 % en peso de humedad, se extrae y se pasa al al
macenamiento., Las corrientes de gases de salida de la zona de
secada y de la zaona de enfriamiento, se pasan a través des un ci
clén para la recuperacidn de particulas secas de perdxido ds
carbonato sfdico que miden: 33 % ;50+80; 21 % ~-80+100; 29 % -100
+140 y 17 % =140 malla (safie de tamices USA~ASTM-E~11-61).

El producto seco de perdxido de carbonato sddicy
es de libre fluencia y cristalino y tiene un contenido en oxige
no activo de 15,18 % en peso. El contenido tedrico en aoxigenc
activo del perdxido de carbonato sédico es del 15,28 % en peso.

Descrita suficientemente la naturaleza del inven-
to, as{ como la manera de realizarlo en la préctica, debe hacsr
se constar que las disposiciones anteriormente indicadas son

susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren

su principio fundamental,
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REIVINDICACIONES

18,~ Procedimiento para prsparar per6xido de car-

banate sédico cristalino, seco y de libre fluencia, mediante
reaccién de peréxido de hidrégeno con carbonato sédico en un mg
dio acuosa, cristalizacifn, recuperacidn y secado del producto
de peréxido de carbonato sddico hdmedo resultante; caracteriza-
do porque comprends:

(a) pasar el peréxidc de carbonato sédico hlmedo
a una zona de secado, pasar una corriente de gas caliente a una
temperatura entre 70 y 1502 C. por dicha zona de secado, mante-
ner la temperatura dsl gas de salida de la zona de secado a una
temperatura reducida entre 50 y 1302 C., mantener el perdxido
de carbonato sédico dentro de la zona de secado en contacto can
dicha corriente de gas caliente hasta que el peréxido de carbo-
nato sddico contenga entre 0,05 y 0,5 % en peso de humedad resi
dual;

(b) pasar el perdxido de carbonate sddico sscado
a una zona de enfriamiento, pasar una corrisntes de gas a una
temperatura sntre =20 y 402 C. por dicha zona de enfriamiento,
mantener la temperatura del gas de salida de la zana de enfria=-
miento a una temperatura aumentada entre 0 y 502 C., mantenar
el perdxido de carbonato sddico dentro de la zona de enfriamien
to en contacto con la corriente de gaé hasta gue el perdxido ds
carbonato sddico se enfrie a 0 - 402 C, y recupsrar el material
enfriado como un producto de peréxido de carbonato sddico esta-
ble, seco, de libre fluencia y cristalino que contiene entre
0,001 y 0,20 % en peso de humedad residual.

28,~ Procedimiento segdin la reivindicacidn 1, ca-
racterizado porqus se separan particulas de perdxido de carbona

to sfdico seco de la zona de sscado y se enfrfian los gases ds
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salida de la zona.
32,~ Procedimiento segln la reivindicacidén 1, ca-
racterizado porque la temperatura de la corriente de gas que pa-
sa a la zona de secado esti comprendida entre 75 y 1302 C. y la
temperatura del ogas ds salida se mantiene entre 50 y 802 C.
48,~ Procedimiento segln la reivindicacién 1, ca-
racterizado porque el peréxido de carbonato sddico se mantiene
en la zona de secado hasta que contiene entre 0,10 y 0,25 % en
pesa de humedad residual,

52,- Procedimiento para preparar perdxido de rac-
bonato sddico cristalino, seco y de libre fluencia, tal y coiu
queda sustancialmente descrito en la pressnts Memoria e ilustra
do en los adjuntos dibujos,

Esta Memoria consta de 12 hojas escritas a maqui-
na por una scla cara.

madrid ¢ g BiC. 116

FMC CORPORATION.
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