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Esta inveﬁcién se refiere a la produccidn de diéxido
de cloro. Mis especialmente, esta invencifn se refiere a me-
joras en un método para el tratamiento de las suspensiones
efluentes que emanan de los generadores de di6xido de cloro
de una sola vasija. |

Como el didéxido de cloro es de considerable interés‘e
importancia comercial en los campos del blanqueo de padtas,
purificaéién del agua, blanqueo de grasas, separacion de fe
noles de- los résiduos industriales, blanqueo de textiles y
siﬁilares, es muy conveniente desarrollar procedimientos me-
diante los cuales pueda ser producido econfmicamente el di-
5x£do de gloro y pueca ser controlado elvttipos de efluen-
tes producidos. . oo

Uno de los medios de produccién de diSxido de cloro
consiste en hacer reaccionar un élorato metdlico alcalino,
un cloruro y un &cido mineral tal como &cido sulflrico, dci
do clorhidrico.i mezclas de &cido sulftirico con &cido fos-
férico y/o clorhidrico. v

Estas'réécciones estén ilustradas en las siguientes
ecuaciones:

(1) NaClO3 + NaCl + H,50y ~—% C10, + 0,5 Cl, + Na,50, + H)0
‘(2? NaClo, + 5Nacl + H,S0, — 3CL, + 3Na,80, + 3H,0

T1a) NaClO4 + HCL + 0,5H,80;-~——B C10, + 0,5CL, + 0,5Na,50, + H)0
ﬂZA) NaClO3.+ 5HCL + 0,5H2804-a3C12 + 0,5Na, 80, + 3Hy0

Estas reacciones se emplean comercialmente, alimentan-
do contiﬁuamente las sustancias reaccionanfes a una vasija
de reaccidn y sacando continuamente de dicha vasija el clo-

ro y el didxido de cloro producidos en la misma.

Las reacciones (1)} y (1a), que son las. preferidas ya
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_mente pequefia de un catalizador como los seleccionados entre

que éroducen fundamentalmente didéxido de cioro, soﬁ el resul-
tado del uso de cantidades aproximadamente equimoleculares de
clorato y cloruro.

Andlogamente, puede utilizarse metanol o didxido de
azufré éomo agenée reductor, cuando reacciona con el subpro-
ducto cloro para proporcionar el H,S0, y/o el HCl requeridos.

Los procedimientos en una sola vasija para la produc-
cién de didxido de cloro hén sido descritos en la patente es-
tadounidgnse 3.563.702 y en la pateﬁte britanica 1.347.740
que ‘se incorporan aqui por referencia, en cuyos procedimien-
tos se introducen continuamente en un generador-evaporadox-
cristalizador de uha sola vasija, soluciones de un clorato dd
metal alcalino, un cloruro de metal alcalino y un &cido mi-
neral, en proporciones suficientes para‘genera; didxido de
cloro y cloro, a una temperatura ée unos 50 a unos 100°C y
una acidez de aproximadamente 2N a méasg de 12N, con © sin ca-
talizador, separér el agué por evapqracién inducida mediante
un vacio absolu£o de unos 10q-400 mm de mercurio, con la cond -
siguiente sepafacién del diéxido de cloro y el cloro, cris-
talizacién de la sal del &cido mineral dent;o del generador
y retirada de los cristales de la vasija.

. En los sistemés de reaccidn donde la normalidad del
dcido se mantiene entre 2 y 5 aproximadamente, la reaccidn

puede llevarse a cabo en presencia de una cantidad relativa-

el grupo formado por pentdxido de vanadio, iones plata, iones
manganeso, iones dicromato y iones arsénico.
Como la reaccidn transcurre dentro del'génerador, en

las reacciones donde se emplea §cido sulflrico como 4cido mi-
neral reactivo, cristalizan y se sedimentan eﬁ%il fondo del
. ™ "
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generadof, de donde son retirados en forma de suspensidn,
cristales de sulfato sédico y de sulfato &cido s6dico en can
tidades y presencia que dependeﬁ én general de la concentra-
cidén de 3cido’utilizada.

' Ademés de utiiizér dcido sulfGrico, también puede em-
plearse acido clorﬁidrico como reactivo dcido mineral, en
cuyo caso los cristales retirados del generador son crista-
les de cloruro metdlico alcalino. Siﬂqembargo, el proceso

con &cido clorhidrico produce como subproducto un cloruro

de metal alcalino que con frecuencia es menos interesante

que el sulfato de metal alcalino. El sulfato sbédico es un
valioso subproductd, Gtil~ en las operaciones de reduccidn

a pasta Kraft, como lo es el diéxido de cloro. Por lo tanto,
los sistemas que producen dibdxido de cloro y sulfato sddico
son espeéialmente ﬁtiles ya que pﬁede conseguirse una coordi
nacidn in situ con las 6peraciones de reduccidn a pasta,
utilizando el préductobprimario dibéxido de cloro y el sulfa-

to sbdico recuperado en el proceso de reduccién a pasta, es-
: i

pecialmente en las operaciones en fabricas de papel Kraft.

Sin embargo, en algunos casos, las necesidades de sul-
fato s6dico son considerablemente reducidas o evitadas. En

ciertos tipos de procesos.de reduccién a pasta, no es nece-

"sario el sulfato sddico. En ciertas operaciones en el molino

para pasta. Kraft, las necesidades de sulfato s&dico pueden |

" ser reducidas o modificadas y la eliminacidn del exceso de

sal produée problemas debidos a las normas de proteccidn
ambiental actualmente en vigor. Perc aungue las necesidades
de sulfato sb6dico pueden variar, se mantiene la necesidad
del didxido de cloro.

En los casos en que se requieren cantidades reducidas
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.devolver el clorato y el sulfato contenido en el efluente que

‘cristales producida en el procedimiento de obitencién de didxi

o nulas ae sulfato sbédico, el procedimiento en una sola va-
sija puede ser transformado para utilizar dcido clorhidrico
como reactivo &cido mineral, en>cuyo caso el subproducto es
cloruro sédico. Sin embargo, estos sistemas pueden no ser
tan eficientes comovioé sistemas que utilizag dcido sulfl~
rico. Ademés, soléﬁente se produce cloruro sddico y en los
casos en qué se requieren cantidades variables de sulfato
s6dico, la generacidn de la cantidad precisa de sulfato s6di-
co requeriria transformaciones sucesivas de un sistema con
&cido sulflrico catalizado a un sistema con acido clorhidri-
co catalizado, con todos los problemas consiguientes.

Un objeto de ésta invenciénAes proporcionar un procedi-
miento en una sola vasija que puede ser oéerado con la méxi-
ma eficacia para producir didxido de cloro y recuperar un
subproducto salino regulado para producir la sal deseada en
las cantidades precisas, sin necesidad de cambiar las condi-
ciones en el reactor.

Otro. objeto de esta invencidn es proporéibnar un pfo—
cedimiento mejorado para el tratamiento de la suspensién de

cristales producida en los reactores de una sola vasija para

contiene sélidos-al_éenerador para su posterior reaccidn, eli
minar el sodio por conversidn de las concentraciones de sodio
en la sal neutra o &cida deseada, a voluntad y agregar clo- -
ruro y/o écido para reciclar al generador.

Un objeto de esta in&encién es proporcionar un proce-

dimiento mejorado para el tratamiento de la suspensidn de

do de cloro en una-dgola vasija, separar eficiengﬁmente los
T

constituyentes cristalinos de la misma y recupéﬁér préctica-

\
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mente la tcotalidad del clorato, cloruro y/o &cido sulffrico
contenido en ella para devolverlos al generador para su pos-
terior reaccibn.

De acuerdo con el procedimiento de esta invencién, la

suspensidén del proceso en una sola vasija, que utiliza &cido

sulftrico o mezclas del mismo con &cido clorhidrico o fosfd-
rico, que contiene cristales de sulfatc metédlico alcalino y

clorato, se introduce en la parte superior de una ¢ mis co-

lumnas de meté&tesis. El sulfato de metal alcalino puede ser

conQertido en una sal més conveniente por reaccién con una
solucidén de metdtesis tal como un 4cido, como Hdl o &cido
ox&lico, para producir'una suspensidn de sal junto con &cido
sulfirico o sus sulfatos &cidos. Para producir, la suspénsidn
de sal necesaria, el &cido utilizado debe estar suficiente-
mente disociado en soluqién para éue la solubilidad en dicha
solucidn de la sal de metal alcalino sea sobrepasada.
Por ejemp;é; se agrega contiﬁua o intermitentemente,

a través de una entrada situvada cerca del fondo de la colum-
na de metdtesis y en contracorriente con el flujo descendent:
de la suspensiép} fcido clorhidrico acuoso a una concentra~
cidn del 10 al 37 % en peso aproximadémente, reaccionando
Tos éristales conteﬁidos en la sqspensién con el acido clor-
nidrico para producir cloruro sddico, &cido sulflrico y sul-
fatos écidos} el gcido sulfGrico regenerado, los sulfatos
écidos y lés cloratos se lavan para sacarlos de la columna
Yy llevarlbs al generador y el cloruro sbédico puede ser reti-
rado como suspensibn acuosa a través de una salida situada
cerca de la parte inferior de la columna de metitesis.

7 El uso de este procedimiento presenta muchas ventajas.

Permite emplear en el generador-evaporador-cristalizador de

R 1sa

canir s e T e s kA s



[ T e abe s Avbsias e e iee ) T

PR,

N DU e g S L M SR B ek i 0 i X ol

(42 ]

10

18

a0

25

30

clorato ylééido sulffrico al generador, de forma continua,

una sola vasija la reaccidn con. dcido sulffirico que es mucho
mds eficiente, sin tener que cambiar a la reaccidn con &dcido
clorhidrico menos eficiente, en los casos en los que se re-
quleren menores cantldades del subproducto sulfato sddico.
En los casos donde se desean mayores cantldades de sulfato
s6dico, este procedimiento permite aumentar o maximizar ai-
chas cantidades simplemente reduciendo o sustituyendo perid-
dicamente la corriente de écido-cldrhidrico.por el fondo de
la columna de metdtesis por una corriente de agua de lavado.
En los casos donde se ha de conseguir la produccién méxima
de sulfato sddico, el flujo ascendente de. agua de lavado fun-

ciona devolviendo précticamente la totalidad del cloruro,

requiriendo una entrada de energia en el sistema relativamen-
te baja. Ademis, bajo estas condiéiones, y cuando el genera-
dor opera a grandes concentraciones de'&cido, del orden de
10~11N aproximadamente, el lavado con agua permite la recupe-
racidén del sulfato sddico como sulfato s6dico neutro en con-
traposicibn con los sulfatos &dcidos de sodio indeseables re-
cuperados por las técnicas de filtracidn de la suspensitn
empleadas con anterioridad.

- En los casos donde el HCl es el &dcido mineral del pro-
ceso de_generapién de didxido de cloro, este procedimiento
pefmite utilizar un flujo ascendente de agua de lavado a tra-
Vés de la columna de metdtesis, donde la suspensidn descen-
dente es éontinuamente lavada por la corriente ascendente de
agua de'lavado en contracorriente mientras que los cristales
de cloruro de metal alcalino son convenientemente separados
para ser sacados cerca del fondo de la columna,‘gevolv1éndo-

se pricticamente la totalidad del cloruro, cloqﬁyo yméc1do al

u‘ .
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_generador en una corriente continua.

clorhidrico o el agua por el fondo de la columna de metdte-

" convertido por el fondo de la columna. Andlogamente, el &ci-

‘d@ico. E1l cloruro sédico se transfiere por lavado al generador

Las velocidades a las cuales se introducen el acido

sis dependen naturalmente del grado de conversidén o de lava-

- do que se desea efectuar. En los casos donde ha de conseguir+ -

se una conversidn totél del sulfato sédico en cloruro sédico,
la cantidad de 4cido clorhidrico alimentada continuamente a
la columna de metatesis serd por lo menos el doble de la del
sﬁlfato sﬁdico'producida en el reactor, calculado sobre una
base molar. En los casos donde el sulfato sb6dico a separar
ha de ser reducido en cantidades predeterminadas, se realiza
un ajuste del caudal del 4cido clorhidrico en la columna de
met&tesis para permitir que se produzca eficazmente el grado

deseado de conversidn, recuperaéndose el sulfato sbdico no

do oxdlico forma una susbensién de oxalato sbédico que se so-
mete a la operacibn anterior.

Alternativa y simult&neemente, cuando el proceso de ge-
neracidn utiliza &cido sulfdrico o mezclas con dcido clorhi-
inco o] fosférico, pueden suministrarse cloruros al generador
utilizando una solucidn acuosa de un cloruro de metal alcali-
no o alcalino-térreo en la’ columna de metftesis. Por ejemplo,
puéde utilizarge cloruro potésico, con lo que se forma una

suspensidn de sulfato potdsico y una solucidn de cloruro soé-

y se recupera una suspensifn de sulfato potdsico. Anilogamen-
te, la recuperacidén de sulfatos de otros metales alcalino-té-
rreos o alcalinos puede ser efectuada con entrada de cloruro

al generador.

Sin embargo, se sobreentiende que si se utilizan simul-

¥
.
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téneamente un &cido y una sal de metal alcalino ¢ alcalino~
térreo o una mezcla de las mismas, puede formarse una suspent
sidn mixta de sales que puede plantear nuevos proplemas de
separacidh. Esto puede evitarse utilizando columnas m@ltipleg
de metitesis v/o separacién sabre un solo.gene¥ador; ya sea
en paralello o en cascada, para conseguir productos mis puros

La suspensidn que sale de la columna de metdtesis pue-
de ser lavada por elutracidn en una columna separadora dis~
tints o elutriada por integracidn en el fondo de la columna
de metdtesis, en cuyo caso la éntrada de solucidn de metdte-
sis debe realizarse hacia el centro de la columna.

El tamafio de la columna de metdtesis y separadora pue-
de ser del orden de 6-24" (15-61 cm) de diémet;o y 10-15!
(3,1-4,6 m) o més de longitud, dependiendo fundamentalmenté
del tamafio del generador empleado:

~ Las Figuras 1, 2 y 3 son ilustrativas de columnas de

metéatesis y.separédora81 gue se emplean ventajosamente en el
procedimiento de esta invencidn. Las Figuras 1, 2 y 3 son

\
vistas alzadas verticales.

La Pigura 1 ilustra una ¢olumna combinada de met&tesis
y elutracidn que es ventajosamente empleada en el procedimien
to de esta invencidn. El aparato es una columna o torre 1
coﬁstruida en cualquier material adecuvado, por ejemplo tita-
nio, pl&stico, cerémica o similares. Preferible aunque no ne-
cesariamente, la columna es sustancialmente cilindrica, con
medios de éntrada 2 en la porcién superior de la misma para
la introduccidn de la suspensidn de criétéles procedente del
reactor de vasija finica (no mostrado). ILa porcién central de

la columna estd@ provista de una entrada 5 para wg.solucién de

i
VoE

metétesis. La porcidn inferior de la columna dﬂ@@one\de una
N .

\
' 'l, A}
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" ciones 7 en forma de embudo descendente, con aberturas 9 en

'y lavado.

'cdntinuamente‘la sal del clorato, del cloruro y del &cido

para ser retirada a través de la salida 4 y pasada al gene-

" do los tamafos relativos de las aberturas 9 y 11.

~10 -

entrada 3 de agua y un sistema 4 de retirada de los cris-
tales lavados. La columna 1 estd dividida en m@ltiples zo-
nas de tratamiento 6, 8, 10, etc, mediante placas que incor-

poran por lo menos 1 y-preferiblemente mltiples configura-

el vértice para descargar la suspensifn hacia abajo en las
zbnas de metdtesis turbulenta 6 y 8 y lavar en las zonas
10, etc, dirigiéndose hacia abajo la suspeﬁsién de plato en

plato y a través de las sucesivas zonas de metdtesis turbulenta

Cada plato va provisto de mﬁltigleé aberturas 11 situa-
das en la unifén o cerca de la unién de la porcibn superior
de la placa y el sistema en forma de embudé. A medida Que
la suspensidn de cristales desciende pbr el plaﬁo y a través
de la abertura 9, el flujo ascend;nte de solucidn de metéte-
sis se desvia en parte a través de las abgrturas 11, esta-
bleciendo un fluﬁo circulatorio alrededor de la configura-
cién en forma de embudo y en.su interior, creando turbﬁien-
cia en las zonas situadas inmediatamente debajo de las aber-
turas 9, haciendo gue el sulfato s&dice experimente una reac
cién de metdtesis con la solucidn de metdtesis, mientras que

una actividad similar del-agua en la seccidn inferior libera
sulfirico y permite el baso continuo descendente de la sal .

rador. El control del fiujo descendente de los cristales y

del grado de turbulencia se realiza convenientemente ajustan

Debe observarse que la entrada de la solucidén de meté-

tesis también puede ser utilizada como entrada del agua de

v
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‘radores normales con una capacidad de unos 6000 galones

_11 ..

lavado cuando se desea lavar en esa fase.

La zona 12 del aparato es una zbna relativgmente no tuxr
bulenta, donde los cristales se sédimentan por la accibn de
laAgrévedad y.-no son transportados por el liquido ascenden-
te a la, zona de 1avédo'o metétesis situada eﬁcima;

La columna puede ser colocada inmediatamente debajo
del geheradoxr, en cuyo caso.la suspensidn de cristales se
mueve por la accidn de la gravedad desde el generador (no
mostrado) a la columna a través de la entrada 2. El clora-
to, el cloruro y el &cido son devueltos continua y directa~
mente al generador en esa parte del agua de lavado dirigida
por él.f}ujo ascendente al_generadpr.

En los casos donde los factores de espacio’ y de otro

)

tipo reguieren que la columna se cologue en un lugar adyacen

te o alejado del generador, la suspensibn de cristales es

bombeada mediante bombas adecuadas (no mostradas) a la colum

na a través de la entrada 2.

_El nfimero total de platos situados en la columna puede
]

ser modificado, dependiendo en general del tamafio del genera
dor, de las cantidades de suspensidn de cristales a manipu-

lar en un periode de tiempo dado y de consideraciones de es-

pacio. En general, en las.operaciones donde se utilizan gene

(22.713 litros), son adecuadas columnas de unos 10-15 pies
(3,1-4,6 m) dellongitud y 2-3 pies (0,6-0,% m) de difimetro,
con 8-12 élatos situados aproximadamente a una distancia de
1 pie (30 cm).

La Figura 2 representa una columna de metdtesis Gtil en

el procedimiento de esta invencién. Como en el caso de la co

oA
lumna de la Figura 1, &sta puede estar situadgijuntq, al ge~

b
'
Y \
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"dor (no mostrad®) a la parte superior de la columna 1 en la

- nando continuamente con los cristales.descendentes y devol-

contiene el clorato, el cloruro y el &cido separados se sa-

devuelve continuamente al generador a través de medios ade-

12

nerador de una sola vasija o inmediatamente debajo del mismo.
En los casos donde la columna estd situada inmediatamente de-
bajo del generador de una sola vasija, la suspensidén de cris-

tdles es trasladada continuamente desde el fondo del genera-

zona 4. La sgsolucidn de metétesis es admitida continuamente a

la columna a través de 2 y asciende por la columna, reaccio-

viendo continuamente el clorato, el cloruro y el &cido separag-
dos a1~génerador désde la parte superior de la columna. Los

cristales descienden hasta una zona de recogida de cristales
5, desde donde son saca&os.por la salida 3. Esta Gltima, que
en la figura se encuentra en un punto de la columna 1 situa-
do sobre la entrada 2 de solucidn de metdtesis, puede estar

también situada cerca del fondo dé la columna.

Como en el caso de la columna de la Figura 1, esta co-
lumna también puede situarse junto al reactor de una sola
vasija, en,éuyo caso se utilizan medios de bombeo para éii-
mentar continuamente la suspensidén de cristales desde el ge-

nerador a la columna y la solucidn de metftesils agotada que
ca continuamente por la .parte superior de la columna y se

cuados de boﬁbeo Y entrada.

La Figura 3 es una realizacidén de una columna de metdte-
sié de iaiFigura 1, dondé'la elutracidn se realiza en una .’
vasija separada.

Aungue el procedimiento de esta invencidn es especial-~

.

mente adecuado para un proceso de generacidn de didxido de

cloro en una sola vasija, no se limita a dichos procesos y

g s
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- nentes en la sal recuperada es aproximadamente de 0,2 a 0,25

puede se; facilmente adaptado a un sistema generador de dié-
xido de cloro donde la suspensidn agotada del generador se
criétaliza én una vasija_independiente para poder transpor-
tar el clorato, el cloruro y el &cido recupérgdos al gene-~
rador.

Utilizando el procedimiento de esta invencifn, se ha
encontfﬁdo dué la cantidad de clorato, cloruro y &cido rema-
de la que queda en la Sal cuando se utilizan las té&cnicas
de separacifn habituales empleando filtros. Ademds, utilizan-
do el procedimiento de esta invencidn, donde se hace operar
un'générador de una sola vasija con 4cido sulflrico’'y mezclas
del mismo a elevadas normalidades del &cido, los sulfatos
&cidos indeseables pfoducidos se gonvierten'en sulfato sbtdico
neutro durante la operacifn del lavado, lo que no es posible
cuando se utilizan procesos de separacidn del tipo &e filtra-
cifn o centrifugacidn. ' ‘

Cuando se utilizan en el,generador &cido sulffrico o mez
clas del mismo, los caudales descendentes de la suspensidn -
dé sulfato y los caudales ascendentes de la solucibn de lava-
do y/0 metétesis se éjustan de manera que se consigue la mé-~
xima eficiencia de lavado y/o conversidn sin aumentar sustan-
éiéimente lag necesidades de vapor de agua para la evapora-
cidén a vacio en el‘generédor. .

En general, la reaccidén de lavado y conversidn requiere
éjustar'los caudales paré ébtener un tiempo de retencidn de
alrededor de 10 a 60 minutos, preferiblemente alrededor de
15 a 40 minutos.

Los siguientes ejemplos sirven para ilustr@r esta inven-

cidn. . , . ¥,
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" del fondo, con una entrada de agua situada en el fondo de

-en el generador de una sola vasija, que utiliza como &cido

fato sb6dico en cloruro sédico en la columna es esencialmente

" hora. En la columna de metétesis se introduce cloruro poté-

14

EJEMPLO 1
Utilizando la columna de metdtesis mostrada en la Figu-
ra 1 con 11 cornisas, la entrada de dcido clorhidrico dilui-

do estd situada entre la quinta y sexta cornisas a partir
la columna. La reaccién de produccidén de didxido de cloro

mineral el &cido sulffirico, se ajusta para producir sulfato
sddico a un caudal de 57,6 libras (26,12 kg) por hora. En la
columna de metétesis se introduce &cido’ clorhidrico acuoso
(al 36 %) a un caudal de 28 libras (i2,7 kg) por hora, introl
duciendo 50 libras (22,68 kg) por hora de agua caliente en

el fondo de la columna para lavar el c¢loruro gﬁdico-produ¢i~

do en la columna de metdtesis. Por la parte superior de la

columna se recuperan 23,5 libras'(10,§7 kg) por hora de &ci-

do sulffrico. ELl andlisis de la suspensién de sal recupera-
da éor el fondo de la columna indica que se recuperan 28,06
libras (12,73 kg) por hora d? cloruro sddico, 43,82 libras
(19,88 kg) por hora de agua, 0,08 libras (0,036 kg) por ho-
ra de &cido clorﬁidrico y 0,02 libras (0,009 kg) por hora

de sulfato sbdico, lo que indica que la conversibén del sul-

coﬁpleta.
EJEMPLO é
De forma similar al Ejemplo 1, sé introduce cloruro
potésico.acuosb en la columna de metdtesis, por una entrada
situada entre cornisas en el centro apiopiado de la columna.
La reaccifn que produce didxido de cloro se ajusta para pro-

ducir sulfato sédico a un caudal de 71 libras (32,20 kg) pox

.

}
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Alavar la corrlente de sulfato sbdico descendente. F). anili-

'sis.de'la suspengidén de sal recuperada por el fondo de la
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sico acuoso, como solucidn al 30 %, a un caudal de 250 li-
bras (113,40 kg) por hora, afiadiendo 200 libras (90,72 kg)
por hora de agua caliente a; fondo de la columna para lavar
el sulfato potésico producido én la columna de mebdtesis.
Por la pa;te superior de. la columna se recupéran 58 ;ibras
(26,31 kg) por hora de cloruro sbédico.
EJEMPTO 3

Utilizando la columna del proceso de generacidn del
Ejemplo 1, se ajusta el generador para producir sultato sb-
dico a razén'de 57,6 libras (26,13 kg) por hora. Se intro-
duce agua pof el fondo de la columna a un caudal de 50 1li-

i
bras (22,68 kg) por hora en contracorriente ascenden s para

columna indica que se ha producido una suspensidén de sulfa-
to esencialmente neutra.
EJEMPLO 4

Se utiliza el procedlmlento del Ejemplo 3 emplean-
do acido clorhidrlco codo dcido mineral del generador, pro-
duciéndose aproximadamente 50 libras (22,68 kg) por hora de
suspensidn de cloruro spdico. Por el fondo de la columna se
introduce agua a razén ge 45 libras (20,41 kg) por hora en
contracorriente ascendehte para iavar la corriente descen-

dente de cloruro sddicol. El andlisis de la suspensidn de

sal retirada por el fo éb de la columna indica que se ha prg
ducido una suspensién de cloruro sbédico esencialmente neutrg

En resumen, 1z ﬂatente de Invenclon que se solici-
ta deberd recaer sobre JJS 51gulentes '

JIVINDICACIONES ' 1w

.l

1. Mejoras 1Ltroduc1das en un proceéﬁmlento de ge-:

.
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-dicha reaccidn se sacan del reactor;
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r4

neracidn continua de una mezcla que contiene didxido de clo

Yy

o

sulfato, donde:

(a) se hacen reaccionar continuamente un clorato
de metal alcalino, un cloruro y un acido mineral seleccio-
‘nado entre dcido sulfirico y mezclas r_de acido sulfﬁfiqo con
acido fosférico y clofhidrico, para generar didxido Ge clo-
ro y cloro; ‘

(b) se mantiene una temperatura compfendiié apro-
ximadamente entre 50 y 10000;

(¢) la acidez de la solucidn reaccionante &¢ man-
tiene entre 2 y 12N aproximadamente; o

(4) el didxido de 'cloro y el cloro produciiés en

(e) se retira el agua y la sal de metal alcalino

de dicho &cido mineral se cristaliza en forma de suspensién

acuosa que contiene cantidades minoritarias de clorato, clo-
ruro y acido; .
caracterizadas dichas mejoras porque consisten en:

pasar continugmenté la suspensidn que contiene

los ‘cristales de la sal;de metal alcalino y del Acido mine-

ral y clorato a la parte superior de una columna de metdte-—
sis, por la cual desciepde;

Iy

N pasar en contpacorriente una corriente de solucidn

AN

acuosa de metatesis que| asciende a través de dicha columna

\
a un caudal y en cantidades suficientes para efectuar la
reaccidén de dicha solucidén con dicha sal de metal alcalino

y convertir la sal de neéal alcalino en sales de la solucidy

1 i
’ . 1 : ¢ .
de metatesis, con lo gque ;l cloratvo, el cloruro y el acido

P . . .
recuperados de la solugidn se devuelven' continua y sustan-

.y
cialmente a la reaccidn de (a).




10

15

20

28

30

- 174

2. Mejoras segin la reivindicacidén 1, donde la
solucidén acuosa de metdtesis es una solucidn acuosa &cida
y dicho &cido esta seleccionadd entre dcido clorhidrico y
dcido oxdlico, y el reductor es un cloruro.

.3, -Mejoras segin la reivindicacién 2, donde la
golucidén de metdtesis es una solucidn acuosa de Acids clor-
hidrico. ) -

4. Mejoras segin la reivindicacién 3, donde la
solucidén acuosa .de &cido clorhidrico tiene una concentra-
cibn de 32 a 37 % en peso aproximadamente.

5. Mejoras segin la reivindicacién 1, donde la

solucidén de metatesis es una solucidn acuosa donde el solu-

"to estd seleccionado entre cloruros de metales alcailinos y

’

cloruros de metales alcalino-térreos.

6. Mejoras ségﬁn la reivindicacién 5, donde la
solucidn es de cloruro ﬁotésico. !

7. lMejoras segﬁn'la reivindicacién 1, donde las
sales de la soluc1on de metétesis son despues elutradds con
agua en una columna separadora.

8. Mejoras segin la reivindicacién 7, donde las
columnas de mefétesis y separadora . constituyen un solo
aparsto unitario. | . |
Q“x _ 9. Mejoras seghin la reivindicacién [7, donde se
intrbduce agua oontinuaqgnte en dicha columna he metétesis
en el fondo de la misma,‘para lavar las sales méds deseadas.

. 10. Mejoras segin la reivindicacidén 7, donde la
columna de mebdtesis y separadora son aparatos independien-
tes.

.

11. Mejoras segin la relvindlcaclonWﬂ donde la
I
reaccidn generadora de didxido de cloro se re&%ﬁza éh pre-

.
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sencia de por lo menos un catalizador seleccionado entre el
grupo formado por pentdxido de vanadio, iones plata, iones
manganeso, iones dicromato y iones arsénico.

12. Mejoras segin la reivindicacidn- 11, donde la

‘normalidad de, la mezcla de reaccidén de didxide de cloro se

nantiene entre 2 y 5N aproximadamente.

13. Mejoras segin la reivindicacién 4, donde la
solucidn acuosa dcida se produce introduciendo clo:uio de
hidrdgeno gaseoso en la columna de metdtesis.

14, Mejoras segin la reivindicacidén 1, dende:

(a) se hacen reaccionar continuamente un c¢lorato de

1 metal alcallno, un agente reductor ¥y un acxdo mineral fuer~
“te seleccionadd entre el grupo formado por dcido sulfirico,

&cido clorhidrico y mezclas de &¢ido sulfiirico y un miembro

del grupo formado por &cido clorhidrico y‘écido fosfdrico,
en las proporciones necésarias para generar didxido de clo-
ro yicloro;
"(b) se mantiene la temperatura entre 50 y 100°¢ a-

proximadaménte; . ' \

(¢) la acidez de la solucibn reaccionante se mentie
ne entre 2 y 12N aproximadamente;

(d) el aidxido ie cloro y el cloro producidos en
dicya reaccidon se sacan| del reacfor;

(e) se saca el pgua y la sal neutra de metal alca-

- \
lino de dicho &cido minjeral se cristaliza en forma de sus-

pension acuosa que conffime cantidades minoritarias de clo-

rato, cloruro y Acido;

\
caracterizadas dichas ejoras porque consisten en:

pasar continua ente la suspens1on que contiene los

cristales de sal de metal alcallno a la parte superior de
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una columna de separacidn, por la cual descienden;

pasar en contracorriente vna corriente de agua con-
tinvamente ascendente a través de dicha columna, a un cau-
dal suficiente para efectuar el lavado de los cristales des
cendentes, con lo que el clorato, el cloro y.el écidd recu-
perados son devueltos continuamente y sustancialmente por
completo a la ﬁeaccién de (a) Y

retirar continuameﬁte una suspensidn acuos&;ae cris

tales de sal neutra sustancialmente pura de sulfato- de me-.

tal alcalino por el fondo de dicha columna de separacién.

15, Mejoras segin la relvindicecibén 14, donde el

7 o . Lo b “
agcido minerel es acido sulfurico, el clorabto de mete) alca-

‘1ino es clorato sbdico v el agente reductor es cleruro sd-

16. Mejoras segin la reivindicacién 14, donde el
&cido mineral es HCL.

17. Mejoras segin la reivindicacidén 14, donde el
agente reductor ésté.se;eccionado entre metanol y dibdxido

de azufre. i

18. Mejoras seghn la reivindicacidén 14, donde se

utiliza dibéxido de azuflre como agente reductor y se intro-
duce en el proceso en la columna de separacidn.
19. Mejoras sqgin la reivindicacidén 14, donde 1la

temperatura del agua d¢ lavado se mantiene entre 30 y 70°C

dor de 0,2 a 4 kg de ggua pof cada kg'ae cristgles de sal
. ‘ ty Af .

29 ) . . i )
metédlica alcalina producidos en dicho generadég—evaporaaor
] . ‘
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cristalizador.
'21. BSe reivindica por U.1ltimo como objeto sobre el
que ha de recaecr la Patente de Invencidn que se solicita:

MEJORAS INTRODUCIDAS EN UN PROCEDIMIENTO DE GENERACION CON-

“TINUA DE UNA MEZCIA QUE CONTIENE DIOXIDO DE CLORO, GLORO ¥

SULFATO. .
- Todo conforme queda descibto y reivindicado en 1g
presente memoria descriptiva que consta de veinte Déginas

mecanografiladas y dibujos que se acompaiian.

Madrid, 20 mayo 1.977
BERNARDO UNGRIA
» S _P;ELf/’7
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