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-l una temperatura elevada, la descomposicidén, una vez iniw

. ciada,! avanza rdpidamente,

.} por ello desde hace mucho se ha intentado aumentar la es-

" tabilidad en almacenamiento del percarbonato de sodio,' a

Hoja nfim. 1

ra preparar particulas de percarbonato de sodio de nuevo tif

. El empleo de percarbopato de sodio como agen-
te de blanqueo s8lo o en agentes de limpieza se hace cada
vez mds interesante,’ ya que se imponen cada vez mds los
procesos de lavado a temperaturas mds bajas, hasta la tem-
peratura ambiente, )

Frente a per@érato de sodio tetrahidratado

(oxigeno activo tedrico = 10,4 %) tiene la ventaja de la-
mayor solubilidad a 202C y del mayor contenido de oxigeno
activo foxigeno activo tedrico = 15,3 %) pero tiene el gra-
ve inconveniente de que es muy poco estable en almacena=
miento en atmésfera no seca, Asi,' bastan ya cantidades
pequeflas de humedad, que sén absorbidas desde la atmésf;:m |
ra y/o estén presentes en un agente de lavado,' para poner
en marcha la desco&posicién del percarbonato.

Sobre todo en zonas callentes, donde reina
Se reconocid ya prontamente este problema y

saber de diferentes maneras,

As{,! se ha intentado obtener una estabilidad
mejor con ayuda de aerosoles, tales como aerocsol de &cido
silfcico (memoria de patente alemana 870 092), También
deberfa aumentarse la estabilidad mediante adicién de dci~
do benzoieo (DT-0S 1 767 796).

En tales casos, los aditivos se introducfan

durante la preparacién del percarbonato o en el producto

| La invencién se refiere a un procedimiento pa

N L
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| acubado a continuacidén de la preparacidn.

~ Ademds, se intent6 ya obtener un producto més|
estable empleando los estaﬁilizadoreéfy formadores de com-
plejos que eliminaban las impurezas de carbonato de sodio
utilizado, o las impurezas que aoarecian durante el proce-
dimiento (DT-0S 2 234 135).

Tembién se realizd de varlas maneras la idea
de preservar a las particulas de percarbonato contra in-
fluencias de descomposicidn mediante envolvimiento con una
capa prétectora. Asi, se empled ya segﬁn le memoria de
patente francesa '893. 115, paraflna, re31na natural o sinté}
tica, o segin la DT-0S 2 511 143 polletllengllcol, o se
utilizaron copolimeros, en los que uno de los mondmeros
era cloruro de V1n110 o cloruro de vinilideno (DT—OS
2 402 392/393).- | o .

Ademds se prOpuso como envolvente une sclu-
¢idn de 51licato de sodio’ (memorla de patente brltén_ca
174 891) o una mezcla dehailicato y de fluosilicato (D2-08
2 511 143) o un sol acuoso de silicatoé (memoria de paten-|
‘%o belga 820.741). - o T

Sin embargo, 86 manlfestd que la estabilidad

A

sdlo se presentaba, si el almacenamiente se efectuaba ek

aire poco & 2080,
Asi ¢omo, no obstante, por cualesquiera razo-

nes, estaba presente 51empre tanta humedad que empezaba .
la descom9031cldn del oercarbonato,raumentaba la. tempe:a—
tura de clmacenamiento debido al calor de descomposicidn,
por lo cual se aceleraba la descompos1cion adicional del
percarbbnatb'- asi{ como debido al agua procedente de la

descomposicidn de perdxido de hidrdgené.
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- o Asi, resultaron por’ eaemplo pérdidas de oxI-

geno actlvo de 40 % Yy més ya en el espaclo de 15 dfas, si
el ensayo de establlldad T realizaba a 409C y con 80% de
humedad relativa del sire (DT-0S 2 511 143).

| ,Pbr'lo tanto es misidn de la invencidn obtene

,un'peréarbdnatorrelativamente estable én ambiehte himedo

yrcalighte,TCuyé pérdida de oxigeno activo sea todavia re-

:1étivamente pequefia inciﬁso en tal smbiente y cuya veloci-
dad de dlsoluc16n, en si: buena, ge conserve después de la
estab1llza016n.:'

o ‘Se ha nellado ehora que esta misidn se ouede
alcanzar'pordmedlorde_una particula de percarbonato de sg
dio; que consta de unhnﬁcleo de percarbonato de' sodio y de
una envolvenfe a base'de'ﬁn éilicato de sodio y de percar
bonato de sodio y/o de tripolifosfato de sodio. . _
' - Esta particula de percarbonato de sodio con=

_tlene genaralmente 8 a 15% en peso de oxfgeno activo. .-

. Las particulas de percarbonato de sodio se-
<gﬁn 1a invencidn tienen segun el sistema de aparatos de
prepara?mdn— forma esférica o casi esférice, y se presen-
tan en un temafio de desde polvo hasta 2 mm.
| Evidentemente se entran dentro de estas par-
ticulas de percarbonato también aquéllas que segin el gra

do de impurificacidn de los componentes de partida contle

nen igualmente esta impureza.

Como percarbonato de sodio puede emplearéeai
nercarbonato de sodio preparado segin procedimientos cono
cidos, directamente a vartir del proceso de prevaracidén
con aguas madres todavia adheridas, o percarbonato de so-

dio secd, en todo caso en un tamafio de grano de desde pol-
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-vo hasta 1,00 mm. 7

: Para el envolvimiento sefutilizan como sustan
cia envolvente el percarbonato de sodio y el tripolifosfa-
to de sodio en forma finamente dividida, el percarbonato
de sodio preferentemente en forma de polvo,

Como siliecato de sodio entran en considera-
cidn metasilicato de sodio (NaQSiO3),_§;5111cato de sodio
(Nazsizqs) y ortosilicato de sodio (Na4SiO4).

Un silicato preferido es.metasilicato de s6-
dio o silicatos disueltos, por ejemplo en forma de vidrio
soluble. | o o
: Une cantidad de silicato &e godio correspon~
diente & 0,1 hasta 1% de 8102 en las particulas de vercar
bonato de sodio es normalmente suficiente. Para exigen-
cias de eotabllldad esveclalmente altas las varticulas de
nercarbonato de sodio pueden contener tanblén hasta 5 %~

en peao de 8102 T
Sin embargo, se puede regiatrar también un

efecto de estabilizacidn yacon una Oantidad de silicato
que corresponds a 0,05 % en peso de 3102 . Una cantidad fal
vaf:hle para el contenido’ de S:LO2 de 139 particulas es-G,5
al, O p en peso. ' :
7 Pare 1& prnpnraoi@n ao lae pnrtiaulaa de per
carbonato de sodio segin 18 1nvenoién se humedece el per-
carbonato de sodio preferentemente con solucidn de 31lica-
to y se aplica la sustencia de envolvente. S
Es también posible humedecer primeramente con|
agua el:perc?rbonato de godio o empliear un pércarbonato de
sodio con aguas madres todavia adheridas, que proceden dl-

rectamente del proceso de preparacldn, pero deberian usar-




10

15

20

25

.30

23018

Hoja ném. 5

" se en ese caso una soluclon de silicato de sodio concentra
da de forma correspondlentemente més 1ntensa - segﬁn esta

cantldad de sgua ya presente - Jya que el percarbonato de

SOle alspuesto prev1amente sdlo debe estar hnmedecldo,es

declr sdlo tan hvmedo que se adhlera sobre é1 la sustancia
de envolvente que se ha de aplicar. :7 )

: Es. tamblen p031ble apllcar ademés de la sus-
tancla envolvente tambidn el silicato de sodio en forma 86
lida o.en una mezcla de sustancla de envolvente y siliceto
de sodio. ¥ ;

8610 gue en e1 ﬁltlmo caso esta mezcla debe-

r1a ser 1o mis homogénea posible. -

La’ hnmectac1dn con una solucldn de silicato

-de’ SOle se efectda segin el aparato mezclador empleado

(tambor glratorlo, tornlllo sin f1n granulador, plato gra-
nul'dor) ¥y su grado de intensidad de mezcla medlante an]i-
cacldn por roc1ado 0 chorro libre, por ¢ jemplo en un tam-

‘bor- glratorlo mediante roclado o en un %ornillo sin fln

granulador,mediapte afluencia directa en virtud de su ez~
clado intenqo. -' ' :
El recubrimiento tiene lugar mediante procedl
mlentos conocidos, tales como Guidadosdé espolvoreo sobre
el material & mant con wna pals, insorporaeidn por ospnl-
voreo cuidadoso con movimiento simultédneo, o adieidn dosm-
ficada a través de un canal con movimiento simultdneo éic.

Le cantidad de agus que se ha de aplicar déx

.pende del sistema de azparatos. En el sistema de avaratos

emnleado ‘la.cantidad de agua rociada ascendid por ejemplo
a aproximademente 4 % del percarbonato de sodio utilizado,

véanse ejemplos.
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 se una cantidad de agua menoxr que aprox1madamente 4 %. Es-

- gar generalmente sobre platos granuladores, en tornil’os

Hoja nam. B

Si el si#ﬁema de aparatog permite un humede-
cimiento intenso del grano de percarbonato, se utilizard
une, cantidad de agua éuperior° si el slstema de aparatos

empleado permite wn humedeclmlento reducldo, debe utilizar

to se puede comprobar féc:lmente mediante un ensayo ma-
nual., : . )
la sucesidn "humedecer y'fecubrir" puede reg
lizarse una o varias veces, segdn qué grado de envolvimien
to se desea. Flnalmente se puede consegulr un envolvimien
to completo con sllicato de sodlo y /o con tripolifosfato
de’ soalg. _ S 7 ,
; R eépésé;;déééqdo“depende;de le finalided de
empleo.' Las partfculas de'ﬁeréarbonafo de sodio prepara-
das de esta manera pueden deshldratarse a cont1nuac1on to-|-
tal o parcialmente, es decir liberarse del agua de humede- i
cimiento. . :;-, o : Z f
- La humectaci&n y él enVolVimzenﬂc tiénen lu—

8in fin granuladores, en tambores granuladores y en otros
51stemas de anaratos conocidos. .

En los ejemplos siguieﬁtes se dispone previa'
mente el percarbonato de sodio en us tambor giratorlo ¥
en una‘primera etape de procedimiento se roocis con soln~
cién de vidrio soluble y en una segunda etapa de procedi~
miento se envuelve con polvo de percarbonato de sodio” o
con tripollfosfaxo de SOle-

El agua apllcada, requerlda para el envolvi-
miento,_puede eliminarse nuevamente total o,parclalmente

mediante procedimientos de secado comocidos - como se ha
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| dicho-. ! p ,
, "La envol#énte éiferﬁé de 1las particﬁlas ae
percarbonato de sodio consta por con51gu1ente de -silicato -
de sodlo con oercarbonato de sodio, o con trlpolifosfato
‘de - sodlo, K con percarbonato de sodlo y trlpollfosfato de
,sodlo. - e '
: . ILa cantldad X de sustancia 1nd1ferente se ob-
tlene segﬁn el eaemplo de célculo smgulente, con la hlpd—
“tesis de gue - ol ‘agua apl;cada ge habia eliminado en 100 %:
(l) 100 g de NaPe (14 % de 0a) + xg = yg (10 % de Oa)
10 %(y) =1l4gde 02
100 b (y) = 140 g (2)
(2) empleado en (1): -

, 100 g de NaPe + xg de NaTPP 140 g de y (NaTPP = tri
- polifosfato de S0~
dio)

X = 40 g de éustanciarindifereﬂte

‘es decir, ioo'é,de ﬁaéb'(i4%'ae Oa) pusden envélverse con
40 g de sustancis indiferente, es decir aproximedemente
28, 5 ¢ referido a las particulas de NaPc obtenidas con -
10 % de oxfgeno ectivo. De éstos, 28,5 % son - correspon
dientemente a.un contenido de 810, de 0,05 - 5% de 3102 -
una cantidad correspondlente de 511ioato de sodio, ¥ el
resto es tripolifosfato de sodio., AT

El aumento de la estabilidad en atmdsfef&~ﬂ§
meda,se'demuestra mediante el siguiente ensayo de estéﬁif
lidad: ' h

Se recopila una serie de ensayos con los pro
ductos de ensayo de los ejémplos 1y 2, el producto de par]

tida de percarbonatc de sodio y perborato de sodio tetra-
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I-hidratad (como patrdn) y de cada una de las muestras se in-

corporan por pesada cada vez aproxlmadamente 2 g en vidrio
de reloj abiertos (diémetro 35° mm, altura = 30 mm).

! Todas las muestras de esta serie de ensayos
se introdueen en un desecador (dlémetfo = 150 mm, -altura
= 150 mm), en el que estdn dispuestos previamente 670 ml
de 4cido sulfirico a1'10,56 % yfse conservan en un incuba-
dor a-4:309C durante 4 dfas. Otros dds_desecadores con
igual carga de muestiras se conservan en eliincubador duran
te 7y 10 dfas a +302C. L

_ Medlanxe el dcido sulfdrlco dlspuesto previa-
mente en los desecadores ge obtiene 96% de humedad relati-
va del aire, Después de concluido el ensayo, se analiza
el contenldo total ae cada uno de los V1drlos de reloj de
ensayo.? B : . '

' Este método de estabmlidad manmfiesta que. .
frente ‘al percarbonato de sodio no envuelto con polvo de
percarbonato de sodio x/o con tripolifosfato de sodio ¥
31licato de sodio se ha conseguido una . establlmzacidn U~
perior del ox{geno activo. i

El procedlmlento se explica por medio de- LOS
szgulentes ejemploss . | '

o NaPc - percarbonato de nodio
NaPb = perbeorato de sodio

0a = oxfgeno activo
.8G = densidad aparente
¢ g/1 = gramo/litro '

En un tambor giratorio (didmetro 250 mm, altu
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fato de sodlo"

~ra = 250 mm), qﬁe contiene 4 nervios de arrastre de 15‘mm
de anchura.a iguales distancias, se dlsponen previamente
1.080 g de percarbonato de - sodlo con una inclinacidn de
1592 y a una velocidad de rot5016n de 30 rpm, y en las si~-
gu1entes etapas de procedimiento se rocfan con 130 ml ‘de
solucldn de V1dr10 soluble (que contlene 40,8 g de vidrio

soluble de 369Bé) y se envuelven con 120 g de tripolifos-~

toja niim. 9

a s

Btapa de | Adicidn de Adicidn de Tiempo
procedi~ | tripolifosfato vidrio .
miento " de sodio " goluble minutos/segundosg
C g ml .
1 - 43 1’
2 22 - 4
g 3 i i !-: - o0 . - 45n
,,.74": ;. - JIV. 19 - 3, 4_‘5"
5 - 20 45
6 28 - 5?
T . - 20 g7n
8 33 - 5
9. - 27 36%
10 18 - 4

Despuéds de la dltima etapa de procedimiento

se seca el producto de ensayo en el desecador a 55 hasta

60¢C, durante aproximadamente 60 minutos.

Para los datos
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Ejemplo 2

TPal como se deséribe en el ejemplo 1, se dis-

l-de andlisis, véase pégina 12.

ponen previamente en un tambor giratorio 1.080 g de per-
carbonato de sodio con'una‘inclinacidn;de 152 y una velo-
éidad de rotécién de 30 rpm y en las siguientes etapas de
procedimiento se rocian con 120 ml de solucidén de vidrio
soluble (que contiene 40,8 g de vidrio goluble de 362 Bé)

¥y se envuelve con 182 g de polvo de peréarbonato de sodio

I lo.jn nfim, 10

Etapa de | Adici&n de polVd'"Aéici3n’dé Tiempo
procedi- de NgPc, ... | ' vidrio
miento Y , goluble - minutos/segundos
& cmloL : '
1 O I~ T &
2 30 e 57
3 . - 20 ' 50"
-4 42 e 6" ]
5 - o 20 ¢ 1’ e
M 29 T
7 - 20 1) B
8 19 - 3
9 23 - '
10 - . 17
11 39 -

Después de la dltima etapa de procedimiento




10

15

20

25

30

23018

" Hoja ntm. 11

—se seca el producto de ensayo en el desecador a 55 hasta
6020 du'rar.rtef apfoximadamente 60 minq.toé. Para los datos
de anélisis; ,;véase tabla de la pégina 12.

S e e
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(%) n.d.= no determinado

- Tgbla de los resultzdos de anélisis ~
Patrdén
NaPb ‘Sustan
tetrahidratado tida
]
oxigeno activo (0a) % 10,20
NaZO % 20,38
B,0, - # 22,717
co,, R -
510, % 0,002
P205 | % 0,003 ">
- : :msﬁ-'-‘)——
Densidad aparente kg/1 0,760 ,
indlisis granulométrico sobre 0,8 mm % 0 .
sobre 0;5 mm % 35 T
sobre O;4 mm % 17 : :
sobre 0,2 mm % 43 B : .
sobre 0,1 mm % 4
Resto % 1 5
Descomposicidn despuds de 4 dias % 0 7 :
de oxigeno no - ! p
activo & & 309C después de 7 dias % 0 : :
y con 96% de hu ! )
medad relativa  despuds de 10 dias % o R ¢
del eire :



1trén

‘aPb

1,20

138 |

1wl
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Productos de partida Produectos de ensayo|
iSustancia de pagg Polvo de| Tripolifosfa| Ejemplo |.Ejemplo
tida de NaPc NaPc to de: sodio |- 1 2
l3,é0 12,92 ~ - 11.,7'9 13,15
TN n.a.® | el 35,77 | 38,13
27,33 n.d. - 23,95 | 27,03
0,01 n.d. - 0,88 | 0,74
0,58 n.d. 58,9 85 | n.a.
0,930 0,890 0,7680 0,850 | 0,840
0 7 0 0 0 0 '
38 0 1 47 53
| 18 0 4 21 }20
é 32 1 30 27 23
1 e | 5 4
1 37 27 0 0
43 - - 10 6
-V : - "3 28
% 100. - - 53 44

i e i
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REIVINDICACIONES

Los puntos de invencién propia y nueva que ‘se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente
de Invencibén en Espafla, por VEINTE afios, son los que se re-

o _ i

cogen en las reivindicaciones siguientes:

*18.- Procedimiento para la preparacidn de bar—
ticulas de percarbonato sbédico que constan de un ndcleo de
percarbonato sdédico y de una envolvente a base de un sili-
cado sbédico y percarbonato sbédico y/o tripolifosfato s6di-
co, caracterizado porque el nlacleo de percarbonatq'sédico'
se envuelve una o varias veces mediante una secuencia de
"humedecimiento y recubrimiento”, de tal manera que dicho
nicleo se humedecé primero con una solucién de silicato v
a continuacidén se recubre con polvo de percarbonato sddico
y/o con tripolifosfato sddico.

2a.~ Procedimiento segin la reivindicacién le,
caracterizado porque se ajustan las particulas a un conte-
nido total de oxigéno activo de 8 a 15%.

3a,~ Procedimiento segln ls reivindicaciones
la y 22,'6aracterizado porque se ajustan las particulas a
ﬁn contenido de 810, de 0,05 a 5% en peso.

48,- Procedimiento segin las reivindicaciones
14 g %2, caracterizado porque la envolvente se prepara em-
pleando silicatos sbdicos en forma de vidrio soluble y em-
pleando polvo de percarboﬁato sbdico.

58,- Procedimiento segin las reivindicaciones

18 a 32, caracterizado porque la envolvente se prepara em-
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ipleando silicatos sddicos en forma de vidrio soluble yépor
recubrimiento subsiguiente con tripolifosfato sddico.

68.- Procedimiento segin una de las reivindi-
caciones precedentes, caracterizado porque se elimina de
nuevo, total o parcialmente, el agua de la solucibén de sili
cato de sodio aplicéda. 7 ) ‘

728.- PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE PAR
TICULAS D]é: PERCARBONATO SODICO.

-Tal y como se ha descrito en la Memoria que an
tecede y para los fines que se han especificado. o
Esta Memoria consta de catorce hojas escritéé

a maquina por una sola cara.

Madrid, 31.0CT.1978
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