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El vresente invento tiene por objeto un vnro
bedimiento parsa 1& obtencién de  eristales de carbonato de
so0dio monohidratado partiendo de soluciones acuosas carbo-
natadas de hidréxido de sodio.

En.partlcular se refiere a la cristaliza-
016n de carbonato de sodio monohidratado por carbonatacidn
de 1e3ias caustlcas, tales como las obtenidas por electro-
lisis de sglhueras-de cloruro de sodio.

En un procedimiento conocido de fabriecacidn
ée carbonato de sodio monchidratado, descrito en la vaten~
te belga 597:474 del 24 de Noviembre de 1960 a nombre de

Imperial Chemical Industries Ltd., se cristaliza carbonato

-de sodio monohidratado mezclando una solueidn acuosz que

‘contiene al menos 56% en peso de hidrédxido de sodio con un

solucidn carbonatada, se separan los cristales obtenidos

'y las aguas madres, y se tratan las aguas madres con un

gas que contlene 602 para formar la solucién carbonatada
antes citada. )
' Eﬁ este procedimiento conocido, la solucidn
acuosa de hldréxlao de sodio Duede provenlr de 1a descompo
sicibn de una amalgema de sodio obterlda por electrolisis
de una’ salmuera de cloruro de sodio en una cuba con cédtodo
de mercurio. '

7 \ El carbonato de sodio monohidratado obteni-
do por este procedimiento se destina principalmente a la

produccién de carbonato de sodio denso, destinado especial

mente a la industria siderirgica y a la industria del vi-

“ drio.

En la préctica, este procedimiento conocido

presenta sin embargo la desventaja de producir carbonato

-
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l —de sodio monohidratado mal cristalizado. El carbonato de
éodio annidro obtenido por calcinacibén de estos cristales
de carbonato de sodio monohidratado presenta un peso espe-f
. cifico apareﬁte insuficiente vara una utilizacidn eficagz

2 | en siderurgia y en la fabricacién de vidrio.

La Sociedad solicitante ha encontrado ahora
un pko%edimiento nmejorado que permite evitar este inconve-
niente del procedimiento susodicho conocido.

' El invento se refiere pues, a un procedimien
10 | to para la obtencidn de cristales de carbonato de sodio mo
nohidratadb,;Segﬁn el cual se cristaliza carbonato de so-
dio monohidrafado partiendo de una lejia acuosa carbonata~
da de hidréxido de sodio por encima de 359Q Yy se separan
los eristales obtenidos y las aguas madres, efectudndose
15 | la cvisfalizacién del carbonato de sodio monohidratado so-
bre gérmenes cristalinos de carbonato de sodio monohidra-
tado obtenidos por evaporacién entre 35 y 107,5°C¢, de una
solucién acuosa de carbonato de sodio exenta de hidréxido
de sodio. ' .

20 © * En el procedimiento segﬁnrel invento, la le
jia acuosa carbonatada de hidrﬁxido de sodio es una solu-
cibén acuosa de hidréxido de sodio ¥y carbonato de sodio. La
cristalizacibn de la lejia<carbonatada‘d9 hidréxido de so-
dib se regula, de manera conocida por_si, de forma que se
25 | realice sensiblemente sin germinacidn, esencialmente por

crecimiento de los gérmenes obtenidos por evanoracidn de 1

solﬁéién de carbonato de sodio exenta de hidréxido deisodiT.
"Los gérmenes obtenidos por evaporacidén de dicha solucidn

de carbonato de sodio exenta de hidréxido de sodio son crig

30 | tales de carbonato de sodio monchidratado de pequefias di-
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-mensiones con relacidn a las de los cristales de carbonato
de sodio monohidratado que se desea obtener. Su granulome-

tria no es critica ¥ puede regularse, de manera conocida

de sodio exento de hidréxido de sodio. Se determina en fun
cibén de la granﬁlometria deseada para los cristales de car
bonato de sodio monohidratado, asi como de los caudales poy
derales fespectiVOS'de los gérmenes y de 1la 1ejia carbona-
tada de hidréxido de sodio. De forma general, para obtener
cristales de carbonato de sodio monohidratado @e didmetro
comprendidb sénsiblémente entre,0,3d ¥y 0,40 mm, se puede
fijar por'eje@plo la granulometria de los gérmenes crista-
'linos entre O,éO y 0,30 mm. )

Ia lejia carbonatads de hidréxido de sodio
puede obtenerse prihcipalmente carbonatando una lejia caﬁg
tica que proviene de una cuba de electrolisis, por medio de
un gas que'contiene CO,. Como variante, se puede recirculaﬁ
‘alli una fraceidn al m;nos de las aguas madres recuperadas

Vdespués de 1a.separaci6n de los cristales de carhonato de
sodio monohidratado. .

En una primera férma de realizacién ventajo
sa del procedimiento segin el invento, se trata al menos
una_fraccién de las aguas madres con un gas que contiene
002, ytluggo se mezclan las aguas $adres carbonatadas asi
obtenidas, con una solucidén acuosa de hidréxido de sod;o,
por ejemplo una lejia cadstica de cuba de'électrolisis, ra
ra obtener la lejfa carbonatada de hidréxido de sodio antes

“eitada, _

En esta forma de realizacidén del invento, s4

utiliza preferiblemente una lejfa calistica concentrada en
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1 Lhidréxido de sodio, que contiene aproximadamente entre 30
| ¥ 55% en peso de hidréxido de sodio, y se regula la temme-—
ratura a la que esta lejia se mezecla con las aguas madres
carbonatadas para que la lejfa carbonatads de hidréxido de
5 | sodio resultante esté sobresaturada en carbonato de sodio
monqhidratado ¥y se cristaliza in situ sobre los gérmenes.
En una segunda forma de realizacién ventajosa
del yrocedimiento semin el invento, los gérmenes cristali-
nos de carbonato de- sodio monohidratado se obtienen tratan
10} do al menos wna fraccién de las aguas madres con una canti

dad suficiente de un gas que contiene CO para carbonataxr

]
alld sensiblemente la totalidad del hidrzxido de sodio que
contiene, y-evaboranﬁxza continuacién la solucidn carbonatg
da exenta de hidréxido de sodio asi obtenida, '
15 En‘una tercera forma de realizacién del Pro-
cedimiento segim el invento, que es ia preferida, se tra-
tan las aguas madres con una. cantidad,Suficiente de un gas
'que contiene 002, para carbonatar sensiplemente la totali-
dad del hidréxido de sodio que contiene, se evanora una
20| fraccién de las aguas madres carbonatadas as{ obtenidas na-
ra formar los gérmenes crisﬁalinos antes citados de carbo-
nato de sodio monohidratado, y‘se mezcla otra fraccidn de
las agues madres carbonatadas con una lejfa cadstica para
producir la lejia carbonatada de hidrégido de sodio.

25 En esta forma de realizacién del procedimien
to seglin el in&ento, los gérmenes cristalinos pueden poner-

Se'gn contacto con la lejia carbonatada de hidrézido de so
*dio, en forma de una suspensidn en las aguas madre carbona
tadas. .

30 ' Segln una variante ventajosa de esta forma
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-de realizacién vreferida del invento, se separan los gérme
nes gristalihos de las aguas médre:carbonatadas,y se eva-
cuans Esta variante del invento es particularmente ventajo
sa en el caso en el que la lejfa calstica tratada sea una
salmuera cailstica que proviene de la electrolisis de una
salmuera de cloruro de sodio en una cuba con diafragma, poy
querpe}mite mantener el contenido de cloruro de sodio en
las'agﬁas madres en un valor pqueﬁo sensihlemente constan-
té. En esta vafiante del invento, es ventajoso evaporar la
sulmuera caﬁsﬁicafhasta que cgntenga aproximadamente 50%
en peso de hi&rékidd de sodio, de forma que su contenido en
cloruro dé sodio se feduzca ﬁl minimo, ,
' B En las tres formas de realizacibn ventajosag
del invento, que preceden, la carbonatacidn de las aguas
madres‘puede efectuarse fdcilmente en una columna de anila-
miento, por medio de un gas pobre en COZ’ por ejemplo humos
de caldera, , | 7
El procedimiento segin el invehto aporta la

ventaja de pefmitir la obtencidn de carbonato de sodio mong
hidratado bien cristalizado y dé‘peso especifico aparente
elevado, partiendo de soluciones acuosas de hidrdéxido de sof
dio, vrincipalmente partiendo de lejias catisticas de cubas
de electrolisis con cédtodo de mercurio, con diafragma o con
membrana. Los cristales de carbonato de sodio monohidrata-
do obteridos por el procedimiento segin el invento se pres-
tan @articu}armente bien a la obtencidn de carbonato de so-
dio anhidro,vdeﬁso, v de elevada calidad;
y : Las particularidades y'deﬁglles del invento
‘aparecerdn a lo largo de la descripcibn siguiente de la dni

ca Figura del Gibujo anejo, gue representa el esquema de
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—una formz de realizacién preferida del procedimiento segin

. En el procedimiento esquematizado en la Fi-
gura, un criétalizador 1 se alimenta en continuo con una
solucibn acuosa al 50% en peso de hidréxido de sodio 2, con
aguas madres carbonotadas 3 y con gérmenes crisfalinos de
carbonato de sodio monohidratado 4. La mezcla de la solu-—
Ciéhlaéuosa de hidrdxido de sodio 2 y de las aguas madres
carbonatadas 3 forma, en el cristalizador 1, una lejfa car
bonatada de~hidr6xido de sodio, saturada en carbonato de
sodio monohidratado; que cristaliza in situ sobre los gér-
menes cristalinos 4. Se saca del cristalizador 1, una sus-
-pénsiénracuosa.S de cristales de carbonato de sodio monohi
dratado, que se trata en un dispositivo de filtracién con
succibn o de filtracién 6 para separar los cristales de cay
bonato de sodio monohidratado 7 y las aguas madres 8.

Las aguas madres 8 estdn saturadas en carbo-
nato de sodioc y contienen ademds hidréxido de sodio disuel-
to. Se,tratan; en un carbonatador 9, con una cantidad sufi-
ciente 10 de un gas que contiene coé para carbonatar la to-
talidad del hidréxido de sodio que contienen.

. Las aguas madres carbonatadas 11 extraidas
del carbonatador 9 son una solucidn acuosa de carbonato de
sodio, exento de hidréxido de sodio. Se escinden en dos fra_
ciones 3 y 12. '

' La fraccién 3 de las aguas madres carbonata-
das se~infroduce en el cristalizador 1, como se ha descrito
’ahtes, m;entras que la fracciébn 12 se‘introduce en un evapg
rador 13,'en el -que se evapora a una temperatura éuperior g

35eC, para cristalizar gérmenes de carbonato de sodio mono-
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"conocida en si, no representada, para transformarlos en cay
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estado de vapor y una suspensién acuosa 15 de los gérmehés
de carbonato de sodio monohidratado.

Por paso de la susmensidn 15 por un disposi-
tivo de filtracién con succidn o de filtracidn 16, se sepad
ran 1os gérmenes crlstallnos de carbonato de sodio monohl—

dratado 4 v una soluc;én carbonatada 17. Los gérmenes eris

como se ha dicho antés. .
"Los eristales de carbonzto de sodio monohi~
dratado extraidos eh.7 del dispositivo de filtracidn con

succidn o de Filtraciédn 6 se evacuan hacia una instalacidn

bonato de sodi§ anhidro, denso.

En el procedimiento que acaba de describirse
con referencia a la Figura anexa, la suma del neso del agud
evacuada en 14 del evaporador 13 y del peso del agua evacug
da con la solucién carbonatada 17, corresponde sensiblemen-
te al peso del agua introducida en el cristalizador 1 por
la solucién’dé hidrdxido de sodio 2.

Ta solucibn zcuosa de hidrbxido de sodio pUE
de ser ventajosamente una lejia cadstica que proviene de 14
electrolisis de una salmuera de cloruro de sodio previamen-
te.conﬁentrada.'?or ejemplo puede ser una salmuers caistics
gue proviene de una cuba con diafragma. En este caso, la sq
lucidn aéuosa,l? que'sale del dispositivo de filtracibn con
suceibn o de filtracién 16 contiene cloruro de sodio disuel
t0 y puede utilizarse como reactivo de depurécidén de la sal
muera virgen o como salmuera de alimentacién de una fébried

de sosa con amoniaco o de una instalacibén de electrolisis
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- pars la'produccién de cloro o de clorato-de metal alcalino|
' . El caudal de gas. 10 que contlene CO se re~|
gula preferlblemente de manera que se evite una crlstallza
cidn de bicarbonato de sodio en el carbonatador 9. En esta
variante del invento; el carbonatador 9 puede ser asi una
‘columna de apilamiento,-}o que permite utilizar un gas 10

pobre 'en 002, por ejemplo humos de caldera que contienen
i .

i

entre 5 y 15% en peso de CO .
En una varlante del procedlmlento de la Fi-
gura anexa,. se deriva una fraceibén 18 de las aguas madres
carbonatadag'ﬁara lavar los cristales de carbonato de so-
dio monohidratado separados en el dispositivo de filtracidn
_por sucéién.y de filtracibn 6, recirculdndose a continua-
cibn esta fraccibén de las aguas madres cafbonatadas en las
aguas madres 8. '
| En otra variante, no representada, del pro-
cedimiento que acaba de describirse, aplicada més especial
mente en el caso en el que la solucién acuosa 2 de hidréxi
do de sodio esfé exenta de clorupo_de sodio, se introduce
directamente en el cristalizador 1, la suspensidn-acuosa
15 de gérmenes que salen del evaporador 13. En esta varian
te del invento, el peso del vapor de agua 14 extraido del
evaporador 13 debe ser sensiblemente igual al peso de agua
intrqéucida en el cristalizador 1 por la solucién de hidrd
xido de sodio 2.
-El Ejemplo que sigue ilustra el procedimien

to segln el invento esquematizado en la Figura aneja. Se

ne de una cuba de electrolisis con diafragme. Esta salmuers

catistica, concentrada previamente, contenia, por kg, 500 g
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”de‘hidréxido de sodio y 12 g de cloruro de solio.

©Se introdujeron 1000 kg de esta salmusra
calistica en el carbonatador 1. Se introdujeron ademéds, en
el cristalizador (1) por una parte, 4454 kg de aguas madres
carbonatadas'(3)'que contenfan, por kg 17 g de NaCl y 268
g de Nach3 Y. por?otra.parte,.QlS kg-de gérmenes de carbo
nato de sodio monohidratado (4). Ia temveratura del crista
lizador (1) se mantuvo a 60eC, para provocar la cristaliza
cién.del carbonato ‘de sodio monohidratado,soﬁre los gérme—~
nes., Se‘extrajeron del cristalizador 764 kg de éristgles
de carbonato dé sodio monohidratado y 4905 kg de aguas ma-
dres que conte@ian, por kg.loz g @e NaOH, 148 g de Na2C03
‘v 18 g de NaCl.

lizador (1) se introdujeron en una columna de carbonatacién
(9) en la que se trataron con 274 kg de anhidrido carbéniecd
(10). La temperatura, en la columna, era de 602C. En la co-
lumna de carbonatacién, la totalidad del hidréxido de sodig
de las aguas madres se convirfi@ en cafbonato de -sodio. A

continuacibn se saceron de la columna (9), 5179 kg de las

aguas madres carbonatadas (11) exentas de hidréxido de so-
3 vy 17 g de NaClk

BEstas aguas madres carbonatadas (11) se escindieron en dos

dio y que contenfan, por kg, 268 g de NaQCO

fracciones distintas: una orimera fraceidn (3) que pesaba
4454~ké se introdujo en el cristalizador (1), como se ha
descriﬁo antes; una segunds fraccién (12) que vesaba T25 kg
se introdujo en un evaporador (13). |
” 7 La temperatura, en el évaporador (13) se may
ftuvo a 90¢C. Se evaporaron 442 kg dé agua y se sacaron a

continuacibn del evaporador 283 kg de una suspensién acuosd

Las acuas madres (8) recuveradas del crista|
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—(15) de -cristales de carbonato de sodio monohidratado. En '
el dispositivo de filtracién con sgccién (16) se separafdn,'
a partir de esta suspensién acuosa, 215 kg de cristales de
carbonato de sodio monohidratado (4) y 68 kg de una salmue
ra carbonatada que contenia, por Pg, 130 g de Na 003 y 176
g de QaCl.

o Los 215 kg de cristales de carbonato de so-
dio monohidratado (4) se introdujeron como gérmenes crista
linos en el cristaliéador (1), como se ha desecrito anteriox
mente. - .

- Se hén recogido en la Tabla siguiente, las
condicioﬁes'de_la marcha del Ejemplo de aplicacidn que aca
‘ba de describirse. '

iPor caleinacibén del carbonato de sodio mono-
hidratado obtenido por el-procedimiento segin el invento,
se obtiene carborato de sodio anhidro denso, cuyo neso es-
pecifico aparente es superlor a lkg/dm3, genbralmnnte al mg

nos igual a 1,1 kg/dm .

Como comparativo, carbonato de sodio anhidro
que provenié de una calcihacidén de carbonato de sodio mono-
hidratado obtenido por el proce&imiento descrito en la pa-
tente belga-597.474 antes citada, presenta generalmente un

peso especi{fico aparente del orden de 0,7 kg/dm3.
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Los puntos de invencidn propia y nueva que
se presentan para que sean objeto de esta solicitud de Pa~
tente de Invencién en Espafia, por VEINIE afios, son los que
se recogen en las reivindicaciones siguieptes:

' 12,- Procedimiento para la obtencién de crig
tales de carbonato de sodio monohidratado, segin el cual sdg
cristaliza carbonato de_sodio monohidratado partiendo de
una lejfa acuosa carbonatada de hidrbéxido de sodio por en-
cima de 35¢C y se separan-los cristales de carbonato de sé-
dio monohidratado y las aguas ma@rés,4caracterizado vorgque
se cristaliza el carbonato de sodio monohidratado sobre gér
menes cristalinos de carbonato de sod;b monohidratado obte-
nidos por evaporacidn, entre 35 y 107,59C, de una solucién
de carbonato de sodio exenta de hidréxido de sodio.

_ 22,~ Procedimiento segin la reivindicacién
12, caracterizado porque, para obtener la solucién de car-
bonato de sodio exenta de hidréxido de'sodio, se trata al
menos una parte de las aguas madres con una cantidad sufi-
ciente de un gas que contiene 002 para carbonatar sensible
mente la totalidad del hidréxido de sodio que contiene.

' 38,~ Procedimiento segin la reivindicacibn
la § 2e, caracterizado porque, para formar la lejia carbo-
'natada de hidréxido de sodio, se mezcla una solucibn acuoss

de hidréxido de sodio y al menos una fraccibén de las aguas

madres antes citadas.
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- 38, caracterizado porgue antes dé la mezcla con la solueibd’

| fraccidén de dicha solueidn carbonatada exenta de hidréxido

la lejia carbonatada de hidréxido de sodio sobre los gérme-

tioja nam, 1 3

42.- Procedimiento segin la reivindicacién

de'hidréxido de sodio, se trata la fraccibn de las aguas
madres con un gas-que contiene co,. _

_ g2,~ Procedimiento segin la reivindicacidn
32 6 48, caracteriiado porque la éolucién'de hidréxido de
sodio coﬁtiépe aproximadamente entre 30 y 55% en peso de
hidréxido de sodio.

62.~ Frocedimiento segin la reivindicacién
42 § 52, caracterizado vorque se tratan las aguas madre co
una cantidad suficiente de un gas que contiene 002 vara cay
bonatar sensiblémente la totalidad del hidréxido de sodio
que contiene, se evapora una fraceidn de la solueidn carbo
natada exenta de hidréxido de sodio resultante para nrodu-
cir los gérmenes ée carbonato de sddio mcnohidfatado,y se

mezecla 1d soluecidn acuosza de hidrdxido de sodio con otra

de sodio, en vpresencia de gérmenes. _ 7
. T728.~ Procedimiento segin una cualquiera de
las reivindicaciones 12 a 62, caracterizado porque antes de

cristalizar el carbonato de sodio monohidratado a partir de

nes cristalinos, se separan éstos de la solucién carbonata-
da exenta de hidrdéxido de sodio, evavorada. -
& .~Procedimiento segin una cualquisra de lals
reivindicaciones 38 a 7é,rcaracterizado norque la solucidn
acuosa de hidrdxido de sodio resulta de la electrolisis de

‘una solucidn zcuosa de cloruro de sodio. '
98, Procedimiento segin la reivindiesgcidn

82, caracterizado porque la solucibn acuosa de hidrdxido de
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sodio es una salmurra cadstica que proviene de una cuba de
electrolisis con diafrasma. ' .
7 ' 108,.- Procedimiento segin la reivindicacién
8, caracterizado porque la salmuera calstica contiene aprg
ximadamente 50% en pééo de hidréxido de sodio.

: 1le,- Procedimientorsegﬁn una cualquiera de
1as‘re;vindicaciones~l§ a 108, caracterizado porque se la—
van los cristales'dé parbonato de sodio monohidra?ado con
una fraccibén de la solucién de carbonato de sodio, exenta
de hidréxido de sodio, y luego se recireuls en las aguas
madres. | - .

_ . l22,~ "PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE
CRISTALES DE CARBONATO DE SNDIO MONOHIDRATADO",
Tal y como se ha descrito en la Memoria que
antecede, representado en los dibujos que se acompafian y
para los fines que se han especificado.
| Esta Memoria consta de catorce hojas escritas
a miquina por una sola cara.

Madrid, 22.MAR1978
" P.A.

Fe e Elzabyhu
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