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El invento se refiere a un nuevo perborato
de sodio sélido particularmente-rico en oxigeno activo.
Igualmente se refiere a un procedimiento para su fabrica-
cidn y su utilizacion como agente de blanqueamiento.

La mayof parte-de'los procedimientos. de
fabricacion de perborato de spdiOVESuperoxidado trabajan
para sobresecado del monohidrato y dan productos eferves-
centes que desprehden oxigeno molecular en su contacto con
agua pero que presentan un bajo cdntenido de oxigeno activo
(dosificable por valoracidn con permanganato).

Por reaccidn directa de un exceso de perd-
xido de hidrdgeno con un.borato en mgdio acuoso (patente
britdnica 798.217 depositada el 21 de Octubre de 1.955 a
nombre de Henkel et Cie GmbH) u'orgénico (patente francesa
1. 590 710 depositada el 30 de Septiembre de l. 968 a nombre
de Sandoz, S.A.) ha sido sin embargo posible fabrlcar per=-
boratos superoxidados de elevado eonmamdonenvoxageno activo. -E
tos productos sin embargo parece que deben su elevado con~
tenido en oxigeno activo a la presencia de peroxido de hi~
drdgeno ocluido en el sélido. Por esto, presentan una re-

sistencia a la frigeidn débil. Estos productos contienen

. ¥ . _
ademds dos atomos de hidrdgeno por cada Adtomo de oxigeno acd

tivo.

[

4

La Sociedad solicitante ha encontrado ahora

un nuevo perborato de sodio solido superoxidado paréicular—

mente rico en oxigeno activo, qﬁe se distingue de los pro-
ductgs conocidos por un contenido en hidrdgeno débil con
relacidn al contenido en oxigenoc activo y que presenta una
resistencia a la friccidn elevada.

El presente invento se refiere pues a per-
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| borato de sodio sélido superoxidado que contiene mds de

17% en peso de oxigeno activo y menos de 1,4 atomos de
hidrégeno por atomo de oxigeno activo.

Por oxigeno activo, la Sociedad solicitante
intenta designar el oxigeno dosificable por valoracidn con
permanganato de potasio. '

El contenido en oxigeno activo del producto
que es el objeto del presente'invento esta comprendido en
general entre 17 y 32% en peso y mds a menudo entre 17 y
28% en ﬁeéo con relacidn al peso total del producto. Pre-
feriblemente esta comprendido entre 22 ¥ 27% en pesoc. En
general, el contenido de hidrdégeno es tal que va de 0,7 a
1,4 dtomos de hidrégenb y mds a menudo de 0,9 a 1,3 atomos
de hidrdgeno por dtomo de oxigeno activo.

Como la estructura quimica exacta de los
productos obtenidos no ha podido ser definida con certeza,
parece que los nuevos perboratos del invent o responden a
una, £érmla global del tipo (NaBO3.Hy0,) . (NaBO3.H,0)y.

(NaBO3), en los que Xy ¥ ¥ 2 tienen valores variables

X . - Z
ry }0,43}’04-(;-:};—)—<0a2- la

Sociedad solicitante no intenta sin embargo -limitarse por

tales como 1 >

esta interpretacidn de los resultados de analisis del pro-
ducto, que no estdn dados mds qué como indicativos y con
todas las reservas.

El perborato de sodio sélido superoiidado
queieé el objeto del invento se presenta habitualmente en
forma de particulas de dimensiones muy variables. En ge-
neral se presenta en forma de particulas que tienen dimen-
siones comprendidas entre 0,01 y 20 mm y mds a menudo en-

tre 0,05 v 5 mm. Estas particulas pueden aglomerarse
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—~ eventualmente en forma de grdanulos o tabletas.

El presente invénto se refiere igualmente
a un procedimiento para la fabricacidn de perborato de so-
dio s6lido superoxidado descrito antes.

El procedimiento consiste en introducir si-
multaneamente en un secadorVQe lecho fluido que contiene
gérmenes de dimensiones inferiores a las de las particulas
de producto solido que se desea obtener, una solucidn acuo-
sa que contiene perdxido de hidrdgeno en concentraciones
superiores.al 30% en peso ¥ uné soiucién que contiene me-
taborato de sodio en cantida@rtal que la relaciodn molar
entre el peroxido de hidrdgeno yrel metaborato de sodio .
introducidos en el lecho'flﬁido sea superiar a 1,12, y
evaporar el agua presente en lasrsqluciones acuosas por
medio de gas de fluidizacidn.

| Preferiblemente, la solucidn acuosa de perd
xid&lde hidrégeno y la solucidn acuosa de metaborato de
sodio se emplean en cantidades tales que la relacidn mo-
lar perdxido de hidrdgeno: metaborato de sodio sea supe-
rior a 1,15. Se obtienen los mejores resultados cuando es-
ta relacidn estd comprendida enﬁre 1,2y 3. Para obtener
perborato dé sodio sdlido supefoxidado de contenido en oxi'
geno activo comprendido entre 22 y 27% en peso, esta fela—
cidén molar esta comprendida ventajosaﬁente entre 1,7 v 3.

. La Solucién acuosa que contiene perdxido de
hidrdgeno puede contener cantidades muy variables de este
producto. Ventajosamente se utilizan soluciones acuosas
que contienen 30 a 90% en peso de perdxido de hidrdgeno y
prefériblemente 35 a 80% en peso.

Se pueden utilizar concentraciones superioref
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de peréxido de hidrdgeno pero esto necesita precauciones
particulares para evitar cualquiéz‘rieégo de explos;én.

la solucidn acuosa que contiene perdxido
de hidrdgeno puede contener eventualmente ciertos aditivos
susceptlbles principalmente de meJorar la establlldad
tales como por ejemplo los senalados en el llbro de W.C.
Schumb y colaboradores (Hydrogen peroxide, Reinhold Publ.
Corp. N«Y., 1.955). Entre estosrson adecuados el estannat
y el fosfato de sodio. La adicidn de estos estabilizado-
res, S8in ser indispensable, se efectua frecuentemente. Est
tos estabilizadores se utilizan en general a)rézén de
0,001 al l%‘en peso del peso de perdxido de hidrégeno al
100%. Igualmente se puede afiadir a la’ solucidn de perdxi
do de hidrégeno‘otros aditivos como por ejemplo estabilizgl
dores o precursores de la estabilizacién del perborato ta-
les ¢omo los sefalados por W. Machu (Daslwasserstoffperg
xyd uﬁd die Perverbindungan; Springer, Viena, l.951) y
méa,partioularmeﬁte tales como sulfato de magnesio,-asi
como inhibldores de la ¢corrosion tales como los nitratos
yvagentes para corregir el pH. Los estabilizadores de
perborato pueden utilizarse a razon de 1L a 50 g de esta~
bilizador por kg de peroxldo de hldrogeno al 100%. Estos
adlthOS, sin embargo, no son indlspensables

La solucidn acuosa que contiene metaborato
dé sodio puede contener cantidades muy variabies de este
producto en los 1l{mites de solubilidad de este dltimo, es-
tando estos limites por supuesto en func i6n de la tempe-
ratura de la solucidn. En general se utilizan soluciones
que contienen de 5 a 40% en peso de metaborato de sodio

calculado como NaBOz. Interesan mucho las soluciones ob-
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-tenidas industrialmente duranﬁe el ataque de los minerales
de boro por soluciones de h1drox1do de sodio. Estas so-
luciones contienen habitualmente de 10 a 35% en peso de
metaborato de sodio calculado como NaBO,. Igualmente se
puede afladir a la solucién de metaborato otros aditivos
comb por ejemplo estabilizadores o precursores de la esta-
b1112a01on de perborato tales como los sefialados por W.
Machu N mas partlcularmente tales como 1os 51llcatos alca-
linos. Los estabilizadores~de perborato pueden utilizarse
arazén de 1 a 50;g de estabilizador por kg de metaborato
de sodio. Bstos éditivos siniembargo no son indispensables

Igualmente se puede afladir bien a-la solu-
cion que contlene el peroxldo de hldrogeno, bien a la so-
1uélon que contlene el metaborato de sodio, 0 bien a las
dos, sin que sea 1ndlspensable, un aditivo que permlta evi-
tar'una cristalizacidén prematura del perborato en el inyec-
tor durante‘la introduccidén de las dos solucicnes en el le-
cho fluido por un mismo 1nyector.1,' Pueden utilizarse para
este fin varios adltlvos tales coﬁo por ejemplo hexametafos
fato'de sodio. De igual manera se puede afiadir a al menos
una de las soluciones de metaborato de:sodio 0 de peroxido
de:hidrégeﬁo un agente tensioactivo con el fin de obtener
perborato de sodio super oxidado a ve}ocidad de disolucidn
créciente. .Ejemplos de agehtes tensioactivos que intere-
saﬁfpara este finrestén dados en el libro "Surface Active
Agents" de A.M. Schwarz. "La cantidad de agente tensioac-
'tlvo utilizado para este fin estd comprendlda en general
entre 0,01 y 2% en peso del peso de perborato de sodio su
perbxidado. |

Las soluciones de los reactivos se introdu-’
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mente por dos inyectores distintoé bien por un solo inyec-
tor, efectudndose la premezcla en el interior o a la entra-
da del inyector. Estas soluciones se introducen en el send
mismo del lecho fluidiéado de cualquier manera conocida
por si. Se puede utiligar por ejémplo, con este fin inyecH
tores neumaticos tales como pulverizadores. |

La'temperatura de las soluciones puede va-
riar en limites bastante amplios. Prefériblemente no so-
brepasa ié del lecho fluidizado de forma que se evitan las
cristalizaciones imprevistas enilos inyectores cuando se
utilizan soluciones concentradas. En general se utilizan
temperaturas compfendidas entre la temperatura ambiente y
702C y preferiblemente entre 15 y,6090. Las temperaturas
de las dos soluciones no deben necesariamente ser idénti-
cas. o

La temperatura del lecho fluido no sobre-
pass, la temperatura del comienzo de descomposicidn del
perborato de sodio superoxidado, es decir aproximadamente
95¢C, Bn general estd comprendida entre la temperatura
ambiente y 95¢C, habitualmente entre 35 y 902C, y prefe-
riblemente entre 45 y 802C. La temperatura del aire u
otro gas'partador introducido por la parte inferior del
lecho fluidizado, por ejemplo a través de una tela o de
una placa de distribucidn, puede variar entre amplios. li-
mites dependiendo principalmente ae la temperatura del
lecﬁo que se desea mantener, de la cantidad de agua que
hay que eliminar y del caudal del gas portador. Muy a
menudo estd comprendida entre 105 y 2502C. Sin embargo

pueden igualmente interesar otras temperaturas.
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En el momento de la puesta en marcha del
lecho fluidizado, se introduée en el lecho gérmenes cuyas
dimensiones son inferiores a las de lbs granulos de perbo-
rato de sodio superoxidado que se desea obtener. Estos
gérmenes son preferiblemente particulas de perborato de
sodio superoxidado. Particulas de otras persales inorga-
nicas tales como percarbonato de sodio, perborato de sodio
tetrahidratado, perborato de sodio monohidratado o fOSfatOT
pefhidratédos pueden interesar igualmente pues aseguran
también uﬁa distribucidn homogénea del oxigeno activo en
los granulos.

burante el funcionamiento, la présencia en
el;lecho fluido de gérﬁenes de dimensiones inferiores a
las de los granulos que se deseaﬁ,dbtener es igualmente
indispensable. Estos gérmenes eétén constituidos, al menos
en parte, de perborato de sodio superoxidado fino producid
pr1n01palmente én el lecho. Igualmente se puede aumentar
la proporclon de gérmenes introduciendo VOluntarlamente
en el lecho perborato de sodiQ superoxidado fino o des-
truyendo mecdnicamente en el seno del lecho incluso una
pafte de los granulos ya formados o ircluso utilizando

simultaneamente estos dos procedimientos.

las particulas de perborato de sodio superoxi

dado fino que se pueden introdﬁcir en el lecho provienen
del desecho de la produccidn, después de trituracion fuera
deiilecho fluidizado de los grdnulos demasiado gruesos de
pe}borato de sodio superoxidado producido en el. secador,
de-1a recirculacién de los finos arrastrados fuera del
lecho por el gas de fluidizaciéﬁ, de la fabricacidén segun

otro procedimiento y de la trituracién eventual de las
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| particulas de perborato de sodio sﬁperoxidado 0 Ssimultd-
neamente de varias de estas posibilidades.

Tgualment e selpuede equipar el secador del
lecho fluidizado de uno o varios dispositivos téles como
5 trituradores, agitadores o réécadores que destruyan meci-
nicamente los aglomerados y provoguen simultdneamente la
formacién de gérmenes. Estos dispositivos permiten igual-
ménte evitar el aéentamiento y la formacién de masa en el
lecho. En los lechos fluidos»de grandegidimensiones, estos
10 dispositiﬁos son sin embargo poéo utilizados, pbrque no se
observa la formacidén de aglomerados. En este caso se preé-
fiere en general introducir en el lecho fluldo perborato
de sodio superoxidado fino de recirculacidn o desechd cuan-
do se desea aumentar la proporcidn de gérmenes en el le-
15 cho., la téenica utilizada preferida para aumentar la pro-
porcién de gérmenss en el lecho consiste en recircular los
finos arrastrados fuera del lecho por el ‘gas de fluidiza-.
¢ion.

: ' la alimentacidn del producto sélido puede
20 haéefse de cualquier manera conocida, por ejempio por me-
dio de un sistema Venturi. La carga sdlida tiene en ge-
neral un diametro medio de particulas inferior a 0,4 mm, a
menudo comprendido entre 0,01 y 0,35 mm. Enténdiendose
bien que estos valores no se dan mas que como ejemplos ¥
25 que se pueden utilizar particulas de dimensiones diferen-
tes.:

' Las dimensiones de las particulas dependen
principalmente de la proporcién de gérmenes presentes en
el . lecho, siendo_el grosor de las particulas inversamente

30 ' proporcional al contenido de gérmenes. El grosor de los

16039
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..é) colocados eventualmente en el lecho.

T 4
S10n.

valor deseado puede hacerse ficilmente por tanto variando

utilizando simulténeamente estos dos procedimientos.
El procedimiento segln el invento puede rea-

1izarse en forma continua o discontinua. El secador del

ta la api;cacién del procedimiento. ° .

 La salida de los grénulos puede hacerse por

del lecho fluidizado.
Los gases salidos del lecho fluido pasan

‘a través de un separador de finos tal como por ejemplo un

- granos serd pues inversamente proporcional a la cantidad de
perborato de sodio superoxidado fino introducido vo..ntaria
mente en el lecho y al indice de utilizacibén de los disposi

| tivos de destruccién mecénica de los granos, (trituracidn,

Las dimensiones de las particulas depende igual
mente de la presién del gas en él o los inyectores que per-
miten introducir las soluciones en el lecho fluido, siendo

el grosor de los granos inversamente proporcional a la pre-
La regulacién de la dimensién de los grédnulos al

proporcién de los gérmenes en el lecho, bien por introduc-
cién de gérmenes, bien por destruccién interha de los grému

los o haciendo variar la presién en los inyectores o inclusp

lecho fluidizado puede ser de forma cilindrica, cilindrocé-

nica, paralelepipédica o de cualquief otra forma que permi-

cualquier dispositivo conocido, por ejemplo por elutriacidn)
por el fondo del secador .o por una tuberia lateral dispues-
to en el fondo del secador o por desbordamiento por una tu-

beria lateral, determinando esta tuberia entonces la alturg

ciclén. Los gases extreides.pueden enviarse a la atmosfe-

1lp
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ra o eventualmente recircularse al lecho fluido, parcial
o totalmente después de la eliminaC1on del vapor de agua
que contienen por secado o coudensacion.

El procedlmiento segun el invento se reve-
la particularmente interesante;pues permite la“obten01on
en una etapa del perbdr&téAdéfé&dio"Superoxidado sélido
de contenido de oxigeno aétiVéEmﬁy'elevado. Ademds, pre-
senta la ventaja de permltir la obtenclon de un producto
de buena fluidez que tiene: un baao {ndice de desgaste.
Ademds, permite preparar pe:borgto_de sodio sgperoxzdado
en particulas de dimensionés pp@#}amente determinadas de
forma que sean cbmﬁatibles_qon‘élruso deseado., Por ulti-
mo, las pérdidas de peféxido'de‘hidrégeno son pegquefias y
no sobrepasan en general el 10% en peso.

El procedimiento segdn el invento puede
realizarse en aparatos tales como por ejemplo los repre-
sentados en las Piguras 1 y 2 anexas que se refieren a
modos de realizacidn prdctica del ﬁrocedimiento segin el

invento.

. La Figura 1 representa un lecho de parti-
culas 1 fluidizado por medio de un gas tal como aire
que entra en el sistema por la via 2 después de haber
sido calentado previamente en un precalentador 3 alimen-
tado por aire por la via 23 y cuya temperatura estd con-
trolada por medio de un regulador L, El aire caliente
pasa a la caja de viento 5, atraviesa la rejilla 6 y pe-
netfa en el lecho fluido 1 coronado por una zona 7 que
permite enviar de nuevo una parte de los fino; al lecho
fluido. Una tuberfa 24 permite la introduccion de un tri-

turador en el fondo del lecho.
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Los gases salldos del lecho flu1do pasan poxy
1a via 8 a un colector de fanS o -eicldén 9 v abandonan el
aparato por el ventilador 10. Los finos se recuperan en
11.

Los géfmenes;constituidos principalmente
por la totalidad de los finos recuperados en 1l, se en-
vian, por un pasillo o corredor vibrante 12, al lecho
ffgido con ayuda de un Venturi 13 alimentado con aire
coﬁprimidb por la via lhk. '

' la solucidén que contiene peréxido de hidrd
géno sale por la via 18 de la reserva termoestatica de
almacenamiento 17 mantenida a la temperatura requerida ¥
1a solucidn que contiene el metaborato de sodio sale por

1a via 25 de la reserva termoestdtica de almacenamiento

267mantenida igualmente a la temperatura requerida, pudien
do ser las dos temperaturas idénticas o diferentes. Ias
dos soluciones se mezclan y pulverizan en el lecho fluido
con, ayuda de un pulverlzaddr 19, alimentado conraire com~-
primido por la via 20, siendo recalentado el aire en

E1 producto granulado se recoge bien por

21. .

desbordamiento por la via 22, bien por elutriacion por
1a via 27.
la Figura 2 repreéenta'un aparato similar
ai representado en la Figura 1 en el que el pulverizador
dnico estd sustituldo por dos pﬁlverizadores.
' la solucidn que contiene perdxido de hi-
dgégeno sale por la via 18 de la reserva termoestatica

de almacenamiento 17 mantenida a la temperatura requerida
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rizador 19a, alimentado con aire comprimido por la via
20a, siendo recalentado el aire en 2la.

La solucidn que contiene metaborato de so-
dio sale por la via 25 de la reserva termoestatica de al-
macenamiento 26 mantenida a la temperatura requerida y se
pulveriza en el lecho fluido con ayuda de un pulverizador
19b,.alimentado con aire comprimido por la via 20b, siendo
recalentado el aire en 21b,.

Las otras caracteristicas del aparato son
idénticas.a las del aparato representado en la Figura 1.

El nuevo perborato de sodio s6lido superoxi
dado segin el invento puede utilizarse ventajosamente co-
mo agente oxidante y aéente de blanqueamiento. El nuevo
perborato conviene particularmente para empleos en los
que es adecuado %ener una disolucidn lenta del producto
en agua de forma que se libere el oxigeno activo lentamen-
te a ﬁedida que avanga el estado del procedimiento.

. El nuevo perborato de sodio sélido sﬁperoxi
dado puede empleérse por tanto. ventajosamente en las com-
posiciones utilizadas para la desodorizacién, remojo, la=-
vado, limpieza, blanqueamiento, lavado de la vajilla, lim-
pieza de manchas principalmente manchas de café, o lavado
de los dientes. Igualmente puede convenir como agente de
neutralizacion, durante las permanentes en frio o como agen
te antivesicante. |

Las composiciones de accidn de blanqueamien-
to contienen en general:

-~ de 0,1 a 90% en peso de perborato de sodio sdlido super
oxidado segun el invento.

- de 0 a 50% en peso de agentes tensioactivos catidnicos,
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- anlonlcos o no ionicos tales como 1os citados en el libro

n

nsurface Active Agents" de A. M. Schwarz y J. W. Perry o
en la patente de Estados Un;dos'3,159.581.
- de 0 a 50% en peso de uno.b varios "mejoradores de la
detergencia conocidos, talég:cqmo polifosfatos, polimeros
carboxilados, nitrildtriacetatorde.sodio y sales del dcido
etllen-dlamlntetraacetico.
- de 0 a 20% en peso de aditlvos diversos tales como prinf
cipalmente enzimas, azulantes optlcos, agentes de anti-re
dep031c1on de su01edades, reguladores del pH; actlvadores
dg persales, colorantes; pgrfumes, inhibidores de la co-
rrosion, inhibidores del empgﬁamiento y desinfectantes.
Los prbcedimientqs de lavado, limpieza,

remojo o blanqueamiento que apliéan tales composiciones
sé,realizan en g?neral a temperaﬁuras de 10 a 1308C y di-
chgs composiciones se aplican a razén de 0,5 a 20'g/l de
béﬁo acuoso. 3 '

Gon el fin de ilustrar el imvento, sin li-
mitar por tanto el alcance, se dan a continuacidn egemplos
de fabricacidn de perborato de SOle superoxidado ¥y eJempl

que ponen en ev1den01a las propiedades de dicho produc to.

Ejemplos l a 3R

| Los ensayos 1Y 2 - recogidos mds adelante
se han realizado en continuo en un aparato del mismo tipo
qﬁe el representado en la Figura 1. El secador de seccidn
rectangular contiene dos trozos de dimensiones diferentes.
El'éramo inferior tiene una longitud de 30 cm, una anchural
de 15 cm y una altura por encima de larrejilla de distri-
buéién del aire de 90 cm, mientras que el tramo superior

7 tiene una longitud de 60 cm, una anchura de 30 cm ¥y una
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Laltura de 30 cm. La placa de distribucién del gas 6 estd

constituida por una chapa de acero inoxidable perforada,
con orificios de 0,5 mm de didmetro.

La salida de los grdnulos se efectua por
desbordamiento por una tuberia lateral 22 situada a 600 mm
de la rejilla de distribucidn. |

E1l lecho de particulas esta fluidizado por
introduccidn a través de la placa de distribucidn de gases
de ‘una corriente de aire caliente.. Inicialmente el secador
coﬁtiene-pérborato de sodio monohidratado obtenido por
deshidratacidn de perborato de sodio tetrahidratado. El
diémetro medio de esta carga es de 0,32 mm.

E1 secador.esté alimentado en continuo en
solucién acuosa de peréxido de hidrégeno y en solucidn
acﬁpsa de metaborato de sodio, por un pulverizador que se
sumerge en el seno del lecho fluido. La solucidn acuosa
de préxido de hidrégeno contiene, ademds del sulfato de
magngsio, aproximadamente 5 a 100 ppm de estannato de sodio
y cantidades comﬁarables de fo§fato de sodio.

Las condiciones de trabajo en régimen estdn
recogidas en la tabla 1 siguiente.

El ensayo 3 R ha sido realizado como com-
paracidn; se refiere a un modo de fabricacidn de perbofato
de -sodio monohidratado. Este ensayo ha sido reélizado en
un aparato del mismo tipo que el presentado en lé figura 1.
Esta-vez el lecho fluido tiene una seccidn cilindrica de
152 mm de didmetro y de 915 mm de altura de la parte infe-
rior y de 305 mm de didmetro y de 300 mm de altura en la

parte superior. Los ensayos 1 v 2 se han realizado segin

el invento.
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Examen de los productos ‘

.75”,.

Los dlferentes productos obtenidos en los
Egemplos 1y 2, denominados respectlvamente producto 1 ¥
producto 2 se han comparado con el producto obtenido en
el Ejemplo 3R de compan@clon.llamado producto.BR

El {ndice de,degéaste que es un aspecto
importante del presente invenfo;ha sido medido segin el
ensaYo descrito en la norma-ISO/TC L7/WG 11 (secretaria-
do - 86) 167 de.British Standard Institution.

El peso espec1f1co aparente por ‘vertido
libre, que es otro aspecto del presente inventc, se de=~
termlna por un procedlmlento analogo al descrito en
A.s.T.M. Standards D 392-38 y B 212-48, preconizados
regpectivamente para la medida'derlos pesos especificos
agaréntes de los polvos paré'mﬁl@eory,de los polvos me-
tdlicos: El aparéito utilizado es sin embargo ligeramente
diferente. Contiens una tolva ﬁronoocénica cuya base ma-
yén tiene un didmetro de sam y".“l.a' babde pequefia, pz‘bvisfa
dé un obturador de abertura total, tiene'un didmetro de
2i mm, siendo la altura entre lgé bases de 58 mm y el vo-
lumen Util de aproximadamente 60 cm5-

El cubilete cilindrico de un volumen de
50 cm3 tiene un didmetro interior de 37 mm.y una altura
iéual a aproximadamente 46 mm. ‘La base de la tolva esté
colocada a 65 mnm por encima del fondo del cubilete. El
modo de trabajo es idéntico al descrito en las normas’
AéTﬁ. Se cierra el obturador de la tolva y se rellena

ésta con el producto que hay que examinar y se enrasa al

nivel del borde superior de la tolva con ayuda de una lia-

mina rectilinea. Se dispone el cubilete en el eje de la
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. tolva v se abre el obturador. Después del vertido de la
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materia, se enrasa al nivel superior del cubilete. El
peso especifico aparemte por vertido libre es igual a la
relacion entre el peso de materia en el cubilete expresado
eri kg y el volumen del cubilete expresado en dm3.

El contenido de oxigeno activo del perbora-
to de sodio superoxidado se determina por valoracion con
permanganato de potasio.

' ¥l contenido de oxigeno "desarrollable" del
perborato.de sodio superoxidado se determina por medida del
volumen de oxigeno desprendido durante la adicidn de un
exceso de agua al producto seco.

EL conﬁenido de agua total (libre o no) de
perborato de sodio superoxidado se obtiene por diferencia
entre la pérdida de peso observada (oxigeno activo + oxige-
no desarrollable + agua) durante una termograv;metria por
medio de una termobalanza y los contenidos de oxigeno ac-
tivo y oxigeno desarrollable medidos por los métodos antes
indicados. &1 contenido de hidrdgeno elemental es por su-
puesto igual al doble de la cantidad de agua (en moles)
perdida durante la termogravimetria.

Los conténidos'de boro total y de bdrax
(NazBj09) se determinan por valoracion.

Los resultados obtenidos se recogen en- la

Tabla II siguiente.
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El examen de la Tabla II muestra que los pro

ductos segin el invento tienen un contenido de oxigeno acti-
vo elevado y un contenido de hidrdgeno mucho mas ‘bajo que
el del perborato de sodio monochidratado, Ademds se carac-

terizan por una resistencia a la friccidn muy grande y por

un peso especifico aparente elevado.

Ejemplo &
Este ejemplo tiene por objeto poner de mani-

fiesto la estabilidad del producto segin el invento durante
el glmacénamiento en presencia de otros constituyentes de
un polvo para lavar sin enzimas. \

Se utilizan mezclas que contienen .l,05 g de
;xigeno activo que contiene bien lO,? g de perborato de
sodio tetrahidratédo (producto 4R), bien 6,6 g dé perborato
de sodio monohidratado obtenido en el ensayo 3R (producto
BR); bien 4,4 g de perborato de sodio superoxidado obtenido
en el ensayo 1 (producto 1) y 42 g de un pdlvo comercial sin

enzimas cuya composicidn se da en la Tabla III.

TABLA III
Constituyentes g
Carbonato de sodio 1,6
Silicato de sodio (Nay0.38105) k,0
Tr;pollfosfato de sodio (Na5P3010) 13,1
Pirofosfato de sodio (Na4P207) 2,7
Ortofosfato de sodio (NaZHPOh) 0,2
Sulfato de sodio 6,7
Materias organicas tensioactivas
jabdn 3,5
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TABLA III (cont.)

Constituyentes ' ' g
alcohilsulfato de sodio 1,2
alcohilarilsulfonato de sodio 3,7

condensado de déxido de etileno sobre
alcohol gréso 1,8

diversos , 3.k

Después de homogeneizacién, se introducen las
mezclas en cajas de cartén (11,5 x 7 x 2 cm) recubiertas
por el derecho y por el revés por una pelicula de acetato
de celulosa (permeabilidad 550 g'HZQ/mz. dia); las cajas
asi preparadas se almacenan entohces a 28¢C en atmdsfera
de 70% de humedad relativa, durante respectivamente § se-
manas. ’

- Otra serie de cajés, recubiertas de cera micro
cristalina (permeabllldad 5 g H2/m2 dia) se preparan
jgualmente y se almacenan a 35°G en atmosfera al 80% de
humedad relatlva durante & ¥ & semanas.

: . Después de cada dura01on de almacenamlento,
se dosifica el ox1geno activo del polvo por valoracion
directa con KMnO, N/2 y se evalﬁa la pérdida de oxigeno
activo con relacidn al oxigeno activo inicial.

Los resultados de los ensayos de conservacion
se dan en la Tabla IV siguiente. Muestran la notable su-
périoridad de los productos del invento con relacion al

péfborato de sodio tetrahidratado y al perborato de sodio

monohidratado.
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— REIVINDICACIONES -

Los puntoé de invencidn propia y nueva, que
se presentan para que seanmobjetd de esta solicitud de
Patente de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los
que se recogen en las reivindicaciones sigulentes:

12.- Procedimiento para la fabricacidn de
perborato'de sodio, sélido, superoxidado, en pafticulas,
que contiene mas del 17% en peso de oxigeno activo y me-
nos de 1,k dtomos de hidrdgeno por dtomo de oxigeno activo
caracterizado porque ;é introduce simultdneamente, en un
secador de lecho fluido que cdnﬁiene gérmenes de dimensio-
nes inferiores a las de las particulas de perborato que se
desea obtener, una solucidn acuosa que contiene perox1do d
hldrogeno en concentracidn superior al 30% en peso ¥ una
solucidn acuosa que contiene metaborato de sodio en canti-
dades tales que la relacidn molar entre el peréxido.de hi-
drégeno y el metaborato de sodio introducido en el lecho
fluido sea superior a 1,12 y porque se evapara el agué
presente en las soluciones acuosas por medio de gas de -
fIuidizacidn. 7 |

o8,_ Procedimiento segin la reivindicacién
12, caracterizado porque la relacidn molar entre el peroxi,
do. de hidrdgeno y el metaborato de sodio es superior a
1,15.

4,- Procedimiento segin la reivindicacidn
2&, caracterizado porque la relacion molaf entfe el peroxi

do de hidrdgeno y el metaborato de sodio estd comprendida

W
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Lentre 1,2 v 3.

Lt,- Procedimiento segin la reivindicacidn 3%,
caracterizado porque la relacién molar entre el perdxido de
hidrégeno y el metaborato de sodio esta comprendida entre
1,7y 3.

&4,- Procedimiento segun una cualquiera de
las reivindicaciones 12 a 4%, caracterizado porque la tem-
peratura del lecho fluido estd comprendida entre la tempe-

ratura ambiente y 95¢C.

- &,- Procedimiento segin una cualquiera de
las reivindicaciones 1& a 5&, caracterizado porque la so-
lucidn acuosa que contiene perdxido de hidrégeno contiene
de 30 a 90% en peso de perdxido de hidrdgeno.

7s,~ Procedimiento segun la reivindicacidn
6&, caracterizado porgue la solucidén que contiene perdxido
de hidrdgeno contiene de 35 a 80% en pesc de peroxido de
hidrdgeno.

8&,- Procedimiento segin una cualquiera de
las reivindicaciones 1% a 72, caracterizado porqﬁe la so-
lucidn acuosa que contiene metaborato de sodic contiene de
5 a 40% en peso de metaborato de sodio.’

94, Procedimiento segun la reivindicacidn
ga, caracterizado porque la solucidn que contiene metabora-

to de sodio contiene de 10 a 35% en peso de metaborato de
sodio.

10&.- Procedimiento segin una cualguiera de
las reivindicaciones 1% a 9#, caracterizado porque los
gérmenes de dimensiones inferiores a las de los granulos
que sc¢ desea obtener estan constituidos al menos parcial-

mente de particulas finas recirculadas de perborato de so-
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-~ dio superoxidado.

112.- PROGEDIMiENTO PARA IA FABRICACION DI
PERBORATO DE SODIO.

Tal y como se ha descrito en la Iemoria gue
5 antecede, representado en los dibujos que se acompafian y
con los fines que se han especificado.

Ista Memoria consta de veinticinco hojas es-

critas a mdquina por una Sola cara.

Madrid, 07.08R.1978
10 _ ' P.A.

16038
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