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El inven to  se r e f ie r e  a un nuevo perborato  
de sodio só lid o  p a rticu la rm en te  r ic o  en oxígeno a c tiv o . 
Igualm ente se r e f i e r e  a un procedim iento para su f a b r ic a ­
c ión  y su u t i l i z a c ió n  como agen te  de blanqueam iento.

La mayor p a r te  de lo s  procedim ie.ntos.de 
fa b ric a c ió n  de perborato  de sodio  -superoxidado tra b a ja n  
para sobresecado d e l m onohidrato y dan productos e fe rv e s­
cen tes  que desprenden oxígeno m olecular en su con tacto  con 
agua pero que p re sen tan  un bajo  contenido de oxígeno ac tiv o  
(d o s if ic a b íe  por v a lo rac ió n  con perm anganato).

Por rea c c ió n  d i re c ta  de un exceso de peró­
xido de hidrógeno con un bo ra to  en medio acuoso (p a ten te  
b r i tá n ic a  798.217 depositada  e l  21 de Octubre de 1.955 a 
nombre de Henkel e t  Cié GmbH) u orgánico  (pa ten te  fra n c e sa  
1.590.710 depositada  e l  30 de Septiem bre de 1.968 a nombre 
de Sa'ndoz, S .A .) ha sido  s in  embargo po sib le  f a b r ic a r  p e r-
b o ra to s  superoxidados de elevado contenido- en oxigeno activo. E 3 -

to s  productos s in  embargo parece  que deben su elevado con­
ten id o  en oxígeno a c t iv o  a la  presencia de peróxido de h i ­
drógeno oclu ido  en e l  só lid o . Por e s t o  p resen tan  una r e ­
s is te n c ia  a l a  f r ip c ió n  d é b il .  E stos productos con tienen  
además dos átomos de hidrógeno por cada átomo de oxígeno ac-- 
t iv o .  :

La Sociedad s o l ic i t a n te  ha encontrado ahora 
-un  nuevo pe rb o ra to  de sodio só lid o  superoxidado p a r t i c u la r ­

mente r ic o  en oxígeno a c t iv o , que se d is tin g u e  de lo s  p ro ­
ductos conocidos por un conten ido  en hidrógeno d é b il  con 
r e la c ió n  a l  contenido en oxígeno a c tiv o  y que p re sen ta  una 
r e s is t e n c ia  a la  f r ic c ió n  e levada.

El p re sen te  inven to  se r e f i e r e  pues a p e r-
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bora to  de sodio só lid o  superoxidado que con tiene  más de 
17% en peso de oxígeno a c t iv o  y menos de 1 ,4 átomos de 
hidrógeno por átomo de oxígeno a c tiv o .

Por oxígeno a c t iv o , la  Sociedad s o l ic i t a n te  
in te n ta  desig n a r e l  oxígeno d o s if ic a b le  por v a lo rac ió n  con
permanganato de p o ta s io .

El contenido en oxígeno a c t iv o  d e l producto 
que es el ob je to  d e l  p resen te  inven to  e s tá  comprendido en 
genera l e n tre  17 y 32% en peso y más a menudo e n tre  17 y 
23% en peso con re la c ió n  a l  peso t o t a l  d e l  producto. P re­
ferib lem en te  e s tá  comprendido e n tre  22 y 27% án peso. En 
g e n e ra l, e l  contenido de hidrógeno es t a l  que va de 0 ,7  a 
1 ,4  átomos de hidrógeno y más a menudo de 0 ,9  a 1)3 atomos 
de hidrógeno por átomo de oxígeno a c t iv o .

Como la  e s tru c tu ra  química ex ac ta  de lo s  
productos ob ten idos no ha podido s e r  d e f in id a  con c e r te z a , 
parece que lo s  nuevos p e rb o ra to s d e l  inven to  responden a 
una,fórm ula g lo b a l d e l t ip o  (NaBO^.HgOg)^. (NaBO^.HgO) y . 
(NaBO^)g en lo s  que x, y y z t ie n e n  v a lo re s  v a r ia b le s

t a le s  como 1 ^  — ^  0,43 y 0 ^  '('x+yf  ^  ^
Sociedad s o l ic i t a n te  no in te n ta  s in  embargo l im i ta r s e  por 
e s ta  in te rp re ta c ió n  de lo s  re su lta d o s  de a n á l i s i s  d e l p ro ­
ducto , que no e s tá n  dados más que como in d ic a t iv o s  y con 
to d as la s  re se rv a s .

El perbo ra to  de sodio só lid o  superoxidado 
que e s  e l ob je to  d e l inven to  se  p re sen ta  hab itualm ente  en 
forma de p a r t íc u la s  de dim ensiones muy v a r ia b le s . En ge­
n e ra l se p re sen ta  en forma de p a r t íc u la s  que tie n e n  dimen­
siones comprendidas e n tre  0 ,01  y 20 mm y mas a menudo en­
t r e  0,05 y 5 mm. E stas p a r t íc u la s  pueden aglom erarse
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-ev en tua lm en te  en forma de g ranu lo s o ta b le ta s .
El p resen te  inven to  se r e f i e r e  igualm ente 

a un procedim iento  para la  fa b ric a c ió n  de perborato  de so­
d io  só lid o  superoxidado d e s c r i to  a n te s .

E l procedim iento c o n s is te  en in tro d u c ir  s i ­
multáneamente en un secador de lecho f lu id o  que con tiene  
gérmenes de dim ensiones in f e r io r e s  a la s  de la s  p a r t íc u la s  
de producto só lid o  que se desea ob ten er, una so lución  acuo­
sa que con tiene  peróxido de hidrógeno en concen traciones 
su p e rio re s  a l  30% en peso y una so lución que contiene me- 
ta b o ra to  de sodio en can tid ad  t a l  que la  r e la c ió n  molar 
e n tre  e l  peróxido de hidrógeno y e l  m etaborato de sodio . 
in tro d u c id o s en e l lecho f lu id o  sea  superio r a 1 ,12 , y 
evaporar e l  agua p resen te  en la s  so luc ion es acuosas por 
medio de gas de f lu id iz a c ió n .

P re fe rib le m e n te , l a  so lución  acuosa de pero 
xido de hidrógeno y la  so luc ión  acuosa de m etaborato de 
sodio se  emplean en can tidades t a l e s  que la  r e la c ió n  mo­
l a r  peróxido  de h idrógeno: m etaborato de sodio sea supe­
r i o r  a 1,15* Se ob tienen  lo s  m ejores re su lta d o s  cuando e s­
t a  r e la c ió n  e s tá  comprendida e n tre  1 ,2  y 3. Para ob tener 
perbo ra to  de sodio só lid o  superoxidado de contenido en oxjí 
geno a c tiv o  comprendido e n tre  22 y 27% en peso , e s ta  r e la ­
ción  m olar e s tá  comprendida ventajosam ente en tre  1 ,7  y 3- 

- La so lu c ió n  acuosa que con tiene  peróxido de
hidrógeno puede con tener can tidades muy v a r ia b le s  de e s te  
p roducto . Ventajosam ente se u t i l i z a n  so luc iones acuosas 
que con tien en  30 a 90% en peso de peróxido de hidrógeno y 
p re fe rib lem en te  35 a 30% en peso.

Se pueden u t i l i z a r  concen trac iones su p erio res
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-  de peróxido de hidrógeno pero e s to  n e c e s i ta  precauciones 
p a r t ic u la r e s  para e v i t a r  c u a lq u ie r  riesgo de exp lo sión .

La so lución  acuosa que con tiene  peróxido 
de hidrógeno puede con tener eventualm ente c ie r to s  a d it iv o s  
su sc e p tib le s  p rinc ipalm en te  de m e jo ra r .la  e s ta b i l id a d  
t a le s  como por ejemplo lo s  señalados en e l  l ib r o  de W.C. 
Schumb y colaboradores (Hydrogen pe ro x id e , Reinhold Publ. 
Corp. N.Y., 1 .9 55 ). Entre e s to s  son adecuados e l  estannato  
y e l  fo s fa to  de sodio . La a d ic ió n  de e s to s  e s ta b i l iz a d o ­
re s )  s in  s e r  in d isp en sab le ) se  e fec tú a  frecuen tem ente. Es­
to s  e s ta b il iz a d o re s  se u t i l i z a n  en g en e ra l a razón de 
0,001 a l  1% en peso d e l peso de peróxido de hidrógeno a l  
100%. Igualm ente se puede a ñ a d ir  a la  so lución  de peróx i 
do de hidrógeno o tro s  a d it iv o s  como por ejemplo e s ta b i l iz a  
dores o p re cu rso re s  de la  e s ta b i l iz a c ió n  d e l  pe rb o ra to  t a ­
le s  como lo s  señalados por W. Machu (Das W ássersto ffpero  
xyd ünd d ie  Perverbindungen, S p ring er, Viena, 1*951) y 
más, p a rticu la rm en te  t a l e s  como s u lfa to  de m agnesio, a s í  
como In h ib id o re s  de la  c o rro s ió n  t a l e s  como lo s  n i t r a to s  
y agen tes para  c o r re g ir  e l  pH. Los e s ta b i l iz a d o re s  de 
perborato  pueden u t i l i z a r s e  a razón  de 1 a 50 g de e s ta ­
b i l iz a d o r  por kg de peróxido de hidrógeno a l  100%. E stos 
a d i t iv o s ,  s in  embargo, no son in d isp en sab le s .

La so lución  acuosa que con tien e  m etaborato 
de sodio puede con tener can tid ad es  muy v a r ia h le s  de e s te  
producto en los l ím ite s  de so lu b ilid a d  de e s te  ú ltim o , e s ­
tando e s to s  l ím i te s  por supuesto en función de la  tempe­
ra tu ra  de í a  so lu c ió n . En g e n e ra l se u t i l i z a n  so luc iones 
que con tienen  de 5 a 40% en peso de m etaborato de sodio 
ca lcu lad o  como NaBOg. In te re san  mucho la s  so luciones ob-



5

10

15

20

25

30
16036

— te n id a s  in d u s tria lm e n te  duran te  e l  ataque de lo s  m inerales 
de boro por so lu c io n es de h id ró x id o  de sodio . E stas so­
lu c io n es  co n tien en  hab itualm ente  de 10 a 35% en peso de 
m etaborato de sodio calcu lado  como NaBOg* Igualm ente se 
puede a ñ a d ir  a l a  so lución  de m etaborato o tro s  a d it iv o s  
como po r ejem plo e s ta b il iz a d o re s  o p recu rso re s  de l a  e s ta ­
b i l iz a c ió n  de perborato  t a l e s  como lo s  señalados por W.
Machu y más p a rtic u la rm e n te  t a l e s  como lo s  s i l i c a to s  a lc a ­
l in o s .  Los e s ta b il iz a d o re s  de perborato  pueden u t i l i z a r s e  
a razón  de 1 a 50 g de e s ta b il iz a d o r  por kg de m etaborato 
de sodio . E stos a d it iv o s  s in  embargo no son in d isp en sab le s .

Igualm ente se  puede a ñ ad ir  b ien  a l a  so lu ­
c ión  que con tien e  e l  peróxido de hidrógeno, b ien  a l a  so­
lu c ió n  que co n tien e  e l  m etaborato de sod io , o b ien  a la s  
dos, s in  que sea in d isp en sab le , un a d i t iv o  que perm ita  e v i­
t a r  una c r i s ta l i z a c ió n  prem atura d e l  pe rborato  en e l  inyec­
tor. du ran te  l a  in tro d u cc ió n  de la s  dos so luc ion es en e l  l e ­
cho f lu id o  por un mismo in y e c to r^  - Pueden u t i l i z a r s e  para 
e s te  f i n  v a r io s  a d i t iv o s  t a l e s  como por ejemplo hexametafos 
f a to  de so d io . De ig u a l manera $e puede a ñ a d ir  a al'm enos 
una de la s  so lu c io n es  de m etaborato de-sod io  o de peróxido 
de hidrógeno un agen te  te n s io a c t iv o  con e l  f in  de ob tener 
p e rb o ra to  de sodio superoxidado a velocidad  de d iso lu c ió n  
c re c ie n te . .Ejemplos de agen tes te n s io a c t iv o s  que in te r e ­
san' p a ra  e s te  f in  e s tá n  dados en e l l ib r o  "Surface A ctive 
Agenrts" de A.M. Schwarz. La can tidad  de agente te n s io a c ­
t iv o  u t i l i z a d o  p ara  e s te  f i n  e s tá  comprendida en g en e ra l 
e n tre  0 ,0 1  y 2% en peso d e l  peso de perborato  de. sodio su 
peroxidado.

Las so luc ion es de lo s  re a c tiv o s  se in tro d u -
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-  cen en e l lecho f lu id iz a d o  a l  mismo tiempo b ien  separada­
mente por dos in y ec to re s  d i s t i n to s  b ien  por un so lo  in yec­
to r )  efectuándose l a  premezcla en e l  i n t e r i o r  o a la  e n tra ­
da d e l  in y ec to r. E stas  so luc iones se in troducen  en e l  sene 
mismo d e l lecho f lu id iz a d o  de cu a lq u ie r  manera conocida 
por s i .  Se puede u t i l i z a r  por ejem plo, con e s te  f in  inyec­
to re s  neum áticos t a l e s  como p u lv e riza d o re s .

La tem peratura  de la s  so luc ion es puede va­
r i a r  en l ím ite s  b a s ta n te  am plios. P referib lem en te  no so­
brepasa la  d e l lecho f lu id iz a d o  dq forma que se  e v itan  la s  
c r i s ta l iz a c io n e s  im p rev istas  en lo s  inyectores* cuando se 
u t i l i z a n  so luc ion es concen tradas. En g e n e ra l se  u t i l i z a n  
tem peratu ras comprendidas e n tre  la  tem pera tu ra  am biente y 
70RC y p re fe rib lem en te  e n tre  15 y 6oaC. Las tem peraturas 
de la s  dos so luc ion es no deben necesariam ente s e r  id é n t i ­
cas.

La tem peratura  d e l lecho f lu id o  no sobre­
pasa, l a  tem peratura  de l comienzo de descom posición de l 
pe rborato  de sod io  superoxidado, es d e c ir  aproximadamente 
95&C. En g e n e ra l e s tá  comprendida e n tre  la  tem peratura 
ambiente y 95-C, habitualm ente e n tre  35 y 90^0, y p re fe ­
rib lem en te  e n tre  45 y 30¿C. La tem peratu ra  del a i r e  u 
o tro  gas p o rtad o r in tro d u c id o  por la  p a r te  i n f e r io r  de l 
lecho f lu id iz a d o , por ejemplo a tra v é s  de una t e l a  o de 
una placa de d is tr ib u c ió n , puede v a r ia r  en tre  a m p lio s .lí­
m ites dependiendo p rinc ip alm en te  de la  tem pera tu ra  d e l 
lecho que se desea m antener, de la  can tid ad  de agua que 
hay que e lim in a r y  d e l caudal d e l gas p o rta d o r. Muy a 
menudo e s tá  comprendida e n tre  105 y 250RC. Sin embargo 
pueden igualm ente in te r e s a r  o tra s  tem p era tu ras.

Hojanám. 6
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En e l  momento de l a  p u esta  en marcha d e l 
lecho f lu id iz a d o , se in tro d u ce  en e l  lecho gérmenes cuyas 
dim ensiones son in f e r io r e s  a la s  de lo s  g ranu lo s de perbo- 
r a to  de sodio  superoxidado que se  desea obtener. Estos 
gérmenes son p re fe rib lem en te  p a r t íc u la s  de perbo ra to  de 
sodio superoxidado. P a r t íc u la s  de o tra s  p e rsa le s  in o rg á­
n ic a s  t a l e s  como percarbonato  de so d io , pe rborato  de sodio 
te t r a h id r a ta d o ,  pe rbo ra to  de sodio monohidratado o fo sfa to :.

10
p e rh id ra ta d o s  pueden in te r e s a r  igualm ente pues aseguran 
tam bién una d is tr ib u c ió n  homogénea d e l oxigeno a c tiv o  en 
lo s  g ranu lo s.

Durante e l  funcionam iento , la  p re sen c ia  en

15

e l  lecho f lu id o  de gérmenes de dim ensiones in fe r io r e s  a 
la s  de lo s  g ran u lo s  que se  desean obtener es igualm ente 
in d isp e n sa b le . E stos gérmenes e s tán  c o n s t i tu id o s , a l  menos 
e n -p a r te , de perbo ra to  de sodio superoxidado f in o  producido 
p rin c ip a lm en te  en e l  lech o . Igualm ente se puede aumentar 
la  proporción  de gérmenes in troduciendo  voluntariam ente 
en e l  lecho pe rb o ra to  de sodip superoxidado f in o  o des­

20 truyendo mecánicamente en e l  seno d e l  lecho  in c lu so  una 
p a r te  de lo s  g ran u lo s  ya formados o in c lu so  u til iz a n d o  
sim ultáneam ente e s to s  dos proced im ien tos.

Las p a r t íc u la s  de perborato  de sodio superoxi

25
dado f in o  que se  pueden in tro d u c ir  en e l  lecho provienen 
d e l desecho de l a  producción, después de t r i tu r a c ió n  fu e ra  
del* lecho  f lu id iz a d o  de lo s  g ranu lo s demasiado gruesos de

30

p erb o ra to  de sodio superoxidado producido en e l-se c a d o r , 
de' la  r e c irc u la c ió n  de lo s  f in o s  a r r a s tr a d o s  fu e ra  d e l 
lecho  por e l  gas de f lu id iz a c ió n , de l a  fa b r ic a c ió n  según 
o tro  procedim iento y de l a  t r i tu r a c ió n  even tua l de la s

1603 á '



p a r t íc u la s  de perborato  de sodio superoxidado o s im u ltá ­
neamente de v a r ia s  de e s ta s  p o s ib ilid a d e s .

Igualm ente se puede equ ipar e l  secador d e l 
lecho f lu id iz a d o  de uno o v a r io s  d is p o s it iv o s  t a l e s  como 
tr i tu ra d o re s ^  a g ita d o re s  o' rascado res que destruyan  mecá­
nicamente lo s  aglomerados y provoquen sim ultáneam ente la  
form ación de gérmenes. E stos d is p o s i t iv o s  perm iten ig u a l­
mente e v i t a r  e l  asen tam iento  y l a  form ación de masa en e l  
lecho . En lo s  lechos f lu id o s  de grandes dim ensiones, e s to s  
d is p o s itiv o s  son s in  embargo poco u t i l i z a d o s ,  porque no se 
observa l a  formación de aglom erados. En e s te  caso  se p re ­
f ie r e  en g e n e ra l in tro d u c ir  en e l  lecho f lu id o  perborato  
de sodio superoxidado f in o  de re c irc u la c io n  o desecho cuan­
do se  desea aumentar la  proporción de gérmenes en e l  l e ­
cho. La té c n ic a  u t i l i z a d a  p re fe r id a  para  aumentar la  pro­
porción de gérmenes en e l lecho c o n s is te  en r e c i r c u la r  lo s  
f in o s  a r ra s tra d o s  fu e ra  d e l lecho por e l  gas de f lu id iz a -  
c ión .

La a lim en tación  d e l producto só lid o  puede 
hacerse  de c u a lq u ie r  manera conocida, por ejemplo por me­
dio de un sistem a V enturi. La carga  so lid a  t ie n e  en ge­
n e ra l un diám etro medio de p a r t íc u la s  in f e r io r  a 0 ,4  mm, a 
menudo comprendido en tre  0 ,01  y 0 ,35 mm* Entendiéndose 
bien que e s to s  v a lo res  no se  dan más que como ejem plos y 
que se pueden u t i l i z a r  p a r t íc u la s  de dim ensiones d ife re n ­
t e s . -

Las dim ensiones de la s  p a r t íc u la s  dependen 
p rinc ip alm en te  de la  proporción de gérmenes p re se n te s  en 
e l . le c h o , siendo e l g ro so r de la s  p a r t íc u la s  inversam ente 
p ropo rc ion al a l  contenido de germenes. El g ro so r de lo s
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-  granos s e rá  pues inversam ente p ropo rc ion al a l a  can tidad  de 
perbo ra to  de sodio superoxidado fin o  in troduc ido  vo-b ..o ta r ia ­
mente en e l  lecho y a l  ín d ic e  de u t i l i z a c ió n  de lo s  d i s p o s i ­
t iv o s  de d e s tru c c ió n  mecánica de lo s  granos, ( t r i tu r a c ió n ,  
. . . )  colocados eventualm ente en e l  lecho .

Las dimensiones de la s  p a r t íc u la s  depende i g u a l ­
mente de l a  p re s ió n  d e l gas en é l  o lo s  in y ec to re s  que p er­
m iten in tro d u c ir  la s  so luc ion es en e l  lecho f lu id o , siendo 
gL g ro so r de lo s  granos inversam ente p ro p o rc io n al a l a  p re­
s ió n .

La reg u lac ió n  de l a  dimensión de lo s  gránulos a l  
v a lo r  deseado puede hacerse  fác ilm en te  por ta n to  variando l i  
p roporción  de lo s  gérmenes en e l  lech o , b ien  por in tro d u c ­
ción  de gérmenes, b ien  por d e s tru c c ió n  in te rh a  de lo s  g ranu ­
lo s  o haciendo v a r ia r  l a  p re s ió n  en lo s  in y ec to re s  o in c lu sa  
u t i l iz a n d o  sim ultáneam ente e s to s  dos proced im ien tos.

El procedim iento según e l  invento  puede r e a ­
l i z a r s e  en forma continua o d isc o n tin u a . E l secador d.el 
lecho f lu id iz a d o  puede s e r  d e fo rm a  c i l i n d r ic a ,  c ilin d ro c o -  
n ic á , p a ra le le p ip é d ic a  o de c u a lq u ie r  o t ra  forma que permi­
t a  l a  a p lic a c ió n  d e l p roced im ien to .

La s a l id a  de lo s  gránulos puede hacerse  por 
c u a lq u ie r  d is p o s it iv o  conocido, por ejemplo por e lu tr ia c ió n  
por e l  fondo d e l secador o por una tu b e r ía  l a t e r a l  d ispues­
to  en e l  fondo d e l secador o por desbordam iento por una tu ­
b e r ía  l a t e r a l ,  determinando e s ta  tu b e r ía  entonces l a  a ltu ra
d e l lecho f lu id iz a d o .

Los gases sa lid o s  d e l lecho f lu id o  pasan
a tra v é s  de un separador de f in o s  t a l  como por ejemplo un 
c ic ló n . Los gases ex tra íd o s .p u ed en  env ia rse  a l a  atm ósfe-
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ra  o eventualm ente r e c ir c u la r s e  a l  lecho f lu id o ,  p a rc ia l  
o to ta lm en te  después de la  /.elim inación d e l vapor de agua 
que co n tien en  por secado o condensación.

El procedim iento--según e l  invento  se  rev e ­
la  p a rticu la rm en te  in te re s a n te  pues perm ite la ,o b te n c ió n  
en una etapa  d e l perborato  de sodio superoxidado só lido  
de contenido de oxígeno a c t iv e  muy elevado. Ademas, p re ­
sen ta  la  v e n ta ja  de p e rm it ir  l a  obtención de un producto 
de buena f lu id e z  que tien e -u n  bajo  ín d ic e  de d esg aste . 
Además, pe rm ite  p rep ara r perbo ra to  de sodio superoxidado 
en p a r t íc u la s  de dim ensiones previam ente determ inadas de 
forma que sean com patib les con e l  uso deseado. Por u l t i ­
mo, la s  pérd idas de peróxido de hidrogeno son pequeñas y 
no sobrepasan en g e n e ra l e l  10% en peso.

El procedim iento según e l  inven to  puede 
r e a l iz a r s e  en a p a ra to s  t a l e s  como por ejemplo lo s  re p re ­
sentados en l a s  F igu ras 1 y 2 anexas que se  r e f ie r e n  a 
modos de re a liz a c ió n  p rá c tic a  d e l  procedim iento  según e l  
inven to .

La F igura 1 re p re se n ta  un lecho de p a r t í ­
cu las  1 f lu id iz a d o  por medio de un gas t a l  como a ir e  
que e n tra  en e l  sistem a por l a  v ía  2 después de haber 
sido  ca len tad o  previam ente en un p re ca le n ta d o r 3 alim en­
tado por a i r e  por l a  v ía  23 y cuya tem peratura  e s tá  con­
tro la d a  por medio de un reg u la d o r 4 . E l a i r e  c a l ie n te  
pasa a la  c a ja  de v ie n to  5, a tr a v ie s a  la  r e j i l l a  6 y pe­
n e tra  en e l  lecho f lu id o  1 coronado por una zona 7 que 
perm ite  env iar de nuevo una p a r te  de lo s  f in o s  a l  lecho 
f lu id o . Una tu b e r ía  24 perm ite  l a  in troducc ión  de un t r i ­
tu ra d o r  en e l  fondo d e l lecho .
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Los gases s a lid o s  d e l  lecho f lu id o  pasan por 
l a  v ía  3 a un c o le c to r  de f in o s  o c ic ló n  9 y abandonan e l  
ap a ra to  po r e l  v e n ti la d o r  10. Los fin o s  se recuperan en 
11.

Los gérmenes c o n s titu id o s  p rincipalm ente  
por l a  to ta l id a d  de lo s  f in o s  recuperados en 11, se en­
v ía n , por un p a s i l lo  o co rredo r v ib ra n te  12, a l . le c h o  
f lu id o  con ayuda de un V enturi 13 alim entado con a ire
comprimido p o r l a  v ía  14.

La so luc ión  que con tien e  peróxido de hidrj$
geno sa le  por l a  v ía  13 de l a  re se rv a  te rm o e s tá tic a  de 
almacenamiento 17 m antenida a l a  tem peratura  req u erín a  y 
l a  so luc ión  que con tien e  e l  m etaborato de sodio sa le  por 
la  v ía  25 de l a  re se rv a  te rm o e s tá tic a  de almacenamiento 
26 mantenida igualm ente a l a  tem peratura  re q u e rid a , pudien 
do s e r  la s  dos tem p era tu ra s  id é n tic a s  o d ife re n te s . Las 
dos so lu c io n es  se mezclan y p u lv e rizan  en e l  lecho f lu id o  
con,ayuda de un p u lv e rizad o r 19, alim entado con a i r e  com­
prim ido por l a  v ía  20, siendo rec a len ta d o  e l  a i r e  en
21. .

El producto  granulado se recoge b ien  por 
desbordam iento po r la  v ía  22, b ien  por e lu t r ia c ió n  por 
l a  v ía  27.

La F igura  2 rep re se n ta  un apara to  s im ila r  
a l  rep re sen tad o  en l a  F igu ra  1 en e l  que e l  p u lv e rizad o r 
único  e s tá  s u s t i tu id o  por dos p u lv e riza d o re s . .

' ' La so luc ión  que con tiene  peróxido de h i ­
drógeno s a le  por la  v ía  13 de la  re se rv a  te rm o e s tá tic a  
de almacenamiento 17 m antenida a l a  tem peratu ra  req u erid a  
y se p u lv e riza  en e l  lecho f lu id o  con ayuda de 'un  pulve-
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-  riz ad o r 19a, alim entado con a i r e  comprimido por l a  v ía  
20a, siendo re c a le n ta d o  e l  a i r e  en 21a.

La so luc ión  que con tiene  m etaborato de so- 
^ io  s a le  por la  v ía  25 de la  re se rv a  te rm o e s tá tic a  de a l ­
macenamiento 26 m antenida a la  tem peratu ra  req uerid a  y se 
p u lv e riza  en e l  lecho f lu id o  con ayuda de un p u lv e rizad o r 
19b ,.a lim en tado  con aire-com prim ido por ia  v ía  20b, siendo 
reca len tad o  e l a i r e  en 21b.

Las o tra s  c a r a c te r í s t ic a s  d e l ap ara to  son 
id é n tic a s  a la s  d e l ap ara to  rep re sen tad o  en la  F igura 1.

El nuevo perborato  de sodio  só lido superox i 
dado según e l  invento puede u t i l i z a r s e  ventajosam ente co­
mo ag en te  oxidante y agen te  de blanqueam iento. El nuevo 
perborato  conviene p a rticu la rm en te  para empleos en lo s  
que es adecuado te n e r  una d iso lu c ió n  le n ta  d e l producto 
en agua de forma que se l ib e re  e l  oxígeno a c tiv o  lentam en­
te  a medida que avanza e l  estado d e l p rocedim iento .

El nuevo p e rb o ra to  de sodio só lid o  superoxi 
dado puede emplearse por tan to .v en ta jo sam en te  en la s  com­
posic ion es u t i l i z a d a s  para la  d esod o rizac ión , rem ojo, l a ­
vado, lim p ieza , blanqueam iento, lavado de la  v a j i l l a ,  lim ­
p ieza  de manchas p rinc ipalm en te  manchas de c a fé , o lavado 
de lo s  d ie n te s . Igualm ente puede conven ir como agente de 
n e u tra l iz a c ió n , duran te  la s  perm anentes en f r í o  o como agen 
t e  a n tiv e s ic a n te .

Las com posiciones de acc ión  de blanqueamien­
to  contienen  en g en e ra l:
-  de 0 ,1  a 90% en peso de perbo ra to  de sodio só lid o  super 
oxidado según e l  inven to .
-  de 0 a 50% en peso de agentes te n s io a c tiv o s  c a tió n ic o s ,

HoJ*núm. 12
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a n ió n ico s  o no ió n ic o s  t a l e s  como lo s  c itad o s en e l  l ib r o  
"Surface A ctive Agents" de Á- M. Schwarz y J . W. Perry o 
en l a  p a te n te  de Estados Unidos 3-159-581.
-  de 0 a 50% en peso de uno o v a rio s  "m ejoradores de la  
d e te rg en c ia"  conocidos, t a l e s  como p o lifo s fa to .s , polím eros 
ca rb o x ilad o s , n i t r i l o t r i a c e t a t o  de sodio y s a le s  d e l  ácido 
e t i le n -d ia m in te t ra a c é t ic o .
-  de 0 a 20% en peso de a d it iv o s  d iv e rso s  t a l e s  como p r in  
cipalm ente enzim as, a z u la n te s  ó p tic o s , agen tes de a n t i - r e  
deposic ión  de su ciedades, reg u lad o res  d e l  pH, ac tiv ad o re s  
de p e r s a le s ,  c o lo ra n te s , perfum es, in h ib id o re s  de la  co­
r ro s ió n , in h ib id o re s  d e l  empañamiento y d e s in fe c ta n te s .

Los procedim ientos de lavado, lim p ieza , 
remojo o blanqueam iento que a p lic a n  t a l e s  composiciones 
se r e a l iz a n  en g e n e ra l a tem peratu ras de 10 a 130RC y d i ­
chas com posiciones se a p lic a n  a razón  de 0 ,5  a 20 g/1 de
baño acuoso. -

Con e l  f in  de i l u s t r a r  e l  in ven to , s in  l i ­
m ita r po r ta n to  e l  a lcan ce , se dan á con tinuación  ejemplos 
de fa b ric a c ió n  de perborato  de sodio superoxidado y ejem pl)s 
que ponen en ev idenc ia  la s  propiedades de dicho producto. 
Ejemplos 1 a 3R

-Los ensayos 1 y 2 * recogidos más adelan te  
se han re a liz a d o  en continuo en un apara to  d e l  mismo tip o  
que e l  rep resen tad o  en l a  F igura 1. El secador de sección  
re c ta n g u la r  co n tien e  dos tro z o s  de dim ensiones d ife re n te s . 
E l'tram o  in f e r io r  t ie n e  una lo n g itu d  de 30 cm, una anchura 
de 15 cm y una a l tu r a  por encima de l a  r e j i l l a  de d i s t r i ­
bución d e l a i r e  de 90 cm, m ien tras que e l tramo su p erio r 
7 t ie n e  una lo n g itu d  de 60 cm, una anchura de 30 cm y una
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a l tu r a  de 30 cm. La p laca  de d is tr ib u c ió n  d e l gas 6 e s tá  
c o n s t itu id a  por una chapa de acero  in ox id ab le  p erfo rada ,
con o r i f ic io s  de 0 ,5  nim de d iám etro .

La sa lid a  de lo s  g ranu lo s se e fe c tú a  por 
desbordam iento por una tu b e r ía  l a t e r a l  22 s itu a d a  a 600 mm
de la  r e j i l l a  de d is tr ib u c ió n .

E l lecho de p a r t íc u la s  e s tá  f lu id iz a d o  por
in tro d u cc ió n  a tra v é s  de la  p laca  de d is tr ib u c ió n  de gases 
de una c o r r ie n te  de a i r e  c a l ie n te .. In ic ia lm en te  e l  secador 
con tien e  pe rb o ra to  de sodio m onohidratado obten ido por 
d e sh id ra tac ió n  de perborato  de sodio te tr a h id rá ta d o . El 
diám etro medio de e s ta  carga  es de 0 ,32 mm.

E l secador e s tá  alim entado en continuo en 
so luc ión  acuosa de peróxido de hidrogeno y en so lución 
acuosa de m etaborato de sod io , por un p u lv e riza d o r que se 
sumerge en e l  seno d e l lecho  f lu id o . La so luc ión  acuosa 
de próxido de hidrógeno c o n tie n e , ademas d e l s u lf a to  de 
magnesio, aproximadamente 5 a 100 ppm de e s ta n n a to  de sodio 
y can tidades comparables de f o s f a to  de sodio .

Las condiciones de t r a b a jo  en régimen están
recog idas en la  ta b la  1 s ig u ie n te .

El ensayo 3 R ha sido  re a liz a d o  como com­
parac ión ; se r e f i e r e  a un modo de fa b ric a c ió n  de perborato  
d e .so d io  m onohidratado. E ste  ensayo ha sido  re a liz a d o  en 
un ap ara to  d e l mismo t ip o  que e l  p resentado en l a  l'ig u ra  1. 
E sta  vez e l  lecho f lu id o  t ie n e  una sección c i l in d r ic a  de 
152 mm de diám etro y de 915 mm de a l tu r a  de la  p a r te  in f e ­
r i o r  y de 305 mm de diám etro y de 300 mm de a l tu r a  en la  
p a r te  su p e rio r. Los ensayos 1 y 2 se han re a liz a d o  según 
e l  in ven to .
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Examen de lo s  productos
Los d ife re n te s  productos obtenidos en lo s  

Ejemplos 1 y 2, denominados re sp ec tiv am en te  producto 1 y 
producto  2 se han comparado con e l  producto obtenido en 
e l  Ejemplo 3R de comparación llamado producto.3R

El ín d ic e  de d esg aste  que e s  un aspecto  
im portante d e l p re se n te  in ven to  ha sido medido según e l  
ensayo d e s c r i to  en la  norma ISO/TC 47/WG 11 ( s e c re ta r ia ­
do -  86) 167 d e .B r i t is h  Standard I n s t i tu t io n .

E l peso e sp e c íf ic o  aparen te  por v e r tid o  
l i b r e ,  que es o tro  aspecto  d e l  p resen te  in v en to , se de­
term ina por un procedim iento  análogo a l  d e sc r i to  en 
A.S.T.M. S tandards D 392-38 y B ÍÍ212-48, preconizados
respec tivam en te  para la  medida de lo s  pesos e sp ec ífico s

!-ap are n te s  de lo s  polvos para  moldeo y de lo s  polvos me- 
tá i ic o S i  E l ap a ra to  u t i l i z a d o  es s in  embargo ligeram ente 
d i fe r e n te .  Contiene una to lv a  troncocón ica  cuya base ma­
yor, t ie n e  un diám etro de 53 mm y l a  base pequeña, p ro v is ta  
dé un ob turador de a b e r tu ra  t o t a l ,  t ie n e  un diám etro de 
21 pim, siendo la  a l tu r a  e n tre  la s  bases de 58 mm y e l  vo­
lumen ú t i l  de aproximadamente 60 CB^.

E l c u b ile te  c i l in d r ic o  de un volumen de 
50 cni t ie n e  un diám etro in te r i o r  de 37 mm. y una a l tu r a  
ig u a l a aproximadamente 46 mm. La base de la  to lv a  e s ta  
colocada a 65 mm por encima d e l  fondo d e l  c u b ile te . El 
modo de t r a b a jo  e s  id é n tic o  a l  d e s c r i to  en la s  normas 
ASTM. Se c ie r r a  e l  ob tu rador de la  to lv a  y se r e l le n a  
é s ta  con e l  producto que hay que examinar y se enrasa a l  
n iv e l  d e l borde su p e r io r  de l a  to lv a  con ayuda de una l á ­
mina r e c t i l í n e a .  Se d ispone e l  c u b ile te  en e l  e je  de la

í.
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to lv a  y se abre  e l  ob tu rador. Después de l v e r t id o  de la  
m a te ria , se enrasa a l  n iv e l  su p e rio r  d e l c u b ile te . E l 
peso e sp e c ífic o  aparen te  por v e r tid o  l i b r e  es ig u a l a la  
re la c ió n  e n tre  e l  peso de m ateria  en e l  c u b ile te  expresado 
en kg y e l  volumen d e l  c u b ile te  expresado en dm .

El contenido de oxígeno a c tiv o  d e l pe rbora- 
to  de sodio superoxidado se determ ina por va lo rac ió n  con
permanganato de p o ta s io .

El contenido de oxígeno ¡ 'd e sa rro lla b le "  d e l 
pe rborato  de sodio superoxidado se  determ ina por medida de] 
volumen de oxígeno desprendido du ran te  la  a d ic ió n  de un
exceso de agua a l  producto seco.

El contenido de agua t o t a l  ( l ib r e  o no) de 
pe rborato  de sodio superoxidado se ob tiene  por d ife re n c ia  
e n tre  la  pérd ida  de peso observada (oxigeno a c tiv o  + oxige­
no d e s a r ro l la b le  + agua) du ran te  una term ograv im etria  por 
medio de una term obalanza y lo s  con ten idos de oxígeno ac ­
t iv o  y oxígeno d e s a r ro l la b le  medidos por lo s  métodos an tes  
in d icad o s. El contenido de hidrógeno elem ental es por su­
puesto  ig u a l  a l  doble de la  can tid ad  de agua (en moles) 
perd ida  durante  la  term ograv im etría .

Los conten idos de boro to t a l  y de bórax 
(Na2B^0y) se determ inan por v a lo ra c ió n .

Los re s u lta d o s  ob ten idos se recogen en la  
Tabla I I  s ig u ie n te .
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El examen de la  Tabla I I  m uestra que lo s  pro 
ductos según e l  inven to  tie n e n  un contenido de oxígeno a c t i  
vo elevado y un contenido de hidrógeno mucho m ás'ba jo  que 
e l  de l perborato  de sodio m onohidratado. Además se c a ra c ­
te r iz a n  por una r e s is te n c ia  a l a  f r ic c ió n  muy grande y por
un peso e sp e c íf ic o  aparen te  elevado.
Ejemplo 4

Este ejemplo tie n e  por o b je to  poner de mani­
f ie s to  la  e s ta b i l id a d  d e l p roducto  se g ú n .e l inven to  durante 
e l  almacenamiento en p resen cia  de o tro s  c o n s titu y e n te s  de 
un polvo para  la v a r  s in  enzimas.

Se u t i l i z a n  m ezclas que con tienen  .1,05 g de 
oxígeno a c tiv o  que con tien e  bien 10,5 g de pe rborato  de 
sodio te tr a h id ra ta d o  (producto 4R), b ien  6 ,6  g dé perborato  
de sodio monohidratado obtenido en e l  ensayo 3R (producto 
3R),  b ien  4 ,4  g de pe rborato  de sodio superoxidado obtenido 
en e l  ensayo 1 (producto 1) y 42 g de un polvo com ercial sin

20

enzimas cuya composición se da en la  Tabla 111.
TABLA 111

C onstitu yen tes g
Carbonato de sodio 1,6
S i l ic a to  de sodio' (Na20.3Si02) 4,0

25 T r ip o lifo s fa to  de sodio  (Na^P^O^) 13,1
P iro fo sfa to  de sodio (Na^P^O^) 2 ,7

O rto fo sfa to  de sodio (Na2HP0^) 0 ,2
S u lfa to  de sodio 6 ,7
M aterias o rgán icas te n s io a c t iv a s

30 jabón 3,5
16033
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TABLA I I I  (co n t.)

C onstitu yen tes g

a lc o h i l s u l f a to  de sodio 1,2
a lc o h i la r i l s u l fo n a to  de sodio 3 ,7
condensado de oxido de e t i le n o  sobre

a lc o h o l graso 1 ,8
d iv e rso s 3,4

Después de hom ogeneización, se in troducen  la s  
m ezclas en c a ja s  de c a r tó n  (11,5 x 7 x 2 cm) re c u b ie r ta s  
por e l  derecho y por e l  rev és  por una p e l íc u la  de a ce ta to  
de c e lu lo sa  (perm eabilidad 550 g HgO/m^. d ía ) ;  la s  c a ja s  
a s í  p reparadas se  almacenan entonces a  28ac en atm ósfera 
de 70% de humedad r e l a t i v a ,  du ran te  respectivam ente  3 se­
manas.

O tra  s e r ie  de c a ja s ,  re c u b ie r ta s  de cera  micro 
c r i s t a l i n a  (perm eabilidad 5 g Hg/m^. d ía ) se preparan 
igualm ente y se almacenan a 35^0 en a tm ósfera  a l  80% de 
humedad r e l a t i v a  duran te  4 y 8 semanas.

Después de cada duración de alm acenam iento, 
se  d o s if ic a  e l  oxígeno a c tiv o  d e l  polvo po r v a lo ra c ió n  
d i r e c ta  con KMnÔ  N/2 y se evalúa la  pérd ida de oxigeno 
a c tiv o  con re la c ió n  a l  oxigeno a c tiv o  i n i c i a l .

Los re su lta d o s  de lo s  ensayos de conservación 
se. dan en l a  Tabla IV s ig u ie n te . M uestran la  n o tab le  su­
p e r io r id a d  de lo s  productos d e l inven to  con re la c ió n  a l  
pe rbo ra to  de sodio te t r a h id ra ta d o  y a l  perborat'o de sodio 
m onohidratado.
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- REIVINDICACIONES -

Los puntos de invención prop ia  y nueva, que
se p resen tan  p a ra  que sean o b je to  de e s ta  s o l ic i tu d  de 
P a ten te  de Invención en España, por VEINTE años, son lo s  
que se recogen en la s  re iv in d ic a c io n e s  s ig u ie n te s :

l a . -  Procedim iento p ara  l a  fa b ric a c ió n  de 
perborato  de so d io , so lid o , superoxidado, en p a r t íc u la s ,  
que c o n tien e  más d e l  17% en peso de oxigeno a c tiv o  y me­
nos de 1 ,4  átomos de hidrógeno por átomo de oxígeno a c tiv o  
c a ra c te r iz a d o  porque se in troduce  sim ultáneam ente, en un 
secador de lecho f lu id o  que con tiene  gérmenes de dimensio­
nes in fe r io r e s  a la s  de la s  p a r t íc u la s  de perbo ra to  que se 
desea ob ten er, una so luc ión  acuosa que con tiene  peróxido ds 
hidrógeno en concen trac ión  su p e rio r  a l  30% en peso y una 
so lu c ió n  acuosa que co n tien e  m etaborato de sodio en c a n t i ­
dades t a l e s  que l a  r e la c ió n  molar e n tre  e l  peróxido de h i ­
drógeno y e l  m etaborato de sod io  in troducido  en e l  lecho 
f lu id o  sea su p e rio r  a 1,12 y porque sé evapora e l  agua 
p re sen te  en l a s  so luc iones acuosas por medio de gas de 
f lu id iz a c ió n .

2 - . -  Procedim iento según la  re iv in d ic a c ió n  
1&, c a ra c te r iz a d o  porque l a  re la c ió n  molar e n tre  e l  perox 
do- de hidrógeno y e l  m etaborato de sodio  es su p e rio r  a
1,15.

3 ^ .-  Procedim iento según la  re iv in d ic a c ió n  
2a, c a ra c te r iz a d o  porque l a  re la c ió n  molar e n tre  e l  peróxi 
do de hidrógeno y e l  m etaborato de sodio e s ta  comprendida
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-e n tre  1,2 y 3.
4 ^ .-  Procedim iento según la  re iv in d ic a c ió n  3 - , 

c a ra c te riz ad o  porque la  r e la c ió n  molar e n tre  e l  peróxido de 
. hidrógeno y e l  m etaborato de sodio e s tá  comprendida e n tre  

1 ,7  y 3.
5 ^ .-  Procedim iento según una cu a lq u ie ra  de 

la s  re iv in d ic a c io n e s  1- a 4 - ,  c a ra c te r iz a d o  porque la  tem­
p e ra tu ra  d e l lecho f lu id o  e s tá  comprendida e n tre  la  tempe­
ra tu ra  am biente y 95-C.

6 it.-  Procedim iento según una cu a lq u ie ra  de 
la s  re iv in d ic a c io n e s  1- a 5-* c a ra c te r iz a d o  porque la  so­
lu c ión  acuosa que con tiene  peróxido de hidrogeno con tien e  
de 30 a 90% en peso de peróxido de h idrógeno.

y n .-  Procedim iento según la  re iv in d ic a c ió n  
6 - , c a ra c te r iz a d o  porque l a  so luc ión  que co n tien e  peróxido 
de hidrógeno c o n tien e  de 35 a 60% en peso de peróxido de 
hidrógeno.

g a . .  Procedim iento según una cua lqu iera  de 
la s  re iv in d ic a c io n e s  1^ a 7 -t c a ra c te r iz a d o  porque la  so­
lución  acuosa que co n tien e  m etaborato de sodio  con tiene  de 
5 a 40/ü en peso de m etaborato de sodio.

9 ^ .-  Procedim iento según l a  re iv in d ic a c ió n  
ga, c a ra c te r iz a d o  porque l a  so lución  que con tiene  m etabora­
to  de sodio con tiene  de 10 a 35% en peso de m etaborato de 
sodio .

1 0 ^ .-  Procedim iento según una cu a lq u ie ra  de 
la s  re iv in d ic a c io n e s  1^ a 9 -; c a ra c te riz ad o  porque lo s  
gérmenes de dim ensiones in fe r io r e s  a la s  de lo s  g ránu los 
que se desea o b ten er e s tán  c o n s t itu id o s  a l  menos p a r c ia l ­
mente de p a r t íc u la s  f in a s  re c irc u la d a s  de perborato  de so-



d io  superoxidado
l i a . . -  PROCEDIMIENTO PARA LA FABRICACION DE 

PERBORATO DE SODIO.
Tal y como se ha d e s c r i to  en la  Memoria que 

an tecede) rep resen tado  en lo s  d ibu jo s que se  acompañan y 
con lo s  f in e s  que se han e sp e c ific a d o .

E sta  Memoria co nsta  de v e in tic in c o  ho jas e s ­
c r i t a s  a máquina por una so la  c a ra .

Madrid, Q7.A8R.1978
-10 P.A

1603 á
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