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La presente invendién se refiere a un procedi-
miento para purifiecar sulfato sbédico, sobre todo un sulfa-
to sbédico que contiene metioﬁina.

El sulfato sbédico es un subproducto de la fabri-|
cacidén de la métionina, ¥ se le halla de nuevo en lag --
aguas madres en esta fabricaciédn.

Ty

Una solucién para recuperar este sulfato sddico,
en apariencia simple, consistiria en calecinar el sulié%?
sbdico. '

Sin embargo, en este caso no se obtiene mas que
un sulfato sédico en forma de pequefios cristales anhidros,
de tinte griséceo, que preéentan un olor residual de'mér'
tionina.,

Ademés, los nauseabundos gases de calcinacién

no se podrian evacuar directamente por la chimenea de la

instalacién, sin riesgo de originar perjuicios particular-

mente molestos. ,

El procedimiento seglin la invencién consiste en
realizar un tratamiento térmico en medio oxidante.

Segin una forma de realizacién particularmente
ventajosa de la invencidn, se trata el sulfato sédico'con
una solucién de oxidante, y luego se caleina el sulfat6
sédico asi{ tratado.

Précticamente, el tratamiento térmico es de al
menos una hora, de manera que se obtenga un producto en
forma de polvo blanco inodoro que no contiene practicamen-
te nada de aglomerado.

Se comprueba que el procedimisnto segﬁn la in-
vencibén conduce:

- a descomponer la metionina,.
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- a destruir los productos de descomposicién

—

carbonosos.

Por otras parte, se observa que el producto obte-
nido no se apelmaza, al contrario que el sulfato no trata-
do por la invencidén, y que es estable en el almacenamien-
to, lo que facilita su utilizacién y su conservacién.

Ademés, se comprueba que los humos evacuados son
inodoros, y que la corrosién observada es pequeila,

Uno de los factores criticos del procedimiento
segin la invencidén consiste en la eleccidn del oxidante.

En efecto, si el oxidante es demasiado débil, la
purificacidén no es lo bastante completa y el producto no
responde a las normas deseadas, y si el oxidante es dema-
siado potente hay corrosidén del dispositivo de calcina-
cién,

Por ello, ventajosamente, se afiade al sulfato
sbdico impuro una solucidn de clorato sbédico concentrado
del orden del 50%, siendo la cantidad de clorato sédico,
en relacidén al sulfato, de 1 a 3%,

Tecnolégicamente, una de las grandes dificulta-
des estriba en los riesgos de corrosiém.

Por ello, han sido necesarias largas investiga-
ciones para poner a punto un procedimiento que respoﬁde al
conjunto de las exigencias antes citadas, tanto en lo que
se refiere al producto obtenido en cuanto a cualidades qui
micas y fisicas, como en lo que se refiere a la realiza-
c¢ibén del procedimiento,

Segin un modo de realizacidn préctica, y que for

ma parte de la invenciodn:

- en una primera etapa se trata el sulfato a6~
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| dico por pulverizacidn mediante la solucién oxidante, a
temperatura ambiente, de manera que se impregne el sulfato
sbddico. |

- luego, en una segunda etapa, se somete el sul
fato impregnado a un tretamiento térmico, elevando progre-
siva y uniformemente la temperatura.

- por Gltimo, se recoge cpntinuamente el pro~
ducto obtenido. ,

De manera ventajosa, el tratamiento térmico.be
efectia mediante un gas caliente, tal como aire calienéé,
alimentado en contracorrieﬁte en-un horno rotativo. -~

Con el fin de asegurar un buen reparto de Caiér,
se¢ toman todas las medidas desde el punto de vista de ais-
lamiento térmico y homogeneidad en el interior del horno,
de manera que se obtenga una temperatura constante en la
parte de aguas arriba y media del horno, y una disminuciéd
progresiva y regular de la temperatura en la parte de ==
aguas abajo de dicho horno.

Se ha observado que esta técnica en contraco-
rriente, con control del perfil de temperaturas, conducia
a resultasdos superiores a los observados con otras técni-
cas mds cldsicas, y sobre todo horno rotativo en contraco-
rriente, secado de tipo instanténeo, horno de mufla, ca-
lentamiento por infrarrojos, etc.

De manera preferente, en el caso de tratamiento
con clorato, se lleva al sulfato gsbédico a purificar a una
temperatura comprendida précticamente entre 600 y 4502C,
ya que, por una parte, hay que evitar que el sulfato fra-
glle, fendmeno que comienza a aparecer hacia 6002C, y por

otra parte, por razones econdmicas y tecnolégicas, es in-
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1 | teresante adoptar une temperatura suficientemente elevada.

Como ya se ha dicho antes, se utiliza de prefe-
rencia clorato sédico como oxidante, pero no habria des-
viacidén del marco de la presente invencidn si se recurre
5 a otro oxidante. Asi, se ha observado que el persulfato
sédico o aménico daba excelentes resultados en cuanto a
la purificacién del sulfato sédico; sin embargo, taleé
productos resultan ser de una utilizacidn mds delicada en
lo que se refiere a la corrosién.

10 En el caso de que se pueda contentar con un efeg
to més débil, se puede recurrir a un oxidante menos &fi-
caz, como por ejemplo un nitrato.

La cantidad de oxidante en relacibén al sulfato
sédico depende, naturalmente, de la naturaleza de este oxi
15 dante y de las condiciones de tratamiento, sobre todo de
temperatura.

Asi, se puede disminuir la temperatura con la
condicién de aumentar la proporcién de oxidante, y vice~
versa.

20 Por otra parte, se puede hacer pasar a los humos
un tratamiento complementario, tal como desodorizacién con
lejia.

El producto obtenido se presenta en forma de pol
vo blanco de densidad comprendida entre 1,1 y 1,3, y de
25 blancura al menos igual al 90% de la de un carbonato de
magnesio en polvo de referencia, determinada como siguse.

La muestra cuya blancura se quiere medir se ex-
tiende en un circulo de 10 cm de didmetro aproximadamente,
¥ se pone directamente sobre un leucémetro (fotémetro) Lan

30 ge, provisto de filtro verde, efectuéndose la lectura en

16108
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| un galvandmetro Multiflex (para esta medida se puede uti-

lizar igualmente el aparato Photovolt).

Se efectfa un contraste previo con darbonato de
magnesio en polvo Prolabo para andlisis, n@ 25096, llevan-
do la aguja del galvanémetro a 100%.

Su aspecto se puede mejorar por trlturaclon. El
producto obtenido puede servir en particular en comp031-
ciones detergentes, '

Sin émbargo, la presente invencidén se comprencée-
ré mejor con ayuda de los ejemplos siguientes, dados a ti-
tulo ilustrativo, pero en absoluto limitativo.

En el esquema adjunto se han representado fnica~-
mente los dos tambores 1 de humidificacidén y 2 de -calcina-
cién. 7

El tambor 1 estd provisto de una rampa 3 de hu=~

midificacién, y dispone de medios 4 de arrastre en la ro-

" tacidn.

El sulfato sbédico a tratar se lleva por una tol-
va 5 al horno, y se retira por un conducto 6 2l horno 2
de calecinacién. |

Este presenta medios 7 de arrastre en la rota-
cién. El aire caliente se introduce por el extremo 8 de
aguas abajo del tambor, mientras que el sulfato tiatado
se retira por 9, antes de experimentar un enfriamiento en
10. E1 tambor 2 es de tipo clésico, calorifugado en su

parte de agﬁas arriba, y presentando en esz misma parte

de aguas arriba unas lineas de martlllos.

Ejem lo 1
Se utiliza un tambor 1 de humidificacién de 3 m

de longitud y 1,3 m de diémetro, Se trata el sulfato con
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1 | una solucién de clorato al 50%, a razén de 40 kg por hora,
o sea 20 kg de NaClOB, por tonelada de sulfato, o sea 2%

de clorato. El tiempo de residencia en este primer tam-

bor es de 1 h 20 min.

5 El producto pasa luego al calcinador 2, de lon-
gitud igual a 12 m y con didmetro de 2 m, provisto an‘élt
interior de paletas de elevacién. -

El volumen del lecho corresponde a 8 toneladaé
de Na2804, y el tiempo de residencia es de 8 h.
10 La temperatura de los gases a la entrada, en
equilibrio de marcha, es de 6602C, y la temperatura de sa-
lida de los gases es de 40020, lo que corresponde a una
temperatura de tratamiento del producto de 5502C. -

El producto obtenido se presenta en forma de pol
15 vo blaneo, sin olor de metionina.

La blancura es de 93%.

Se observa también una ausencia total de puntos
negros o rojos, lo que indica ausencia de corrosidn.

Por otra parte, se observa que no hay adherencia
20 al interior del calcinador,.

Ejemplo 2

Este ejemplo es idéntico al ejemplo 1, salvo en
que el contenido de clorato se ha disminuido a 1,5%.
, La blancura es entonces de 90%.

25 Ejemplo 3

Este ejemplo es idéntico al ejemplo 2, salvo en
que se ha subido la temperatura de entrada de los gases a
7502C, lo que corresponde a un tratamiento del producto
de 6002C.

30 La blancura conseguida recupera el mismo valor

16108
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| que en el ejemplo 1, o sea 93%.

Ejemplo 4

En este ejemplo se reemplaza, en el ejemplo 1,
el clorato sbédico ﬁor nitrato sédico.

' Se observaruna blancura de 87%.

Ejemplo 5

Se reemplaza en las condiciones del ejemplorl el
clorato por persulfato. Ia blancura se lleva a 95%.

Los ejemplos precedentes muestran el interés de
la presente invencién. Se refieren al sulfato que contie-
ne metionina como impureza orgénica{ Sin embargo, eviden-
temente, el dmbito de la presente invencidén no esta limi-
tado a este compuesto orginico. Se puede aplicar ademés

‘para derivados tales como 3-naftol o resorcina.
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1 REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidn propia J nueva que se
5 presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten-
te de Invencidén en Espafia, por VEINTE afios, son los qué“ 
se recogen en las reivindicaciones siguientes: ~7

18,- Procedimiento para purificar sulfato sédi-
co, sobre todo sulfato sbédico que contiene trazas de me-
10 tionina, por tratamiento en medio oxidante, caracterizado
por el hecho de que se trats el sulfato sbédico con una so-
lucién de oxidante, esencialmente del grupo de los clora~
tos, nitratos y persulfatos, y luego se calecina el sulfato
s6dico asi tratado.
15 28,- Procedimiento segin la reivindicacidn 14,
caracterizado por el hecho de que se trata el sulfato sb-
dico con una solucién concentrada de clorato sédico, sien-
do la cantidad de clorato, en relacidén al sulfato, de al
menos 1 a 3% en peso.
20 33,- Procedimiento segin una de las reivindica-
ciones 12 a 22, caracterizado por el hecho de que en una
primera etapa se trata el sulfato a temperaturas ambiente
con una solucidén oxidante, de manera que se impregna'el
sulfato sédico, y luego, en una segunda etapa, se hace ex-
25 perimentar un tratamiento térmico al sulfato impregnado,
subiendo progresiva y uniformemente la temperatura.

48,- Procedimiento segln la reivindicacidén 38,
—garacterizado por el hecho de que el tratamiento térmico
se efectla mediante un gas caliente, alimentado en contra-

30 corriente a un horno rotativo.

16108
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58,- Procedimiento segin una de las reivindica-
ciones 12 a 42, caracterizado por el hecho de que se im-
pregna el sulfato sdédico con una solucién de clorato sddi-
co, ¥ luego se trata térmicamente dicho sulfato, al menos
durante una hora, a una temperatura comprendida entre 4Z0
y 6002C,

62,~ Procedimiento segin una de las reivindica-
ciones 12 a 52, caracterizado por el hecho de que se haéé
experimentar un tratamiento complementario a los humos re-
sultantes del tratamiento térmico del sulfato sddico con
la composicidén oxidante. o '

| 72.- "PROCEDIMIENTO PARA PURIFICAR SULFATO S50DI
co".

Tal y como se ha descrito en la Memoria que an-
tecede, representado en los dibujos que se acompafian y pa-
ra los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de nueve hojas escritas a
miquina por una sola cara.

Madrid, 0§ DIC.19
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