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DESCRIPCION
Método para la produccion de particulas de percarbonato de sodio recubiertas.

Objeto de la invencién es un proceso para la produccién de particulas de percarbonato de sodio recubiertas, en el
cual una solucion acuosa que contiene sulfato de sodio se pulveriza sobre particulas de percarbonato de sodio en un
lecho fluidizado y se vaporiza simultaneamente agua, utilizandose para la produccién de la soluciéon acuosa que
contiene sulfato de sodio polvo fino que contiene sulfato de sodio y percarbonato de sodio.

El percarbonato de sodio se utiliza cada vez mas como ingrediente blanqueante en detergentes y productos de
limpieza. El percarbonato de sodio tiene que exhibir para esta aplicacion una estabilidad suficiente al
almacenamiento en formulaciones de detergentes y productos de limpieza, dado que en caso contrario durante el
almacenamiento de los detergentes y productos de limpieza se produce una pérdida indeseable de oxigeno activo y
con ello de efecto blanqueante. El percarbonato de sodio es sensible a la humedad y se descompone en las
formulaciones de detergentes y productos de limpieza en el caso de la introduccién de humedad, con pérdida de
oxigeno activo. Por tanto el percarbonato de sodio para la produccién de detergentes o productos de limpieza se
emplea habitualmente en forma recubierta, impidiendo el recubrimiento la entrada de humedad en las particulas de
percarbonato de sodio recubiertas.

DE 2417572 publica la estabilizacién de percarbonato de sodio por un recubrimiento de una sal mixta de carbonato
de sodio y sulfato de sodio. Las sales mixtas tienen en este caso una relacion molar de carbonato de sodio a sulfato
de sodio comprendida en el intervalo de 0,3:1 a 3:1. El recubrimiento se aplica por pulverizacion de una solucién
acuosa de carbonato de sodio y sulfato de sodio sobre particulas de percarbonato de sodio con vaporizacion
simultdnea de agua. La pulverizacién puede tener lugar en un lecho fluidizado. Con el recubrimiento de una sal mixta
de carbonato de sodio y sulfato de sodio se consigue una mejor estabilizacion que con un recubrimiento que esta
constituido sélo por carbonato de sodio o sdlo por sulfato de sodio.

WO 97/19890 publica la estabilizacion de particulas de percarbonato de sodio obtenidas por granulacion en lecho
fluidizado por un recubrimiento de sulfato de sodio, que se aplica por pulverizacion de una soluciéon acuosa de
sulfato de sodio sobre las particulas de percarbonato de sodio en un lecho fluidizado con vaporizacion simultanea de
agua. Por la utilizacion de percarbonato de sodio obtenido por granulacion en lecho fluidizado se obtiene con sulfato
de sodio exclusivamente el mismo efecto de estabilizacién que con una sal mixta de carbonato de sodio y sulfato de
sodio. Las particulas de percarbonato de sodio recubiertas con sulfato de sodio exhiben frente a las particulas
recubiertas con una sal mixta de carbonato de sodio y sulfato de sodio una mejor susceptibilidad de ensilado.

WO 2006/003155 describe particulas de percarbonato de sodio recubiertas, que contienen en el recubrimiento,
ademas de un agente de recubrimiento, pequefias particulas de percarbonato de sodio con un diametro medio
inferior a 100 ym. Se describe ademas un proceso para la producciéon de tales particulas, en el cual para la
produccioén del recubrimiento sobre las particulas se aplican simultineamente una solucion o suspension del agente
de recubrimiento y las pequefias particulas de percarbonato de sodio. Como particulas pequefias de percarbonato
de sodio puede emplearse en este contexto un polvo fino que contiene percarbonato de sodio, que se ha separado
con un filtro o ciclén del gas residual de un secador de lecho fluidizado empleado para el secado del percarbonato
de sodio.

En el caso de la pulverizacion de una solucion de sulfato de sodio en un lecho fluidizado puede llegarse no solo a la
formacion de sulfato de sodio en forma de polvo fino, sino también por la abrasion de particulas en el lecho
fluidizado a la formacién de polvo fino que contiene percarbonato de sodio, que se descarga del lecho fluidizado con
el gas de fluidizacion. Este polvo fino que contiene percarbonato de sodio puede contener desde 50 a 80% en peso
de percarbonato de sodio, siendo el resto esencialmente sulfato de sodio. Un polvo fino que contiene percarbonato
de sodio de este tipo no cumple las exigencias para utilizacion en detergentes.

De modo anéalogo se llega en el caso de la produccién de percarbonato de sodio por granulacion estructural de una
solucion de carbonato de sodio y perdxido de hidrogeno acuoso en un lecho fluidizado a la formacién de polvo fino
que contiene percarbonato de sodio, que se descarga del lecho fluidizado con el gas de fluidizacion. Este polvo fino
que contiene percarbonato de sodio esta constituido esencialmente por percarbonato de sodio y puede contener
ademas pequefias cantidades de aditivos aumentadores de la estabilidad del percarbonato de sodio. Asimismo, este
polvo fino que contiene percarbonato de sodio no cumple tampoco las exigencias para la utilizacion en detergentes.

Finalmente, puede llegarse también, en el caso del transporte neumatico de particulas de percarbonato de sodio, por
abrasion de las particulas o por rotura de particulas, a la formaciéon de polvo fino que contiene percarbonato de
sodio, que no es apropiado ya para la utilizacion en detergentes.

Se ha encontrado ahora, que dicho polvo fino que contiene percarbonato de sodio en combinacién con sulfato de
sodio puede utilizarse ventajosamente para el recubrimiento de particulas de percarbonato de sodio y reciclarse asi
en un proceso de produccion para particulas de percarbonato de sodio para formulaciones de detergentes y
productos de limpieza.

Objeto de la invencién es por tanto un proceso para la produccidon de particulas de percarbonato de sodio
recubiertas por pulverizacién de una solucién acuosa que contiene sulfato de sodio sobre particulas de percarbonato
de sodio en un lecho fluidizado con vaporizacién simultanea de agua, en el cual para la produccion de la solucién
acuosa que contiene sulfato de sodio se utiliza polvo fino que contiene sulfato de sodio y percarbonato de sodio.

Las particulas de percarbonato de sodio empleadas en el proceso correspondiente a la invencion estan constituidas
de modo preferible esencialmente por carbonato de sodio perhidratado de la composiciéon 2 NaCO3-3H20,. Las
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mismas pueden contener adicionalmente pequefias cantidades de estabilizadores conocidos para compuestos
peroxigenados, como por ejemplo sales de magnesio, silicatos, fosfatos y/o formadores de complejos de tipo
guelato, como fosfonatos. La proporcién de percarbonato de sodio en las particulas de percarbonato de sodio
asciende preferiblemente a mas de 80% en peso, y de modo particularmente preferible mas de 95% en peso. La
proporcidon de compuestos organicos de carbono es preferiblemente < 1% en peso, de modo particularmente
preferido < 0,1% en peso. Preferiblemente, las particulas de percarbonato de sodio empleadas contienen pequefias
cantidades de aditivos, que actian como estabilizadores del contenido de oxigeno activo, siendo la proporcion de
aditivos estabilizadores preferiblemente menor que 2% en peso. Como aditivos aumentadores de la estabilidad se
utilizan preferiblemente sales de magnesio, vidrio soluble, estannatos, pirofosfatos, polifosfatos, poliacrilatos, asi
como formadores de complejos de tipo quelato, de la serie de los acidos hidroxicarboxilicos, acidos
aminocarboxilicos, acidos aminofosfonicos, acidos fosfonocarboxilicos y acidos hidroxifosfénicos, asi como sus
sales de metal alcalino, amonio o magnesio. En una forma de realizacion particularmente preferida, las particulas de
percarbonato de sodio contienen como aditivo estabilizador un silicato de metal alcalino, preferiblemente vidrio
soluble con un médulo SiO2/Na,O comprendido en el intervalo de 1 a 3, en una cantidad de 0,1 a 1% en peso. En la
forma de realizacion mas preferida, las particulas de percarbonato de sodio contienen, ademas de esta cantidad de
silicato de metal alcalino, un compuesto de magnesio en una cantidad de 50 a 2000 ppm de Mg?".

Las particulas de percarbonato de sodio empleadas en el proceso correspondiente a la invencion pueden producirse
segun cualquiera de los procesos de produccién conocidos para percarbonato de sodio. Un proceso de produccion
apropiado para percarbonato de sodio es la cristalizacién de percarbonato de sodio a partir de soluciones acuosas
de perdxido de hidrégeno y carbonato de sodio, donde la cristalizacion puede realizarse tanto en presencia como en
ausencia de un agente de salado, a cuyo fin se remite por ejemplo a EP-A 0 703 190 y DE 2 744 574. Después del
proceso de cristalizacion en presencia de un agente de salado, las particulas de percarbonato de sodio producidas
pueden contener todavia pequefias cantidades del agente de salado utilizado, como p.ej. cloruro de sodio. Es
apropiada asimismo la granulacion estructural en lecho fluidizado por pulverizacion de solucion acuosa de peréxido
de hidrégeno y solucion acuosa de sosa sobre nucleos de percarbonato de sodio en un lecho fluidizado con
vaporizacion simultdnea de agua, remitiéndose a modo de ejemplo a WO 95/06615. Adicionalmente, la
transformacion de carbonato de sodio solido con una solucién acuosa de perdxido de hidrégeno y secado
subsiguiente es también un procedimiento de produccion apropiado.

En una forma de realizacion preferida, las particulas de percarbonato de sodio empleadas se obtienen por
granulacion estructural a partir de carbonato de sodio y perdxido de hidrégeno en un lecho fluidizado. Por una
granulacion estructural de este tipo en un lecho fluidizado se obtienen particulas de percarbonato de sodio, que se
diferencian por una estructura particularmente densa, en forma de céscara, y una superficie mas lisa de las
particulas de percarbonato de sodio obtenidas por otros procesos de produccion. Las particulas de percarbonato de
sodio recubiertas segun el proceso correspondiente a la invencion, cuyo nudcleo se ha producido por granulacion
estructural en un lecho fluidizado, exhiben, frente a particulas, cuyo nicleo se ha producido por cualquier otro
proceso, una mejor estabilidad al almacenamiento en formulaciones de detergentes y productos de limpieza.
Sorprendentemente, las particulas de percarbonato de sodio recubiertas segin el proceso correspondiente a la
invencion, cuyo nucleo se ha producido por granulacion estructural en un lecho fluidizado, exhiben también, frente a
particulas cuyo nucleo se ha producido de manera analoga pero que se han recubierto solamente con una solucion
de sulfato de sodio, una estabilidad al almacenamiento adicionalmente mejorada en formulaciones de detergentes y
productos de limpieza.

En el proceso correspondiente a la invencién se utiliza, para la produccion de la soluciébn acuosa que contiene
sulfato de sodio, polvo fino que contiene sulfato de sodio y percarbonato de sodio. Para la produccién de la solucién,
puede disolverse primeramente sulfato de sodio en agua y disolverse posteriormente en esta solucién el polvo fino
gue contiene percarbonato de sodio. En una forma de realizacion alternativa preferida, se separa en un lavador de
una corriente de gas polvo fino que contiene percarbonato de sodio, y la solucién acuosa obtenida de este modo se
utiliza para la produccion de la soluciéon acuosa que contiene sulfato de sodio. Preferiblemente se conduce en este
contexto al lavador una solucién acuosa de lavado en un ciclo, en el cual se disuelve el polvo fino que contiene
percarbonato de sodio con liberacion de carbonato de sodio y peréxido de hidrogeno. El lavador puede trabajar en
este contexto de tal modo que el perdxido de hidrogeno liberado se descompone en la solucién de lavado en agua y
oxigeno.

En una forma preferida de realizacion, se utiliza en el proceso correspondiente a la invencion un polvo fino que
contiene percarbonato de sodio, que se ha separado del gas residual de un lecho fluidizado, en el cual se produce
percarbonato de sodio por granulacién estructural a partir de carbonato de sodio y peroxido de hidrégeno.

En una forma preferida de realizacion adicional, se utiliza en el proceso correspondiente a la invencién polvo fino
que contiene percarbonato de sodio, que se ha separado del gas residual del lecho fluidizado del proceso
correspondiente a la invencion. Este polvo fino que contiene percarbonato de sodio contiene, ademas de
percarbonato de sodio, sulfato de sodio. Preferiblemente, la proporcién de percarbonato de sodio en el polvo fino
esta comprendida en el intervalo de 50 a 80% en peso, y la proporcién de sulfato de sodio en el intervalo de 50 a
20% en peso. Con esta forma de realizacion se pueden evitar las pérdidas de sulfato de sodio durante la
incorporacion del recubrimiento sobre las particulas de percarbonato de sodio, y el sulfato de sodio empleado puede
utilizarse en su totalidad para la produccién del recubrimiento.

En una forma de realizacién asimismo preferida, se utiliza en el proceso correspondiente a la invencién polvo fino
que contiene percarbonato de sodio, que se ha separado de una corriente de gas de un transporte neumatico de
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particulas de percarbonato de sodio. Con esta forma de realizacion, en particular, la abrasién del material de
recubrimiento que se produce durante un transporte neumatico de particulas de percarbonato de sodio recubiertas,
puede devolverse de nuevo al proceso y reutilizarse para el recubrimiento.

En el proceso correspondiente a la invencion la solucién acuosa que contiene sulfato de sodio en un lecho fluidizado
se pulveriza sobre particulas de percarbonato de sodio. Durante la pulverizacion de la solucién acuosa que contiene
sulfato de sodio, se vaporiza ya preferiblemente por aporte de calor la mayor parte del agua contenida en ella,
particularmente mas de 90% del agua contenida en la solucion acuosa, de tal modo que durante la incorporacion del
recubrimiento se disuelve s6lo de nuevo una pequefia proporcion del material subyacente y se forma ya durante la
pulverizaciéon un recubrimiento solido. La pulverizacion de la solucién acuosa se realiza preferiblemente segun el
proceso descrito en EP-A 0 970 917, pudiendo conseguirse con ello, ya con pequefias cantidades de material de
recubrimiento, un recubrimiento compacto. La pulverizacion se realiza preferiblemente con adiciéon de un gas de
secado al lecho fluidizado, de tal modo que se ajusta en el lecho fluidizado una temperatura comprendida en el
intervalo de 30 a 90°C, preferiblemente 50 a 70°C.

Los polvos finos que contienen sulfato de sodio y percarbonato de sodio se utilizan preferiblemente en cantidades
tales que la solucién acuosa que se pulveriza sobre las particulas de percarbonato de sodio, contiene sulfato de
sodio y carbonato de sodio en una relacion en peso comprendida en el intervalo de 955 a 75:25. Por la
pulverizacion de soluciones con esta relacion de sulfato de sodio y carbonato de sodio se obtienen particulas de
percarbonato de sodio recubiertas, que exhiben frente a las particulas de percarbonato de sodio con un
recubrimiento de sulfato de sodio una estabilidad mejorada al almacenamiento en formulaciones de detergentes y
productos de limpieza, y exhiben simultdneamente una susceptibilidad de ensilado satisfactoria.

En una forma de realizacion preferida, la solucion acuosa producida con utilizacion de polvo fino que contiene sulfato
de sodio y percarbonato de sodio contiene en total no mas de 25% en peso de sales disueltas. Mientras que la
técnica anterior propugna, para la incorporacion de un recubrimiento, utilizar soluciones lo méas concentradas posible
de los componentes del recubrimiento a fin de mantener pequefia la cantidad de agua a vaporizar, se ha encontrado
sorprendentemente, que las particulas de percarbonato de sodio con un recubrimiento, que se ha producido por
pulverizacién de una solucién acuosa con no mas de 25% en peso de sales disueltas, exhiben una mejor estabilidad
al almacenamiento en formulaciones de detergentes y productos de limpieza que las particulas de percarbonato de
sodio que se han obtenido por pulverizacion de una solucién acuosa con un contenido mayor de sales disueltas.
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REIVINDICACIONES

1. Proceso para la produccion de particulas de percarbonato de sodio recubiertas por pulverizacion de una
solucion acuosa que contiene sulfato de sodio sobre particulas de percarbonato de sodio en un lecho fluidizado con
vaporizacion simultanea de agua,

caracterizado porque,

para la produccion de la solucién acuosa que contiene sulfato de sodio se utiliza polvo fino que contiene sulfato de
sodio y percarbonato de sodio.

2. Proceso segun la reivindicacion 1,
caracterizado porque,

en un lavador se separa de una corriente de gas un polvo fino que contiene percarbonato de sodio y la solucion
acuosa asi obtenida se utiliza para la produccion de la soluciéon acuosa que contiene sulfato de sodio.

3. Proceso segun la reivindicacion 1 6 2,

caracterizado porque,

se utiliza polvo fino que contiene percarbonato de sodio, que se ha separado del gas residual del lecho fluidizado.
4. Proceso segun cualquiera de las reivindicaciones 1 6 2,

caracterizado porque,

se utiliza polvo fino que contiene percarbonato de sodio, que se ha separado de una corriente de gas de un
transporte neumatico de particulas de percarbonato de sodio.

5. Proceso segun cualquiera de las reivindicaciones 1 6 2,
caracterizado porque,

se utiliza polvo fino que contiene percarbonato de sodio, que se ha separado del gas residual de un lecho fluidizado,
en el cual se produce percarbonato de sodio por granulacién estructural a partir de carbonato de sodio y peréxido de
hidrégeno.

6. Proceso segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5,
caracterizado porque,

la solucion acuosa contiene sulfato de sodio y carbonato de sodio en una relacion en peso comprendida en el
intervalo de 95:5 a 75:25.

7. Proceso segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 6,
caracterizado porque,

la solucion acuosa se pulveriza sobre particulas de percarbonato de sodio, que se obtienen por granulacion
estructural a partir de carbonato de sodio y peroxido de hidrégeno en un lecho fluidizado.

8. Proceso segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 7,
caracterizado porque,
la solucion acuosa no contiene mas de 25% en peso de sales disueltas.
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