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Patentanspriiche:

1. Verfahren zur Herstellung von Natriumkarbonat-Perhydrat durch Umsetzung von fester,
rieselfihiger Soda mit Wasserstoffperoxidlosungen in einem kontinuierlichen Rohrreaktor, wobei
die Zone der Umsetzung in einem mittleren Bereich des Rohrreaktors liegt, bei gleichzeitiger
Trocknung des Umsetzungsgemisches mit Warmluft, gekennzeichnet dadurch, dal’ die Soda bzw.
die feste Phase nacheinander eine Zone A des Rohrreaktors, in der der Soda die Abluft
entgegenstromt, eine Zone B, in der ein Umluftstrom in den Rohrreaktor eintritt, eine Zone C, in der
aus der Abluft abgetrennter Staub eingespeist wird, eine Zone D, in der in bekannter Weise die
Umsetzung bei gleichzeitiger Warmlufttrocknung ablauft, und eine Zone E, in der die
Warmlufttrocknung andauert und aus der der Umluftstrom austritt, welcher iber einen
Wirmetauscher der Zone B zugefiihrt wird, passiert, wobei die frische Warmluft in den
Umluftstrom und/oder die Zone D und/oder die Zone E an einer oder mehreren Stellen eingespeist
wird und der Mengenstrom der Umluft denjenigen der Warmluft um das 0,5- bis 7fache Gbertrifft.

2. Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet dadurch, daf3 der Umluftstrom einen
Staubabscheider, vorzugsweise einen Aerozyklon, passiert und der abgeschiedene Staub dem
Produkt einverleibt wird.

3. Verfahren nach den Anspriichen 1 und 2, gekennzeichnet dadurch, daB der Umluftstrom im
Wairmetauscherin seiner Temperatur um 10 bis 70K, vorzugsweise um 20 bis 50K, erhdht wird.

4, Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 3, gekennzeichnet dadurch, daf? die Warmluft oder eine
Teilmenge derselben an einer oder mehreren Stellen der Zone E mit einer Temperatur von 50 bis
150°C, vorzugsweise von 70 bis 130°C, eingespeist wird.

5. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 3, gekennzeichnet dadurch, dal3 die Warmluft oder eine
Teilmenge derselben an einer oder mehreren Stellen der Zone D mit einer Temperatur von 20 bis
50°C eingespeist wird, wobei der eingespeiste Strom liber die am Boden des Rohrreaktors
befindliche feste Phase fihrt.

6. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 5, gekennzeichnet dadurch, dal3 die Abluft den Rohrreaktor
mit einer Temperatur von 55 bis 70°C, vorzugsweise von 58 bis 65°C, und mit einer relativen
Feuchtigkeit von 50 bis 80%, vorzugsweise von 55 bis 70 %, verlalt.

7. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 6, gekennzeichnet dadurch, dal die feste Phase die Zone D
in weniger als einem Drittel der Gesamtverweilzeit durchlduft, jedoch mindestens 5 Minuten in
dieser Zone verweilt.

8. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 7, gekennzeichnet dadurch, daf3 die Zone E von der festen
Phase in mehr als einem Drittel der Gesamtverweilzeit durchlaufen wird,

9. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 8, gekennzeichnet dadurch, dal in der Zone E wélirige
Lésungen tiblicherweise verwendeter Granulierhilfsmittel und/oder Stabilisatoren eingespeist
werden und der aus der Umluft abgeschiedene Staub in diesem Fall in die Zone E zurickgeflihrt

wird.
10. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 8, gekennzeichnet dadurch, dal3 die Soda mit besonders

vorgebildeter Kornstruktur eingesetzt wird.

Hierzu 1 Seite Zeichnung

Anwendungsgebiet der Effindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Natriumkarbonat-Perhydrat aus festem, rieselfahigen Natriumkarbonat
und stabilisierten waBrigen Wasserstoffperoxidlésungen, wobei dieses Natriumkarbonat-Perhydrat als bleichende Komponente
in feste Wasch- und Bleichmittelmischungen eingearbeitet werden kann.

Charakteristik der bekannten technischen Losungen

.Trockene” Verfahren, die auf der Umsetzung von festem, rieselfdhigen Natriumkarbonat und stabilisierten wéRrigen
Wasserstoffperoxidlésungen beruhen, sind seit 1914 bekannt und inzwischen in vielen Varianten und Ausfiihrungsformen
vorgeschlagenworden. Sie unterscheiden sich sowohl hinsichtlich der Reaktionsbedingungen, unter denen die Anlagerung des
Wasserstoffperoxids an das Natriumkarbonat erfolgt, als auch hinsichtlich der Eigenschaften der verwendeten Rohstoffe und
des erhaltenen Produktes. Ein weiteres wichtiges Merkmal ist, wie und unter welchen Bedingungen das feuchte
Umsetzungsprodukt, z.B. durch Trocknung, Granulierung und/oder Mischen mit anderen Stoffen, aufgearbeitet wird und
welche Substanzen zur Verhinderung der Wasserstoffperoxidzersetzung eingearbeitet werden. Flir das Verstdndnis der
Jirockenen” Verfahren sind dabei folgende Tatsachen von Bedeutung:
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1. Die Umsetzung erfolgt unter Warmeentwicklung, wobei diese Warme aus der Reaktionsmischung abgeflihrt werden mu8, da
es sonst zur Zersetzung des Wasserstoffperoxids kommt.

2. Die Umsetzung ist, je nach den gewihlten Bedingungen, mit einer mehr oder weniger starken Zersetzung des
Wasserstoffperoxids verbunden, wobei pro Mo! Wasserstoffperoxid etwa die dreifache Warmemenge frei wird als bei dessen

Anlagerung an die Soda.
3. Die Zersetzung wird bei starker Erwérmung sowie durch Anwesenheit von Feuchtigkeit im Zusammenhang mit der Alkalitat

der Soda gefordert.
4. Von entscheidender Bedeutung fiir die Wirtschaftlichkeit eines Verfahrens ist die Ausbeute in bezug auf das

Wasserstoffperoxid.

Weitere wichtige Kriterien sind der Energieverbrauch, der apparative Aufwand, die Raum-Zeit-Ausbeute und die erreichbare
Qualitit des Produktes, d. h. vor allem seine Eignung als bleichende Komponente in Wasch- und Bleichmittelgemischen.
Dabei wird die Produktqualitit einerseits durch die erreichbare Lagerstabilitat, d. h. durch die Erhaltung des
Wasserstoffperoxidgehaltes in festen Mischungen und durch das erreichbare Bleichvermdgen in fliissiger Phase,
andererseits durch mechanische Eigenschaften wie KorngréRRe, Rieselfahigkeit ete. bestimmt.

Unter Beachtung dieser Kriterien sind bei neueren ,trockenen” Verfahren zwei grundlegende Varianten erkennbar. Diese
unterscheiden sich darin, daB in einem Fall die Umsetzung und die Entfernung des eingebrachten Wassers zeitlich und meist
auch riumlich getrennt erfolgen, in einem anderen Fall dagegen die Umsetzung zeitlich und raumlich vom Trocknungsprozef3
{iberlagert wird. Beide Ausflihrungsformen sind in der Literatur bereits ausfithrlich beschrieben und in ihren Vorziigen und
Nachteilen erlautert worden. Bekannt ist, daf die Variante mit gleichzeitiger Umsetzung und Trocknung einige Vorziige aufweist,
wie beispielsweise intensiver Stoff- und Warmeaustausch zwischen fester und gasformiger Phase und Begrenzung der in der
Reaktionsmischung vorhandenen Wassermenge durch den permanenten Trocknungsvorgang, wodurch den o.g. Eigenarten
dieser Umsetzung besser entsprochen wird, So werden Wasserstoffperoxidausbeuten liber 90 % und infolge der intensiveren
Prozesse bessere Raum-Zeit-Ausbeuten erzielt als bei der anderen Variante. Hinzu kommt der Vorteil, in nur einer
Verfahrensstufe ein trockenes Produkt zu erhalten. Ein solches Verfahren ist beispielsweise in der DD-PS 114051 beschrieben.
Dieses zeichnet sich dadurch aus, dal die Umsetzung im mittleren Teil eines kontinuierlich arbeitenden Rohrreaktors erfolgt,
wobei die Wasserstoffperoxidldsung auf die standig bewegte feste Phase aufgespritht wird. Gleichzeitig wird mitim Gegenstrom
zur festen Phase gefiihrter Warmluft getrocknet. Dabei wird in einfacher Weise mit einer Wasserstoffperoxidausbeute tiber 0%
und bei guter Raum-Zeit-Ausbeute ein Produkt erhalten, welches allen genannten Anforderungen weitgehend entspricht. Ein
weiterer Vorteil besteht in der Ausnutzung der Reaktionswérme und dem geringen spezifischen Energieverbrauch, so daly mit
diesem Verfahren im Vergleich zu anderen bekannten Verfahren eine (iberaus wirtschaftliche Variante gegeben ist. Jedoch ist
auch dieses Verfahren mit Mangeln behaftet, deren Ursachen im Wesen der ablaufenden Prozesse zu suchen sind. Ein solcher
Mangel besteht z. B. darin, daR durch die Gegenstromfithrung der Warmluft ein bereits nahezu trockenes Produkt in
unmittelbarem Kontakt mit der zugefiihrten Warmluft hoher Temperatur und niedriger Feuchtigkeit gebracht wird. Um dabei
einerseits die Wasserstoffperoxidzersetzung zu begrenzen, andererseits eine Verschlechterung der Produktstabilitdt durch
irreversible Schadigung des Stabilisatorsystems {siche DD-PS 140 140) entgegenzuwirken, ist eine schonende Trocknung bei
verminderter Warmlufttemperatur anzustreben. Da jedoch der einzubringende Warmeinhalt der Luft durch die Stoff- und
Wirmebilanzen des kombinierten Reaktions-Trocknungsprozesses vorgegeben ist, muB3 bei einer Verringerung der Temperatur
zwangslaufig auch die zugefiihrte Luftmenge erhdht werden, Durch die dann hhere Stromungsgeschwindigkeit nimmt der
Staubaustrag zu bzw. es muR bei gleichem Staubaustrag mit einem geringen Produktdurchsatz gearbeitet werden. Einer
weiteren Erhéhung der Raum-Zeit-Ausheute sind dadurch Grenzen gesetzt. Obwohl es von Vorteil ist, ein einstufiges
kontinuierliches Verfahren zu haben, ist in diesem Fall durch die Gegenstromfihrung der Warmluft eine unerw(inschte
Verkniipfung des Feststofftransportes im Rohrreaktor mit dem Verlauf der Trocknungsprozesse gegeben. So fithrt die
Gegenstrémung der Warmluft zu einer Rlickversetzung fester Teilchen entgegen ihrer Transportrichtung, wobei der Grad dieser
Rickversetzung vom jeweiligen Wassergehalt der festen Phase mitbestimmtwird. GleichermaBen beeinfluBt die TeilchengréRe
der Soda den Grad der Riickversetzung. Dadurch ergibt sich fiir unterschiedliche Betriebszustdnde des Rohrreaktors auch ein
unterschiedliches Verweilzeitverhalten der festen Phase und dariiber hinaus eine abweichende Verweilzeitverteilung auch flr
die unterschiedlichen Kornfraktionen innerhalb der festen Phase. Die Komplexitit und Kompliziertheit dieser Vorgénge liegt
auch darin begriindet, daR sich Trocknungsverlauf und Transportprozesse auf der einen Seite und die Umsetzung von
Wasserstoffperoxid mit Soda und die Zersetzung des Wasserstoffperoxids auf der anderen Seite, insbesondere durch die
energetischen Effekte, gegenseitig beeinflussen. Beitechnischen Reaktoren ist es deshalb schwierig, einen stationédren
Betriebszustand im optimalen Bereich stabil aufrechtzuerhalten. Durch den dargestellten Mechanismus ausgeldste Verweilzeit-
oder Fiillgradschwankungen mit Auswirkungen auf die Produkteigenschaften lassen sich meist nicht véllig vermeiden. Bereits
geringfiigige, mitunter kaum beeinfluBbare Anderungen der EingangsgroBen, z. B. die KorngréRenzusammensetzung der
verwendeten Sada, kénnen zu deutlichen Verdnderungen des stationdren Betriebszustandes fiihren.

Ein weiterer Mangel des Rohrreaktorverfahrens besteht darin, daf3 aus der Abluft abgetrennter Staub riickgefiihrt wird und
dieser auf Grund der Gegenstrémung der Abluft erneut ausgetragen werden kann. In der Folge reichert sich dieser Kreislauf
insbesondere mit feinsten Partikeln so lange an, bis die Transportkapazitit der Abluft voll ausgeschdpft wird. Der dadurch
bedingte gréRere Anfall von Staub erfordert héhere Aufwendungen zu seiner Abscheidung aus der Abluft und Riickfithrung in
den Reaktor,

Ein weiterer Mangel besteht darin, da3 das Produkt des Rohrreaktorverfahrens inhomogen zusammengesetzt ist. Auf Grund
unterschiedlicher Verweilzeit beim Durchlaufen der Umsetzungszone erhalten kieinere Partikel einen {iber- und gréRere einen
unterdurchschnittlichen Wasserstoffperoxidgehalt. ,

Eine weitere Einschrinkung fiir den Einsatz der Produkte des Rohrreaktorverfahrens ergibt sich dadurch, daB es nicht gelingt,
nach diesem Verfahren ein nahezu stéchiometrisch, d. h. entsprechend der Formel 2 Na,COj; - 3 H,0,, zusammengesetzies
Produkt auf wirtschaftliche Weise zu erzeugen, da in einem solchen Fall eine verminderte Wasserstoffperoxidausbeute eintritt.

o
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Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist ein ,trockenes” Verfahren zur Herstellung von Natriumkarbonat-Perhydrat, welches auf demn Prinzip eines
kombinierten Reaktions-Trocknungsprozesses beruht und die den fortgeschrittensten derartigen Verfahren anhaftenden

dargestelliten Mangel Gberwindet.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Aufgabe der Erfindung ist ein Verfahren, bei dem es durch geeignete Flihrung der Stoff- und Warmestréme innerhalb eines
Rohrreaktors gelingt, ein qualitativ verbessertes Natriumkarbonat-Perhydrat bei erhohter Raum-Zeit-Ausbeute zu erhalten.
ErfmdungsgemaB wird die Aufgabe dadurch geldst, daB in einem kontinuierlichen Rohrreaktor die Soda bzw. die feste Phase
nacheinander eine Zone A des Rohrreaktors, in der der Soda die Abluft entgegenstrémt, eine Zone B, in der ein Umluftstrom in
den Rohrreaktor eintritt, eine Zone C, in der aus der Abluft abgetrennter Staub eingespeist wird, eine Zone D, in der in bekannter
Weise die Umsetzung bei gleichzeitiger Warmlufttrocknung abliuft, eine Zone E, in der die Warmlufttrocknung andauertund aus
der der Umluftstrom austritt, welcher {iber einen Warmetauscher der Zone B zugefiihrt wird, passiert, wobei die frische Warmluft
in den Umluftstrom und/oder die Zone D und/oder die Zone E an einer oder mehreren Stellen eingespeist wird und der
Mengenstrom der Umluft denjenigen der Warmluft um das 0,5- bis 7fache Uibertrifft. Dabei passiert der Umluftstrom einen
Staubabscheider, vorzugsweise einen Aerozyklon, wobei der abgeschiedene Staub dem Produkt einverleibt wird. Der
_Umluftstrom wird im Wirmetauscher in seiner Temperatur um 10 bis 70K, vorzugsweise um 20 bis 50K, erhéht. Die Warmluft
“wird an einer oder mehreren Stellen entweder der Zone E mit einer Temperatur von 50 bis 150°C, vorzugsweise von 70 bis 130°C,
oder der Zone D mit einer Temperatur von 20 bis 50°C, oder aber in einer gemischten Form, eingespeist. Die Abluft verlaRt den
Rohrreaktor mit einer Temperatur von 55 bis 70°C, vorzugsweise von 58 bis 65°C, und einer relativen Feuchtigkeit von 50 bis 80%,
vorzugsweise 55 bis 70%.

So wurde gefunden, daR durch die Uberlagerung der Warmluftstrémung im Rohrreaktor mit einem Umluftstrom in
erfindungsgemiBer GroRe die feste Phase nacheinander durch einen Bereich mit Gegenstromfiihrung und einen Bereich mit
Gleichstromfithrung der Warmluft gefiihrt werden kann und dabei Vorteile fiir die Durchfiihrung des kombinierten Reaktions-
Trocknungsprozesses entstehen,

Es ist bekannt, daf eine Umlufttrocknung mit Fiihrung des Umluftstromes liber einen Wérmetauscher generell zu schonenden
Trocknungsbedingungen fiihrt, da bei gleichgroBer Trocknungskapazitit wie bei einmaliger Luftvorwérmung die
Eintrittstemperatur der Warmluft beliebig verringert werden kann. In erfindungsgemaRer Weise wird der erwérmte Umluftstrom
zunichst durch die Umsetzungszone gefithrt, um dort durch eine intensive Trocknung einen Grofteil des mit der
Wasserstoffperoxidldsung eingespeisten Wassers zu entfernen, das Reaktionsmilieu trocken zu halten und die freiwerdende
Reaktionswarme moglichst vollstandig fiir den Trocknungsvorgang aufzubrauchen. In der darauffolgenden Zone E wird die
Trocknung dann fortgefiihrt, wobei sich deren Intensitéit zunehmend verringert und somit der Gefahr einer Uberhitzung des
nahezu trockenen Produktes, wie sie beim Gegenstromverfahren besteht, begegnet wird. Durch die Zufiihrung eines Teils der
Wirme mit dem Umluftstrom gelingt es, unabhéngig von der Temperatur der frischen Warmluft die gewiinschte
Ablufttemperatur und -feuchtigkeit einzustellen. Derartige gewlinschte Abluftzusténde sind im Falle einer einmaligen
Vorwarmung der Luft, wie sie beispielsweise dem Gegenstromverfahren eigen ist, nur unter nachteiligen Folgen flr die
Ausbeute an Wasserstoffperoxid und fiir die Produktqualitét zu erreichen. Demgegentiber kdnnen derartige Abluftzustdnde mit
der erfindungsgemaéfRen Verfahrensweise erreicht und damit die Raum-Zeit-Ausbeuten verbessert werden, ohne daf3 nachteilige
Folgen entstehen. Dabei wird frische Warmluft im Bereich der Zone E so eingespeist, daf§ einer zu starken Abkiihlung
entgegengewirkt wird. Nunmehr tritt die Abluft in gleichem MaBe, wie frische Warmiuft in den umlaufenden Strom eingespeist
_wird, aus diesem aus und verl4B3t den Rohrreaktor im Gegenstrom zur eingespeisten Soda, wobei sich in der Abluft befindliches

~ Wasserstoffperoxid in bekannter Weise an die Soda anlagert und dieses somit riickgewonnen wird. Durch die erfindungsgemaile
Einspeisung des Umluftstromes in die Zone B ist es somit moéglich, den Reaktions-Trocknungsproze® unter
Gleichstrombedingungen ablaufen zu lassen und dennoch die Abluft aus diesem ProzeB mit der eingespeisten Soda in Kontakt
zu bringen, worin eine Voraussetzung flr eine gute Wasserstoffperoxidausbeute besteht. Nach einem weiteren Merkmal der
Erfindung wird der Umluftstrom nach der Entnahme aus der Zone E entstaubt, wodurch ein Riicktransport von trockenem
Produkt in die Umsetzungszone bzw. die Zone A verhindert wird. Dadurch und durch den Umstand, daf die Strémung in beiden
Richtungen von der Zone B wegfiihrt, wird einer Verflechtung der Transportprozesse tiber den gesamten Rohrreaktor, die
beispielsweise beim Gegenstromverfahren zu nachteiligen Wirkungen fiihren, entgegengewirkt. GleichermaRBen gelingt es, die
Anreicherung von feinsten Teilchen im Kreislauf der Abluftentstaubung zu verhindern, indem der abgefilterte Staub in die
Zone C, also in einen Gleichstrombereich, eingefiihrt wird, Somit kann jedes Teilchen nur einmal mit der Abluft ausgetragen
werden und passiert nach der Rickfithrung in den Rohrreaktor zwangslaufig die Zonen D und E, wobei die erneute Rickflihrung
in die Zone A {iber die Umluft durch o.g. Entstaubung der Umluft verhindert wird. Obwohl mit der Entstaubung der Umluftund
der Abluft insgesamt eine wesentlich gréBere Luftmenge zu behandeln ist als beim einfachen Gegenstromverfahren, ist diese
Verfahrensweise von Vorteil, Der Grund dafiir besteht darin, da3 die Entstaubung der Umluft unvollstdndig sein und
beispielsweise in einfacher Weise in einem Aerozyklon erfolgen kann, wodurch nur geringe zusétzliche Aufwendungen
entstehen. Demgegeniiber muB die Abluft gefiltert werden, wobeiin erfindungsgeméBer Weise der Staubanfall an dieser Stelle
verringert wird und keine Anreicherung von feinsten Partikeln im Filterkreislauf erfolgt, wie dies beim Gegenstromverfahren der
Fall ist. Somit kann mit nur unwesentlichen apparativen Aufwendungen bei gleichem Staubanfall in der Abluft wie beim
Gegenstromverfahren eine gréfere Luftmenge durch den Rohrreaktor gefiihrt bzw. die Strémungsgeschwindigkeit erhdht
werden. Dadurch ergeben sich zusétzliche Méglichkeiten zur Erhdhung der Raum-Zeit-Ausbeute. Durch die Gleichstromfiihrung
von fester Phase und Warmluft in den Zonen C, D und E werden kleinere Teilchen durch die Luftstrémung schneller durch den
Rohrreaktor gefithrt als groRere Teilchen. Dies ist glinstig fiir den Verlauf der schonenden Trocknung, da kleinere Teilchen
ohnehin schneller trocknen werden und danach nicht mehr so lange im Rohrreaktor verweilen. Von besonderem Vorteil ist aber,
daR unter diesen Bedingungen ein Produkt erhalten wird, bei dem Teilchen verschiedener Grofe einen nahezu gleichen Gehalt
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an Wasserstoffperoxid aufweisen und insgesamt Produkte mit einheitlich hsherem Gehalt an Wasserstoffperoxid auf
wirtschaftliche Weise erhalten werden kdnnen.

Weitere Merkmale vorliegender Erfindung betreffen die vorteilhafte Fiihrung der Warm-und Umluftstréme, Erfindungsgeman
wird die Temperatur des Umluftstromes im Warmetauscherum 10 bis 70 K erhdht. Die jeweils erforderliche Temperaturdifferenz
richtet sich dabei nach der zuzufithrenden Warmemenge und der GroRe des Umluftstromes, Bei zu kleinen
Temperaturdifferenzen ist entweder ein gegeniiber dem Warmluftstrom sehr groBer Umluftstrom erforderlich oder die Warmluft
muf bereits mit einer hohen Temperatur eingespeist werden. Zu grofie Temperaturdifferenzen bedeuten indes, dall im
Rohrreaktor ein groes Temperaturgefille entsteht, wobeidie Umsetzungszone thermisch unnétig belastet wird. Alsbesonders
vorteilhaft erwies sich deshalb eine Temperaturerhohung der Umluft von 20 bis 50K. _

Fiir die Zufiihrung der Warmluft sind mehrere Moglichkeiten gegeben. Wird die Warmluft in die Zone E eingespeist, so ist diese
auf 50 bis 160°C, vorzugsweise auf 70 bis 130°C, vorzuwérmen. In vorteilhafter Weise wird die Luft soweit erwérmt, dafd der
TrocknungsprozeR nicht zum Erliegen kommt, aber die Temperatur der Mischung aus Warmluft und Umluft 70°C nicht
Ubersteigt.

In einer anderen Weise kann die Warmluft oder ein Teil derselben auch in den Umluftstrom auRerhalb des Rohrreaktors
eingefiihrt werden. Wird jedoch die Warmluft direkt in die Umsetzungszone D eingefiihrt, so kann diese ohne oder mit geringer
Vorwirmung angewendet werden, da in der Umsetzungszone in der festen Phase Wirme freigesetzt wird. Bei dieser
Ausflihrungsform wird der Luftstrom mit einer Temperatur von 20 bis 50°C direkt Gber die feste Phase gefiihrt, wobei eine
Wirmeabfuhr sowohl durch den Trocknungsproze® als auch durch die Anwédrmung der Luft selbst erfolgt. Dadiesein der festen
Phase freiwerdende Wirme nicht ausreicht, eine vollstandige Trocknung herbeizufiihren, wird im Anschluf® daran mit der
zunehmend mit Umluft vermengten Luft weitergetrocknet, wobei die fehlende Wérme mit der Umluft zugefihrt wird. Auch eine
gemischte Form der Warmluftzufiihrung kann angewendet werden.

In vorteilhafter Weise wird die Zufuhr von Wirme und Luft so geregelt, da eine Abluft gebildet wird, die eine Temperaturvon 55
bis 70°C, vorzugsweise von 58 bis 65°C, und eine relative Feuchtigkeit von 50 bis 80 %, vorzugsweise von 55 bis 70%, aufweist. In
einem solchen Fall kann mit einem Minimum an Luft ein Maximum an Wasser abgefiihrt werden, wobei noch gute Ausbeutenan
Wasserstoffperoxid moglich sind.

Nach einem weiteren Merkmal der Erfindung soll die feste Phase die Umsetzungszone in weniger als einem Drittel der
Gesamtverweilzeit passieren. Diese Zeit ist ausreichend dafiir, daR ein groer Teil desWassersin dieser Zone verdampft werden
kann. Jedoch darf diese Verweilzeit nicht unter fiinf Minuten betragen, da sonst die Anlagerung des Wasserstoffperoxids an die
Soda in unzureichendem MaR abgeschlossen wird. In der Zone E verweilt das noch feuchte Gemisch dann biszum Abschlufd der
Trocknung, wozu mehr als ein Dritte! der Gesamtverweilzeit vorgesehen ist. In bekannter Weise ist es mdglich, die Kérnung des
Produktes durch Granulieren zu verbessern, wozu im Bereich der Zone E Losungen von Granulierhilfsmitteln eingespeist werden
kénnen. Auch eine zusitzliche Zufiihrung von Stabilisatoren ist mdglich. Wird eine solche Ausfiihrungsform des Verfahrens
gewahlt, so bestehen durch die verbesserte Trocknungsintensitat glinstige Bedingungen fiir die Abfiihrung des mit solchen
Losungen zusétzlich eingespeisten Wassers.

In einer anderen Ausfiihrungsform des Verfahrens kann in bekannter Weise eine Soda mit vorgebildeter Kornstruktur eingesetzt
werden.

Eine Ausfithrungsform des Verfahrens ist, bei gleichzeitiger Darstellung verschiedener Méglichkeiten der Warmlufteinspeisung,
in Figur 1 dargestelit. Die Soda a wird in die Zone A des Rohrreaktors eingespeist. Die darauf aufbauende feste Phase durchlauft
den Rohrreaktor und verliBt diesen als trockenes Produkt b. Aus der Zone A wird von der Abluft h Soda bzw. Sodastaub i
ausgetragen. Die im Filter J aus der Abluft zurlickgewonnene Soda wird dann in die Zone C eingespeist. In der Zone D wird die
Wasserstoffperoxididsung ¢ auf die feste Phase aufgespriiht, wéhrend in der Zone E das Aufspriihen von Ldsungen d, die
Granulierhilfsmittel und/oder Stabilisatoren enthalten, vorgesehen ist. Die Warmluft e kann in die Zone E und/oder in den
Umluftstrom f eingespeist werden. Der Umluftstrom selbst wird dem Rohrreaktor am produktseitigen Ende entnommen, wobei
die mitgefiihrten Produktteilchen g in einem Aerozyklon F abgeschieden werden. Diese werden dem Produkt einverleibt bzw. im
Fall einer Granulierung in die Zone E zuriickgefiihrt. Der entstaubte Umluftstrom wird vom Geblése C angesaugt und einem
Warmetauscher H zugefiihrt, der mit Dampf k betrieben wird. Der erwérmte Umluftstrom wird in die Zone B geleitet, wo er sich
in einen Zweigstrom, der die Ablufti bildet, und einen anderen Zweigstrom, der erneut umlauft, aufteilt. Eine weitere Moglichkeit
zur Warmlufteinspeisung besteht darin, daB ein nicht oder nur gering vorgewdrmter Luftstrom j in die Zone D eingefithrt wird.
Das erfindungsgemiBe Verfahren soll anhand des folgenden Ausfiihrungsbeispiels niher erlautert werden.

Ausfiihrungsbeispiel

Zur Herstellung von Natriumkarbonat-Perhydrat wurde ein als isoliertes Drehrohr ausgebildeter Rohrreaktor mit folgenden
technischen Daten verwendet:

Gesamtlange 5000 mm

Durchmesser 1200 mm

Drehzahl 8min™!

Das Drehrohr enthielt im mittleren Teil 2 Druckluftzerstauberdiisen, die in die Zone D einmiindeten, zum Versprithen von
Wasserstoffperoxidlésungen ¢. Die Drehrohrinnenwand war in axialer Richtung mit Mitnehmerblechen von 80 mm Breite und
120mm Abstand versehen. Dieser Rohrreaktor wurde in einer der Fig. 1 gemaRen Weise mit den Bestandteilen der
Umluftfihrung F, G und Hund einer Vorrichtung zur Abluftentstaubung, dem Filter |, verbunden. Dabei wurde die Rohrleitung
zur Einspeisung des Umluftstromes f in die Zone B von der Abluftseite her 800 mm in axialer Richtung in das Drehrohr
hineingefthrt.

Der Filter | war mit der Zone C des Drehrohres mit einer Férderschnecke zur Riickfiihrung des aus der Abluft h abgeschiedenen
Sodastaubes i verbunden, die in gleicher Weise 1400 mm in das Drehrohr hineinflihrte. Zur Einspeisung der Warmluft e in die
Zone E wurde eine Rohrleitung mit 2 Austrittséffnungen von der Produktseite her eingefiibrt. Die Austrittséffnungen waren
1800 mm bzw. 1400 mm vom Ende des Drehrohres entfernt.
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Der flir die Anwdrmung des Umluftstromes f verwendete Wiarmetauscher H enthielt in einem Rechteckkanal ein von Dampfk
durchstrémtes Heizregister aus glatten Rohren,

In erfindungsgemaéBer Weise wurde dem Rohrreaktor bei einem ersten Versuch 187kg/h Soda a in der Zone A zugefiihrt. Die
verwendete Soda a bestand zu 82 % aus Teilchen mit einer Korngré8e von 0,05 bis 0,15mm. Nach dem Durchlaufen der Zonen B
und Cwurde die Soda a einschlieRlich des abgeschiedenen Sodastaubes i in der Zone D mit 56,7 kg/h 100%igem
Wasserstoffperoxid in Form einer 70 Ma.-%igen wirigen Lésung ¢ behandelt. Die Lésung c enthielt kolloidal geldstes
Magnesiumsilikat und EDTA. Gleichzeitig wurde Gber das Warmlufteinleitrohr Warmluft e in einer Menge von 345kg/h bei einer
Temperatur von 85°C in die Zone E eingespeist. Der Umluftstrom f wurde auf 1040kg/h eingestellt. Das aus der Zone E
austretende trockene Produkt b wurde mit dem aus dem Umluftstrom fim Aerozyklon F zurlickgewonnenen Produktstaub g
vereinigt. In der gleichen Apparatur wurde in einem weiteren Versuch in gleicher Weise Soda a in einer Menge von 244kg/h mit
73,5kg/h 100%igem Wasserstoffperoxid in Form der o.g. wéarigen Losung ¢ umgesetzt. Die Menge der Warmluft e wurde bei
unverdnderter Temperatur auf 380kg/h erhoht. Der Umluftstrom f hatte eine GréBe von 1170kg/h.

In einem ebenfalls auf gleiche Weise durchgefiihrten dritten Versuch wurde Soda a in einer Menge von 151kg/h mit 72,9kg/h
100%igem Wasserstoffperoxid in Form der o.g. waBrigen Lésung c umgesetzt. Dabei wurde die Menge der Warmluft e nicht
weiter verdndert. Die GroBe des Umluftstromes f wurde gegentiber dem 2.Versuch ebenfalls nicht verdndert.

Bei diesen 3 Versuchen wurde die Warmezufuhran den Umluftstrom f durch Regelung des Dampfes k so eingestellt, daR ein gut

getrockneter Produktstrom erhalten wurde.
Die im stationdren Zustand ermittelten Ergebnisse der Versuche sowie einige erreichte spezifische Werte sind in nachfolgender

Tabelle zusammengestellt:

Versuch 1 2 3
Produktstrom, gebildet vom Produkt b und dem Produktstaub g,
inkg/h 245 320 220
Gehalt an Wasserstoffperoxid im Produktstrom in Ma.-% 22,3 21,9 31,0
Ausbeute an Wasserstoffperoxidin % 96,2 95,4 93,5
Restfeuchte im Produktstrom in Ma.-% 1,1 1,5 0,5
Temperaturder Ablufthin®C 58 62 62
Menge der Warmiuft e in kg pro kg Produkt ca.i,4 ca.1,2 ca, 1,8
Temperaturdifferenzder Umluft fim Wiarmetauscher Hin K 24 22 27
Gehaltan Wasserstoffperoxid in Ma.-% flir Produktteilchen
>0,2 mm 22,0 21,3 30,4
< 0,06 mm 224 22,1 31,2

Vergleichsweise wurde in einem gleichartigen Rohrreaktor, der nach dem Gegenstromverfahren arbeitet, ein maximaler
Produktstrom von 250kg/h eines ca. 22 Ma.-%igen Produktes erhalten, wobei die Ausbeute 91 bis 93% betrug. Fiir die Trocknung
wurden in diesem Fall 400kg/h Luft mit Temperaturen von 100 bis 130°C eingespeist. Der Wasserstoffperoxidgehalt
unterschiedlicher Kornfraktionen unterschied sich dabei um 4 bis 8Ma.-%, wobsei feine Anteile den hochsten
Wasserstoffperoxidgehalt aufwiesen. Bei der Herstellung von Produkten miteinem Wasserstoffperoxidgehalt von 30 Ma.-% ging
die Ausbeute generell auf Werte unter 90% zuriick, wobei die Ausbeute bei weiter steigender Wasserstoffperoxidzuflihrung mit

wachsender Schnelligkeit absank.

Aufstellung der Bezugszeichen
ZoneA

ZoneB

ZoneC

ZoneD

ZoneE

Aerozyklon

Geblése

Wérmetauscher

Filter

Soda

Produkt
Wasserstoffperoxidlosung
Lésungen von Granulierhilfsmitteln und/oder Stabilisatoren
Warmluft

Umluftstrom

Produktstaub

Abluft

Sodastaub

Luftstrom ohne oder mit geringer Vorwédrmung
Dampf
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