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(57) Sammendrag 619-85

Natriusperhorat, monohydrat fremstilles ved dehydratise-
ring af nstriumperborat, tetrshydrat ved et absolut tryk
pd 0,03-0,13 bar, en temperatur i massen pé hejst 70 °C
og uden st nogensomhelst gasstrem fér lejlighed t3l at

trenge ind i omridet.

Det siledes opnéede produkt har hejt 1ndhold af aktivt
oxygen, stor cplesningshastighed og 111le nedslidnings~-
grad og egner sig til inkorporering i vaskemidler.
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Den foreliggende opfindelse angar en fremgangsmade til
fremstilling af natriumperborat, monohydrat ud fra na-

triumperborat, tetrahydrat.

Natriumperborat med bruttoformlen NaBO7H8, som betegnes
som natriumperborat, tetrahydrat, anvendes lgbende til
fremstilling af vaskemidler. Det udviser imidlertid vis-
se karakteristika, sasom f.eks. oplesningshastighed og
varmestabilitet, som stadig er utilstraekkelig til at give

fuld tilfredsstillelse inden for dette anvendelsesomréade.

Man foretrzkker sidledes mere og mere natriumperborat, sa-
kaldt monohydrat, med bruttoformlen NaBUaHZ, som i for-
hold til natriumperborat, tetrahydrat ikke alene har et
indhold af aktiv oxygen, som er ca. 50% sterre; men som
ogsa har en sterre oplesningshastighed og en hejere smel-

tetemperatur.

De:hidtil kendte fremgangsmader til fremstilling af na-
triumperborat, monohydrat ud fra natriumperborat, tetra-
hydrat bestdr i fra sidstnavnte at fjerne den enskede

mengde krystalvand ved hjelp af en varm luftstrem.

For at sikre en god fordeling af den varme luft i den mas-
se, som skal dehydratiseres, og for at undgad en overdre-
ven nedbrydning af sidstnavnte, foreslar man i almindelig-
hed at gennemfere dehydratiseringen deraf, idet man hol-
der den i fluidiseret tilstand ved hjelp af den varme

luftstrem.

Dette er f.eks. tilfeldet i de fremgangsmdder, som er om-
talt i belgisk patentskrift nr. 718 160 og i fransk patent-
skrift nr. 1 081 421. Den omtalte fordel ved sédanne frem-
gangsmader, bestdr i at sikre sig en énsartet temperatur

i den masse, som skal dehydratiseres.
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Dehydratisering ved hjelp af varm luft af natriumperborat,
tetrahydrat forer dog, sdledes som det er indikeret i
fransk patentskrift nr. 2 207 859, enten til et perborat
monohydrat med utilstrakkelig modstandsdygtighed over for
slid eller til et produkt med forbedret modstandsdygtig-
hed over for slid; men som gennem en fremgangsmade, hvor
man arbejder med for hsj temperatur til at undgd smeltning
af en del af materialet og tilstedeverelsen af "skorper"

i de derved fremstillede produkter.

Som beskrevet i fransk patentskrift nr. 2 207 859 har man
ligeledss til formdl at fremstille et produkt med bedre
modstandsdygtighed mod slid end de produkter, som man op-
nar ved de tidligere fremgangsmader med varm luft, idet
man kun mé& acceptere en overfladesmeltning af perborat-
kornene. Denne overfladiske smeltning af kornene er gjort
mulig ved hjelp af et forhejet vanddampindhoid i den var-
me luft i kontakt med den masse, som skal dehydratiseres,
under en del af eller hele behandlingen. Dette hsje rela-
tive fugtighedsindhold opnas ved hjelp af tilsztning af
mettet vanddamp til luften under indferslen af denne til

dehydratiseringsomradet.

I det franske tillegsskrift nr. 2 285 339 til fransk pa-
tentskrift nr. 2 207 859 er det specificeret, at man kan
sikre sig den nedvendige fugtighed i luften til opnaelse
af resultatet der er omtalt i hovedpatentskriftet alene ved
hjzlp af fordampningen af krystalvandet; men det er s&
nedvendigt at gennemfere behandlingen til dehydratiserin-

gen i to trin, hvoraf det ferste trin md vare langsomt.

De i ovennavnte patentskrift og tillegsskrift omtalte
fremgangsmadder udviser dog felgende tre ulemper: de frem-
kalder dannelsen af meget fine partikler, som medrives
med luftstremmen og vanddampstremmen, at medfere for ikke
at udsattes for et betydeligt tab af produktet frasepare-

ring af disse fine partikler fra gasstremmen, hvilke md
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foregd pa effektiv og derfor kostbar made, samt at frem-
byde i det mindste lokalt en vis risiko for fuldstendig
smeltning af kornene som en fglge af selve det princip,

pd hvilket disse fremgangsméader er baseret.

De hidtil kendte fremgangsmadder ger det s&ledes ikke mu-
ligt hverken at opnd en hgj produktion eller at gennemfe-
re behandling pa homogen méde uden tab ved nedbrydning og
ej heller, nar dette onde er undgdet, at fere til et pro-
dukt med tilstrzkkelig god modstandsdygtighed mod slid,

ligesom man heller ikke, nar denne egenskab skulle vere

forbedret, kan undgd en deraf fslgende gnidning og risi-

ko for sammensmeltning af kornene.

Fremgangsméden ifelge den foreliggende opfindelse ger det
muligt at undga ulemperne knyttet til de hidtil kendte

fremgangsmader.

Man har fundet, at dehydratiseringen af natriumperborat,
tetrahydrat er hurtig og ferer til et natriumperborat,
monohydrat med stor oplesningshastighed og god modstands-
dygtighed mod slid, nar denne afvanding gennemferes under

et reduceret tryk og ved en passende temperatur.

Fremgangsméden ifelge opfindelsen er ejendommelig derved,
at dehydratiseringen af natriumperborat, tetrahydrat til
natriumperborat, monohydrat gennemferes ved at absolut
tryk, som holdes mellem 0,03 bar og 0,13 bar, samt ved en
temperatur i den masse, som skal dehydratiseres, som ikke
overstiger 70 °C, samt uden at nogen som helst gasstrom

far lejlighed til at trange ind i dehydratiseringsomrédet.

Dersom man arbejder ved et absolut tryk lavere end 0,03
bar, stiger dehydratiseringshastigheden yderligere; men
modstandsdygtigheden over for nedslidning af det saledes

fremstillede produkt bliver utilstrakkelig.
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Dersom man arbejder ved et absolut tryk hesjere end 0,13
bar, bliver dehydratiseringshastigheden hurtigt for 1lav
til, at kornene forbliver beskyttet mod risiko for sammen-
smeltning, og til at man kan opnéd en tilstrazkkelig haj

industriel produktivitet.

Opretholdelsen af den masse, som skal dehydratiseres, ved
det lave tryk gennemferes under anvendelse af i sig selv

velkendte og konventionelle midler.

De kalorier, som er nsdvendige for behandlingen, tilfagres
med det produkt, som skal dehydratiseres, ved i sig selv
kendte midler, sésom f.eks. ved cirkulering af en varme-

overfgringsvaeske i det niveau, hvor der foreligger syste-
mer til understetning af den masse, som skal dehydrati-

seres, og/eller reaktionsbeholderens vagge, ved hjelp af
faste eller bevegelige opvarmningselementer, som er pla-
ceret i det kammer, som skal dehydratiseres, eller under

anvendelse af mikrobelgevirkningen.

Fremgangsmaden ifelge opfindelsen gennemferes kontinuert
eller diskontinuert i et hvilken som helst apparatur, som
goer det muligt at arbejde under et tryk, som heldes inden
for de ifslge opfindelsen definerede grenser, og som =2t
forsynet med et system til fordeling af perboratkornene,
saledes at man sikrer sig en homogen temperatur i den
masse, der skal dehydratiseres. Sa&danne apparater er
f.eks. bandterreapparater eller pladetsrreapparater for-
synet med skarpe knive, eller vibrerende terreapparater
eller roterende ovne. Man anvender hyppigst som konstruk-
tionsmateriale for sadanne apparater, der er egnet til

anvendelse ifelge opfindelsen, rustfrit stal.

Opfindelsen belyses narmere ved de efterfslgende eksemp-

ler.
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De verdier, som i disse eksempler er anfert under beteg-
nelsen: "nedslidningsgraden", er blevet bestemt pd fel-

gende made: 50 g af perboratet underkastes i 6 minutter

"indvirkning af 8 kugler af rustfrit stdl med diameteren

20 mm, som befinder sig i en horisontal cylinder af rust-
frit stal med en indre diameter p& 100 mm og en langde pa
115 mm, som roterer med en hastighed pa 150 omdrejninger/
minut. Nedslidningsgraden bestemmes derpd som varende vagt-

procentdelen af perboratet med en kornsterrelse mindre

end 53/um.

Malinger af den specifikke overflade af det saledes frem-
stillede produkt, hvilke madlinger gennemfsres efter den
sdkaldte BET-metode, viser, at fremgangsmaden ifelge op-
findelsen ferer til et natriumperborat, monohydrat, som
kan have en specifik overflade mindre end 10 mz/g, fak-

tisk i almindelighed mellem 4 og 7 mz/g.

I samtlige efterfelgende eksempler er det vagtmassige ud-
bytte af det opndede perborat, monohydrat praktisk talt
kvantitativt i forhold til det anvendte perborat, tetra-

hydrat.

EKSEMPEL 1

Man anbringer 1,6 kg tert natriumperborat, tetrahydrat,
hvis indhold af aktivt oxygen er 10,2 vegt-%, hvis ned-
slidningsarad er 4,5%, pd en overflade pa 0,1l m2 af en
bakke udstyret med en roterende skraber med fire vinger
inden i et rum, som holdes under et absolut tryk pd 0,08
bar ved hj=lp af et pumpesystem, og som er forsynet med

et opvarmningssystem bestdende af cirkulering af en varme-

overferingsveske i en dobbeltvag.

Dehydratiseringen af perborat, tetrahydratet gennemfares

ved en temperatur mellem 58 °C og 63 °C.
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Behandlingen, under hvilken det dannede vanddamp konden-
seres uden for omradet, standses efter 30 minutters for-
lgb. Det perborat, monohydrat, som opsamles efter at man
har fert tilbage til atmosfaeretryk og foretaget en hurtig
afkeling, indeholder 15 vagt-% aktivt oxygen og udviser
en specifik overflade pa 4,1 mz/g; en oplegsningshastig-
hed pd 100% p& mindre end 1 minut samt en nedslidnings-

grad pa 7,9%.

EKSEMPEL 2

Idet man gar frem analogt med eksempel 1, men dog ved en
temperatur af den masse, der skal dehydratiseres, pa 55 °C
til 61 °C i lebet af 45 minutter, indeholder det sédledes
opniedes perborat, monohydrat 15,8 vagt-% aktivt oxygen,
og det udviser en specifik overflade pa 6,3 mz/g, en op-
lesningshastighed p& 100% i mindre end 1 minut, samt en

nedslidningsgrad pa 4,7%.

EKSEMPEL 3

Idet man gar frem under de samme betingelser med hensyn
til tryk og temperatur som i eksempel 2, men idet man an-
vender 2,2 kg perborat, tetrahydrat indeholdende 8 vagt-%
vand og har en varighed af dehydratiseringsbehandling pa
75 minutter, indeholder det sdledes opnaede perborat, mo-
nohydrat 15,7 vegt-% aktivt oxygen, og det udviser en
specifik overflade pad 6,1 mz/g, en oplesningshastighed

pd 100% i mindre end 1 minut, samt en nedslidningsgrad

pa 4,3%. '

EKSEMPEL 4

Idet man dehydratiserer 1,3 kg perborat, tetrahydrat fra
eksempel 1 analogt med eksempel 2, men dog under et abso-

lut tryk pa 0,09 bar, indeholder det sdledes opndede per-
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borat, monohydrat 15,6 vegt-% aktivt oxygen, det har en
oplesningshastighed p& 100% i mindre end 1 minut, og det
udviser en specifik overflade pa 4,8 m2/g samt en nedslid-

ningsgrad pa 4,3%.

EKSEMPEL 5

Idet man g&r frem analogt med eksempel 4, men ved et abso-
lut tryk p& 0,035 bar og en temperatur af den masse, der
skal dehydratiseres, p& 50 °C til 58 °C, indeholder det
sdledes dannede perborat, monohydrat 15,6 vegt-% aktivt
oxygen, det har en oplesningshastighed pa 100% i mindre
end 1 minut, og det udviser en specifik overflade pa

8,2 mz/g samt en nedslidnignsgrad pa 7,8%.

EKSEMPEL ¢

Dehydratisering af 0,8 kg perborat, tetrahydrat fra eksem-
pel 1 ved et absolut tryk pa 0,03 bar og ved en tempera-
tur af den masse, der skal dehydratiseres, pa 46 °C til

57 °C igennem 50 minutter fere til et perborat, monohy-
drat, hvis indhold af aktive oxygen er 15,5 vagt-%, hvis
oplesningshastighed er fuldstendig pad mindre end 1 minut,
og hvis specifikke overflade er 9,0 mz/g, og nedslidnings-

graden er 5%.

EKSEMPEL 7

Dehydratisering af 1,3 kg natriumperborat, tetrahydrat
ved at tryk pad 0,13 bar igennem 50 minutter gennemferes
mellem 62 °C og 67 °C, og den ferer til et natriumperbo-
rat, monohydrat, som har et indhold af aktivt oxygen pa
15,5 vagt-%, en specifik overflade pa 3,9 mz/g, en oples-
ningshastighed p& 100% pa mindre end 1 minut samt en ned-

slidningsgrad pd 4,2%.
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Patentkrayv

1. Fremgangsméde til fremstilling af natriumperborat, mo-
nohydrat ved dehydratisering af natriumperborat, tetrahy-
drat, k ende tegnet ved, at dehydratiseringen
gennemfores ved et absolut tryk holdt mellem 0,03 og 0,13
bar og ved en temperatur i den masse, der skal dehydrati-
seres, som ikke overstiger 70 °C, samt uden at nogensom-
helst gasstrem far lejlighed til at trange ind i dehydra-

tiseringsomréadet.

2. Fremgangsmade ifslge krav 1, k e nde tegnet
ved, at temperaturen af den masse, der skal dehydrati-

seres, er 45-70 °C.
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