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temdria descritiva referente a
patente de invengao de SOLVAY &
CIE. (Société Anonyme), belga, in-
dustrial, com sede em 33, rue du
Prince Albexrt, B-1050 Bruxelles,

Bélgica, para:

"PROCESSO PARA A SEPARACAC DE GRACS DE BICARBLIATO
DE UM METAL ALCALIND DE UMA PELICULA LIQUIDA DE
CLORIDRATO DE UMA BASE ORGANMICA AZOTADA ADSORVIDA
A SUA SUPERFYCIE £ PROCESSO PARA A PRODUGRD DE
BICARBOHATO DE UM METAL ALCALINO™

A presente invenca@o refere-se a um processo para
~ . - .
separar graos de bicarbonato de metal alcalino de uma pelicula
- . “~ - -
1{quida de cloridrato de uma base organica azotada que os im-

pregnae.

ronhece-se j& uma técnica para a fabricagao de
bicarbonato de sddioc segundo a qual se nistura uma soluggo
aquosa de cloreto de sddioc e uma solugao organica de uma amina
insoldvel em 4gua, se trata a mistura resultante com um gés con
tendo anidride carbdnico, seguidamente submete~se a mesma a uma
decantacao para separar uma suspensao agucsa de bicarbonatec de
sddio e una solugBo organica de cloridrato da amina. A suspen-
sao aguosa é em seguida submetida a uma decantagao ou a uma
filtrac3o para extrair dela o bicarbonato de sddio sdlido que

ela contém e a soluc®o organica & tratada para regenerar a aming

-1l -




que £ reciclada no processo (Patente G3-A-1 0B2 436 (KAISER
ALUMINUM & CHEMICAL CORPCRATION), pég. 2, linhas 105 a 125;
Central Patents Index, Basic Abstracts Journal, sacggo £, teek
Te 49, Derwent Publication Ltd., Londres, Resumo T78430T-E; Pe-
dido de patente JP-A-7241237 (Israel Hining Inds. Inst. Res. &
Dev.)).

C bicarbonato de sddioc recolhido na sequéncia
deste processo conhecido apresenta-se geralmente no estado de
graos que est3o impregnados de uma pelfcula de adsorgio da solu-
c®o organica de cloridrato da amina. A presenca desta pelfcula
constitui um inconveniente, visto que reduz a qualidade do bi-

carbonato de sédio e acarreta uma perda de amina.

A invengao remedeia este inconveniente fornecendg
um processo que permite recuperar de maneira eficaz e econdmica
0 cloridrato de uma bease org%nica azotada, nomeadamente o clo-
ridrato da azmina, adsorvido sobre os gr2os de bicarbonato do
metal alcalino, & que permite produzir, simultaneamente, bicar-

bonato de metal alcalino de gualidade melhorada.

Como consequencia a invencio refere-se a um pro-
cesso para separar gracs de bicarbonato do metal alcalino de
uma pelicula do cloridrato 1liquida de uma base organica azotada
adsorvida a sua superffcie; de acordo com a invencao dispersam-
~5e 0s graos num banho aquoso e submete-se a suspensio aguosa
resultante, sucessivamente, a uma turbul®ncia e depois a uma

decantacao.

. \ . o~ -~
Jo processo de acardo com a invencao a base orga-

. ”~

* 3 -~ .
nica azotada € por definicao qualguer reagente organico azotado
insoldvel em 4gua gue apresenta um caracter bdsico suficiente

para reagir com o cloreto de hidrogénio, formando o cloridrato

da base. 0 liquido pode ser constituido pelo cloridrateo da base
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organica azotada tal qual, quando esta 4 normalmente liquida

nas condigoes de rsalizag?o do processo. Coio variante pode ser
uma solucfo do cloridrato num dissolvente apropriado, de prefe-
reéncia um dissolvente organico. Como regra geral & vantajoso
escolher a natureza e a guantidade do dissolvente de modo que o
l{quido apresente uma viscosidade que nao exceda 3 centipoises,
de preferencia 1,5 centipoises, nas condicGes de realizacao do
processo. 0s exemplos de dissolventes organicos utilizdveis no
ambito da invengHo sao o xileno, botilbenzenos, metiletilbenze-
nos e mais particularmente o white spirit e os dissolventes co-
merciais conhecidos pelas marcas ISOFAR (Esso) que € uma mistu-
ra de isoparafinas, SCLVESSD (Esso) gque & uma mistura de compos-
tos aromiticos, SHELLSCL AB (Shell) gue & uma mistura de compos-

tos arométicos, e SHELLSOL K, que 4 uma mistura de compostos

aliféticos.

A pelfcula 1iquida & uma camada delgada, contfnua

ou descontinua, de liquido adsorvida sobre os grE0s,

. Ll .
De acordo com a inveng@o os graos impregnados da
pelfcula 1{fquida do cloridrato de uma base orginica azotada sZo
dispersos num banho aquosc e a suspensao aquosa assim chtida é

1 . "~ . - "
submetida a uma turbulencia e depois a uma decantagao.

0 banho aquoso pode ser a &gua ou uma solugzo
I ~ -~ ~ 0]
aguosa. No caso de uma sclugac aquosa esta deve de preferencia
ser inerte quimicamente face ao bicarbonatoc de metal alcalino
nas condicoes de trabalho. Pode ser, por exemplo, una soluc&o
aquosa de cloreto do metal alcalino. Prefere-se utilizar uma so-

3 . -~ .
luc®o aquosa de bicarbonato de metal alcalinc, de preferencia

uma soluczo saturada.

0 banho aguoso deve ser utilizado em guantidades
q g

. '3 « . - R - . &
suficientes para permitir uma dispersao fécil e eficaz dos graos
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de bicarbonato de metal alcalino, evitando a formag%o de aglome-
7 . . .
rados, Convém ns entanto evitar uma quantidade excessiva de
banho, que ocasionaria um volume excessivo e necessitaria de um
» L3 - L] v ~r
gasto excessivo de energia na face posterior de realizagao da
»~ . - - 4 .
turbulencia. A guantidade éptima de banho a utilizar depende com
efeito de diversos parametros, entre os quais figuram a natureza

do banho e a distribuicao granulométrica do bicarbonato de metal

L}

alcalino; pode ser determinada facilmente em cada caso particula

por um trabalho laboratorial de rotina.

A turbulgneia tem por fung®o destacar a psliculea
1fquida dos graos de bicarbonato e dispersd-la no banho aguoso.

Pode ser exercida por qualquer meip adequado, por exemplo um

agitador rotative ou ume injeccao de gds. A intensidade e a dura
cao da turbul®ncia devem ser suficientss para destacar a pelicu~
la 1iquida dos grgos e dependem de diversos parametros, nomeada-
mente do difimetro médic dos graos, da natureza do 1f{quido da pe-
1{cula, da natureza do banho aquoso, das massas respectivas dos

graos de bicarbonato de metal aicalino e do banho, assim como da
temperatura. Fodem ser determinadas facilmente em cada caso pane-

ticular -~or um trabalho laboratorial de rotina.

~ -~ -> 03
A decantacao que se segue a turbulencia tem por

R o~ . .o
fungao separar 0s gracs de bicarbonato de metal alcalino de uma
fase l{quida contendo o cleoridrato. Pode ser executada por gra-

. . ~ a . -~ x ~

vidade ou por centrifugagan. & seguir a dscantagac evacua-se a
referida fase liquida e recolhem-se os graos de bicarbonato de

metal alcalino.

Por consideragoes de natureza econdmica o processg
. » . : .
de acordo com a invenc2o é realizado com vantagem a baixas tempsd
-~ 3 3
raturas, de preferencia abaixo dos 602C, por sxemplo esntre 15 =

apec.




0 bicarbaonato de metal alcalino recolhido degois
da decantagao esti hdmido; pode ser sventualmente submetido a

bd .
uma operagao postzrior de secagenm.

fluma forma de realizacho particular do processo
de acordo com a invencao os grios de bicarbonate hdmidos reco-
lhidos depois da decantag@o san disparsos num outrn banho aguo-
so e a dispersgo resultante & submnetida sucessivamente a uma
turbultncia e a uma decantacao, tal como foi descrito anterior-
mente, Ssta forna de realizaggo particular da invenci®c, que podg
ser repetida em vérias fases, aumenta a eficdcia do processo.

{ processo de acordo com a invengao aplica-se a
todas as bases organicas azotadas, tais como fozam definidas
anteriormente, e particularmente as gue s3c insoldveis em Agua,
por exemplo as iminas insoldveis em dgua e =0s seus derivados,
aos sais de amdnic guaterndrio insoldveis em dgua e as aminas
e derivados aminados insoldveis em Agua; aplica-se particularmep
te bem as aminas prim#rias, ncmeadamente as alquilaminas primd-
rias contzndo 12 a 24 4Atomos de carbono na molécula, que tem umsg
aplicaggo interessante na produgao de bicarbonato de sddic pela
técnica das aminas anteriormente referida. Por ocutro lado o
processo de acordo com a invengBo aplica-se também com eficlcia
nos casos em cue a pelfcula 1{quida dos gr2os de bicarbonato
compreende uma mistura da base organica azotada & do cloridrato
da referida base, por exemplo uma mistura compreendendo entre

30 e 709 em peso da base e entre 70 e 30% de cloridrato.

. ~ .
0 processo de acordo com a invengao tem uma apli-

~ . ~ .
cagio interessante no tratamento de graos da bicar

b
sddio obtidos pela técnica das aminas, antericraente desc itae

. A N
A invengao refere-se igualmente também a um pro-

cesso para a prddugzo de bicarbonato de metal alcalino, segundo




o gual se trata o cloreto de metal slcalino na pressnga de dgua
com um gds contendo anidrideo carbdnico e uma hase arganica
azotada insoldvel em &gua, se submete a mistura reactiva a uma
decantag@o para rscolhsr, por um lado, uma fase aquosa compreen-
dendo uma suspenszo aquosa de bicarbonato de metal alcalino e,
por outro lado, uma fase organica compreendendo cloridrato da
base organica azotada, e se trata a fase aquosa para extrair
dela o bicarbonato de metal alcalino sdlido que ela contdnm e
umas 4guas-maes; de acordo com a invenggo o bicarbonato de metal
alcalino sélido & submetido a uma turbulBncia num banho aquoso

e depois a suspens@o aguosa resultante € submetida a uma decantg

~ ~ )
can, como se expos anteriormente,

. . . Y
As particularidaces e os pormenores da invengao
~ o
ao seguinte dos desenhos anexos,.

o

vao salientar-se na descrig

A figura 1 representa o esquena geral de uma ins-
talagio para a produgac de bicarbonato de sfdio utilizando uma
- ~ . - -
forma de realizagao particular do processo de acordo com a ine-

~N
VENgao.

As figuras 2, 3 e 4 representam formas de reali-

zacao modificadas da instalac®o da figura 1.

03 . - ~
Nestas figuras utilizaram-se notagpes de referen-

- - - » -~ »
cia iguais para elementos identicos,.

A instalac®o representada na figura 1 compreende
uma camara de cristalizacio 1 que & alimentada continuamente com
uma solug®o aquosa sensivelwente saturada de cloreto de sddio
ou uma calda aquosa de cloreto de sédio 2, um 1{quido organico 3
compreendendo uma 2mina primdria insoldvel na solugao aquosa de
cloreto de sddioc, e um gds contendo anidrido carbdnice 4, 0 1i-

. b . - ~ 7
quido organico 3 pode ser por exemplo uma sclugacs a 50% em peso
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em xileno da alquilamina primdria conhecida pela marca PRIMENE
JMT {Rohm & Haas) que contém entre 18 e 24 &towos de carbano

na molécula.

Como variante o liquidn organicoe pode ser uma
alquilamina primdria l1{guida contendo menos de 16 #tomos de
carbono na sua molécula, utilizada tal qual, nZo disselvida num
dissoclvente, por exemplo a amina conhecida pela marca PRIMENE
B1R (Rohm & Haas) cuja moldcula contém entre 12 e 14 4tomos de

carbono,

s -~ . . . .
0 gds 4 & de preferencia rico em anidrido carbd-

nico, contende pelo menos 60% em peso de anidrido carbdnico.

~ . . ~ .
Ma camara de cristaelizagao 1 o bicarbonato de

cddio cristaliza e a amina é convertida em cloridrate de amina.

Retira~se da camara de cristalizagfo 1 um 1lf{gui-

do 5 constituido por uma mistura de cristais de bicarbonato de
. . o ~ ~
sédio, umas #dcuas-maes da cristalizacac e uma fase organica
contendo cloridrato de amina., 0 lf{quido 5 & transferide para ums
camara de decantac3o 6 onde se separa, por gravidade, por um
lado a fase organica de cloridrato da amina 7 e, por outro lado
- kg

uma fase aguosa 8 contendo essencialmente uma suspensac aquosa

de bicarbonato de sddiao.

A fase aquosa de cloridrato de amina 7 & tratada
de forma conhecida por si num dispositiveo 9 para regensrar a

. . >~ . N . ~
amina, que &€ reciclada na camara de cristalizagao 1.

A fase aquosa B & enviada a um dispositivo de

. ~ - .
secagem ou de filtragao 10 onde se extrai dela, separadamente,
bicarbonato de sddio nc estado de graos 11 e umas dguas-maes 12

~ . -~ . - e A .
Estas sac recicladas na camara de cristalizacao 1 depois de se
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lhes adicicnar cloreto de sddio,

Je acordo com a invencao o bicarbonato de sédio
sélido 11 & introduzido numa czmara de malaxagem 13 com um banhd
aquoso 14 gue pode ser por exemplo dgua, uma solugBo aquosa de
cloreto de sddis ou, mais vantajosamente, uma sclugdo aquosa
de bicarbonato de sddio. A mistura & submetida a uma turbulén-
cia viva na cZmara 13, por exemplo por meioc de uma ou vdrias
hélices. A mistura resultante 15 & em seguida transferida para
uma camara de decantagdo 16 onde se opera por deécantagfo a
separacio de uma fase organica 17, que se recicla na fase orga-
nica 7, e de uma fase aguosa 18 que se envia a um dispositivo

de secagem ou de filtragac 19,

Recolhe-se do dispositivo 19 por um lado cris-
tais de bicarbeonato de sédis 20 e, por outro lade, umas Aguas—

~ . -~ . N -
-maes 21 que se reciclam na canara de cristalizagao 1.

Us cristais de bicarbonato de sddio 20 s3o transd
feridos para um filtro 22 onde sao submetidos a uma corrente de

4gua de lavagem 23.

0 bicarbonato de sddio 24 recolhido do filtro 22
pode ser enviado a um forno de czlcinacBo, ndo representads,

para se produzir carbonato de sddio anidro.

A 8cua recolhida da lavacem 25 4 enviada a uma
o] ol

"~
canara de cristalizac@o 1.

Luna forma de realizaggo modificada do processao,
com referencia a figura 2, a fase aquosa 6 separada da fase or-
ganica 7 & enviada tal qual, directamente a camara de malaxagem
13, onde & submetida a uma viva turbuléncia. A mistura resultan-

te 15 é em seguida tratada da forma descrita anteriormente com

0




" < b .
referencia a fig. 1.

Na forma de realizagac representada na Tige 3 os
graos de bicarbonato de sédioc 20 provenientes da camara de de-
cantacdo 19 sazo transferidos para uma segunda camara de malaxa-
gem 26 onde se introduz, por outro lado, a coxrents de dgua 25
proveniente do filtro 22. Na camaza de malaxagem 26 o bicarbona-
to de sddio e a dgua s@o submetidos a uma maceracao enérgica e a
suspensao aquosa resultante 27 & transferida para uma camara de
decantagfo 28 de onde se retiram, separadamente, uma solucao
aquosa 29 que se envia a camara de cristalizacio 1, e graos de

22, onde s@o

[®]

bicarbcnato de sddio 30 que se enviam ac filir

- - » - -~
tratados como j&4 foi descrito anteriormente com referencia a

fig. 1.

luna forma de reslizacB3c simplificada do processo
representado na fig. 4 os gracs de bicarboneto de sddio 11 reco-
lhidos do dispositive de secagem ou de filtracao 10, depois da
carbonatacdc, sao introduzidos directamente na camara de malaxa-
gem 26, onde s@o em sejuida tratados como se descreveu acima com

~ - -
referencia a fig. 3.

D exsmplo cuja descricao se segus permite rsconhed

. - ~
cer o interesse da invengao.

Fez-se rsagir uma sulucgzo aguosa aproximadamente
saturada de cloreto de sédio, uma amina PRIMENE 81R (mistura de
aminas contendo 12 a 14 4tomos de carbono na molécula) e anidri-
do carbdnico, filtrou-se a suspensgu aguosa resultante de bicar-
bonato de sddio e recolheram-se separadamente o hicarbonato de
sddic sdlido e as 4dguas-maes. 0 bicarbonato de sddio sdlido con-
tinha por kg 2 ¢ de amina (no estaco de uma mistura da amina =

do cloridratc da amina) e as &guas-maes tinham a composic&o pon-

o

a

deral secguinte:




o
3
i
L 13
b
(433
N
L]
~
X
U]

Ha%CDs : 37 g/kg
Amina s 1,4 g/kg.

De acordo com a invencio dispsrsou-se 1 kg de
bicarbonato de sédio sdlide em 4,25 kg das éguas—mges e subne-
teu-se a dispers3s resultante a una turbulZncia viva por meio
de um agitador de hélice durante 30 winutos. Sequidamente dei-
xou-se a mistura decantar durante 15 ninutos para separar uma
fase organica contendo a amina e uma fase aquosa. Recolhsu-se
a fase aguosa gue se filtrou para extrair dela o bicarbonato de
sddio sdlido. Este apresentava um teor residual de amina de

C,35 g/kg.




b ~ 0
Processo para a separacac de graos de bicarbona-
to de um metal alcaline de uma peificula liquida de cloridrato
-~ . . ~ )
de uma base org=anica azotada adscrvida a sua superficie, carac-~
. . . ~
terizado pelo facio de se dispersarem es grass (11, 20) num
[’ Ed
banho aquosa (14, 25) e se submetsr a suspensao aquosa resul-
v “~ . “
tante (13, 27) sucessivamente a uma tuzbulencia (13, 26) e de-

peis a uma decantacgzo (16, 28).

' . s 3. ~
Processo de acordo com a reivindicagao 1 caractes

. - o~
rizado pelo facto de o banho agucsc (14) ser uma solugac aguosa

saturada de bicarbonato de um metal alcalino.

-

- - . ~
Processo de acordo com as reivindicagoss 1 ou 2
caracterizade pelo facto de se csubmeterem os gr@os de bicarbona
to do metal alczline (20, 30) recolhidos da decantagao (16, 28)

F 4
a uma lavagem com dgua (23).

[
2N
in
i

~ - . -
organica azotada ser um cloridratc de amina.
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- L3 . ~ ll 1.
Processo de acordo com a resivindicagzo 4 caracte-
rizado pelo facto de o cloridrzato da base sorganica azotada sar o
. - . . g, .
cloridrato d= uma alquilamina primaria compresndendo entre 12 e

24 &tomos de carbono.

CL

A -
Processo para a producac de bicarbonato de um me=

cloreto do metal alcali-~

tal alcalino, segundo o qual se trata o

- . . s
no (2), na presenca de Agu com um gés contendo anidrido carbd-
nico (4) e uma base nrjani a azctada insoldvel em dgua (3), se

] . ' ~
submete a mistura reactiva a uma decantacao (6) para recolher,
*s
por um lado, uma Tase aquosa (8) compresndendo uma suspensao.
aguosa de bicarbonato de metal alecalino e, por outro lado, uma
"~ . .
base orgenica (7) compresndende o cloridrato da base organica
azotada, & se tratar a Tase squosa (8) parz se extrair dela o
bicarbonato dz metal alcalino sdlido que ela contdm & umas
~ 3 . 1
&guas-maes, caracterizado pelo facto de sz submeter c bicarbona-

to de metal alcalino sdiido a um processo de acordo com gualguer

. 3 » ~
das reivindicagoes 1 a 7.

Procssso de acorde com a reivindicagds 6 caracte-
rizado pelo facto de, para se axtrair o bicarbonato de mestal
alcalino sdlido da fase aquosa (8), se submeter esta sucessiva-

~ . . e
mente a uma turbulencia viva (13) e a uma decantagzo (16).

Frocesso de acordo com a reivi

n
rizado pelo facto de, antes de se submeter a fase aqucea (8




- 98 -
N O ~
Frocesso de acordo com as reivindicagnes 7 ou 8
“ - . / ~
caracterizado pele factc de se reciclarem as dguas-maes (21) na

mistura reactiva.

Foram inventores Léon Minane, belga, angenheiro
civil electricista e Master of Sciences", rssidente em Rue
Lagnnec, 1, F-54110 Zorbasle-sur-fieurthe, Franca; e Claude Sre-
ton, frances, doutor engenheirc, residente em Pue Pisrre Breton,

5, F~b4110 Jorbasle~sur-ieurthe, Franca.

A regquerente declara que 0 primeirc pedido desta
patente foi apresentado em Franga, em 5 de ovembro de 19866,

soch o N%. B6.,15527.

Lisboa, 4 de {lovembroc de 1987

O AGENTE OFICIAL DA PROPRIEDADE INDUSTRIAL

DR. J. ALEXANDRE BOBONE

Agente Oficial da Prapriedade Indusirial
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"PROCESSD PARA A SEFAPASAD DE GREGCS DE BICARBRLATO

DE UM METAL ALCALING, DE UMA PELICULA LICUIDA JE
CLURIDEATO LE UNA SASE DRGAIICA AZOTADA ADSCRVYIDA
A SUA SUPELFICIE £ PROCESSD PARA A PRoDUchD DE
JICARBONATD DE UM METAL ALCALINOM

f.

v

A presente invengao refere-se a Um processo para
bnd . 0 -
separar graos de bicarbonsto de metal alcalino (11) de uma peli-
) - ' ~ . -
cula 1{quida de cloridrato de uma bhase organica azotada adsorvi-
-~ 2 . ~ \ f
da a sua superficie, no gual se disp=xrsam os graoss num banho
1 w b ]
agquoso (14) e se submate a suspensao aguosa resultanie sucessi-
”~ " . ~
vamente a uma turbulencia (13) = depois a uma decantagao (16).
. ~ . - 0
0 processo aplica-se aos gracs de bicarbonato de sédio obtidos

pelo processo das aminase
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