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DESCRIPCION

Meétodo para producir particulas de cristal de bicarbonato sédico que tienen una baja propiedad de sedimentacién
compacta y particulas de cristal de bicarbonato sddico.

La presente invencion se refiere a un método nuevo para producir particulas de cristal de bicarbonato sédico que
tienen una baja propiedad de sedimentacién compacta, que es titil en particular en el sector de productos alimenticios,
productos farmacéuticos, etc, y que no tiene que contener un agente antisedimentacién compacta, y tales particulas de
cristal de bicarbonato sédico que tienen una baja propiedad de sedimentacién compacta.

Hasta ahora, el bicarbonato sédico (también llamado carbonato de hidrégeno y sodio) se usa ampliamente en el
sector de varios productos alimenticios, como un aditivo para levaduras artificiales, bebidas no alcohdlicas, etc, en la
industria farmacéutica como un dializado, un antidcido, etc, y ademds como un agente extintor de incendios, como un
aditivo de bafio, como un detergente, etc. En la mayoria de los casos, tal bicarbonato sédico es producido, transportado,
almacenado, vendido o usado en forma de polvo o particulas granulares de cristal.

Sin embargo, las particulas de cristal de bicarbonato sédico presentan una propiedad de sedimentacién compacta
y se descompondran facilmente y cambiardn a carbonato sédico y tendrdn una gran propiedad de sedimentacién
compacta, especialmente en la atmdsfera en presencia de humedad a alta temperatura. Si se produce sedimentacién
compacta, la fluidez de las particulas serd baja, y la eficiencia de manejo se deteriorara considerablemente en cada
paso de la distribucién anterior, y es probable que se originen varios problemas. Ademas, la sedimentacién compacta
es un problema serio que puede deteriorar el valor comercial del bicarbonato sédico.

Con el fin de evitar la sedimentacién compacta de particulas de cristal de bicarbonato sédico, por ejemplo, JP-
A-5-58622 propone incorporar varios agentes antisedimentacién compacta, tal como estearatos, carbonatos, fosfatos,
silicatos, caolin, talco o di6éxido de silicio, o usar un material especial que tiene una baja permeabilidad a la humedad
para empaquetado de bicarbonato sédico.

Sin embargo, tal método convencional para incorporar un agente antisedimentaciéon compacta, no solamente re-
quiere el costo del agente antisedimentacién compacta o un proceso de su incorporacidn, sino que también requiere
la seleccion del tipo del agente antisedimentacién compacta dependiendo de la aplicacién particular. Ademds, para
productos alimenticios, productos farmacéuticos, etc, es imposible de usar, o su uso puede ser limitado. Ademds, en el
caso de incorporar un agente antisedimentaciéon compacta o andlogos, la aplicacién se puede restringir por ello, y su
venta requerird cuidado especial. Por otra parte, ademds, el método de usar un material especial de empaquetadura que
tiene una baja permeabilidad a la humedad no solamente incrementa el costo, sino que tampoco evitard esencialmente
la sedimentacién compacta, dado que el efecto se perderd inmediatamente una vez abierto el envase.

En estas circunstancias, un objeto de la presente invencion es proporcionar un método nuevo para producir par-
ticulas de cristal de bicarbonato sédico que tienen una baja propiedad de sedimentacién compacta, y tales particulas
de cristal de bicarbonato sédico, por lo que se puede evitar la sedimentacién compacta incluso sin usar un agente
antisedimentacién compacta que se ha usado en el método convencional, o sin usar por ejemplo, un material especial
de empaquetadura que tiene una baja permeabilidad a la humedad, y como resultado, no hay que seleccionar el tipo
del agente antisedimentacién compacta, o su uso no estard limitado.

Los autores de la presente invencién han realizado un amplio estudio para la prevencién de la sedimentacién
compacta de particulas de cristal de bicarbonato sédico, y como resultado, han hallado posible evitar la sedimentacién
compacta de particulas de cristal de bicarbonato sédico disminuyendo todo lo posible la concentracién de ciertas
impurezas contenidas en las particulas de cristal de bicarbonato sédico, a diferencia del método convencional de
usar un aditivo tal como un agente antisedimentacion compacta. A saber, los autores de la presente invencién han
hallado que la presencia de potasio contenido en las particulas de cristal de bicarbonato sédico estd implicada de
forma significativa en la sedimentacion compacta de las particulas de cristal, y es posible evitar notablemente la
sedimentacién compacta disminuyendo la concentracion de potasio todo lo posible.

El potasio contenido en particulas de cristal de bicarbonato sédico es atribuible a potasio originalmente contenido
como impurezas en hidréxido de sodio o carbonato sédico como la materia prima para bicarbonato sédico. Inespera-
damente, segtin las conclusiones de los autores de la presente invencidn, se ha demostrado que cuando se producen
particulas de cristal de bicarbonato sédico por cristalizacién de su agua madre, el potasio presente en el agua madre
no se incorporard al interior de las particulas de cristal de bicarbonato sédico, y la mayor parte de €l estd presente
selectivamente en la superficie o en la capa superficial de las particulas de cristal producidas. Este comportamiento
distingue al potasio de otros iones metal. Por ejemplo, como se muestra en el ejemplo de referencia siguiente, el calcio
se incorpora al interior las particulas de cristal de bicarbonato sédico, y no estd selectivamente presente solamente en
la superficie o en la capa superficial de las particulas de cristal, como en el caso de potasio.

Por otra parte, el potasio, como una sal de potasio tal como bicarbonato potédsico, carbonato potésico o cloruro po-
tasico, tiene una propiedad higroscépica y propiedad de sedimentacién compacta mds altas que el bicarbonato sédico,
y el potasio estd presente en la superficie o en la capa superficial de las particulas de cristal de bicarbonato sédico como
se ha mencionado anteriormente, por lo que queda directamente influenciado por la temperatura de la atmésfera o por
la humedad presente en la atmésfera, produciendo asi una significativa propiedad de sedimentacién compacta de las
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particulas de cristal de bicarbonato sédico. Consiguientemente, las particulas de cristal de bicarbonato sédico tienen
una propiedad de sedimentacién compacta considerablemente significativa cuando el potasio estd presente incluso en
una ligera cantidad en la superficie o en la capa superficial de las particulas de cristal de bicarbonato sédico.

Ademds, se ha hallado que la sedimentacién compacta de las particulas de cristal de bicarbonato sédico se pue-
de suprimir més disminuyendo simultdneamente la concentracién de iones carbonato ademds de la concentracién de
potasio en las particulas de cristal de bicarbonato sédico. La razén no se entiende claramente, pero se conjetura lo
siguiente. Es decir, un carbonato de un metal alcalino es probable que forme cristales de hidrato que tienen alta pro-
piedad higroscépica en comparacién con un carbonato de hidrégeno, y en un caso donde potasio o sodio presentes en
la superficie o en la capa superficial de las particulas de cristal de bicarbonato sédico forma tal carbonato que tiene
una alta propiedad higroscépica, incluso si su cantidad es ligera, tal carbonato higroscépico absorbe humedad, produ-
ciendo asf sedimentacién compacta de las particulas de cristal de bicarbonato sédico. Cuanto mads alto es el grado de
distribucion selectiva en la superficie, mas destacada es la influencia. Ademads, también se ha hallado que es igualmen-
te efectivo evitar la sedimentacién compacta disminuyendo la concentracién de iones carbonato, independientemente
del contenido de potasio. Un carbonato estd presente selectivamente en la superficie o en la capa superficial de las
particulas de cristal, porque se forma un carbonato en la superficie o en la capa superficial de las particulas de cristal
secando las particulas de cristal en exceso, o un carbonato en el agua madre estd presente en la superficie o en la capa
superficial de las particulas de cristal por adhesion del agua madre.

La presente invencion se basa en las nuevas conclusiones anteriores, y proporciona lo siguiente.

1. Un método para producir particulas de cristal de bicarbonato sédico que tienen una baja propiedad de sedimen-
tacién compacta, que incluye disminuir la concentracién de potasio en particulas de cristal de bicarbonato sédico que
tienen un didmetro de particula medio de 50 a 500 ym a un nivel de a lo sumo 50 ppm en masa.

2. El método para producir particulas de cristal de bicarbonato sédico que tienen una baja propiedad de sedimen-
tacién compacta segun el punto 1 anterior, donde la concentracién de iones carbonato en las particulas de cristal de
bicarbonato sédico se baja a un nivel de a lo sumo 1% en masa que es el valor convertido de concentracién de iones
carbonato a concentracion de carbonato sédico, a continuaciéon lo mismo.

3. Un método para producir particulas de cristal de bicarbonato sédico que tienen una baja propiedad de sedimen-
tacién compacta, que incluye disminuir la concentracién de iones carbonato en particulas de cristal de bicarbonato
sddico que tienen un didmetro de particula medio de 50 a 500 ym a un nivel de a lo sumo 1% en masa.

4. El método para producir particulas de cristal de bicarbonato s6dico que tienen una baja propiedad de sedimen-
tacién compacta segin los puntos 1, 2 o 3 anteriores, donde el contenido de potasio en las particulas de cristal de
bicarbonato sédico se baja a un nivel de a lo sumo 50 ppm en masa lavando las particulas de cristal de bicarbonato
sodico con agua o una solucién acuosa conteniendo bicarbonato sédico, seguido de secado.

5. El método para producir particulas de cristal de bicarbonato sédico que tienen una baja propiedad de sedimen-
tacion compacta segin el punto 4 anterior, donde dicha agua o solucién acuosa conteniendo bicarbonato sédico es una
solucién acuosa saturada de bicarbonato sédico.

6. El método para producir particulas de cristal de bicarbonato sédico que tienen una baja propiedad de sedimen-
tacién compacta segtin los puntos 1, 2 o 3 anteriores, donde las particulas de cristal de bicarbonato sédico se producen
por cristalizacién de un agua madre de una solucién acuosa conteniendo bicarbonato sédico, donde la concentracién
de potasio en el agua madre se baja a un nivel de a lo sumo 400 ppm en masa para disminuir por ello el contenido de
potasio en las particulas de cristal de bicarbonato sédico a un nivel de a lo sumo 50 ppm en masa.

7. Particulas de cristal de bicarbonato s6dico que tienen una baja propiedad de sedimentacién compacta, que tienen
un didmetro de particula medio de 50 a 500 um, una concentracién de potasio en las particulas de cristal de a lo sumo
50 ppm en masa, y una concentracién de iones carbonato en las particulas de cristal de a lo sumo 1% en masa.

8. Un método antisedimentacidon compacta para bicarbonato sédico, que incluye sellar herméticamente las parti-
culas de cristal de bicarbonato sédico segtin lo definido en alguno de los puntos 1 a 7 anteriores, con un material de
empaquetadura que tiene una permeabilidad a la humedad de a lo sumo 5 g/(m?-dia) a 40°C, segtn lo estipulado en
JIS 70208.

Ahora, la presente invencion se describird en detalle con referencia a la realizacién preferida.

Las particulas de cristal de bicarbonato sédico cuya sedimentacién compacta se evita en la presente invencién
pueden ser las usadas en varios campos, pero la presente invencidn es especialmente efectiva para bicarbonato sédico
usado en el sector de productos alimenticios, productos farmacéuticos, etc, en los que es imposible incorporar un agen-
te antisedimentacién compacta o su incorporacion es limitado. El tamafio de las particulas de cristal de bicarbonato
sddico se refiere a la propiedad de sedimentacién compacta, y la presente invencién es efectiva para las que tienen un
didmetro de particula medio de 50 a 500 um, preferiblemente de 50 a 400 um. En la presente invencion, el didmetro
de particula medio se define como el tamafo de particula a 50% en distribucién acumulada de tamafio de particula en
base a masa por medio de andlisis de tamiz. Si el didmetro de particula medio es inferior a 50 um, la influencia de
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la fuerza entre particulas tiende a ser mas grande que la del propio peso de las particulas, y la influencia de factores
que afectan a la fuerza entre particulas, como la temperatura y la humedad, tiende a ser grande. Consiguientemente, es
probable que las particulas de cristal experimenten sedimentaciéon compacta esencialmente, y aunque la sedimentacién
compacta es menos probable que tenga lugar por la presente invencidn, su efecto tiende a ser bajo. Por otra parte, si el
didmetro de particula medio excede de 500 um, el propio peso de las particulas tiende a ser pesado, y la influencia de
la sedimentacién compacta entre particulas tiende a disminuir, por lo que es probable que las particulas de cristal se
desmenucen esencialmente incluso cuando experimenten sedimentacién compacta, y aunque es menos probable que
se produzca sedimentacién compacta por la presente invencion, su efecto tiende a ser bajo.

En la presente invencién, hay que quitar potasio presente en las particulas de cristal de bicarbonato sédico para
disminuir por ello su concentracién todo lo posible para prevencion de la sedimentacién compacta. Lo ideal es quitar
completamente el potasio de las particulas de cristal, pero eso no es posible en vista del costo, y ademads, se ha hallado
que la extraccidn excesiva no es tan efectiva con vistas al efecto de evitar la sedimentaciéon compacta. Consiguiente-
mente, se ha demostrado que la concentracién de potasio en las particulas de cristal es preferiblemente a lo sumo 50
ppm en masa, mds preferiblemente a lo sumo 30 ppm en masa, y en particular preferiblemente la concentracion total
de potasio es a lo sumo 10 ppm en masa. La concentracién de potasio en las particulas de cristal se puede medir con
un método convencional disolviendo las particulas de cristal de bicarbonato sédico. Ademads, como se ha mencionado
anteriormente, el potasio estd presente sustancialmente en la superficie o en la capa superficial de las particulas de
cristal de bicarbonato sédico, y consiguientemente, se puede conocer la tendencia midiendo la concentracién de po-
tasio en la superficie o en la capa superficial de las particulas de cristal simplemente por espectroscopia de electrones
para andlisis quimico (ESCA).

En la presente invencién, con el fin de producir particulas de cristal de bicarbonato sédico cuya la concentracién
de potasio se ha bajado todo lo posible, se emplea preferiblemente el siguiente método. Un método es un método de
lavar las particulas de cristal de bicarbonato s6dico con agua o una solucién acuosa conteniendo bicarbonato sédico,
seguido de secado. En este método, como la solucién acuosa conteniendo bicarbonato sddico, se usa preferiblemente
una solucién acuosa que tiene una concentracion de bicarbonato sédico de al menos 5% en masa, mas preferiblemente
una solucién acuosa saturada de bicarbonato soédico, con el fin de evitar pérdida de las particulas de cristal de bicar-
bonato sédico por disolucién al tiempo del lavado. Para el lavado, si se usa agua o la solucién acuosa conteniendo
bicarbonato sédico, y qué grado de la concentracién de la solucién acuosa conteniendo bicarbonato sédico se emplea,
si se usa, se determinan dependiendo del grado de disminucién de la concentracién de potasio en las particulas de
cristal de bicarbonato sddico, el tamafio de particula de las particulas de cristal de bicarbonato sédico, o el tipo de ope-
racién de separacion sdlido-liquido a emplear para obtener particulas de cristal de bicarbonato sédico de la suspensién
después de la cristalizacion. El lavado se lleva a cabo preferiblemente poniendo agua o la solucién acuosa conteniendo
bicarbonato sédico en contacto con las particulas de cristal de bicarbonato sédico por pulverizacién o rociado.

El método de lavado se lleva a cabo preferiblemente mientras se realiza filtracion por aspiracién de una suspension
incluyendo las particulas de cristal de bicarbonato sédico obtenidas por cristalizacién y el agua madre colocadas en
un filtro de aspiracién, con el fin de quitar rdpidamente la solucién acuosa pulverizada. Ademds, en un caso donde el
lavado se lleva a cabo a gran escala, las particulas de cristal de bicarbonato sédico se pueden poner en un separador
centrifugo, en lugar del filtro de aspiracion, y se pulveriza agua o la solucién acuosa conteniendo bicarbonato sédico.
El lavado con agua o la solucién acuosa conteniendo bicarbonato sédico se lleva a cabo repetidas veces segtin requiera
el caso de modo que la concentracidn de potasio en las particulas de cristal llegue a la concentracion predeterminado
anterior o inferior; sin embargo, en el caso de separacidn centrifuga, se lleva a cabo durante un tiempo predeterminado.
Con el fin de aumentar la eficiencia de la extraccién por medio del lavado, se lleva a cabo preferiblemente a una
temperatura de agua o la solucién acuosa conteniendo bicarbonato sédico de 1 a 60°C.

Después del lavado, las particulas de cristal de bicarbonato sédico se secan. El secado se lleva a cabo, a escala
industrial, usando preferiblemente gas de 50 a 500°C, en particular preferiblemente de 50 a 350°C, durante de 1 a 120
minutos. Con el fin de evitar la descomposicién de bicarbonato sédico por secado, se lleva a cabo preferiblemente
en una atmésfera conteniendo de 3 a 100% en volumen de diéxido de carbono. Después del secado, las particulas
de cristal se tamizan de manera que tengan un tamafio de grano dependiendo de la aplicacién particular usando una
tamizadora pertinente. Cuando se precisan particulas de cristal que tienen un tamafio de particula mds pequeiia, las
particulas de cristal se pueden pulverizar por medio de un pulverizador.

Otro método preferido para producir particulas de cristal de bicarbonato sddico que tienen una baja propiedad de
sedimentacién compacta de la presente invencién, es un método donde las particulas de cristal de bicarbonato sédico
se producen por cristalizacién de un agua madre de una solucién acuosa conteniendo bicarbonato sédico, donde
se controla la concentracién de potasio en el agua madre. Se produce bicarbonato sédico generalmente soplando
gas diéxido de carbono a un sistema de solucién acuosa conteniendo hidréxido de sodio y/o carbonato sédico para
formar un bicarbonato, y precipitar particulas de cristal de bicarbonato sédico. En la presente invencién, un método
de disminuir la concentracién de potasio en el agua madre de la que se cristalizan particulas de cristal de bicarbonato
sddico a un nivel de a lo sumo 400 ppm en masa.

El potasio contenido en el agua madre de la que se cristalizan las particulas de cristal de bicarbonato sédico, no
se incorporard al interior las particulas de cristal de bicarbonato sédico cristalizadas, sino que estd selectivamente
presente en la superficie o en la capa superficial de las particulas de cristal obtenidas. En este caso, cuando el didmetro
de particula medio de las particulas de cristal obtenidas es de 50 a 500 um, la concentracién de potasio en las particulas
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de cristal cristalizadas se puede bajar a un nivel de a lo sumo 50 ppm en masa controlando la concentracién de potasio
en el agua madre de la que se cristalizan las particulas de cristal de bicarbonato s6dico de manera que esté dentro del
rango anterior.

Con el fin de bajar més la concentracidn de potasio en las particulas de cristal, también se requiere una disminucion
adicional de la concentracion de potasio en el agua madre. Asi, para que la concentracién de potasio en las particulas
de cristal se baje a un nivel de a lo sumo 30 ppm en masa, la concentracion de potasio en el agua madre se baja
preferiblemente a un nivel de a lo sumo 300 ppm en masa. Ademds, para que la concentracién de potasio en las
particulas de cristal se baje a un nivel de a lo sumo 20 ppm en masa, la concentracién de potasio en el agua madre se
baja preferiblemente a un nivel de a lo sumo 200 ppm en masa. El método de disminuir la concentracién de potasio en
el agua madre y el método antes descrito del lavado se pueden emplear conjuntamente.

Las particulas de cristal de bicarbonato sédico antes obtenidas se secan de la misma manera que en método antes
indicado. Ademas, después del secado, las particulas de cristal se tamizan de manera que tengan un tamafio de grano
dependiendo de la aplicacion particular por medio de una tamizadora pertinente.

Ademds, en un caso donde se requieran particulas de cristal con un tamaiio de particula mas pequefio, las particulas
de cristal se pueden pulverizar por medio de un pulverizador. La extraccién de potasio en la superficie de las particulas
de cristal por lavado se lleva a cabo preferiblemente antes de la pulverizacidn, por lo que las operaciones de lavado y
secado se llevan a cabo facilmente.

Ademds, se ha demostrado que la propiedad de antisedimentacién compacta de las particulas de cristal de bi-
carbonato sédico se puede mejorar mas cuando la concentracioén de iones carbonato en las particulas de cristal de
bicarbonato sddico es preferiblemente a lo sumo 1% en masa, ademds de la concentracion de potasio en las particu-
las de cristal de bicarbonato sédico. Los iones carbonato en las particulas de cristal estdn presentes como una sal de
sodio o una sal de potasio, y si la concentracion excede de 1% en masa, el grado higroscépico tiende a ser alto, y
consiguientemente se considera que aumenta la propiedad de sedimentacién compacta de las particulas de cristal. En
particular cuando la concentracién de iones carbonato es preferiblemente a lo sumo 0,1% en masa, la propiedad de
sedimentacién compacta se puede hacer especialmente baja.

En la presente invencién, como un método de controlar la concentracién de iones carbonato en las particulas
de cristal de bicarbonato sédico de manera que esté dentro del rango anterior, se emplea preferiblemente el método
siguiente. A saber, en el proceso de secado en la produccién de particulas de cristal de bicarbonato sédico, usando
como gas de secado un gas de secado que tiene una concentracién de gas diéxido de carbono de preferiblemente al
menos 3% en volumen, en particular preferiblemente al menos 10% en volumen, la concentracién de iones carbonato
se controlara facilmente, por lo que la descomposicién de las particulas de cristal de bicarbonato sédico a carbonato
sédico se puede evitar, y ademds, los iones carbonato contenidos en el agua madre reaccionan con gas diéxido de
carbono y se convierten a iones carbonato de hidrégeno, disminuyendo asi la concentracién de carbonato sédico.
Ademds, también es posible quitar el agua madre adherida lavando con agua para extraccion de potasio, para reducir
por ello el carbonato sédico simultdneamente.

Como se ha mencionado anteriormente, segtin la presente invencion, particulas de cristal de bicarbonato sédico
que tienen una baja propiedad de sedimentacién compacta se pueden obtener sin incorporar, por ejemplo, un agen-
te antisedimentacién compacta como en un método convencional, y consiguientemente se puede obtener productos
de excelente eficiencia de manejo y con un alto valor comercial incluso cuando se usan en el sector de productos
alimenticios, productos farmacéuticos, etc. Sin embargo, la presente invencién no excluye necesariamente la incor-
poracién de un agente antisedimentacion compacta en las particulas de cristal de bicarbonato sédico, y en un caso
donde se requiera una mayor propiedad de antisedimentacién compacta o una mayor fluidez como particulas finas,
no es necesario afirmar que se puede incorporar un agente antisedimentacion compacta dependiendo de la aplicacién
particular.

La presente invencion se explicard ahora con mds detalle con referencia a ejemplos. Sin embargo, se deberd enten-
der que la presente invencién no se limita de ningtin modo a tales ejemplos especificos.

En los ejemplos, el contenido de potasio en particulas de cristal se midi6 por medio de un fotémetro de llama
disolviendo particulas de cristal de bicarbonato sédico en agua. Ademads, el contenido de iones carbonato en particulas
de cristal se midi6 por medio de titulacién Winkler como un método de titulacién por neutralizacién disolviendo
particulas de cristal de bicarbonato sddico en agua, y la concentracién de iones carbonato se convierte a concentracién
de Na,CO;.

Ademds, el grado de sedimentacién compacta de particulas de cristal de bicarbonato sédico se observé visualmente
y evalud en los cuatro grados siguientes.

Nulo: No se confirmé sedimentacién compacta.

Ligero: cuando las particulas de cristal se recogieron con las manos, se confirmaron bloques de varios cm, aunque
su cantidad era pequefia. Los bloques estaban en un estado tal se desmenuzaban al tacto.
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Moderado: cuando las particulas de cristal se recogieron con las manos, se hallaron bloques de varios cm en varios
puntos. Los bloques estaban en un estado tal que se desmenuzaban al apretarse.

Considerable: cuando las particulas de cristal se recogieron con las manos, se confirmaron bloques del tamafio de
un puflo. Los bloques estaban en un estado tal que se desmenuzaban al agarrarse.

Ejemplo 1

Se produjeron dos tipos de particulas de cristal de bicarbonato s6dico con didmetros de particula medios de apro-
ximadamente 95 um y aproximadamente 235 pum, respectivamente, con varias concentraciones de potasio en las parti-
culas de cristal de bicarbonato sédico como se indica en la tabla 1, cambiando las condiciones para produccién de las
particulas de cristal de bicarbonato sédico, y se prepararon 25 kg de cada una.

Se apilaron cinco bolsas de envasar que contenian 25 kg de las particulas de cristales de bicarbonato sédico, se
almacenaron a una temperatura de 25°C durante 4 semanas, y posteriormente se comprobé la propiedad de sedimen-
tacién compacta de las particulas de cristal empaquetadas en la bolsa inferior. Los resultados de la prueba se exponen
en la tabla 1.

(Tabla pasa a pagina siguiente)
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Como es evidente por los resultados expuestos en la tabla 1, se ha hallado que las particulas de cristal de bicar-
bonato sédico que tienen una concentracion de potasio superior a 50 ppm en masa exhiben una alta propiedad de
sedimentacién compacta, y que particulas de cristal de bicarbonato sédico que tienen una concentracioén de potasio de
a lo sumo 50 ppm en masa y que tienen una concentracién de iones carbonato de a lo sumo 0,1% en masa muestran
una propiedad de sedimentaciéon compacta considerablemente baja.

Ejemplo 2

Se prepararon 30 kg cada uno de dos tipos de particulas granulares de cristal de bicarbonato sédico con didmetros
de particula medio de 92 um y 235 um, respectivamente, y con concentraciones de potasio en las particulas de cristal
de bicarbonato sédico de 63 ppm en masa y 72 ppm en masa, respectivamente. Se introdujeron 5 kg de cada uno de los
dos tipos de particulas de cristal de bicarbonato sédico en un aparato de filtracién por aspiracién (embudo Buchner) de
50 cm de didmetro con papel filtro (papel filtro para anélisis cualitativo nimero 2, fabricado por Advantec Co, Ltd.).

Por otra parte, usando una solucién acuosa saturada de bicarbonato sédico preparada por separado, se rocié la
solucién acuosa saturada sobre las particulas de cristal de bicarbonato sédico contenidas en el embudo Buchner por
medio de una pulverizadora para lavar la superficie de las particulas de cristal. Las particulas de cristal de bicarbonato
sddico lavadas se secaron en una atmdsfera de 40% en volumen de gas diéxido de carbono a 70°C durante 5 horas.
Después del secado, las particulas de cristal se soltaron ligeramente por medio de una batidora de zumo, y pasaron por
un tamiz con agujeros de 500 um para quitar las particulas bastas, por lo que se obtuvieron particulas de cristal con un
diametro de particula medio como el identificado en la tabla 2. Esta operacién se repiti6 varias veces para obtener 25
kg de las particulas de cristal.

Las particulas de cristal de bicarbonato sddico asi obtenidas se empaquetaron en una bolsa de envasar y pusieron
en el nivel mas bajo de la misma manera que en el ejemplo 1, y se comprobd la propiedad de sedimentacién compacta
después de 4 semanas. Los resultados de la prueba se exponen en la tabla 2. Aqui, la bolsa del nivel mds bajo entre
las cinco bolsas era la bolsa de empaquetar que contenia las particulas de cristal de bicarbonato sédico preparadas
en el ejemplo 2, y las otras bolsas eran bolsas de envasar que contenian particulas de cristal de bicarbonato sédico
preparadas en el ejemplo 1.

TABLA 2

1 2 3 4
Didmetro medio 92 93 235 231
de particula
(pm)
Concentracién 63 9 72 7
de potasio
(ppm en masa)
Concentracidn = 0,1 = 0,1 = 0,1 = 0,1
de Na,CO3 (% en
masa)
Lavado Nulo Hecho Nulo Hecho
Estacién de Conside- Nulo Conside- Nulo
sedimentacidn rable rable
compacta

Como es evidente por los resultados expuestos en la tabla 2, se halla que la concentraciéon de potasio de las
particulas de cristal de bicarbonato sddico se baja y que la tendencia a sedimentacién compacta de las particulas de
cristal de bicarbonato sédico se suprime considerablemente, con la operacion de lavado.

Ejemplo 3

Se pusieron 200 litros de cada uno de los hidréxidos de sodio de 20% en masa con varias concentraciones de
potasio como impurezas, en un recipiente (500 litros) equipado con un agitador, y la temperatura se elevé a 80°C. En
este estado, se soplé 100% en volumen de gas diéxido de carbono a un caudal de 100 litro/minuto durante 5 horas
para reaccién. Entonces, la temperatura se bajé a 40°C, por lo que cristalizaron las particulas de cristal de bicarbonato
sddico. Las particulas de cristal cristalizadas se sometieron a separacién centrifuga para separar el agua madre, y
después se secaron en una atmésfera de 40% en volumen de gas didxido de carbono a 70°C durante 5 horas. Después
del secado, las particulas de cristal se aflojaron por una batidora de zumo, y pasaron a través de un tamiz con unos
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agujeros de 500 um para quitar las particulas bastas, por lo que se obtuvieron particulas de cristal de un didmetro de
particula medio como se identifica en la tabla 3.

La propiedad de sedimentacion compacta de cada una de las particulas de cristal de bicarbonato sédico obtenidas
se comprobd de la misma manera que en el ejemplo 2. Los resultados se exponen en la tabla 3.

TABLA 3

Diametro medio 171 185 157 169 191
de particula
(pm)
Concentracidn 183 245 701 1454 3405
de potasio en
agua madre (ppm
en masa)
Concentracién 18 24 63 164 393
de potasio en i
cristal (ppm en
| masa)
Concentracidn =
de Na;C03 (% en 0,1 0,1
masa)
Estado de sedi- | Nulo |Nulo |Ligero | Moderado | Considerable
mentacidn com-
pacta |

IA
liA
(@]
—
A
iA

0,1 0,1

Como es evidente por los resultados expuestos en la tabla 3, se halla que se puede obtener particulas de cristal con
una baja concentracién de potasio controlando la concentracién de potasio en el agua madre de la que se cristalizan
las particulas de cristal de bicarbonato sédico. El aumento de la concentracién de potasio en las particulas de cristal es
atribuible al potasio del agua madre unido a las particulas de cristal después de la separacién centrifuga.

Ejemplo de referencia

El ejemplo de referencia presente tiene la finalidad de mostrar que cuando se contiene calcio en el agua madre de
la que se cristalizan las particulas de cristal de bicarbonato sddico, el calcio se incorpora a las particulas de cristal de
bicarbonato sédico cristalizadas, a diferencia del caso de potasio, y como resultado, no hay cambio en la concentracién
de Ca contenido en las particulas de cristal entre antes y después del lavado de las particulas de cristal.

Se pusieron 200 litros de cada uno de los hidréxidos de sodio de 20% en masa que tenian varias concentraciones
de calcio en un recipiente (500 litros) equipado con un agitador, y la temperatura se elevo a 80°C. En este estado, se
sopl6 100% en volumen de gas di6xido de carbono a un caudal de 100 litro/minuto durante 5 horas para reaccion.
Posteriormente la temperatura se bajé a 40°C, y asi las particulas de cristal cristalizadas se sometieron a separacién
centrifuga para separar la humedad, y secaron en una atmdsfera de 40% en volumen de gas diéxido de carbono a 70°C
durante 5 horas. Después del secado, las particulas de cristal se aflojaron con una batidora de zumo, y las particulas
bastas se quitaron por medio de un tamiz con un agujero de 500 um, por lo que se obtuvieron particulas de cristal de
bicarbonato sddico. El ajuste del didmetro de particula medio de las particulas de cristal de bicarbonato sédico se llevé
a cabo cambiando las condiciones de agitacién al tiempo de cristalizacién.

Se pusieron 5 kg de las particulas de cristal de bicarbonato sédico anteriores en un aparato de filtracién por aspira-
cién (embudo Buchner) que tenfa un didmetro de 50 cm con papel filtro (papel filtro para andlisis cualitativo niimero 2
fabricado por Advantec Co, Ltd.). Usando una solucién acuosa saturada de bicarbonato sédico preparada por separa-
do, se roci6 la solucién acuosa saturada sobre las particulas de cristal de bicarbonato sédico contenidas en el embudo
Buchner por medio de una pulverizadora, para lavar la superficie de las particulas de cristal. Las particulas de cristal
de bicarbonato sédico lavadas se secaron en una atmésfera de 40% en volumen de gas di6xido de carbono a 70°C
durante 5 horas. Después del secado, las particulas de cristal se aflojaron por medio de una batidora de zumo y pasaron
a través de un tamiz con un agujero de 500 um para quitar las particulas bastas, por lo que se obtuvieron particulas de
cristal con un didmetro de particula medio como el identificado en la tabla 4.



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2272829 T3

Se midi6 la concentracién de calcio contenido en cada una de las particulas de cristal de bicarbonato sédico
obtenidas, y los resultados se exponen en la tabla 4 en comparacién con la concentracién de calcio contenido en las
particulas de cristal de bicarbonato sédico que no se lavaron con agua. La concentracién de calcio se midié por medio
de fotometro de absorcién atomica.

TABLA 4

Diametro 91 92 97 95 223 224 225 221
medio de
particula
(pm)
Lavado Nulo | Hecho | Nulo | Hecho | Nulc | Hecho | Nulo | Hecho
Ccncen- 5 c 15 14 23 24 7 8
tracidén
de calcio
en cris-
tal (ppm
en masa)

Como es evidente por los resultados expuestos en la tabla 4, el calcio contenido en el hidréxido de sodio material
prima se incorpora al interior de las particulas de cristal de bicarbonato sédico cuando se cristalizan las particulas
de cristal, y no se puede qultar ni siquiera lavando las particulas de cristal, en contraposicién a potasio materia de la
presente invencion, que no se incorpora al interior de las particulas de cristal de bicarbonato sédico cuando cristalizan
las particulas de cristal, y que se puede quitar por lavado, como se ha mencionado anteriormente.

Los autores de la presente invencion estiman que este fendmeno es atribuible a una alta solubilidad de bicarbonato
de potasio en agua y a que el potasio es menos probable que se incorpore a las particulas de cristal de bicarbonato
sddico.

Ademds, para el almacenamiento de las particulas de cristal de bicarbonato sédico obtenidas en la presente inven-
cion, con el fin de evitar mds la sedimentacién compacta, se sellan preferiblemente herméticamente con un material
de empaquetadura que tiene una permeabilidad a la humedad de a lo sumo 5 g/(m?-dfa) a 40°C segiin lo estipulado
en JIS Z0208, por lo que se puede eliminar mas efectivamente la influencia del ligero potasio o carbonato sédico que
queda. La permeabilidad a la humedad se define, cuando un material de empaquetadura como una superficie limite se
mantiene en un estado tal que un lado esté expuesto al aire atmosférico que tiene una humedad relativa de 90% vy el
otro lado se seca con cloruro de calcio, como la masa de vapor de agua que pasa a través de la superficie limite en
24 horas, y la masa de vapor de agua se convierte a un valor por unidad de drea del material de empaquetadura. Una
permeabilidad a la humedad més preferida es a lo sumo 1 g/(m?-dia) a 40°C.

En la columna 8 de la tabla 1 con respecto al ejemplo 1, en un caso donde las particulas de cristal se empaquetaron
con un material de empaquetadura de polietileno laminado con aluminio que tiene una permeabilidad a la humedad de
alo sumo 0,5 g/(m?-dia) en lugar de polietileno que tiene una permeabilidad a la humedad de 10 g/(m?*-dia) a 40°C, el
estado de sedimentacién compacta era “Nulo”.

Segtin la presente invencion, se facilita un método nuevo para producir particulas de cristal de bicarbonato sédi-
co que tienen una baja propiedad de sedimentacién compacta, titil en el sector de productos alimenticios, productos
farmacéuticos, aditivos de bafio, etc, por el que se puede evitar la sedimentacién compacta incluso sin usar un agente
antisedimentacién compacta o sin usar un material especial de empaquetadura, y como resultado, no hay que selec-
cionar el tipo del agente de antisedimentacién compacta, o su uso no estara limitado.
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REIVINDICACIONES

1. Un método para producir particulas de cristal de bicarbonato sédico que tienen una baja propiedad de sedimen-
tacién compacta, que incluye disminuir la concentracién de iones carbonato en particulas de cristal de bicarbonato
sédico que tienen un didmetro de particula medio de 50 a 500 ym a un nivel de a lo sumo 1% en masa.

2. Un método segun la reivindicacion 1 para producir particulas de cristal de bicarbonato sédico que tienen una
baja propiedad de sedimentacién compacta, que incluye disminuir la concentracion de potasio en particulas de cristal
de bicarbonato sédico que tienen un didmetro de particula medio de 50 a 500 um a un nivel de a lo sumo 50 ppm en
masa.

3. El método para producir particulas de cristal de bicarbonato sédico que tienen una baja propiedad de sedimen-
tacién compacta segun la reivindicacion 1, donde la concentracién de iones carbonato en las particulas de cristal de
bicarbonato sédico se baja a un nivel de a lo sumo 1% en masa que es el valor convertido de concentracién de iones
carbonato a concentracion de carbonato sédico.

4. El método para producir particulas de cristal de bicarbonato sédico que tienen una baja propiedad de sedimenta-
cién compacta segun la reivindicacién 1, 2 o 3, donde el contenido de potasio en las particulas de cristal de bicarbonato
sddico se baja a un nivel de a lo sumo 50 ppm en masa lavando las particulas de cristal de bicarbonato sédico con agua
o una solucién acuosa conteniendo bicarbonato sddico, seguido de secado.

5. El método para producir particulas de cristal de bicarbonato sédico que tienen una baja propiedad de sedimenta-
cién compacta segun la reivindicacién 4, donde dicha agua o solucién acuosa conteniendo bicarbonato sédico, es una
solucién acuosa saturada de bicarbonato sédico.

6. El método para producir particulas de cristal de bicarbonato sédico que tienen una baja propiedad de sedimen-
tacion compacta segin la reivindicacién 1, 2 o 3, donde las particulas de cristal de bicarbonato sddico se producen
por cristalizacién de un agua madre de una solucién acuosa conteniendo bicarbonato sédico, donde la concentracién
de potasio en el agua madre se baja a un nivel de a lo sumo 400 ppm en masa para disminuir por ello el contenido de
potasio en las particulas de cristal de bicarbonato sédico a un nivel de a lo sumo 50 ppm en masa.

7. Particulas de cristal de bicarbonato sédico que tienen una baja propiedad de sedimentacién compacta, que tienen
un didmetro de particula medio de 50 a 500 um, una concentracién de potasio en las particulas de cristal de a lo sumo
50 ppm en masa, y una concentracién de iones carbonato en las particulas de cristal de a lo sumo 1% en masa.

8. Un método antisedimentacién compacta para bicarbonato sédico, que incluye sellar herméticamente las par-
ticulas de cristal de bicarbonato sédico definidas en cualquiera de las reivindicaciones 1 a 7, por un material de
empaquetadura que tiene una permeabilidad a la humedad de a lo sumo 5 g/(m?-dia) a 40°C, segtn lo estipulado en
JIS 70208.
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