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El invento ge refiere a trifosfatog aleslinos ¥
mezclas de trifosfatos alcalinos y pirofosfatos alealinos,
asi como el procedimiento para su elaboracién por cslenta-
miento de una mezcla acuosa de ortofosfaetos alcalinos en
una gcla fase del procedimiento.

La elaboracidén de trifosfatos alcglinos se ha ve=-
nido haciendo hasta ghora segin métodos ya conocidos exclusgi-
vamente en el horno rotativo. Para ello se parte ahi de una
mezcla de ortofosgfato primario y secundario con una relacidn

molar de PZO : NazO igual a 3 5, la cual mezcla se calienta

5

en el horno rofaﬁivo a temperaturas desde 300 a 400O Cc.
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En estos procedimientos ya conocidos se puede partir también
de cualesquiera otros fosfatos, siempre que se guarde la re-—

lacibn molecular entes citada de P20 : Na20.

5

Con estos procedimientos ya conocidos se llega
més ventajosamente & la finalidad perseguida si se parte del
fcido ortofosfdrico y se neutraliza &ste con carbonatos al-
calinos o hidrfxidos alcalinos hasta que contenga aproximada~
mente el 6%% de fosfato disbdico, lo que equivale a una
relacibn de P205 ¢ Nay0 igual a 3 ¢ 5, se calecina entonces
la mezcla y se la lleva al horno rotativo.

Es también sabido que la transformacibén de orto-
fosfatos, o bien de pirofosfatos y metafosfatos en trifosfa-
tos se lleva a cabo con notable rapidez cuando lsz mezcla des-
tinada a la transformacibn es pulverizada en forma particu-
larmente fina, o bien cuando existe en forma finemente distri-
buida. También se ha sugerido por lo mismo el inyecter con
tobera directamente en el horno rotativo el &cido ortofosfé-
rico neutralizado hasta la neqesaria‘relacién molecular de
P205 s NaQO, 0 blen el pulverizarlo en una torre de rocia-
miento y llevarlo después, fini{simamente distribuido, al hor-
no rotativo. ’

7 Sin embargo, los procedimientos ya conocidos ado~
lecen de inconvenientes, por quanto que los mismos se desa=-
rrollan en varias ebtapas y con tiempos de reaccibn relativa-
nmente largos Que repercuten desfavorablemente sobre el ren-
dimiento en espacio~tiempo. ‘

Se he encontrado shora un'nuevo procedimiento.por
el cusl, la trensformecibn desde la fase del ortofosfato s

la fase del trifosfato se llevg a cabo en poco tiempo, tal
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como en unos 2 a 15 segundos. Con este procedimiento sugeri-
do por el invento es factible llevar a cabo transformaciones
méximas en un espacio minimo.

El nuevo procedimiento para la elaboracibn de tri-
fogfatos alcalinos y mezclas de trifosfatos alecalinos y piro—
fosfatog alcalinos por calentamiento de una mezcla acuosa
de ortofosfatos alcalinos, se caracteriza porque dicha mezcla
ge inyecta con tobera, en una sola fase del procedimiento,
en una torre de rociamiento y ge la calienta al mismo tiempo,
v porque para la elaboracibén de trifosfato alcalino se neutra-
liza el 4cido ortofosfbrico hasta la relacibn molar de P2O5 :
Na20 igual a 3 : 5, y para la elaboracidn de mezclas de tri-
fosfato alealino y pirofosfato alealino se neutraliza el &acido
ortofosféfico hasta la relacibn molar de P2O5 ! Na,0 igual a
1t 2 hagta 3 ¢ 5.

Con egto se obtiene sorprendentemente un trifos-—
fato alcalino muy suelto de méxima pureza, el cual tiene un
peso a granel muy reducido inferior a unog 600 g/litro, en
donde por pesc a granel hay que entender el peso de un litro
de sustancia suelta, llenads sin ningune sacudida en un
cilindro graduado. Se presenta en forma granuleda fécilmente
soluble y contiene uUnicamente cantidades muy pequefias de polvo,
1o cual hace que tampoco se apelmace cuando estéd almacenado.
Cuando se emplean toberas, a las cuales se les hace funeionar
con una presibn sensiblemente elevada, se consgizue incluso
reducir el peso a éranel de los productos tratados con tobera
hasta por debajo de unos 200 g/litro, y obtener las sales en

forma de esferas huecas nuy caracterigticas.
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Hasta ahora se era siempre de la opinibn de que
para la formacibn de trifosfato era necesario un cierto tiem-
po de tratamiento a temperatura moderada. Pero sorprendente-
mente se ha comprobado que este tiempo de tratamiento es total-
mente innecesario y que en un tiempo brevisimo se puede llegar
desde el ortofosfatc al trifosfato.

Parsa la realizacidn del nuevo procedimiento se man-
fienen en la torre de rociamiento, durante la iqyepcién con
tobera; tales condiciones que los gases de escape salzan de
dicha torre con una temperatura de 200 a 5000 C, de prefe-
rencia desde 250 a 380° C. E1 contenido de humedad de los
gases de escape oscila alrededor de 60 y 400 g Hy,0/kg. Por
medio de cambliadores térmicos se puede recuperar la mayor
parte del calor arrastrado por los gases de escape, por lo
cuel s6lo hay que aportar el calor de vaporizacibdn y de trans-—
formacibn. El rendimiento de la torre de rociemiento por to-
bera depende solamente de la cantidad de calor de que se dis-

pone, la cual se puede suministrar cémodamente en cualquier can-

_tidad deseada.

Bl procedimiento estd particularmente indicado pa-
ra la elaboracibn de un trifosfato alecalinc puro, suelto, el
cual estd exento de trimetafosfato. Pero igualmente se le
puede emplear para la elaboracibén de pirofosfatos cuando se
neutraliza el &cido ortofosfbrico hasta una relacibn molar
de P205 : Nazo igual a 1 ¢ 2. Exactamente igual se puede
obtener toda mezcla de pirofosfato y trifosfato estableciendo
la relacibn molar P205 : Nazo entre 1 ¢ 2 y 3 : 5. Pero con

este procedimiento no se consigue la obtencidn de mebafosfatos.
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El nuevo procedimiento consiste, por consiguiente,
en obtener trifosfato alecalino o mezclas de trifosfato alce~
lino con pirofosfato alcalino en una sola fase del procedi-
miento. Para ello se pulveriza con tobera en una torre de ro-
ciamiento el &cido ortofosfbrico, el cual ha sido neutraliza-
do hasta la relacibdn molar de,PQO5 : Na,0 o bien KéO igual
a& 3 : 5 en el cago del trifosfato alcalino, o bien igual a
1 ¢ 2 hasta 3 ¢ 5 en el caso de las mezclas.

1,08 gages de escape deben salir de la torre de ro-
ciemiento con una temperatura de 200 - 500° C, de preferen-
cia 250 - 380° ¢, y tener un contenidc de humedad de 60 a
200 g agua/Kg gas de escape.

Para explicar el procedimiento se citan los si~

guientes ejemplos.

Ejemploc 1:

50 Kg de &cido ortofosfdrico con T5% H3PO4 y 34,5
Kg de sosa anhidra (al 98%) se pasan a solucibn en 37,5 litros
de agua y se pulverizan con toberas en una torre de rociamien-
to. La temperatura del gas de escape es de 380° C ¥y el con-
tenido de humedad, de 100 g Hzo/kg gas de escape. Con un
rendimiento del 98% se obtiene un trifosfato de sodio con un
contenido de 57% de P,05 totsl, el cual se determina como
Na5P301 o 8l 99% aproximadamente.
Ejemplo 2:

75 Kg de &cido ortofosfbrico al 75% se diluyen en
57 litros de agua, y con 53,4 Kg de sosa al 98% se neutrali-
zan a unos 60 hasta 90° €. La solucibn se pulveriza en la
torre de rociamiento a una temperatura de 400° ¢. Se obtiene
un trifosfato suelto con una pureza del 99% aproximadamente.

El rendimiento en material es pricticamente del 100%.
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Ejemplo 3:
17,5 Kg de &cido ortofogférico con 32,5% P.O. se

neutralizan con 8,13 Kg de sosa al 98% a 60 hasta 102050.

La mezcla se pulveriza a unos 300° ¢ ¥ el contenido de hume-
dad del gas de escape se ajusta en 200 g H20/1. Se Obtiene
una mezcla suelta con 53,7% P205, a la que se identifica en
un 75% como pirofosfato de 80dio y en un 24% como trifosfato
de sodio. El rendimiento es del 98% aproximademente.

Ejemplo 4:

10 Kg de écido ortofosfbébrico con 57% P,05 se neu-
tralizan en presencia de 7,5 litros de agua, con 8,44 Kg de
sosa al 98% a 60 hasta 100° C. Ia mezcla se pulveriza a 320° C.
Se obtiene un producto con el 53% de P205 total, que se com=-
pone en un 88,6% de pirofosfato de sodio. El resto hasta el
100% existe como trifosfato de sodio. El1 rendimisnto es de
un 98%. |

Ha resultado, empero, gque los productos obtenidos
segin el invento estén particularmente indicados para la ela-
boracibn de productos fosfatados para lavado y limpieza, s0-
bre todo cuando esta elaboracibn se realiza por mezcla mecé-
nica de los componentes.para lavado con el fosfato., El1 in-
vento se refiere tembién a estos productos detergentes. Los
productos detergentes de esta clase pueden servir ventajosa-
mente, en particular para el tratamiento de textiles de toda

clase, y por ejemplo también para laver la ropa doméstica.

" Después, también son aplicables como producto para lavar

vajilla y lo mismo para el desengrasado en los procesgos texti-

les, en particular para eliminar las sustancias grasientas
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gque se introducen durante los procesos de apresto de texti-~
les, tales como, por ejemplo, aceite para engrasar lana, co-
las a base de aceites grasos.

De paso se obtiene un producto detergente granula-~
do, no apelmazable, con reducido pesc a granel mezclando en
geco dos componentes, uno de los cuales contiene la sustancias
activa para el lavado y que se elabora mediante un secado
por pulverizacibn, mientras que el segundo componente con-
tiene trifosfato o mezclas de trifosfato-pirofosfato, y que
consiste en el empleo de fosfato en forma fécilmente soluble,
exenta de polvo, eventualmente también en forma de esferas
huecas, y con un peso a granel inferior a 600 g por litro, y
en que el peso a granel y la granulacibn del fosfato corres—
ponden 2 los valores del detergente acabado.

Pueden interesar también detergentes en cuya elabo-
racibn se agregan otros constituyentes cofrientes de deter-
gentes asf{ como adiciones de detergentes, bien a la prepara-
cibén de la pulverizacibén de los componentes activos, o bien
mezcléndoles en seco al mismo tiempo con el fosfato.

Para la elaboracidén de detergentes granulados y
fosfatados, dado el actual nivel de la técnica se aplica el
procedimiento de pulverizacién en caliente, La prepsracibn
que se toma para ello contiene las materias primas orgénicas
de lavado, los fosfatos, eventualmente otras sales inorgénicas,
tales como sosa, sulfato sbdico y silicato sbdico, y otras adi-
ciones detergentes en solucibdn acuosa o en suspensibn. El in-
conveniente aquf estriba en que no se puede evitar una modifi-
cacibén de los fosfatos. Principalmente durante la aplicacién

del procedimiento de pulverizacién en caliente se descompone
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siempre una parte del trifosfato en fonma de pirofosfato y
de ortofosfato, lo cual significa una dieminucibén de valor.

También se ha intentado oportunamente pulverizar
el detergente sin fosféto y mezclar el fosfato posteriormente.
Sin embargo, con las calidades de fosfalbo disponibles hasta
ghora no se ha podido reglizar semejante procedimiento. Para
ello se necesita desde luego que el fosfato y el detergente
tengan aproximadsamente la misme grasnulacibn, el mismo peso a
granel e idéntica solubilidad. Por consiguiente nc se puede
empleay un fosfato molido en forma de polvo; con esto el deT
tergente tendris mal aspectb, gse espolvorearia al ser empleado
v se apelmazaris durante su almacenamiento. Después, tampoco
es pogible mezclar un fozfato de elevado peso a granel de
690 a 1000 g/litro con un detergente ligero de un peso a
zranel de 300 a 600 g/litro. Una mezcla de esta clase se vuelve
a separar cuando se la mueve, btransporta, etc. Finalmente, los
fosfatos granulados se conocen hasta ahora tnicamente con
elevado peso a granel, mayor de 600 g/litro.

Segin el presente proqedimignto se ha conseguido al
fin por primera vez obtener un fosfato que asocia las pro-
piedades: buena solubilidad, ausencia de polvo préicticamente
total, granulacibn y bajo peso a granel, y que por lo mismo
estd particularmente indicado para la elaboracibn sugerida por
el invento de detergentes fosfatados.

Los detergentes obtenidos de esta manera tienen,
ademés la ventaja de no formar grumos, incluso después de un
largo almacenemiento. El aspecto, ademés, es uniforme, pues
el granulado del fosfato se puede ajustar al del detergente.

El detergente no se espolverea ni se desmezcla.
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Con el nuevo procedimiento es factivle por primera
vez incorporar en un delergente un trifosfato realmente li=-
bre de pirofosfato.

Estos detergentes no existian hasta ahora. El
anélisis cromatogréfico de los detergentes usuales hasta shora
he revelado por primera vez con toda cleridad que en los de—
tergentes pulverizadés en caliente existe siempre como un
10 ~ 30% de productos de descomposicibdn del trifosfato de
sodio, efin cuando se haya introducidoc trifosfato de godio
Puro.

3i interesa obtener una mezcla de pirofosfato y
de trifosfato, la relascibn de mezcla se puede hacer méis exac-
tamente mediante la eleccibn del correspondiente fosfato que
lo que es posible con el procedimiento de pulverizacidn en
caliente usual, en el que el trifosfato se descompone en parte.

En comparacidn con la fabricacidn de detergentes por
pulverizacibdn en caliente, el procedimiento sugerido por el
invento representa un ahorro de energia, puesto que se puede
economizar la cantidad de agua que se necesita en el proceso
de pulverizacibn para la disolucibn o suspensibn del fosfato
v que a continuacién hay que volver a evaporar en la torre de
rociemiento. Como quiera que los mcdernos detergentes contienen
una elevada proporcibn de hasta el 50% de trifosfato, el shorro
de.energia térmica es considerable.

Con el método de trabajo sugerido por el invento,
las demés sustancias constituyentes del detergente, tales como
sosa, sulfato, silicato, etc. asi como lag adiciones de deter—

gentes corrientes, se agregan, bien a la preparacibn liquida
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para la pulverizacibn, o mecdnica y simulténeamente con el

fosfato. Esto Ultimo sblo es posible en el caso de que estos

restantes constituyentes tengan poco peso a>granel vy la

adecuada granulacibn.

.Como sustancias activas para el lavado o componen-
tes se pueden tomar en consideracidn tcdas las sustancias
corrientes hasta ahora anionactivas, cationactivas o no
ionizables, sin que su campo se limite dGnicamente a los
productos indicados seguidamente tan sb6lo a titulo de ejen-
plo.

Ejémplo 5:

Una preperacién compuesta de

15% sustancia activa, al 100%, por
ejemplo alkilarilsulfonato, sulfato de laurilo,’o gimllares.

15% sulfato sbdico,

9% gilicato sédico,
1% carboximetilcelulosa y

60% agus,
ge seca por pulverizacibn en caliente. E1l producto seco sale
grenulado con un peso a grenel de 400 g/litro. A continua-
cibén se mezclan mecénicamente 55 partes del mismo con 45
partes de un trifosfato sbdico puro, anhidro, de idéntica gra-
nulacidn y peso a granel. De shi resulta un detergente domés-
tico universal con la siguiente composicidn: |

17% sustancia activa,

17% sulfato sédico,

10% giliecato sédiqo,

1% aprox. cerboximetilcelulosa,
10% egua y 7
45% trifosfzto sbdico.
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59 partes de una mezcla pulverizada, compuesta

aproximadamente des

34%
34%
16%
14%

2%

Se mezclan en

compuesta por

alklilarilsulfonato,

gulfato sédico,

sosa,

agua y

aprOXimadamente carboximetilcelulosa

seco con 30 partes de ung mezcla de fosfato,

partes iguales de pirofosfato sbdico y trifos—

fato sbdico, y con 5 partes de perborato y 6 partes de sili-

cato magnésico. Los dos componentes principales asi{ como el

producto ya mezclado tienen un peso a granel de unos 450

g/litro y estén granulados uniformemente. El detergente aca-

bado estd compuesto como sigue:

20%
207
15%
15%
10%

8-

alcalarilsulfonato,
sulfato sbdico,
pirofosfato sbdico,
trifosfato sbdico,
8088,

agua,

silicato magnésico,
perborato y

aproximaedamente carboximetilcelusosa.

-.NOTA.-

1e= Procedimiento pars la elaboracibn de trifos-

febos alealinos y mezclas de trifosfatos alcalinos y pirofos-

fatos glcalinos por calentamiento de una solucibn acuossa

de ortofosfatos alcalinos, caracterizado porque diche mezcla
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se pulveriza por toberas en una sola etapa del procedimiento
en una torre de rociamiento y se calienta al mismo tiempo,

en donde para la elaboracibn de trifosfato alcalino existe

en la megzcle una relacién'molar de P205 : Na20 igual a

3 : 5, y para la elaboracibén de mezclas de trifosfato alcali-
no y pirofosfato alcalino, existe en la mezcla una relacibn

molar de P20 : NaQO iguel a 1 ¢ 2 haste 3 ¢ 5.

5

2.~ Procedimiento segin reivindicacibn 1, caracteri-
zado porque los gaseg de escape salen de la torre de rocia-
miento con una temperatura de 200 a 500o C.

3.—- Procedimiento segin reivindicacién 1, caracte-
rizado porque los gases de escape salen de la torre de rocia-
miento con una temperatura de 250 a 380° C.

4.~ Procedimiento segiin reivindicacibén 1, caracte-
rizado porgue los productos secos, pulverulentos, obtenidos
en el tratamientc por pulverizacibn, los cuales tienen un
peso a granel inferior a 600 g/litro, se mezclan juntamente
con el polvo seco no gpelmazable de una sustencia esctiva de
lavado que tiene un peso a granel parecido.

5.- Procedimiento segin reivindicacién 1, carac-
terigado porque los productos secos obtenidos en el tratemien—
to por pulverizacibn, que mediante el empleo de toberas con
alta presibn dan por resultado una tipica forma esférica
hueca de las sales, cuyo pesc a granel se reduce hasia unos
200 g/litro, se mezclan juntamente con el polvo seco no apel-
mazable de uns sustancia activa de lavado, la cual tlene un
peso & granel parecido.

6.~ Procedimiento segin reivindicaciones 1 y 3,

caracterizado porque a la preparacibn para la pulverizacibn de
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los componentes activos se agregan més sustancias consti-
tuyentes corrientes del detergente, as{ como adiciones de
detergentes.

7.- Procedimiento segin reivindicaciones 1 y 4,
caracterizado porque & la preparacién para la pulverizacibn
de los componentes activos se agregan méas sustanciag cons-
tituyentes corrientes del detergente, as! como adiciones de
detergentes.

- 8.- Procedimiento segun reivindicaciones 1 y 3,
caracterizado pdrque con el fosfato se mezclan en seco al
mismo tiempo més sustancias constituyentes corrientes del
detergente, asi como adiciones de detergentes.

9.~ Procedimiento segin reivindicaciones 1 y 4,
caracterizado porque con el fosfato se mezclan en seco &l
mismo tiempo mig sustancias constituyentes corrientes del
detergente, asf{ como adiciones de detergentes.

410.~ PROCEDIMIENTO PARA LA ELABORACION DE TRIFOS-
FATOS ALCALINOS Y MEZCLAS DE TRIFOSFATOS ALCALINOS Y PIRO-
FOSFATOS ALCATLINOS.

Tal como se describe y_reivindioa en la presente
Memoria Descriptiva que consta de trece hojas escritas a
méquina por una sola cara.

Madrid, 6 de Febrero de 1.959
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