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MEMORIA DESCRIPTIVA
que s8é presenta para unir a la solicitud
de
PATENTE DE INVENCION
formulada el 31 de diciembre de 1962, con el No.283.812
en
ESPANA
por VEIKTE afios
a nombre de MONSANTO CHEMICAL COMPANY, entidad norteameri
cana, establecida en 800 North Lindbergh Boulevard, St.
Louis, Missouri, Estados Unidos de América, pors
"UN PROCEDIWMIENTO PARA IA FABRICACION DE UN
TRIMETAPOSFATO DE METAL ALCALINO"

El presente invento se refiere a nuevos procedi-
mientos para fabricar productos inorgénicos de fosfato sé-
dico que contienen, como constituyente principal, trimeta-
fosfato sédico. Mis particularmente, el presente invento

5 se refiere a procedimientos de calcinacién mejorados paras
fabricar productos de trimetafosfato sbdico que contienen

una cantidad minima de metafosfatos insolubles en agua.

-1 -



10

15

20

25

30

Cuando se calientan ortofosfato monosddico ¥/
pirofosfato dcido de sodio, (de acuerdo con una técnica
de calcinacidén corriente para preparar trimetafosfato sd
dico) a una temperatura por encima de unos 450°C. duran-
te varias horas, el producto de trimetafosfato sddico re-
sultante contiene siempre una cantidad demasiado grande
(es decir, mds de 1%, aproximadamente, en peso) ﬁe‘una
variedad de metafosfato sddico que es insoluble en agua.
Bste "metafosfato insoluble" se suele llamar corriente-
mente "IMP". La cantidad real de IMP contenide en los
productos de trimetafosfato sddico fabricados de este mo
do depende hasta cierto punto del tiempo que los materiz
les reaccionados se mantienen a temperaturas por encims
de unos 450°C. (cuanto mayor es el tiempo, menor es el
contenido de IMP del producto trimetafosfato). Sin embar
g0, para obtener trimetafosfato sddico que no temga pric-
ticamente mada de IMP (es decir, menos de, aproximadamen-
te, 0,2% en peso) por procedimientos corrientes, es pre-
ciso mentemer los materiales de reaccidn a una tempera-
ture de unos 450°C. durente unas 48 horas, como minimo.
En escala comercisl, mo resulta prictico emplear estos
tiempos'de reaccidén tan prolongados psra la fabricacidn
de trimetafosfato sbdico. Desde luego, el trimetafosfato
86dico no se encuentra disponible actuslmente mds que en
cantidades de laboratorio o de planta piloto y sélo a pre
cios bastante altos, Ahora bien, sctualmente existen va-
rios sectores de aplicacién (por ejemplo, como sustituto
para tripolifosfato sddico en la fabricacidén de detergen-
tes secados por el cslox) donde puede utilizarse vemtajo-

samente trimetafosfato sddico que esté esencialmente libre
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de IMP, a condicién de que pueda fabricarse a un cogto ™"

razonable (es decir, por un procedimiento priactico en
escala comercial).

De acuerdo con el invento descrito en la soli-
citud espafiola 283.814, se pueden obtener composiciones
de trimetafosfato sddico que tienen concentraciones su-
ficientemente bajas de IMP dentro de un perfodo de tiem~-
po razonable, a condicién de que hays presente em las co
rrientes de alimentacién del calcinedor por 10 menos un
polifosfato molecularmente deshidratado por completo,
por ejemplo tripolifosfato sddico, pirofosfato tetrasd-
dico, fosfato sddice "vitreo" y trimetafosfato sddico co
mo "scelerador". De acuerdo con el presente inventom sin
embargo se ha encontrado que puede utilizarse cualquier
fosfato sbédico inorgédnico acuosoluble para preparar pro-
ductos de trimetafosfato ebdico que tienen concentracio-
nes suficientemente bajas (es decir, menos de 0,5%, apro
ximadamente en peso) de INP dentro de un tiempo de resi-
dencia razonable en el calcinador, a condicién de que la

relacién de Na,0/P,05 en la corriente térmica de mate-

rial"bruto® para el calcinador esté comprendida dentro de
los limites bastante estrechos (es decir entre 1,03, apro
ximadamente, y 1,12, aproximadamente, y preferiblemente
dentro de los limites de 1,09, aproximadamente, j 1,10,
aproximadamente). Dicho con otras palabras, los acelera-
dores mencionados arriba no son necesarios en la practi-
ca del presente invento. De hecho, este invento, puede
ponerse en préctica ventajosamente cuando los materiales
de fosfato brutos que estdn presentes em las corrientes

de alimentacidn del calcinador estidn comstituidos de modo

-3 -



10

15

20

25

30

283812 -THIER

précticamente total por fosfatos de sodio moleculafﬁéé'””'

te hidratados.

Para alcangar relaciones de Na20/P205 dentro
de cualquiera de estos 1imites deseados, hay que utili-
zar una mezcla de sales de fosfato s88dico en las corrien
tes de alimqntacién al calcinador. En la mayoria de los
casos, estas mezclas estaridn constituidas pricticamen-
te en su totalidad por sales inorgédnicas de fosfato sé-
dico que contienen agua de constitucidén (a diferencia de
agua ‘de hidratacién), .tal como, por ejemplo, ortofosfato
monosddico, ortofosfato disbddico, pirofosfato dcido de
sodio y tripolifosfato 4cido trisbédico. Estos materiales
de fosfato pueden ser hidratados o anhidros, y tienen
que ser solubles préacticamente por completo en agua has-
ta el grado de por lo menos 1% en peso, aproximadamente.
Aunque, generalmente, lo més conveniente es utilizar una
mezcla de sblamente 2 sales fosfato diferentes (y de es-
tas se prefiere utilizar uba mezcla de ortofosfato mono-
sbdico y ortofosfato disbédico), pueden usarse mezclas de
nés de-2. Para obtener resultados dptimos, es preciso
mezclar intimamente estos materiales fosfato "brutos" an-
tes de su calcinacifn. Ademds, algunss veces conviene
utilizar, en lugar de una de estas sales fosfato molecu-
larmente hidratadas, uno o més de los "aceleradores" des-
critos en la solicitud copendiente anteriormente mencio-
nada. '

Hay que advertir que el presente invento puede
utilizarse Unicamente para la produccién de productos de
trimetafosfato sbdico que contengan desde 7% en peso,

aproximsdamente, haste 22% en peso, aproximadamente, de
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tripolifosfato sédico. Sin embargo, para la mayorid de '~

los usos finales importantes para los que se fabrica tri
metafosfato sbdico, se ha encontrado que la presencia

de estas cantidades tan pequefias de tripolifosfato sé-
dico, aparentemente, "contaminantes", en los productos
de trimetafosfato sddico, no origina ninguna perturba-
cibn.

Los procedimientos de este invento pueden rea

1iiar8e prictiicamente en cualquier equipo de calcinacién
corriente en el que puedan alcanzarse temperaturas de

conversidn por encims de unos 350°C. Para conseguir la

conversidn deseada (de las mezclas de saleg fosfato des-

critas anteriormente a una mezcla de trimetafosfato sddi-
¢o més cantidades secundarias de tripolifosfato sédico),
hay que calentar las mezclas de fosfato a una temperatu
ra por encims de unos 350°¢c. ¥, preferiblemente, hasta
por encime de unos 4259C., pero, por debajo de unos
600°C (que es el punto de fusidn méximo de estos produg
tos de trimetafosfato sédico). Cuando puede suponer un
inconveniente la presencia de una pequefia céntidad inci
piente de fusidn en el calcinador, se prefiere mantener
la temperatura de la mezecla de fosfato durante la calei
nacién por debajo de unos 550°C.

Generalmenie, pueden observarse niveles nota-
blemente rebajados de IMP em los productos de trimeta-
fosfato sédico (en comparacién con materiales fosfato
"brutos" andlogamente tratados que tienen la relacién

corriente de 3&20/P205 de 1,0), al cabo de un perfodo

de reaceidn (conversifn) de sblamente unos pocos minu-

toe a temperaturas por encime de unos 350°C. Sin embargo,
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para que la mayoria de las sales fosfato de cualqﬁiéfaw
de las mezclas de fosfato que se utilicen en los pro-
cedimientos de este invento se conviertan en trimetafos
fato sédico, se necesitan generslmente, por lo menos,
15 minutos, aproximadamente, incluso a las temperaturas
de conversidn relativamente mayores de més de 500°C.
Como regla general, hay que utilizar periodos de conser
sién algo mis prolongados para fabricar un producto de
trimetafosfato sd8dico que tenga un nivel bajo determi-
nado de IMP, cuando se usan itemperaturas de conversidm
relativamente més bajas, que cuando se emplean tempera-
turas de conversifn relativamente mayores en estes pro-
cedimientos. Ademfs, para una temperatura dada y relas-
eién de HaZO/P?_O5 también dada, dentro de los 1{mites

- prescritos, los tiempos de conversidén mds largos darén

como resultade generslmente niveles de IMP menores en
el producto de trimetafosfato final.

Los procedimientos del presente invento pue-
den incluirse también dentro de los procedimientos de
devolucidn, con tal que la cantidaé de alimentacidn sl
calcinador y la cantidad del producto trimetafosfato sd-
dico que se devuelve se ajusten y/o se controlen de for
ma que la relacidn Na20/P205 de la masa total de sales
fosfato que se hace pasar por el calcinador en cualquier
tiempo determinado, estén dentro de los limites preseri
toes anteriormente. En tales proceﬁimientos de devolu-
cibn, el tripolifosfato sédico, asi como el trimetafos-
fato sédico, realizardn la funcidén de los Maceleradores"
en la solicitud copendienie arriba mencionada.

En los ejemplos siguientes, todas las partes
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son en peso, a menos que se indique otra cossa.

EJEMPLO I

Sobre una mezcla de 1000 partes de H3P04 de
85% y 800 partes de agua se agitan lentamente 494 par-
tes de carbonato sbdico. El1 producto de reaccién resul
tente, que es una mezcla de ortofosfatec monosbdico y or
tofosfato disddico, se disuelve en agua. La relaciln
NEZO/Péos en esta solucién es 1,075. La solucidn se
seca en tambor en rodillc de acero inoxidable calentado
por vapor, corriente, para eliminar la mayor parte del
agua libre. Iuego, durante un periodo de 10 minutos,
se calientan las escamas secadas en tambor resultantes,
en un calcinador rotatorio calentado indirectamente, co
rriente, a 500°C. y se mantienen a esta temperatura,
aproximadamente, durante 1 hora. El producto de trime-
tafosfato gbdico resultante contiene aproximadamente 13
por ciento en peso de tripolifosfato sddico y sdlo 0,04
por ciento en péso, eproximadamente, de IMP. En compa-
racibén con ésto, un producto de reaccidn corriente de
H3P04 ¥y Na2003 (ortofosfato monosddico, que tiene una
relacibn de N820/P205 de 1,00) calcinado durante 1 hora
a unos 500°C., contiene mds de 32 veces la cantidad de

IMP.
_BJEMPLO IT

Los datos de la tabla siguiente ilustran la

amplitud de aplicacidn con respecto a algunos de los
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los procedimientos de este invento; gsi como el mejora

miento sustancial en los niveles de IMP (en comparacidn
con los procedimientos corrientes de calcinacién para
la fabricacién de trimetafosfato sbdico) que puede con-

seguirse con la préctica del invento.



Qv Ll
Mezcla de sal Relacién % IMP en el Tiempo de com-
fosfato NazO/on5 producto (&) versidn
(a 500° C.)

. Ortofosfato monosddico

(control convencional) 1.00 1.29 1 hora
Ortofosfato moposddico +
ortofosfato disbdico 1.05 0.95 1 hora

Ortofosfato monosbdico +
ortofosfato disddico 1.075 0.04 1 hora

Ortofosfato monosddico ¢
ortofosfato disddico 1.10 0.39 1 hora

Ortofosfato monosddico +
ortofosfato disddico =~ 1.12 1.20 1 hora

Ortofosfato monosddico +
tripolifosfato sddico 1.12 0.25 1 hora

Ortofosfato monosddico
(control convencional) 1.00 1.00 10 horas

ortofosfatec monosddico &
ortofosfato disddico 1.05 0.20 10 horas

Ortofosfato monosddico +
ortofosfato disddico 1.075 nada 10 horas

Pirofosfato dcido de
godio + ortofosfato
disbdico 1,10 0.10 10 horas

(&) Calcinado a 500 © ¢,



10

15

20

25

30

los materiales fosfato "brutos" en agua y luego secan-
do en tambor y c¢alcinando de la misma manera descrita
en el Ejemplo I,

Por los datos de la tabla anterior, puede ver
se que, utilizando la relacidn corriente mazo/onS de
1,0, se necesiten, aproximadamente, 10 horas a 500 © C.
pare la fabricecién (celcinacién) de un producto de tri
netafosfato sédico que contenga aproximadamente 1% de
IMP, es posible, poniendo en préctica el presente inven
to, fabricar productos de trimetafosfato sddico gque con
tengan menos de 1 porciento en peso de IMP en menos de
1 hora. Puede observarse también que, cuando se utilize
una relacién de 1,075, el producto de trimetafosfato sd
dico asf obtenido en sélamente una hore a 500°C., con-
tiene mucho menos de 0,1 por ciento en peso de IMP.

BEn comparacidén con ésto, se necesitan mis de
20 horas de calcinacibn a 500°C. para obtener de la ma-
nera corriente un producto de trimetafosfato sbdico que
contenga una centidad tan pequefia como 0,1 por ciento

en peso de IMP. (omo, por regla general, los periodos

de calcinacidn relativamente cortos requieren menos ca-

lor por unidasd de producto fabricado (a igualdad de los
demds factores) que los periodos de calcinacidn mds lar
gos, puede apreciarse ficilmente la ventaja de utilizar
el presente invento ya desde el punto de vista de costos
de elaboracibn solamente.

La presente solicitud, que corresponde a la
presentada en los Estados Unidos de América, el 2 de emero

de 1962, bajo el niimero 163.886, se acoge a los beneficios
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DY
del articulo 51 del vigente Estatute scbre Propiedad In
dustrial. '

N O T A

LIos puntos de invencidn propis y nmeva, que se
presentan pera que sean objeto de esta solicitud de Paten
te de Invencién en Espaiia, por'VEINTE aflos, son los gi-
guientes:

1.~ Un procedimiento para la fabricacidn de un
producto de trimetafosfato de metal alcalino, que compren
de calcinar una mezcla de sales de fosfato sddico acuo-
soluble a una temperatura que estd por encima de unos
3509C., pero por debajo del punto de fusibn de dicho pro’
ducto de trimetafosfato de metal alcalino, teniendec dicha
megcla una relacidn general NaQO/on5 entre, aproximada-
mente, 1,03 y, aproximadamente, 1,12.

2.~ Un procedimiento de acuerdo con la reivin-
dicacién 1 en el que dichas sales de fosfato sbdico estdn
molecularmente hidratadas.

3.- Un procedimiento de acuerdo con la reivin-
dicacibm 1 que comprende calcinar una mezcla de sales or
tofosfato seleccionadas del grupo constituido por ortofos
fato sbdico dibdsico, ortofosfato sédico monobdsico, y
la sal doble de ortofosfato sédico monobdsico y bibdsico

(teniendo dicha mezcla uns relacibn Na,0/P,0 entre, apro

5
ximademente, 1,05 y, aproximadamente, 1,10) a una tempe-
ratura entre unos 450 y unos 550°C.

4.- Un procedimiento para fabricar un producto

de trimetafosfato de metal alcalino, que comprende calci
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nar una .composicidn de ortofosfato de metal alcalino que
tiene una relacibn N’azO/on5 entre, aproximadamente, 1,05
¥y, aproximadamente, 1,10 a una temperatura emire, aproxi
madamente, 450 y, aproximadamente, 550°C.

5.~ Un procedimiento péra la fabricacién de un
trimetafosfato de metal alcalino.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que an
tecede y para los fines que se han especificado.

BEsta Memoria consta de doce hojas escritas a

méquina por una sola cara.

- 12 -



	Bibliographic data
	Description
	Claims



