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MEMORIA DESCRIPTIVA
que 89 presenta pera unir & la solicitud
de _
PATINTE DE INVENCION
formulade sl 31 de diciembre de 1962, con el n? 283.814
en
2SPARA
por VZINTE afios
a2 nombre de MONSANTO CHEMICAL COMPANY, entidad norteame-~
ricana. establecida en 800 North Lindbergh Boulevard., St.
Louis, Missouri, Zstadoe Unidos de América, por:
"UN PROCEDIMIZENTO 2ARA FABRICAR UN POLIFOSFAIO
INORGANICO"™
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21 prosente invento 8e refiere a nuevos procedi-
mientos para la fabricacion de prodﬁctos de fosfato inor-
génicos que contienen trimetafosfato sédico. Més particu-
lermente, el presente invento se refiere a procedimientos

5 de trimetafosfato sédico, que contienen una centidad mini-~
| me de metafosfatos insolubles en ague.

Para muchos procedimientos comerciales y aplicacio-
nes en que puede usarse, trimetafosfato sédico, es conve-

10 " niente que el trimetafosfato sédico see soluble préctica-
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ductos sean comercialmente aceptables, los fabricantes de

trimetafosfato sbédico han tenido que aplicar limitaciones
rigidas sobre sus productos de trimetafosfato en cuanto

2 su contenido de "metafosfato insoluble" (llamsdo comin-
mente "IMP"). Sin embargo. antes del presemte invento, la
fabricacidén de trimetafosfatos de s0dio con concentracio-
nes muy bajas de IMP constitufa una tarea muy dificil y
p0lia ser prohibitivs desde el punto de vista econbmico.
Por ejemplo, los fabricantes podian celcinar ortofosfato
monosddico por proeedimiéntos corrientes a temperatuxag
por encima de unos 4508C, hasta que la concentpacibn de
IMP del producto bajaba & un nivel aceptable, Sin embar-
g0, este procedimiento generalmente exigi{a un periodo de
“imbibicibn" prolongsdo pars el material calcinado a tem-
peraturas superiorés a unos 4508C., y por esta razén, no
era practicable en escala comercial. Bl otro fmico proce-

dimiento corriente disponible para fabricar productos de

trimetafosfeto sédico esencislmente libras de INP se fun-

daba en la fusidn resl de las materias brutas & una tem-
peratura por encima de unos 6258C.. seguido de cristali-
zacién del trimetafosfato sédico partiendo del fundido, e
tempersturas ligeramente menores. &l principal inconvenien-
te de oste procedimiento de fusidn se debe a la corrosivi-
dad de los materisles fundidos., y &8 la necesidad inhQrente
de emplear equipo para tales procedimientos hecho ds mate-
riales resistentes a la corrosidn especisles, excesivamente
vostosos. Como resultedo de la impracticabilidad comerecisl
de estos procedimientos corrientes para la fabricecidn de
trimetafosfate sbdico., no hay setuslmente en este pale nin-
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guno que lo consigs, excepto en ascala de 1aborat;;;;ﬂgw*
de planta pilotvo.

De estudio de estos dos procedimisentos corrientes
pare le preparacidén de trimeiafosfato sédico, puede ver-
se que, dssde el punto de vista comerciasl, el més con-
venisnte 63 aquel en que los materiales brutos se ca}.ci-
nan & une temperaturs menor que el punto de fusidn del
trimetafosfato sédico. Sin embaergo, hasta ahora, no se dis-
ponfa de una solucidn aceptable al éroblema de cbmo pre-
parar trimetafosfato sédico, préctidamente exento de IMP,
por el procedimiento de calcinmeidn en um tiempo préctico
comercialmente. Una posible solucidén (al problems de rebajar

la cantidad de tiempo necesaris paras calcinar el trimeta~

' foafato sbdico) que se he sugerido implica necessriamente

producir un trimetafosfato que contiene una cantidad sus-
tancigel (es deeir, por lo menocs., 45-50, aproximadamente, en
peso, por cientb) de una sel dobls de trimetafosfato séddico
trimetafosfato potésico. Pero dicho procedimiento no resusl-
ve el problema para aguellos que prefieren no ussr cantidades:
relativamente grendes de sales potésicas, caras, en sus
procedimiento, 0 que no pueden utilizar un producto que
contisne tan grandes cantidades de la sal doble de trime-
tafoafato sbddico-potésico.

Como consecuencia, un objeto principal del presente
invento es proporeionar procedimientos de calcinsciém por
loe que puede fabricarse trimetafosfato sbdico que esté
précticamente 1libre de IMP, en un periodo de tiempo con-

sidergblemente menor que lo que hasta ahora era posible.
0tro objeto del presente invento es proporcionar pro-

cedimientos pera la prepaerscién de trimetafosfato sbddico
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rezonablemente libre de IMP a gn.costo notableﬁenxe manor

que lo que hasta ahora ere posibls.

astos y otros objetos pueden realizarse de acusrdo
con el presente invento utilizando (en los procesos de
caloinacién pars la fabriceeidn ds trimetafosfato sbdico)
ciertos “aceleradores" inorgénicos de polifosfato mdemés
de los materiales corrientes de fosfato “bruto".

Los "aceleradores™ de polifosfato que pueden utili-
zarse en la prictice del}presente invento incluyen los po-
lifosfatos de metal alcélino acuosolubles eristalinos que
tienen por lo monos 2 &tomos de fésforo (unidos en un en-
lace P-P) en sus moléculas, y que no contienen préctica-
mente sgua de constitueién. Bjemplos tipicos de este gru-
po de sasceleradores de polifosfato son: tripolifosfate sd-
dico, tvrimetafosfato sbdico, fosfato tetrasbdico, tetra-
metafosfato sddico, tripolifosfato potésico, pirofosfato
tetrapotésico, trimetefosfato potésico., y sus mezclas. Tam-
bién pueden utilizarse como aceleradores en la préctica
del presente invento materiales no cristalinos, que pue-
den convertirse en trimetafoafato de metal alcalino y/o
ano qe los aceleradores de polifcefato cristalinos des-
eritos arriba cuando se calientan por debajo de unos 4508
C.. Bjemplos $ipicamente de tales acelsradores de poliroé-
fato no cristalinos son los llamsdos fosfatos "vitreos",
que tienen cadenas polifosforades que contienen més de
4 &tomos de fésforo por cadena, tel como hexametafosfato
sbdico, hexemetafosfato potésico, sal de Graham (un meta-
fosfato sbdico mouosoluble "vitreo" que tiene unos 50
minntos de fésforo en ceda molécula).sal de Kurrol (un

matafosfato en cadene de potesio acuosoluble)s y fosfato
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S¢ (un polimetafosfato sbdico que tiene una longitudd;’h
cedena fosforada promedie de 5, aproximademente). La re-
lacibn de Meo/pzob_ (donde ¥ es un catibn de metal alcali-
no) en estos acelersdores de polifosfato estd generalmente
comprendida entre 1, aproximsdamente, y 2. aproximademente
¥ preferiblemente entre 1, aproximadamexite y 1._.75. aproxi-
nadaments.

Yo se oonoce el mecanismo rsal por.el cual funcionan
los aceleradores de polifosfsi't’c; eristalinos en los proée-
dimientos del presente invento. Se cras que amotfian de uno
de estos 2 modos {o acaso de los dos): o bisn, como de-
presores, inhibiendo la formacibnm de IMP (por ejemplo,
de las materias brutas de ortofosfato sbdico), cuyas for-
pacidn comienza casl invericblemente en la meyoria de
los procedimientos de caleinaeidn e una tempersaturs lige-
ramente inferior que la de la formacidn inicial del tri-
metafosfato sédico, o bien, catalizando (acelerando) le
conversién del INP que se forme a trimetafosfato sddico.
En todo oaso. probablemente los efsctos més notables de
la utilizecién de los acelersdores arriba deseritos en
los procedimientos de este invento son (1) la disminucién
sustancial no el tiempo necesario para fabricar trimeta-.
fosfato sbdico que contiene una concentracidn aceptable-
mente baja de IMP, en comparacibn con los procedimisntos
de celeinacidn corrientes, y (&) la disminucidn notable en
los costos de tratamisnto que pusden resulter de la préc-
tica del presente invento. Por ejemplo, acortendo el tiem-
po de tratamisnto, pueden conseguirse economiss en las exi-
gebcias térmicas totales pare convertir ortofosfatos en

trimetafosfato, por ejemplo, as{ como economias en los cos-
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tos iniciales 4el equipo de le instalacién (p.ej. puede
utilizarse un calcinador relativamente pequefio para la

mayoria de los procedimientos de este invento) en com-
paracidn con procedimientos de calcinacién corrientes.
Incluso la presencia de una cantided muy pequefia
(por ejemplo, menos de 1% en péso. aproximadamente) de uno
de los acelersdores srriba descritos en la corriente de
glimentacidn 21 eaicinador de fosfato bruto puede rebajer
la cantidad de IHf en el producto de trimetafosfato sb-
dico que resulta de cuaslquier procedimisnto de calcina-
¢ibn determinado, relativamente corto. Sin embergo, pare
consegulr un efecto fhcilmente notable sobre la concentra-
cibn de IMP en el producto de trimetafosfato, se ha encon-
trado éue. 2eneralmente, en la préctica de eate infento.
tiene que estar bien mezclado por lo menos 3% en peso, epro-
ximadamenxe, (besado en el peso total de sales fosfato qus
hay en la corriente de alimentacién al celeinador) de uno
de los acaleradores, con las materias primss de ortofos-
fato sbdico (u otrss materias primas moleculasres hidrata-
das). Por otra parte, no hay proporcidn particulaf del
acelerador por encime de la cual no pusden alcanzerse
las ventajas que pueden resultar de la préoctica del in-
vento. Sin embargo, por rezones précticas, en general,
los aceleradorea no deben representar més del 95% en peso,
sproximademente, de los fosfatos totales contenidos en le
corriente de alimentacidn el calcinedor. Hay gque advertir
que, para algunas de las reslizaciones especificas del pre-

sente ianvento, es preferible utilizar cantidades relativa~-

mente pequefias de los acelersdores mezclados con las mate-

riaas brutes para el caleinedor, mientras que, paras algunas
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otras reslizeciones especifices del invento, se préfféré”";
Yy algunas veces es esencial para conseguir ciertos resul-
tados apetecidos, utilizar cantidedes relativamente gran-
des de aceleradores. Bstas reslizacionss especificas se
describirén con més detalle posteriormente.

_ 21 acelerador de polifosfato puede estar mezclado con
el material de alimentacién de ortofosfeto sddieo "bruto"
précticamente en cualquier manere que se desee, siendo la
Gnica limitacidn aparente que el mezclado del acelerador

con el ortofosfato sbdico se reaslice antes de gue le tem-
perature de la mezcla resultente haye subido notablemente

»por encima de unos 350-4002C, Por ejemplo, en un procedi-

ziento en el que se carga en ol caleinador une solucibn
o una papilla de ortofosfato monosddico, el acelerador
puede disolverse o disperserse faocilmente la papilla o
solucién (o intermezeclarse con ellas) en la proporcibdn
deseada {por cuslquiers de varias técnicas fheilmente al
aleanger de los expertos en esta especialided) sntes de
que esté expuesto a las elevadas temperaturas del interior
del caleinador. O bien, cuando el ortofosfeto monosbdico
89 convierte en trimetafosfato poi un procedimiento que
utilize una corriente de alimentacién de ortofosfato cris-
talino seco, el acelerador, preferiblemente en estado fi-
namente dividido, seco, puede mezclarse mecanicamenie con
las sales ortofosfato secas antes de que el ortofosfato se
convierta en el producto trimetafosfato.

Otra ventaja adicional veliosa que puede obtesnerse por
los que ponen en préctiqa el presente invento es que, cuando
hay presentes més de 1 o 2% en peso, asproximadamente de

cualquiera de los aceleradores deseritos arriba en la co-
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rriente de slimentacidn 21 calcipnador de materialtgfﬁ%gifv

" la temperaturs minima a que puede hacerse la conversibn

(de los materiales molecularmente hidrestados a trimetafos-
fato sédico) es noteblemente menor gue lo que hesta shors
era posible corrientemente. Por ejemplo, con anterioridad
a estg invento, se necesitaban temperaturss de conversidn
de por lo menos unos 4504, pars fabricar trimetafosfato
sldico partiendo de ortofosfato monosédico. Sin embargo,
utilizando solémente 5% en peso de trimetafosfatolsédico
(bien mezclado con el ortofodfato)., se hae encontrado que
la conversidn puede tener lugar a una temperatura tan beja
de unos 3508C, Pueden utiligarse temperaturas gque sean
tan bajas como de unos 3252C, o incluse menores, cuando
hay presentes en lm alimentacién “bruta® sl calcinmador
proporciones notablemente mayores (de 5%) de los acelera-
dores. A pesar de lss ventajas que pueden conseguirse de
lm préctica del invento a temperaturas relafivamente tan
bajas, conviene, no obstante, e incluso es preferible
frocuontemente {a ceusa de las velocidades de conversidn
mayores que resultan del uso de tempermturas de caleine~
cidén relativamente meyores) realizar la fase de conver-
sibn de este invento 8 una tempersture comprendida entre

unos 4502C, y unos 620¢C., temperaturs esta Rltima que

“estd juséamente por debajo del punto de fusibn de trimeta-

fosfato s88dico puro. Un factor sdicional que hay que con-
giderer cuando ol invento se pone en préctics a las tempe-

raturas reletivamente més elevades, dentro de los limites
de temperature arriba mencionedos es que, en la myoria

de los casos, ouando la relacibn de Nazo/rbos de las sa-

les fosfato calcinadas es basstante mayor de 1,0, es esencid
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utilizar temperaturas por debajo de unos 55090:}¥§§ée
quiere eviter la fusién incipiente de parte &ei prd&uc-
to trimetafosfato (y le pegajosidad y aglomeraciém con-
comitentes de las partfculas de producto en el calcina-
dor).

Generalmente, pueden prepararse productos de trime-

" tefosfato sbdico que tlenen menos de 1% en peso, aproxi-

nmadamente, de IMP, de scuerdo con los procedimientos del
presente invento, & condicidn de que la mezcle de meterias
(brutes) molscularmente hidratadas més mcelerador estéd ex-
pueste & las temperaturas de conversidém elevadas descritas
grriba dursnte un tiempo de solamente 10 minutos, parti-
culermente cuande se utilizan temperaturas de conversiénm
por encima de unos 525¢C. Cuendo se utilizen temperaturas
de conversiédn relativaieﬁte menores, sSe nocesita en gene-
ral un periodo de ¢onversidn algo mayor para producir un

trimetafosfato sbdHdico qomparable (a 1gualdad de las de-

nds condicionss). Ademéds, se necesiten periodos de conver
8ibn més largos cuando hay gque fabricar productos que
contienen cantidades todavig menores de 1MP. Por ejemplo,
para obtener un producto que contenge menos de 0,5% en
peso de IMP & una temperatura de unos 5508C. partiendo

de une mezcla de 90% en peso de qrtofosfaio monoaddico
finemente dividido con 10% en peso de tripolifosfato sb-
dicot finamente dividido, se necesitan sproximadamente

- 30 minutos de exposicibn de la mezcla a esta temparatura,

mientras ques, 8i se deses un producto gque contenga aproxi-
redamente 1% en peso de IMP, se necesitan solamente unos
10 ‘minutos de exposicibn de la mezcla g 5502C, Por razones

précticas, los periodos de conversibn (periodos de expo-
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mencionedas a temperaturas por encima de unos 3502C),

debon limitarse a unes dos horas, ye gus la oonveisién
deseada se completa de modo casi invarisble en un tiempo
monor que 4ste. Sin embargo, los periodos de conversidn mfp
yores de unas dos horgs no aminoran notablemente 1a'mayo-
rie de las ventajas que pueden derivar de la préctica del
presente invento, y por tanto., pueden utilizarse, si de-
gea. , .
' Bs de considereble importancias el que el presente
invento puede utilizerse no solamente pera la obtencidn

de trimetafosfato sbédico puro (es decir, donde la rela-
cibn de Naéolreos en el producto de trimetafosfato sé-
dico es esencialmente 1,0), sino también para la obtencién

de productos de trimetafosfato 9bdico que contienen una

' eantidad tan pequefia como 25% en peso, sproximadamente.

de trimetafosfato sbdico. Asl, pues, la Telecibn genorel
Nazo/i’zc5 de las sales fosfato contenides en las corrien-
tes de alimentacidn “"brutas" al calcinedor que estén com-
prendides dentro del alcence de este invento puede ser
eﬁmO&.@mﬁmummerhhawumwmm%;&n
embargo, como pare le meyoria de las aplicaciones coﬁsr-
ciales del trimetafosfato sbdlco, se prefisre que los
productos de trimetafosfato sddico que se utilicen en
ellds secen de trimetafosfato sbdico bastante puro, este
invento tiende preferiblemente a proporcionar procedimien-
tos pere fabricer productos de trimetafosfato addico que
contengen més Qe 50% en peso, eproximedemente, de tri-
metefosfato sddico (es decir, la relaci&n.nazo/?éoﬁ de
los productos de irimetafosfato sddico estén comprendidas,

- 10 -
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preferiblemente entre 1,0, asproximadements, y 1,3, aproxi-
mademente ).

3n la discusidn precedente, se ha aludido varias

veces a corrientes de alimentacidn al calcinador y alimen-
taciones de materia bruta para losAprocedimientos de calci-~
nacién del presente invento. Tembién se ha sefialado, que
generslmente, se prefiere que estas alimentaciones conten-
gan agus suficiente pare que pueden manejarse con faci-
lidad en equipo corriente de mezeclendo y bombeado. 3in
embargo se ha encontrado que, tanfo 81 las corrientes

de alimentacifn a1 calcinador contienen agua libre como

8l no la contienen, por lo menos una de las sales de fos-
fato inorgénico contenidas en aquellas tiene que contener
algo de ague de eonstitucién (distinta del egue de hidre-
tacibn). Son ejemplos tipicos de sales inorghnicas de
foafato sbdico que contienen agwe de costitucidn, orto-
fosfato monosbdico, ortofosfato disbdico, la sal doble
Na3H3(2’02) {'_. y ol pirofosfato &cido de sodio. Como, por
las técnicas de caleinacibn ebarcedas por el presente in-
vento, las sales fosfato que tienen el catibn se descom~-
ponen, en gensrsal, desprehﬁiendose la parte amonio del
calcinador en los gases de salide (dejando asi como re-

: 81duos cationes en los que no figura practicamente amonio
del calcinador on los gases de salida). puede utilizarse
slgunas veces ventajosamente en los procedimisntos de este
invento seles de fosfato sménico conteniendo agua de cons-
titueidn en las corrientes de alimenteci én de meterial bru-
to al calcinador. Por sjemplo, una mezcla {ntima de un mol
de ortofosfato monmoambénico y un molde ortofosfato disédico
que se calcine en presencia de aproximadamente 10% en peso

-1l -



10

15

25

30

283814 ot

v BB e
4
! '

de trimetafosfeto sédico durante 2 horas a unos 5 ’-e;w?
da un producto de itrimetafosfato sbddico que es pré,c'i::!.ea;-
mente idéntico sl que resulis de le misma manere de le
calcinacibn de 2 moles de ortofosfeto monosbdico con la
misme cantidad de trime tafosfato sddico.

Adenés, como los procedimie ntos de este invento se
utilizarén ordinariamente para la fabriced &n &e proiuctos
de trimetefosfato sédico que tendrén que competir pars
muchos usos con otras sales de fosfato sbdico, es nece-
gario, en muchos casos, que la parte de catibn metsl
alcalina de 1a fraccién polifosfato de estos productos
de trimetafosfato sesa por lo menos 90% en pesok y pre-
feriblemente, por lo menos 954, aproximgdements, en peso
de sodio.

Poara muchas de les splicaciones finsles de tales pro~
duotos de trime tafoefato sbddico como los descritos anterior-
mente, es convenlente que estén excluidos de los productos
nateriales que no sean sslew fosfato. Por tanto, gensral-
mente conviere que las corrientes de el imentacidn al cal-
einador que se utilizan en 1lo8 procedimie ntos del presente
invento estén sustencislmente libres de materimles distin-
tos ds sales fosfato y materiales que puedan volafilizar-
ge & las temperatures de conversién arribe descritas. Sin
embergo, 1la inclusién de hasta 50% enr peso (basado en el
peso del prodwe to de trimetafosfato sbdico final) en su-
mayor perte de sustencias acuosolubles no fosflticas (tales
como sulfato sbdico, cloruro sddico, sulfato férrico. bo-
rato sbdico, y anblogas) en estos procedimie ntos no ejerce
précticamente efdctos perjudiciales sobre las ventajas des-

eritas anteriormente que pueden resultan de 1la utilizacién

- 12 -
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tericles bdsicos (es decir, los que tienen una solgci6n.”

acnosa acuosa 8l 1% en peso de pH mayor de 8, aproxima—
demente) pueden aperentemente retardar la conversidn de

otros fosfetos de sodio a trimetafosfeato—s&dico en cierta

-

e

proporeidn.

Aunque pueden utilizarse ortofosfatos de sodlo
s611dos en los procedimie ntos comprendidos dentro del
alcance del presente invento., es preferible, en genersl,
utilizar soluciones acuosas, a causa de que es por medio
del procedimiento gensral de neutraliszar primero bcido
fosférico con una base de sodio relativamente barata,
tal como oerbonato sddico (en um sistema acuoso) para
formar ol material de alimentacidn al calcinador de orto-
fosfato sddico bruto, seguido de la eveporscibn del esgue
de une meners anfloge & ls desorits srriba, y ocalcinacidn
subsiguiente, como puede comseguirse actualmente sl pro-
cedimiento de obtencidn de trimetafosfato sédico més bara-
to. Ahora bien, como la totalidad del agua introducida en
la alimentacidn de papille o solucidn acuosa preferida tiene
que evaporarse antes de que los fosfatos de sodio molecu-
larmente hidratedos puedan convertirse en los productos
de trimetafosfato sbdico, una slimentacién de materia bru-
ta acuosa preferida es la que contenga la manor cantidad
de agus posible, &l mismo tiempo que sigue manteniendo su-
ficiente fluidez para poder bombearse o someterse a otros
tratamie ntos como liquido. Por tanto, es preferible que le

concentracidn de les materias brutas {generalmente orto-

fosfato monosddico, y algunas veces tembién ortofosfato

-~ 13~
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disddico y/o pirofosfato &cide de sodio,

ds los aceieradores arribg descritos) en la slimente-~

0idén de materias brute conteniendo agua sea por lo menos

30% en peso, aproximedemente, y preferibleme nte, por lo-
menos 50% en peso, aproximadamente, basado en el peso total
de la composicidn de alimentacibn de material bruto que

g8e utiliza en los prooedimﬁa ntos de este invento.

Hay que advertir tembidn que. para conseguir re-
sultados dptimos en la préctica del presente invento, el
acelerador de polifosfato debe estar bien distribuido
por la totalidad de los meteriales de partide de orto-
fosfato sddico. Cuando se utilizen papillas o soluciones
acuosas de ortofosfato, es. relativamente sencillo, en ge~
nerasl, conseguir una distribucidn excelente del acelera-
dor mezclando una cantided efectiva de dicho acelsrador
en la mézcla acuosa de ortofosfato, Asi, pues, cuando el
agua 9s evapora de la mszcla resultante, el acelerador
eatd perfoctamente dispersado por la totalidad de los
eristalizados de ortofosfato sbédico. Sin embargo, cuando
se utiliza ortofosfato sbdico s4lido como materia prima
para la produccidn de trimetaefosfato sddico de acuerdo
con los procedimiento del presente invento, es preferi-
ble que los ortofosfatos de sodio y el acelerador ds poli-
fosfato eatén entre mezclados cuando estos dos materiales
estén en un estado de fina divisién, aunque las ventajes -
de esta técnica pariicular preferida disminuyen de impor-
tancia cuando la cantidaed relativa del acelersdor en la
mgzcla es relativamente alta, por ejemplo, para obtener,
los resultados 4ptimos cuando se utilizan unos pocos por

ciento en peso de trimetafosfato sbdico seco, sdlide (como

- 14 -
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ace leradores) para la conversidn de ortofosfato anddico
gseco, sblido, @& trimeta;fosfato sbddico esencialmente li-
bro deo IMP, pusden conseguirse resultados Sptimos unica-
mente si las partfculas del trimetafosfato y del ortofosfa-
to son tan pequeflas que, por lo menés 80 por ciento en pe-
so de cade une ds sllas puede pasar a través de ﬁn taniz
de malles 100, U.S. stenderd, Sin embargo, si dnicamente
estén bien mezcledas unas 10 partes de ortofosfato mono-
sédico finemente dividido con 90 partes de trimetafosfa-
to de sodio, pueden conseguirse velocidades de desapari~
cién.éptima de IMP por calcinscién, incluso aunque casi
1s totalidad de las particulas del acelerador de trime-
tafosfato sddico sean demasiado grandes pars pessr a tra-
vés de un tamiz de mallas 40, U.S. standard., por ejemplo,

Como regla general, las proporciones reletivamente
mayorea de gceleradores (en las mezclas de sales de orto-
fosfato sbdico més sceleradores) dan como resultado una
dessparicidn relstivemente mbs répide del IMP del pro§§§¥
%o de trimetafosfato sbdico (a igualdad de las demés con~
diciones) en los procedimientos de este invento. 4si, por
ejemplo, se necesita un tiempo de exposicién algo més
corto a temperaturas sltas (de conversién) para la pro-
duccidén de un producto de trimetafosfato sédico (que estd -
esencialmente libre de IMP) cuando se utiliza més de apro-
ximgdamenxe 50 por ciento en peso de un acelerador de po~-
lifosfato, que lo que es neceserio cuando solamente s uti-
liza 5-10% en peso del acelerador.

Zn la préctica de este invento puede utilizarse
cualquier procedimie nto convenients para la slevacidn

de la temperetura de las corrientes de alimentacidn Qe

-15 -
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meteria prima haste por encima de unos 3502 C, en que
se forma trimetafostato sddico e partir de las mismas, ———.
Sin embargo., es interesante observar que, de acusrdo con

les explicaciones de la solicitud espafiole n® 283.873,
pueden conseguirse resultados todevia mejores, si se deses,

calentando los meteriales brutos e través de la regién
de temperaturas desde unos 2502 C a unos 4508C, & una
velocidad extremedamente I‘épidé.. '

En los siguientes ejemplos especificos del presente
invento, todas las partes son en peso, & Menos que se 8-

pecifique otra cosa.

AP0 I

Con 100 partes de ortofosfato monosbdico cristali-~
no finemente dividido (mallas ~200) se mesclan 10 partes
de tripolifosfato sbdico de la Férma II malla 200 (forme
cristalina de baja tempersturs). Ss eleve la temperatura
de la mezcla resultante & unos 5252C. e lo largo de un
periodo de unos 15 mimutos. Despuéé de mantenido durante
una hore a unos 5759C., se enfris el material a la tem-
peraturs amblente. 38 una mezcls oristalina que contiene
10,5 % en peso de tripolifosfato sbdico y 89,5% en peso

de trimetafosfato sddico, y unicamente unos indicios de
e,

Zn ausencia del {tripolifosfato sbdico, se ha encon-
trado que. una musstra trateda por lo demés de manera idén~
tica que la mezcla del ejemplo anterior, contiens més de

5% en peso de IMP en el prodacto de trimetafosfato sbdi~

co.

- 16 -
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Se hace una papllla de 100 partes de pirofosfato

dcido de sodio y 15 partes de trimetefosfato sbdico en
40 partes de agua. La papills resultante se seca luego -

en tambor (sobrs un tambor de acero inoxidable calentado
con vapor & unos 1408C), con el fin de eliminer la mayor
parte dsl ague librehde dicha pepills. Lée escamas resul-
tantes de la operacidn de secado en tambor se calientan
luego durante un periodo de unos 10 minutos a una tempe-
ratura de 5009C., y se mantlenen sproxinadamente a esta
temperaturs durante una hora. E1 producto de trimetafos-
fato sddico resultante es completamente soluble en agus
(o cual indica la ausencie sustancisl de IMP do dicho
producto), y muestra, -por anflisis de rayos X y cromato-
grafie, que el trimetafosfato sbdico es el dnico consti-
tuyente quimico pressnte en dicho producto em cantided
significativa.

SJEMPTO ITI

Se bombean a un reactor de acero inoxidable corriente
proviato de un agitador cofriente efioag. 1000 partes Qe
agua y 830 partes de H3PQ4 de 85%. Luego se agregan lenta- ‘
mente 845 partes dé carbonato sédico sobre la solucién
regultante, mientras se agits degpacio, lo ouai da una
solucidn al 60% en pesd de ortofosfato monosddico en agua.
Posteriormente 3¢ rocia esta solucibn g@bre une capa agita-
da de 10.000 partes de trimetafosfato sbdico en perticulas,

sblido, de manera queds soducién queds distribuida unifor-

-17 -
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memente Sobre las superficies de las particulas 3611-
das.
Las perticulas de trimetafosfato sbdico inicial-

mente presentes en le capa sSon todae practicamente bastante

pequefias pera pasar g través de un tamiz de mallas 4 U.S.
standard, peroc demmsiado grandes para pasar a través de

un tamiz de mallss 100 U.S. stenderd. Despuds de haber
rociado la solucidn de ortofosfato monosddico sobre el +ri-
metafosfato sédico sblidos se calisnta la mezcle résultan—
te en un calcinador rotatorio agitado durante un periodo

ds 5 miputos & una temperatura de 5002C, y se mentiene

e unos 500¢C. durante media hora. 51 i)roﬂucto resultante
es sustancialmente trime tafosfato sbdico puro, que con-

tiene adlamente 0.1% en 2 80 de IMP.

B BMPIO IV

. Bn un reactor corriente, tal como se ha descrito
en el Bjemplo II, se bombean 1000 partes de agua y 1395
pertes de H3Po 4 de 85%. Iuego se afiaden lentemente 720
partes de carbonato sddico, agltando, sobre la solucién
4cida resultante, lo que da una solucidn a1l 55% en peso
que contiene ortofosfato monosbdico y ortofosfato disd-
dico en una relacién mutua tal que la relacién 1“9.20/1’205
de dicha solucibn de 1,125. Bsta solucidn se rocia sobre
une capa agitada comstituida por 10.000 partes de una
mezcla en particulas sblides de sproximadamente 78% en
peso de trimetafosfato sédico y sproximademente 22% en
peso de tripolifosfato sbdico. Las particulas de la ocapa

gse tamizan de manera que puedan pasar o través de un ta-
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niz de mallas 80 U.S. standard, pero gque no pasen & tra-

vés de un tamiz de malla 200 U.S. standard. A& lo largo de
un periodo de unos 10 minutos, se celienta la mezcla re-
sultante a 525%C., y luego se mantiene a una temperatura
por encims de unos 5008C, duraute 1 hora, obteniéndose

asf ug producto de triﬁetafosfato gddico, en partioulas,
861ido, que contiens eproximadamente 73% en peso de trime-
tafosfato sbédico. aproximsdamente 224 en peso de tﬁpoli-
foatato sbédico, ¥y exento préoticamente IMP.

Cuando una solucidn de ortofosfato sédico, tal como
1la prepereda de acuerdo con la primers operacién del Bjem-
plo IV anterior, se calienta primero para eveporar el
agus que contiene, y luego se calienta & 5252C. en 10
minutos, y se mentiens despuds a une ‘cemperatura por en-
cima de unos 50082C. durente 1 hora, el producto resultan-

$e contiene més de 2,24 en peso de IMP.

RIEMPIO V

Se.mazela lentamente un totel de 10 partes de
Nazp% sobre una megcle agiteda de 1020 partes de agua

y 1830 partes de Haro s de 75% en un resotor corriente

forrado de vidrio, pars former una solucién qus conten~
gs 55% en peso de une mezcla de ortofosfato monosbdico

y ortofosfato disbédico qus tiene une relacibdn de NaZO/‘.Paos
de sproximadsmente 1,35. Iuego se elimina el agus secando
en un tambor calentado con Vapor de acero inoxidable. Ilas
escames secadas en tembor resultantes se mezclan despuds

durante unos 5 minutos con un peso iguel de una mezola de

acelersdor finamente dividida(msllas -100), cuya mezcla

- 19 -
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esté constituida por trimetafosfato sddico y tripolifos-
fato sbdico y tripolifosfato abdico en una relacién pon-~
doral de 57 8 43, respectivamente. La mezcla resultante
de ortofosfato-acelerador se ooloca en un caleinador de
tembor rotatorio, calentado indirectamente c¢on une llama de
gas, y se calienta a lo largo de un periodo de unos 10
minutos & 5008C, Después de mantenida durante unos 15 mi-
nutos 8 5008C., el producto tratado por el calor se reti~
ra y se enfria. Contlene Gnicamente 0,5% en pes de IMP.

' Una mezcla andloga de ortofosfato monosédico(y or-
tofoafato disbdico que se trata de maners idéntica, & excep-
¢idn de que no se afiade 13 mezcla de acelerador de poli-
fosfato, da un producto de trimetafosfato sodico que con-
tiene hasts 22% en peso de IMP,

Bn la préctica del presente invento puede utilizer-
se pragticamente cualguier eguipo de calcinacibn corrients.
Por ejemplo, puede utilizerse facllmente un caleinsdor
rotatorio caliente de fase simple ¢on una corrisnte de
alimentecién liquide, en papille, ¢ sbdlide, si el acele-
rador esth entre mezelado con los fosfatos moleculares

hidratados antes de que 88 carguen en el celecinador. Sin

' embargo, ocuando se utiliza una corriente de alimentacidn

acuosa, dicho procedimiento de calcimaedor de una pesade,
de fese simple, no utiliza el calor splicado 8l calcina-

dor de un modo tan eficez como otra realizaolén especifice
del presente invento que Se representa en la figura 1 de
los dibuajos.

En el procedimie nto de devolueidn ilustrado por ls

figura 1, la sal o seles de ortofosfeto sbddico bruto, 11
(preferiblemente en forma de disolucién o de papilla acuo-
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sa) se cargan em un ¢aloimedor rotativo 13 y se introdu-
¢en en un lecho caliente constituido principalmente por
producto de trimetafosfato sbdico 17 & través de los
diversos orifieios 19 qub hay en la linea de alimenta-
¢ién. 31 calor sensible del producto devuelto es, pre~
feriblementes por lo menos la fuente principal de calor
pera evaporar sl agus de la alimentacidn bruta al calcina~
dor. Asi, pues, cuando la alimentacibn acuosa a; caleina~
dor entra en contacto con el lecho caliente de sélidos, se
evaporan del mismo el ague conteniede en la alim ntacién
acucszs, dejando as{ los materiales de élimentacién 8611 -

dos (principalms nte ortofosfatos de sodio mas a veces al-
gunos polifosfatos) intimemente mezclados sobre las super-
ficle = de las particulas sbdlidas del producto de trime ta-
fosfato sddico. Ia rotacidén del cszleinador hace que la mez-
cla sbélida resultante de materiales de alimentacién y pro-
ducto de trimetafosfato pase desde la seceidén superior 21(de-
nominade secoién de evaporacidn) del calcigédor. a través
del anillo de separacidén 23 y hasta la seccidn inferior 25
(denominada seceidn de conversién) del caleinador. Desde

el quemador 28, fluyen continuemente guses calientes 27 a

la seccidn de conversidn 25 del calcimedor, pasan a tra-

vés del calcinaedor en contrasorriente con relacién al flu~
jo de sélidos, y luego salen del'calcinaﬁor por el extre-

mo suparior 31. Zn 1la secciénAinferior del cealcinador. los
gases calisntes calientan & los sdlidos hasta una tempere-
tura relativamente elevade) de menera gue puede efectuar-

g8e la conversién de los fosfatos de le alimentecibn en el
trimetafosfato) y de este modo se enfrian hasta una tempe-~

retura relativamente bajas. Por tanto, en general, hay uns
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transferencisa relativaments pequefia de calor desde los.;"
gases al liquido o a los sélidoa en la seccibn superior
(de eyaporaci6n) del calcinador.

81 producto de itrimetafosfato sblido, caliente,

33, fluye desde el extremo inferior dsl ecaleinador y
hasta la tolva 35. Une parte de este producto de trime-
tafosfato se retira luego del proceso a través ds la
abertura 37. Bl resto se devuelve a través del conducto

39 y el transportador de hélice 41 {(accionado por el mo-
tor 45) y se introduce de nuevo por el conducto 49 en la
seccibn do oevaporaeidn 21 del caleinador. Como uno de

los objetivos principales gue se persiguen al devolver una
tal proporeidn reletivamente alte del producto del cslei-
nador de trimetafosfato es utilizar el calor zensible con-
tenido en el mismo seré conveniente, en generel, aislar
el transportador de hélice 41 para reducir al minimo las
pérdidas calorificas. _

Les condiciones operatorias pare uns realizacidn dsl
presente invento tal como se iluatran-en la figura I, son
tales, en general, que la temperatura en la zona de conver-
sién se mantiene entre unos 3502C y unos 6209C. (punto

de fusibn del trimetafosfato sédico). Le zona de evaporsa-
¢ibn ha de mantenerse suficientemente caliente para eve-
porar el egua de la elimentecién acuosa. Asi, pues, la tem-
peratura de esta zona debe estar, en general, cozprendide
entre unos 1102C y unos 3502C, y preferiblemente entre unos
1258C y unos 22580, Sin embérgo. hey que advertir que la
temperaturs en 1; gone de evaporacifn puede variar consi-

derableme nte més alll de estos valores sin perjudicar de

modo sentido las ventajas que pueden derivar de la préctice

- 22 -
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del presente invento. las temperaturas resles dentro

de la zona de evaporacidn son en gran parte funcibn de

la temperatura dsl producto de trimetafosfato sédico de~
vuelto, y de la relacidn de devolucién (es decir, la cen-
tidad de producto de trimetafosfato sbdico devuelto, en
comparacidn con la produccibn total de dicho producto por
el calcinador, expresadas generalmente en peso por clento),

y estén controladas por estos factores. Cuando se utiliza

una alimentecidn scuoss para la préctiocs de este aspecto

del presente invento, la relacidn de devolucién puede ser
generalmente tan baja como de 50%, aproximedamente (es
decir sproximedamente 0,453 kg de produeto devueltos por
cads 0,453 de producto retirado), pero en genersl, es
proferibls que esté comprendida entre 80%, eaproximsdamente,
¥y 95%. eproxzimedamente (es decir, entre, sproximadamente
1,81 kg. y» aproximadamente 8,61 kg de producto devuelto
por cada 0,453 kg. de producto retirado).

| Bn la realizacidn expecifica del invento descrita
con relacidén & le figura 1, las zones de evaporacibn y
conversidn del calcinador se mentisnen ssparadamente y
simultasneamente para demostrar uno de los medios preferi-
dos por los que los procedimientos del invento presente
pueden ponerse sn préctica de modo continuo. Sin embergo, se.
deduciréd facilmente de lo expuesto qua estos procedimie ntos
pueden ponerse en préctice en una zona simple, i las ope-
raciones de evaporacidn y conversién arriba ®dscritas se
realizan sucesivamente. Por e jemplo, puede comenszerse el
ciclo con un lecho caliente de partfculas de trimetafos-
fato sédico. Iuego se introduce preferiblemente una corrien-

te de alimentacidn acucse de ortofosfato sddico sobre el
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lecho oon la oonsiguiente evaporacién del ague paééﬁaéﬁo-
slter ortofosfato sddico 861ido en el lecho junto con el
producto de trimetafosfato sédico. Después se eleva la
temperatura del lecho para convertir el ortofosfeto en
una cantidad adicional de producto de trimetafosfato sé-
dico. Una parte del producto resultente de salta tempera-~
tura se.retira del proceso, al mismo tiempo gque, general-
mente y preferiblements, se deja en el ceslcinador une
cantidad suficiente para evaporar el agus de la slimenta-
¢ibn acuoss en la pr.';ne ra fase del ciclo siguiente.

Otra realizacibén de los procedimmantoé del presente
invento se ilustra en la figuras II, en la que se mantie-
nen en estado fluidizado dos lechoe separados de sblidos
en particulas (andlogos gl lecho de evaporaci én y 8l lecho
de conversidn de los calcinadores arribe descritos). Con
referencia a la figura 11, un lecho 110 de producto de trime-
tafosfato s6dico en particulas sdlido, so mantione en esta-
do fluidizasdo en un convertidor 112 introducidndo gases
caelis ntes en dicho lecho & través de la lumbrerzs de entra-
da 114, Uas parte del producto de trimetafosfato sddico
del lecho 110 se retira continuamente por la tuberia 116
J Se transporte neumaticemente por la tuberie 118 por me-
dio de alre o de un gas anAlogo inyectado por la tuberis
120. Bstos sblidos se depositan en un recipiente 122 y flu-
yon desde el mismo a un segunde lecho fluidizado 124 que
estd dentro del convertidor-sveporador 126. Bl lscho 124
se hantiene en ested fluidizado por medio de los gmses que
salen del primer convertidor 112 g través de la tuberia 128
y asclenden a_través del lecho fluidizado 124, seliendo
del convertidor-evapo?ador por la tuberia 130. Los materia-

les brutos (por ejemple, ortofosfato monosédiwn) e eargen

—-24-—
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preferiblemente en forma de solucldén o de papilla acuosa

@ través de la tuberia 132, y se dispersan intimamente
por lae totalidad del lecho 124 de producto constituido
principelmente por trimetafosfato sédico, gracias a la
accidén turbulenta de las particulas fluidizadas en su in-
terior. Por tanto, los materiales brutos de ortofosfeto
s8ddico se ponen asi en Iintimo contacto con sl acelerador
(producto) de trimetefosfato sédico casi inmediatamente
despuds de su introduccidn en el procesc. Las partioculas

calientes de producto de trimetafosfeto sbdico hacen que
el egua contenida en la solucién o la papilla de slimenta~

¢idn, y ususlmente parte del agua de constitucién de les
sales fosfeto, e evapore en muy poco tiempo. Luego, la
nezcla réaultante de perticulas secas de trimetafosfato
sbdico y ortofosfato sbdico se retira del lecho 124 por

la tuberie 140, pasa por el equipo de clasificacién y
molienda 142 pare asegurar, B8i es necessrio, que el ma-

terial es del tamafio de particule deseado, y luego pase
por le tuberie 144 del primer lecho (convertidor) 110.
Pusden retirarse del proceso porciones del producto de tri-
metafosfato sédico, de modo intermitente o continuo. por ‘
la tuberia 146. Cuando se utilizen matericles sbélidos d§
ortofosfato brutos en un procedimiento de fluidizaoidn de
este tipo, pueden introducirse desde el recipiente 134 a
través de la vAlvule de control 136 y 1a tuberia 138 en un
lecho 124, donde S8 mezclan intimamente de modo répido con

el producto caliente 3¢ trimetafosfato sbdico contenido en

los mien;oa.

Al utilizer ls realizacidn de lecho fluidizado del

presente invento, las condiciones de temperatura que hsay
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gue mantener serfin andloges a las indicadas arriba ai
tratar de la realizacién ilustrada en la figurs I. Por
enemplo. ol lecho (convertidor) del cual se retira el
producto de trimetafosfato sbédico se eleva a une tempera-
turs bastente alta entre unos 3508C. y unos 6208C., y
preferiblemente entre unos 450¢C y unos 550%C, de menersa
que todos los ortofosfatos de'éodio (y/0 el pirofosfeto
écido de sodio)introducidos en el mismo desde el lecho

de temperatura inferior (“evaporador-~convertidor®) se
convierten facilmente en el producto trimetafosfato sb-
dico. La temperatura més alta en este primer lscho (con-
vertidor) pusde mantenerse preferiblemente usando un gae
de fluidlzscidn caliente, tal como pusde producirse con-
venientemente por gquemado gas natursl o ges de gasbgenos
o fuel-oil, por ejemplo, en mire, La temperatura de ta-
les gases de combustidn puede controlarse facilmente in-
termezcléndolos con aire adicional (de manersdue, pera
evitar gue fundan los s6lidos en'la proximidaﬁ de la lum-~
brera de entrade de gas fluidizante, pueds mentenerse la
temperatura del gas fluidizante que entra en el lecho de‘
temperatura superior, por debajo de unce 620¢C, y prefe-
riblemente por debajo de unos 5502C). Otra funcibn de es-
te aire sdiclonal es asegurar un volumen sufiociente de
gases en el sistems pars mentener las perticulas de los
lechos en estado fluidizado.

La temperaturs del lecho fluidizado de temperstura
inferior debe mantenerse , por lo general, entre unos 1402C
¥y unos 300¢C, y preferiblemente entre unos 1802C y unos
2604C. , paiticularmente cuendo los maeterialss ﬁrutos 8e

cargan en el lecho en forme de une solucidn o papille. Por
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tanto, cuslquier agua contenide en la corriente de ali:t-
mentacidn de material bruto puede desprenderse de la misme,
ﬂebidogréctiéamentelpor completo al calor sensible trans-
portado desde el lecho de temperatura superior por el
producto de trimetafosfato sdédico caliente devuelto, si

g8e deBes&.

Cuando la alimentacidn de materisl bruto se intro-
duce en un proceso fludizaedo tal como el gue se ilustra
en le figura II, en forma de una solucién o de una papi-
1la, es frecuente que se manifieste una tendencis al aumento
del temafio de las perticulas de los eélidos recirculantes.
Cuando se produce esto en una gran escala, algunes de las
perticulas se hacen muy dificiles ds mentener en estado
fluidizado. Como consecuencia, es necesario frecusnte-
mente proporcionar un medic (por ejemplo, molienda, fu-
gibn y reclesificecién) para disminuir el tamafio de¢ estas
particules en alguna faes del ciclo. Aungue en la resliza-
¢ibn de lecho fluidigado ilustrada, la disminucidn de te-
mafio de particula se demuestra gque se consigue cuando ge

estén tragladando los s6lidos desds el lecho de tempere-
ture inferior al lecho de temperatura superior, se compren—
derd facilmente que esta operacién de reduccibn de tamsfio
puede verificerse tambidn sobre las particulas de producto
qus e estén llevando desde el lecho de temperatura supe-~
rior al leoche de tempereture inferior (pera servir como
acelerador y fuente calorifica, segin se describe anterior-
mente).

Ds lo expuesto, se comprends légicamente que puedan ha~
cerse ﬁodificacionss de la reslizacidn especifica arriba
deserita (lecho fluidizado) de este invento sin apartarse
meterialmente del comcepto bésico de los procedimientos del
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invento. Por ejemplo, el producto en particulas devueltguﬁ

é ¥ el gas fluidizante pueden retirarse juntos al lecho

de temperstura superior e introducirse luego en el le-
cho de temperzsturs 1nferibr por la misma ?uhefi§{ Igual- .;
nente, pueden utilizarse dos corrientes de_saé figidi-,'
zente separadas (uns pars cede uno de los lechos fluidi--
zados ). _ ' B '
‘Mediante un control epropiado del diseﬁo‘y dejios'i
detalles operzatoriocs del presents procediﬁigaﬁo;.es de-
eir, velocidades y temperaturas de gas. tipo de‘alimgnté~i
eibén y velocidad ds introduceidn de ls misma. felbcidaﬂ
de retirada del producto trimetafosfaio y velociaad de T
devolucibn de sblidos, tamaflos y temperaturas de . la zona
de conversidén y de evaporacidn y aislamlento para evitar
pérdidas calorifices indebidas, el presente procedlmiento_
puede funcionar de modo muy seneillo y econbmice sin afig~
dir més calor que el contenido en los gases calientes in-
troducidos en el lecho ds temperaturs altaazsiniembafgq.‘
puede suministrarse calor ediciensl, si se considera conveni..
ente o nedesario, tanto al lecho de alta temperatura como’-
al de bajs temperatura. Por ejemplo, si se qulera aumentar
la productividad dal proceso esn genersl aumentando 1a velo-
cided de alimentacidn y la velocided de rstirads qgl pro-.
ducte sin sumentar la velocidad de racirculacién. safé'.
necesario suministrar calor edicional para el iecho dé 
beje temperature. Lo misme puede decirse si se quiéia cam; X
biar = une mezcla ds alimentaeibn que aontenga ans. mayor
pr@porcién de agua., Si se quieren raalizar los cambios aryi-
ba menciom dos y zumsntar 2l mismo tiempo la velocidad de -

recirculaci édn, serd neceserio tambidn sfedir ealor adicional

. =Y, Y
e - -:“»,'7'.,&«‘,2;8 = : C EA
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8l lecho de alta temperaturs. S

BEJEMPIO VI

A continuascibén figursn detslles operatorios pars
la realizacibn del presente invento por medio de un pro.
cedimiento del tipo deserito arriba al tratar del ealci;
nador rotatorio ilustrado en le figura I. El procedi-
miento preferido abarca la produceidn del trimetefos-
fato sbdico précticamente puro éartiendo de una solucidn
acuosa qus contiene ortofosfato monosbdico, utilizando

parte del producto trimetafosfato sédico como scelera-

"dor.

ZJEMPLOS

Velocidad del 1iquido de alimentacién

(1itros 0,453 kg. de producto retirado) 0.55
concentracidn del liquido de alimentacién

(peso %) 60,0
Temperatura del trimetafosfato sbédico proce~

dente de la zona de conversidn 5002C

Temperatura del trimetafosfato sbédico proce-

-dentg de ls zona de evaporacibdn 2508C
Relacidén de devolucidn (Kg. de devolueidn/Kg. ‘

de producto retiredo) 14,0
Temperature del ges de entrada 8004¢C

Temperaturs del gas procedente de la zone de
sveporacibn 2602C

- 29 -
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EJBMPIO VII

A continuacidn figuran los detalles de disefio y
operatorios de un procedimiento del lecho fluidizado en
{andem del tipo desorito arriba al tratar de la figura
11,

Difémetro del lecho de alta tempersturs (centimetros) 25,40

' Profundided del lecho de alta tempersture(centimetros) 50,80

Difinetro del lecho de beja temperatura {centimetros) 30,48
Profundidad del lacho de baja temperestura (ventimetros) 76.20
Velocidad gaseosa linsal del gas fluidificente a tra-

vée del lecho de altae temperatura (metros/segundo) 1,64
Velocided gmseosa lineal del gas fluldificante s través

del lecho de beja temperaturs (metros/segundc) 1,24
Velocidad del gms cerburante {decimetros edbicos nor-

males/minuto) 79,
Velocidad ds aire de combustidn primsrie (dm3 norma- '

les/minuto) : 761,~
Volocidad de sire secundsrio (endriamiento)(dmd nor-

nales/minuto) 1.713,~
iemperatdra del ges fluidificente que entre en el

lecho de zlta temperatura 8008¢C
Temperatura del lecho de alta tempsraturs 50080
Tomperatura del lecho de baje tempersturs 220¢C
Relsoibn Ne,0/ P05 en el liquido de alimentacién 1,0
Conpentracién del liquido de alimentacibn (peso %) 60
Velocidad del liguido de alimentacién (kg/minuto) 1,133
Velocidad de devolucién de sblidos (Kg/hera) 108,862
Velocidad de retirada del producto (Eg/hora) 34,4731

Tamafio de partfcula de los sblidos fluidificedos = 90% &
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través de mallas 20. _

El producto de trimetafosfato sbédico qus resulis
de este procedimionto contiene sdlamente indicios de D -
(menos de 0,2% en peso).

dgta solicitud que corresponde & la presentada en
los Estados Unidos de Américe, con fecha 2 de Znero de

1.962, y bajo el niimero 163.442 se acoge & los beneficios
del articulo 51 del vigente Estetuto sobre Propiedad In-

. dustydial.

-NO T4~

Los puntos de invencidn propia y nueva que se pre-
sentan paras que sean objeto de esta solicitud de Patente
de Invencién en Bspafie, por VEINTE afios, son los siguien-
tes:

18, < Un procedimiento pars la fabricacibén de un
producté inorgénico de polifosfato que contiems por lo

menos 25%, aproximedamente, en peso, de trimetafosfato

- gédico, cuyo procedimiento comprende caleinsr, & una tem-

peratura superior a unos 3502C., pero inferior al puanto
de fusién de dicho producto de polifosfato, un materisl
de alimentecién de fosfato de metel slealino molecular-
mente hidretado., siendo por lo menos 90%4, eprozimadamente,

en peso, de dicho fosfato de metal alcalino fosfato sb-

dico. estando presente durante dicha calcinecién, en

contacto con dicho meterial de alimentacidén. por lo menos

1% en peso, aproximadamente, de un polifosfato sustencial-
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mente acuosoluble por completo, deshidratado molecui;f;”
mente totalments.

?9. - Un procedimiento de acuerdo con la reivindi-
cacibn i en el que dicho polifosfato es un polifosfato de
metal alcalino y es cristalino.

38, - Un procedimiento de acuerdo con la reivindi-
caciédn 1 y la 2 que comprende calcinar & una temperatura
comprendide entre unos 3509C y unos 6202C., une mezcla
del fosfato de metal alcalino molecularmente hidrataedo
¥ por lo menos 5%, aproximedsments, en peso, basado en
él peso, de dicha mezcla, dsl polifosfato sustancialmente
acuosoluble por completo, deshidratedo molecularmenis to-
talmente. ,

48, - Un procedimiento de ecuerdo con cuslquiers ds
las reivindiceci ones 1 & 3 donde dicho fosfato de metal al-
celino es ortofosfato monosbédico, dicho polifosfeto acuo-
soluble .es un polifosfato ds sodio., y por lo menos 1% en
peso, aproxiqu?mente. de dicho polifosfato estd intima-
mente entre mezolado ¢on dicho ortofosfato de sodio antes
de diche caleinacibn.

58, - Un procedimiento para la fabricacién de un
product& inorgénico de polifesfeto que contiene por lo
menog 25% en peso, aproximedemente de trimetafosfate sb-
dioco, que coﬁprende calentar uns mezcla inicislmente acuo~
8e que contienc una sal de fosfato sddico molecularmente
hidratads, y un polifosfato sbdico sustancieslmente acuoso-
luble por completo, deshidratedo molecularmente de un modo
total, a une tempsratura comprendids entre unos 3502C, y
unos 6208C, y mantener le temperatura de dicha.mezcia por

ancime de unos 35082C, durante unos 15 minutos como minimo,

-~ 32 -
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teniendo dicha mezecla una relacidn 1‘52(.‘1/1’20'5 comprendide

entre 0,9, aproximadamente y 1,4, aproximadamente, donde
M ¢s un catibén de metal alcelino y por lo menos 90% en
peso, aproximadamente, de ¥ es Fa. |

62.- Un procedimiento de acuerdo con le reivindicecidn
5 que cémprende mezclar una mezcla de sgus y 304 en peso, apro
ximadamente, por lo menos, basado en el peso de diche mezcls,
de sales de fosfato sbdico moleculerments hidratedas con 1-19
veces aproximadamente, el peso de dicha mezcla de un polifos-
feto sbdico sustaﬁcialmsnte acuosoluble, deshidratedo molecu-
larmente por completo, y calentar despuds la mezclas resultante
e une temperatura comprendida entre unos 3502C, y unos 5502C,
durente unos 15 miputes, por lo men¢s. '

72.- Un procedimiento para la fabricaeiln de trimetafos-
fato sédico sustancialmente puro que comprende mezclar una
zezcla de ague y ortofosfato monosédico con 1-19 veces, apro-
ximadamente, el peso de dicha mezcla de trimetafosfate sddico
sustanciaelmente puro, y' calentar después la mezcla resultente
2 ube temperaturs comprendide entre unos 3508C y unos 6§252C,
heste que dicho ortofosfeto monosddico se ha convertido en
trimetafosfatoe sbdico.

82.~ Un procedimiento cfclico para la fabriceeidn de
un producto de trimetafosfato sbdico que contiene por lo
menos 25% en peso, aproximadamente, de trimetafosfato sédi-
0. que comprende las oparaciémes de (&) mezelar una mezcls
de sales fosfato' sbdico molecularmente hidratedas en un
lecho de sélidos en particulas que contiene por lo menos
25% en peso, aproximademente, de trimetafosfato sédico pe-
ra formar una mezcla intime de dichas sales de fosfato 8d-

dico y dichos sblidos, (b) elevar ls temperatura de dicha
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mez¢la hasta gue estéd comprendida entre unos 350%C
unos 6202C., (¢) separer el producto resultante ;n dos
porciomé. por lo menos, y (4) utilizer una de diches
porciones para formaxr dicho lecho en el que se mezela
dichas mezolsa.

99,- Un procedimiento ciclico de ecuerdo con 1ls
reivindicacién 8 en el que la mezcla acuosa que contiene
sales ds fosfaﬁo sbdico molecularmente hidratedss es una
mezela acuosa, la temperature de la mezcla se eleve hasts
que estéd comprendida entire unos 3502C, y uhos 5508C., y
dicha mezcla se calienta a una températura comprehdida
entre unos 3508C y umos 5502C. dwrante unos 15 minutos,
por lo menos. ) )

102. - Un procedimiento cfclico de acuerdo con la
reivind.ﬁ acibn 8 o0 1a 9 en el gue diche mezcla acucsa
contiens sales de fosfato sédico molecularments hidrata-
das que tienen una relacidn Na.z,c/s'ac:5 comprendide entre
0.9, sproximadamente, y 1,4, aproximadamente, dicha me3z-
¢ls de introduce en un lecho agitado de sblidos calientes
en perticulas que contisnen por 10 menos 29% en peso.
aproximadamente, de trimetafosfato sbdico y estando & una
temperatura suficientemente alta pars evaporar de dicha
mezcle acuosa agus suficiente peras formar une mezcla sbli-
de en particulas de dichos polifosfatos de godio sdlides
¥ dichas sales de fosfato sbdico, la tempesraturs de dichs
mezcle sblida en particulas se eleva hasta gque est§ com-
prendide entre unos 3509C, y unos 5502C, y el producto de
trimetafosfato de alta ianperatura resultante se separa en

dos porciones, por lo menos.

112, - Un procedimiento ciclico pera la produccién
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de (&) introducir una solucibn acuose de sales de orto-

fosfato sédico que tiensn une relacién Naeo/?aos compren-
dids entre 0,9, aproximadamente, y 1,4, apréximadamente.
en un primer lecho de mezcle s6lida en particules calien-

tes que contiene trimetafosfato sbédico y ortofosfatos de
sodio, teniendo tambidn dicha mezcla sblide en particu-

las una relacién Nazo/ons comprendida entre 0,9, apro-
ximadamente, y 1.4, aproximademente, (b) hacer pasar ls
mezcle resultante 2 un segundo lecho, (¢} calentar diche
mezecla mientras esté en dicho segundo lecho & una tempe-~
ratura comprendids entre unos 3502C y unos 6202C, (d) re-
tirer el producto resultante de trimetafosfato sbdico

cal iente de dicho segundo lecho y devolver una paris

del mismo s dicho primer lecho, siendo la temperatura y
la proporcién de dicho produc to de trinetai’oéfato sbdico
calie nte que se estd devolviendo, suficiente para sumi-
nigtrar une porcidn predominante del calor necesario para
evaporar dicha ague en dicha mezcla acuocsa durants sn
permenencia en dicho primer lecho.

122, - Un procedimientd ciclico continmo de acuerdo
con 1a reivindicedi én 11 en el que une primers mezcla de
ague y ortofosfato monosbdico se introduce en un primer
lecho de mezcla s86lida caliente en particulas de trimeta-
fosfato sbdico y ortofosfato monosbdico, se mentiene di-
cha mezcla sdlida en particulas en el segundo lecho duran-
te unos 15 minutos, por lo mencs, y el trimetefosfato sé-
dico caliente resultante se retira de dicho segundo le-
cho. »

132, - Un procedimisnto continuo de acuerdo con la

- 35 -~



[ 341}
LI M

3 o)

10

15

25

reivindicecifn 11 o la 12 en el que se hace paser un gas
fluidizante ceslentado a través de un primer lecho fluidi-
zgado de particﬁlas de fosfato sbédico sblidas que compren-
de una mezcle de dicho producto de trimetafosfato sbdi-

€0 ¥» por lo menos una sal ds ortofosfgto sédico y a tre-
vés de un segundo lecho fluidizado de perticulas de fos-

fato sbdico sdlidas que comprende principalmente dicho
producto ds trimetafosfato sbédico (manteniéndose dicho

segundo lecho s una temperatura por encima de unos 3502C,
¥ manteniéndose dicho primer lecho & una temperatura menor
que la de dicho segundo lecho pero suficlientemente alta
para evaporar su humedad), se retira dicho producto de
trimetafosfato sédico de dicho segundo lecho, ¥y Se in-
trodwe une poreidn del producto retirsdc resultante en
dicho primer lecho, se introduce una solucibén acuosa gue

contione ortofosfato monosdbdico en dicho primer lecho, se
retira la mezcla seca resultante de dicho ortofosfato

nonosédico y dicho producto retirado resultante, de dicho

primer lecho, y se lntroduce dicha mezcla seca en dicho

segundo lecho.

142. - Un procedimiento para febricer un polifosfato
inorgéni co. A

Tel y comeo ss ha descrito en la Memorie gue antscede,
representado en el dibujo que se acompafia y con los fines

que se han especificsdo.
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Bata Memoria consta de treinta y aiete honas es-

eritas a méquine por una sola de sus caras.

waaria, ¢ 0 MAR 1963
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