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HEMORIA DESCRIPTIVA
de una Patente de Invencién a nombre de:
KHAPSACK AKITHTGESELTSCHARY, de nacionali-
dad alemana, domiciliada en KWAPSACK BEI
KOLN (Alemania); por: "PROCEDIMIENTO PARA
T4 FABRIGACION DE HEXARILRATO DE TRIROLI-
FOSFALO SODICO",

mrmeriem s e 00000 00 Ormmscemsm e

El presente invenio se refiere a un procedimiento pa-
ra la fabricacidn de hexahidrafo de tripolifosfato sddico por
pulverizacién a tobera de agua en exceso, con relacidn a la
cantidad tebrica para la formacidn del hexshidrato, sobre un
tripolifosfato sédico anhidro mentenido en movimiento.

Dado que el tripolifosfato sédico se fabrica en esca=
la técnica casi siempre por condensacibén de ortofosfato prima-
rio y secundario con eliminacidn simultdnea de agua, el método

bora obtener hexahidrato de tripolifosfato sédico también pasa
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casi siemnre por la sal anhidra. La fijacidn del agua se ha ine
tentado en el passdo por variog procedimientos..ﬁs conogido,
por ejemplo, disolver el polvo anhidro en agua, y luszo preci-
pitar o separar por cristalizacidn el hexéhidrato por distintos
métodos de reduccidn de la solubilidad, tales como la precipi-
tacién con aCl, la adicién ée disolvenies orgdnicos mizcibles
coi agua 0 la evaporacidn al vacfo del exceso de agua. La eva~-
poracibn de agua & presiln normel no es poslble, porque enion-
ces el tripolifosfato se hidroliza ya de modo muy considerable.
Pero en los otros métodos cifados también se descompone una par-
te del tripolifosfato en pirofosfatos y ortofosfatos. Todos es-
tos procedimientos con ademis costosos, puesto que el hexahidra-
to precipitado tiene que ser filtrado, secado y eventualumente
molido, en tanto que el agua madre requiere una regeneracidn.
Por lo wizico se ha intentado fabricar el hexahidrato
de tripolifosfato agregando al tripolifosfato anhidro justo la
centidad de agua estequioméiricamenie necesaria y llezando de
este modo directiamente al producto sélide cristalizado mediante
una reaccidn heterogénea sélido-liquido. En este procedimiento,
la cantidad de agua necesaria es pulverizada a tobera sobre el
polvo mavemente movido Gel tripolifosfato anhidro. Trente a los
wétoGos antes mencionados, este método tiens singulares venta-
jas energéticas y un mimero muy recucido de operaciones. Fero
también tilene varios inconvenientes. Por un lado, el calor de

hidratacidn origina en la masa reaccionante una subida de Tempe=
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ratura aproximadamente hasta 1002C, por lo que una parie del
tripolifogfato se descompone hidroliticamente en pirofosfato y
ortotoglato. Por ciro lado, en la formacibn de los cristales
de hexahidrato el polvo se apelotoné con facilidad, y por lo
regular se tiene que afiadir un proceso de molienda. Por lo ex-
puesto, y por el intenso desarrollo de la reaccién quedan en
¢ran parte destrufdas las perlas huecas (beads) que exisfen
en las clases actualmentie preferidas de'tripolifosfato de bajo
peso especifico, por lo que de esia manera se obtiene s6lo un.
polvo compacto y pesado, igual que el que se obtiene cuando
el hexzghidrato de tripolifosfato es separado por cristalizacidn
a partir de un exceso de agua por uno de los procedimientos
antes mencionados.,

Se ha intentado reducir la intensicad de la reaccidn
de hiGratzcidn aiiadiendo el agua en estado sdlido, o sea en
forma Ge hielo, al tripolifosfato. La fusidn del hielo origina-
ba una especie de refrigerseién interna, con lo que disminuia

. 1a temperatura de la reaccibn y se alargaba el tiempo de la
misma. De esta maﬁera se pudo reducir congiderablemente la des-
composicién hidrolftica del tripolifosfato. Sin embargo esté
método adolece también de una serie de inconvenientes. Iejando
aparte el hecho de que la producoién y adicidn fija de hielo
al tripolifosfato es mde antiecondmica que ¢l uso de agua, la
mezcla de los componentes, y por lo tanto la uniformidad del

procucto, es peor que con la pulverizacidn a tobera de agua.
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31 se mueve intensamenie la masa reaccionante con
miras a une mejor mezcla, las ligeras perlas huecas (e paredes del=
cadas cel eripolifosfato son entonces rotas en perte por los tro-
705 Ge hielo més pesados, y por lo tanto el peso especifico del

5 producto aumenta (e un modo indeseable.

se ha descubierto ghora que pueden evitarse todos es—
103 inconvenientes, ¥ que al mismo tiempo se puede mejorar sen—
giblemente la rentabilidad del procedimiento si se procede de
la giguienté manera.

10 sobre el tripolifosfato sédico que se encuenira en
la modificecidén a alta y/o a baja temperatura 7 en wovimiento
se rocia agua a una temperatura entre O y 602C, de preferencia
enire 5 y 1580, en exceso, referido a la can{iﬂad tebricamente
neceséria pars la formacidn de hexshidrato. Para ello, el agua

15 & rociada ventajosamente en forma Ge niebla fina.Al mismo tien-
po s8¢ hace pasar por el material reaccionante una corrienie
;aseosa, por ejemplo de aire, la cual evapora el exceso de agua.
Ta cantidad Ce agua existenie en exceso y la corriente gaseosa
son ahi mutuemente armonizadas de manera, que el calor latente

20 de evaporacién del agua sea suficiente para mantener la tempe-
retura del producto reaccionante en 50 a 8020, de preferencia
en 60 g 7020, Para cllo se emplea convenientemente un exceso
de agua de hasta el 80 %. Sin embargo, en gencral basta un ex=-
ceso del 10 al 25 .

25 Como ya se ha dicho, la temperaﬁura no debe pagar de
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unos 808C en el materisl reaccionante si se quiere evitar une hi-
&rélisié. Pero si a esta temperatura y en un Tiempo de permanen—
cia dado en el aparato n& ha terminado todavia la reaccién, la
velocidad de esta Ultima puede aumeniarse entonces en la medida
correspondiente elevando la porcién - contenida en el tripoli-
fosfato anhidro - de la denominada forma crigialina I, a la

cue se llama tombidn forma a alta temperatura y que tiene una
velocidad de hidratacidn mayor que la forma II denominada asi-
mismo modificacin a baja temperatura. Sin embargo debe tenerse
ahf presente que por la mayor velocidad de hidratacidn también
puede subir localmente la tewperatura, por lo que hay que adoptar
pedidas apropiadas, por ejemplo pulverizacidn a tobera y evapo-
racidn de un mayor exzceso de agua, para descartar esta circuns-
tancia. Un producto obtenido de esta manera no ge apelotona, ni
siquiera después de un prolongado almacenamiento en atmbsfera
con cualquier grado de humedad, sino gue conserva sus buenas pro-
pledades fluyentes.

Bl moterial reaccionante es mantenido en movimiento
1levando a cabo la reéccidn en un tubo rotatorio o por el princi-
pio del lecho de turbulencia.

s conocido que, sobre todo en tripolifosfato anhidro
de bajo peso especifico, las pariiculas existen en Lorma de per-
las huecas (beads).

Se ha descublerto sorprendentemente que por el procedi-~

miento sugerido por el invento, las particulas en forma de perla
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hueca congervan en gran uodo su estructura pese a une intensiva
miztura del material reaccionante y a la consiguiente rsaccidn
uniforme de toGo el material de partida. Bsto no era en modo
alguno previsible dado que la red cristalina del tripolifosfato,
bajo incorporacidn simulidnea ée 6 moléculas HZO por,moléqu-'

la de Ha5P3010, se trensforma en la reG cristeling totalmente
¢istinta Gel hexahidrato de iripolifosfato. Existe aqui, por lo
tanto, una reaccidn topoquimica. .

Por 1o.expuesto se tiene, como otra ventaja més del
nuevo méiodo, la posibilided e fabricar hexahidrato de tripo-
lifosfato gbdico Ge un determinado peso especifico si se parte
¢e un tripolifosfato sédico anhidro, cuyo peso especifico corres—
ponda aproximaedamente al peso especifico deseado. De ésta mane-
ra pueden consesuirse pesos especificos del hexahidrato enire
0,3 y 1,00 kg/l, segin que el maierial ée partida exista en for-
ma maciza o de perla hueca. In caso necesario, el veso especifi-
co del hexahidrato que se obtiene en forma de perla hueca puede
auméntarse destruyendo total o parcialmenie la forma hueca en
un proceso de molienda posterior. Pero en general deberd ten-
derse o conservar la forma de perla hueca de las particulas de
hexahidrato vy a eviiar una aglomeracifn de estas dltimas con el
£In de conseguir un producto que fluya libremente.

Hay que tener agul en cuenta que la reaccidn de hidra-
tacidn tiens que haber terminado antes de echar el producto

en cualquier recipiente y de almacenarlo. De otro modo, la dltima
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parie de la reaccién se desarrolla en la masa en reposo, inclu-
so eventualmente comprimide por su propio peso, en CuUyo Caso no
hay forma de evitar una aglomeracién de las particulas. En con-
secuehcia, otra caracterigtica del procedimients sugerido por
el invento es el armonizar entre sf la velocidad de reaccién,
su temperalura y el tiempo de permanencia en el aparato de tal
wodo, que la masa reaccionante permanezca en continuo movimien-
to durante tanto tieuwpo hasta que haya acabado de reaccionar cdm~
pletamente al esiado de hexahidrato, o sea que del reactor sal-
ga un producto que contenga Unicamente agua ce hidratacidn y
nada de agua adherida.

T particular, el procedimiento sugerido por el inven-
to para la fabricacién de hexahidrato de tripolifosfato sédico
por pulverizacidn de agua a tobera sobre tripolifosfaio sédico
anhidro mantenido en movimiento consiste, pues, en que gobre el
tripolifosfato sédico ventajosamente en forma de polvo, existen-
te en la modificacibn a alta y/o a baja temperatura, se rocia
el agua en forma de una niebla fina y se la emplea en exceso con
relacidn a la cantidad tedéricamente necesaria para la formacién
de hexéhidratO, en donde el agua tiene una temperatura enire
unos 0 y 602C, de preferencia entre unos 5 y 152C, mientras que
al mismo tiempo se hace pasar por el material reaccionante una
corriente de gas, por ejemplo de aire, para la evaporacién del
agus en exceso y la cantidad del agua en exceso y de la corrien-

te de gas se armonizan de tal modo entre si, que el calor la-

Y
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tente de la evaporacién de agua sea suficienie para mentener la
temperatura del material reaccionante en unos 50 a 802C, de pre-
ferencia en unos 60 a 702C;

Seglin el invenio, el agua se¢ utiliza agul en un exceso
de hasta aproximadsmente un 30 4%, de preferecucia un 10 a 25 Goe
R} pﬁede variar la velociGad de reaccidn cambiando la relacifn
entre la modificacibn a alia y a baja temperatura en el produc-
to de partida, en donde para sumeniar la velociéad de reaccifn hey
que elevar la porcidn en la nodificacién & alia temperatura. &l
naterial reaccionante es mantenido ventajosamente en movimiento
en un tubo rotatorio o vor el principio del lecho de turbulencia.
se puede fabricar un producto final Ge Gelerminsdo pewo especifi-
co utilizando como producio Ge partida un iripolifosfaio sédico,
cuyo peso cspecifico corresponda sproximadamente al peso especi-
fico deseato. Las parifculas del producto de partida pusden te-
ner aqui forme de perla hueca., &l material reaccionante es mante-
1iGo en movimiento hasta que termina la hidratacién. 1 producto
de la reaccifn es entonces envasado ¥ almecenado, sélo después
de aceber ls hidratacidn,

Lo ejemploé sizulentes tienen la finalidaed Ge aclsrar

whs todevie el procedimiento sugerido nor el invento:

BJEPL0 13

Coin ayuda Ge un canel vibratorio y de una bdzcula de

cinta se dogificaron uniformementes en un tubo rotaiorio, 260 kg
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de tripolifosfato sddico/h de un peso especifico de 0,70 kg/ly
una porcién del 45 # ﬁe forma I, en el cual, con ayuda de una
tobera pulverizadora, se rociaron al mismo tiempo 95 1 de agua/h
e forma Ge niebla fine .. Por el calor de hidratacibn, la ten-
peratura de la masa reaccionante intensamente movida subid has-
ta 7020 y se mantuvo constantvemente en esta temperatura por la
evaporacidn del exceso de agua. Después de un tiempo de perma=
nencia ée 15 minutos salid’del tubo rotatorio el yroducto toda-
via algo himedo al tacto y fue conducido a un segundo tubo ro-
tatorio aislado térmicamente del que, al cabo de un tiempo de
nermansncia de SO‘minutos, salib en forma de polvo totalmente:

seco por el exterior con una temperatura Ge 662C. Inmediatamente

(@3]

espuds se le hizo pasar por un molino y se le ensacb. Bl pro-
Gucto terminado tenfa un peso especifico de 0,72 kg/l, un conter
Go de agua de 22,6 HEO (Lebricamente 22,7 ) y, conforme al .
andlisis por cromatografia con papel, presentabs un valor inve-.
riable en comparacidn con el producto (e partida‘del 98 7 de
tripolifosfato (referido siempre a todo el contenido PZOS).'En
un ensayo de catorce horag se encacaron a la hora por término
1nedio 382 kg de hexahidrato, lo que equivale a un renlimiento
del 98,5 7 del tedrico. Despuds de catorce horas de:almacena-
niento el producto estaba todavia libre de grumog y tenfa inva-

riablemente buenas propicdades de fluidesz.

=JEPT0 28

De forma aniloga al ejemplo 1, 320 kg de un tripoli-
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foafato sbaico partiéularmente ligero de un peso especiiico de
0,42 ke/l v aproximadamente una porcidn del 20 % de forma I se
Gomificaron por hora en un tubo rotatorio, en el gus con ayuda
Ge Los toberas nulverizadores se pulverizaron 101 1 dGe agua/h
eit-Toraa Ge niebla fina. Te tenperatura de la mezcla wovida
subid o 6520 y se monvuvo entonces en equilibrio a esta tempe-
raTurs Dor la evaporacidn del exceso de arua. Lespués (e un
tiempo de permancicia Ge 15 minuvos, el producio sxieriormente
va 560 pagsd a un sesunco tubo rotatorio sin aislamiento waico,

Gel que sali6 con una temperature de unos 40°C al cabo de otros
&0 minutoz. Inmediatauenie Ce saﬁés ge le hizo pas:r por una cri-
be Vibratoria de 1 um de luz de malla, lo que permitid separar
el 3 a & / oproximadamente Ge las particulas resultantes de la -
reaccibn con wn difmetro de ade de 1 mn y someterlo a:un proce~
g0 Ge molienda. &l »i roducto terminado Ge un Gidmetro Ge menos

Ge 1w fué ensacaco v tenfa un peso especifico de 0,42 kg/l,

un contenico de asua del 22,7 ;o corregpondisnte al valor ted-

‘rico ¥ en ¢l cromaiosrama con Dapel resentaba un contenido -del

92,5 4 Ge tripolifosfato (rveferido a todo el contemido P205)°

Fu un enseyo Ge seis horas se engacaron a la hora por término
eGio 899 1g Ge hexahidrato de tripolifosfato de un temafio de
erticuls €1 mm, mientras que 14 kg/h de un material de un tame-
fio de parifcula > 1 ma se separaron con la criba, se juntaron y
luego se molieron. hsto equivale a un renGimiento toival del

97,5 - Gel tebrico. 11 producto ensacado tents excelenies propie-
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daGes Ge fluidez, que no variaron ni siquiera después de cator—
ce dfas de almacenamiento, y las respectivas particulas examina-
das al microscopio con 30 aumentos presentaban un aspecto casi
idéntico que el material de partida y s6lo la envolvente de .
lag perlas huscas se habia vuelio algo mds rugosé. Las radiogra—
fias gonioméiricag revelaron la ausencia éé'tripolifosfato no

nicratado Ge ambas modificaciones.

e | IV EE

Se reivindica como nuevo y de propia invencidn:
1,~ Procedimiento para la fabricacidn de hexahidrato
e tripolifosfato sédico por pulverlza016n de agua a tobera sobre
tripolifosfato sédico anhidro mantenido en movimiento, caracte—

rizado porque sobre el tripolifosia sédico VGHL&WOuTmCﬂuG en

forma de polvo que se encuentra en la modificacién a alua y/b a

'baja temperatura, se pulveriza el agua en forma Qg nlebla flna

v se la emplea en exceso con relacifn a la caantidad tedricamen~
te necesaria para la formacién de hexahidrato, en donde el agué
tiene wna temperatura entre unos O y 609C, de preferencia'eﬁffe
unos 5 y 159C, mientras que al mismo tiempo se hace pasar por

el maierial reaccionante una corviente de gas, por ejemplo de
aire, para la evaporacién del agua en exceso y de paso se mentie-
ne la temperaiura del material reaccionante en unﬁs‘SO a 8090,.
de preferencie en unos 60 a 702C.

2.~ Procedimiento geglin lo reivindicado en el punto 1,
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caracterizado porque la centidad de agua en exceso y la corriente
de gas se srmonizen una con otra de tal modo entre s, que el
calor lutente Ge la eveporacibn del agua sea suficiente para men-
tener la teuperatura del material reaccionante en el gredo desea-
do.

£.= Procedimiento segln lo reivindicado en log puntos
anteriores, caracterizado worque el agua se enmplea en un eXCeso
Ge hasta sprovimademente el 30 i,de preferencia del 10 al 25 i,

4,- Procedimiento segdn lo reivindicaéo en los pun=
tos anteriores, carscterizado porque se modifice la veloclcad
¢e 1a reacci6n por variacién de la relacidn enire la modifica-
cifn a alta 7 a Laja temperatura en el producio de partida, en
cuyo caso pura subir Gicha velocidad se sumenta le porcién de
la sodificacibn a alte temeratura.

5.~ Procedimiento seyin lo reivindicado en los punios
anteriores, ceracterizado porque el material reaccionanie es
manvenido en movimiento en un tubo rotatorio.

€.~ Procedimiento segﬁh lo reivindicado en los puntos
1 a 4, carzcierizado porque el meterial reaccionsnte es mente-
nido en movimiento por el principio del lecho de tubulencia.

?.= Procedimiento segin lo reivindicado en los puntos
enteriores, caractcrizado porque se fabrica un producto acebado
de GeterminaGo peso especifico empleando como producto de partida
un tripolifosfato sédico, cuyo peso especifico corresponda apro-

ximadomente al weso especifico deseado.
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8.~ Procedimiento segdin lo reivindicado en los puntos

enteriores, caracterizado porque lag particulas del producto de
Partide tienen forma de perla hueca.

Dom Procedimien%o seglin lo reivindicado en los puntos
enteriores, caracterizado porque el meterial resccionante es
mantenido en movimiento duranie tanto tiempo, hasta que terming
la hidratacién.

10.~ Procedimiento segin lo reivindicado en los puntos
anteriores, caracterizado porque el producto de la reaccidn es
envacado v almacenado s6lo después de haber terminado la hidrate-
cidn.

11.~ PROCIDINMILETO PARA TA FABRICACICH IE HEXAHIDRATO
L& YRIPOLITCSFATO SODICO.

Tal como se Gescribe y reivindica en la presente lie-
moria Descripiiva, que consta detrece hojas escritas a miquina

por una sola cara.

tiadrid, 3 JUN, 1965
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