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MEMORIA DESCRIPTIIVA

Este invento se refiere a composiciones sélidas
¥y estables que contienen un hipoclorito, asi como a mdtodos
para la preparacién de tales composiciones;

Una de las mds efigaces.de_las conocidas compo-

5e siciones bactericidas de este tipo contiene fosfato sddico

en adicidn al hipoclorito sddico. Para reforzar el efecto
bactericida puede hallarse tambidén presente ua bromuro. Bl
invento que aqui se expone atafie a métodos mejorados para la
preparacidn de taeles composiciones y a las propias composi-

10. ciones mejoredas que resultan.
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Para componer esgtos hipocloritos estabilizados
con fosfato se han propuesto diversos métodos.

Uno de los métodos implice la preparacidn de una
solucidn de fosfato sddico en congentracidn elevada y la adl-
cidn e ésta de hipoclorito sddico, ya sea directemente como
solucidn, ya sea por edicidn sucesiva de hidrdxido sddico y
cloxo geseodo., EL enfriemiento de la mezcle reaccionsl resul-
tante conduce & la cristelizacidn perciel de un material que
contiene tento fosfato como hipoclorito sddico. ILos oristales
Se seperan de las sguas madres y se sSecan, y las sguas madres
pueden hasta clerto punto reutilizerse en la preparacidn de
nuevas partides, a fin de recuperar lo nés completamente posi-
ble los foafatos y el hipoclorito disueltos.

Otro método implica preparar una solucidn de fosfato
addico tel como antes, pero a concentracidn mucho msyor y a
temperaturas elevades, de mod que cusndo se agregue hipoclo-
rito sddico y se enfrfe el conjunto Se obtenga una mess sdlide,
que luege se muele hasta el Tamedio conveniente:

Un tercer método implica, como antes, 1@ adicidn de
hipoclorito sddico a una solucidn de fomfato sddico; pero el
enfriamiento se resliza méds despacio y con agitacidn constante
de la masga. Bl meteriel resultante es un sdlido cristelino
nfmedo, que & continuacidn se secs paséndolo por un horno girae
torio o de algin otro modd.

Un cuarto método implica mezclar fosfato sddico
adlido, que puede estar hidratado en perte o por completo,

en un recipiente adecuado, mientras se introduce en ese reci-
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piente una corriente de cloro geseoso o una solucidn de hipo-
clorito sddico. La mezcle Se mentiene en esencie sdlida durente
todo el pmeeso‘.

El fosfato trisddico clorado producido por el método
gus se revels an la patente norteamericsna N¢ 1,965,304 gse obiie-
ne en forms de une mase cristalina ligersmente himedas, que no
fluye con facilida.d-. Se la puede convertir en un material
geco, cristelino y de 1llbre fluencie por una etapa separada
de secado; pero esto constituye un paso adicional que seria
deseable evitar. Se han realizado intento’ para producir directa.
mente un meterial seco sl finel de la etapa de cristalizacidn,
procediendo = eumentar la concentracidn de le solucidn inicial
de fosfato sddico & fin de tener despuds de la cristalizacidn:
menos agua residuel, que es causa de que el producto tenga
agpecto mfmedo. Estos intentos hen resultade fellidos porque,
sunque se obtuvo un producto seco, le estebilidad del hipoclo-
rito era reducida.

Todos los métodos enteriores adolecen hesta cierto
grado de deaventajas en el aspecto econdmico 0 en las propie-
dades del producto resultant e, Agi, el hipoclorito sddico de
la composicidn puede tener escasa estsbilided, 1o aque conduce
& breve conservacidn en las estanterfas, o la distribucidn
de los tamafios de las partfcules en el producto final puede
gser inferior a la ideal, 10 gque e2 causa de polvo, o la solu-
bi¥ided del producto en el uso puede Ser lenta.

Un objeto de oste invento es proporcionar un proce-
dimiento econdmico que, si se prefiere, pueda llevarae & cabo

continuemente mds bien que por partides y que conduzoa a un
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producto de forma cristaline satisfactoria, de buena estabili-
dad cloral y de rdpida solubilidad., Otro ovjeto méds es PIOPOT-
cionar una composicidn sdlida que contenge hipoelorito, consti-
tufda en grem parte por una especie cristalina compleje de
hipocloxrito addico y fosfato sddico, de la composicidn
(Na PO 4 11E0) 4;Naclo.

El invento, consiste, en términos genersles, en
hacer una composicidn sdlida, que contenge hipoclorito sddico
v fosfsto sddico, partiendo de una mezcla acuosogleslina pro-
vista de hipoolorito sddico y fosfato sddico, cuya composicidn
estd controlads pera impedir en esencia gue Se deposite, como
parte de la citeds composicion, un complejo de fosfato sddico
con hidrdxido sddico o cloruro sddico o que Se depositen
hidratos simples de fosfato sddico.

El invento consiste también en un procedimiento
pers cristelizer une composicidn sdlide, que contiene hipoclo-
rito sddico y fosfato sddico, @ partir de una mezcle ecuogoelca-
lina de pertide que contiene hipoclorito sddico y fosfato sddi-
co v que estd enmercede en la zona definida por las lineas
JK, KL, IM y MJ de le Figure 4 que mds sdelante Se describe.

Seadn otra caracteristica del invento, en el curso
de la cristelizacidn 8e incorpora & la mezcla meteriel ds menor
contenido de agna que ol material de partida, mientras se
mentiene la composicidn de le fase acuosa dentro de la zona
definide entes (por lo que abtatie @ los ingrediemtes citados)
y/o t8l que Se impida en esencia la depositacidn de un complejo
de fosfato sddico que contenge un componente distinto sl hipo-

‘olorito 56dico o un hidreto simple de fosfato sddico. De esta
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manera e Obtiene un producto seco sin ninguna etapa de secado
Separade.

Los cristsles de complejo de foafsto sddico/hidrdxido
sddico (esta expresidn he de embenderse que incluie las espe-~
cies que contienen fosfato trisddico, hidrdxido sddico y
agna solemente) Se formen por cristelizacidn a partir de solu-
ciones de fosfato sddico ennlas que la proporcidn molecular
de N0 8 POy o8 de 5,0 eproximsdamente, 10 gue 0OITes-
ponde & Ne,P0,. Sin embargo, se formen tambidn por crista-
lizacidn e partir de soluciones de fosfato sddico en 1as que
esta proporeidn molecular no es exactemente de 3,0, sino 1ige-
rament e inferior o ligeramente superior a esta cifré. Los
cristales en sf tienen una proporcidn ligeramente superior a
3,0, de modo que si una solucidn tiene originarismente este
proporeidn & nivel de 3,0 y cristalize complejo de fosfato
80dico e hidrdxido @ddico, la solucidn restante debe tener
una proporeidn inferior a 3,0, Cuanto més baja es la propor-

cidn de la solucidn restente, menos probebilidad hay de que

. pueda crisbelizar mds complejo de fosfato sddico e hidrdxido

sddico. En cierto nivel mfnimo de esta proporcidn, el
complejo de fosfato sddico e hidrdxido sddaico no cristalize ya
mds, y la nocidn de este nivel de le proporcidn es util pera
ebitar la formacidn de complejo de fosfato sédico e hidrdxido
sddico cuando el propdsito es ceusar le fomacidn del complejo
de fosfeato sddico e hipoclorito sddico.

Ho aquf{ las composiciones suguestas de alginos de los
complejos que, &l sepererse por cristelizecidn, pueden

“gohar s perder® fosfato sddico:
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5(}e,20, . 12H,0 )N s0H
9 (Ne,20, . 12H,0) . 2Ns0H,
7(Nag20, . 12H,0) NeOH

5 (a0, . 12,0 ) NeOl.

En cualguier mezcle reaccionsl de le que se pretends
eristalizer el complejo de hipoclorito addico y fosfato sddico
pueden hallarse presentes otros materiales que permiten que
cristelice uno de estos otros complejos. Si esto ocurre,

puede consumirde fosfeto eddico en 1a formaecidn del complejo
elternetivo y como resultado quedsrd demasiado poco fosfato
addico para criftalizar con el hipoclorito sddico en forma del
complejo deseado. Ecto es indeseasble porque el complejo de
hipocloriteo sddico es Sensiblements més estable que el
hipoclorito sddico presente como una especie oristaline simple,
Las condiciones del proceso, por consigniente, deben ser tales
que e evite la cristelizacidn preferente de 1los complejos
crigtelinog altermativos indeseables. Particular importancis
en este aspecto bHienen los complejos cristalinos indeseables
de hidrdxido sddico y fosfato sddico.

El invento ®e considerard 2 contimuacidn refiriéndose
a los dibujos, en los cusles:

las Figuras 1 a 3 son curvas de solubilidad a dife-
rentes temperstures, en el sisteme ortofosfdtico Na0-H,0-P,0;,
con lfneas delimitontes trezedas en &1, deserrollades para

definir las mezclas operables en la realizecidn del invento;



la Figurs 4 es una gréfica que utiliza las mismas
coordenadas qtie las Figuras 1 a 3 y que define por medio de
wna zona delimitada la composicidn de las mezclas, sin conte-
nido de hipoclorito, idtiles en el invento;
Se la Figura 5 es un diagrama de circulacién que
ilustra el procedimiento de este lnvento; ¥y
la Figura 6 es otro diagrama de ciroculacién que
mestra una operacidn continua en planta piloto.
En las figuras 1 a 4 las ordenadas son porcentajes
10, en peso de Na,0 y las abclsas porcentajes en peso de P205.
En la figura G/Qignifica etapa, II calentamiento répido,
IIT oalentamieﬁ'!:o moderado, IV ni celentamiento ni refri-
geracién, V refrigeracién moderada.
La Figura 1 es una serie de curvas de solubilidad’ para
15. diversos hidratos de fosfato sédico. Esta adaptada de la gréfi-
ce en "Phosphorus and Its Compounds" de Van Wazer, volumen I,
péginan494, Interscience Publishers, 1958. En cada curva estd
indicada en grados cent{grados una temperatura, y las letras

con fndices numéricos indican las diversas especies cristali-

20. nas implicadas, Estas son:
T0 = NajPO,
/2 = NaPO 4.1/2H20
76 = NayP0O,«6Hp0
78 = NayP0,.8H,0
25, P12 = NagPO,, aprox. 12H,0, aprox. 1/4Ha0H
DO = NaQHPO4

P? = NazHPO4.2H20
D7 = NaQHPO4.7H20
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D8 = Na.2HPO 4 8H20
1?12 = Na2HP9 4'12}129

Considerese una composicidn representada por el
punto A de la Figura l. El punto A representa un meterial de
la composicidn: 16,8% de Ne 0, 12,8% de PO; ¥ 70, 4% de
agna., Log femiliarizados con la matéria apreciarﬁz; éue a
40¢eC u,na* composicign asl estd compussta de dos fases: una
fase sdlide, de compoqicidn 112, sproximademente
NP0 4:l?H20,1/4Ha0H que corresponde el punto B de la
Pignre 1, ¥ una fase liquide, de la composicidn indicade
por el punto C de la'Figzra l; El punto B tiene la composi-
cidn: 25,85% de Na0, 18,2% de PP ¥ 55,954 de agaa. s la
misma que T2, punto C tiene la composicidn: 12,05 de
Naf, 9,9% de P05 ¥ 78,1% de sgne. Del mimmo modd se
observaré'q.ug, a 259, la composicidn A estd compuesta agimismo
de dos feses, una la fase sflide representada por el punto B,
como entes, y la otra una fase liguida de la composicidn repre-
sentede por el punto D en la Figira 1. La composicidn & es,
por consigniente, una'cbmposicidn que &l enfriarfie puede dar
origen a la formacidn de la composicion sdlida representada
por el punto B, que eS el complejo indeseeble T12 de fosfato
so'dico/hidrc_{xido adaico iue ge ha desorito entes. Le compo -
gicidn A es, por lo temto, una composicidn insa:l:isféctoria.

_Pere ilustrar los 1:’.mites.de las composiciones que
son indesesbles en este aspecto, en la Figura 2 de los dibujos

adjuntos se hen repetido las mismas curves de solubilidad, En
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efta Figure 2 %o indice tembién le composicién B. Se ha tirado
una linea de trezos desde el punto B o trevéds del punto E, que
se hella en 1a unidn de las curves de solubilided & 409C pare
712 y T8. Les composiciones rYepresentadas por puntos e la
izquierde de la 1lfnea B E depositan, sl enfriarge, adlido de
la composicidn T12, representedo por el punto B, que es un
complejo de fosfato eddico e hidrdxido addico; mienbras que
las composiciones representadss por puntos & la derecha de la
linea B E nunca pueden depositar complejos sdlidos T12 de
foafato sddico/hidrdxido sddico. Las composiciones a 18
izquierda de la 1fnea B T se hallen por lo temto fuers del
dnbito de este invento. Aungue la lfnes de trezos podrfa
heberse tiredo desde B & la imterseccidn de la curbs T12/08
en 602C 0 259, se utilizd el punto E, en le interseccidn
de la‘curvs. TfLZ/‘JJS & 409C, para asegurarse de tener a la
lzquierda de' la"lzinea tédaﬁ les zonas indesezbles de Tla/B;
El punto L se halla en 12 interseccidn de la lfnea de trezos
¥y la curve T8 a 60907. Asimiemo el punto M se halla en la
interseceidn de 1la lfnes de trazos y la 1fnea Na:P = 2:1.
Considéreme shora une composicidn representads por
el punto F, en le curve de solubilidaed a 602C para T8. A tem-
peraturas superiored a 5090; esta composici&n serd liquida,
mientrass que & temperaturés inferiores a 609C Se Separard
adlido de le composicidn indeseeble 78, es decir, Na3PO4:8H20
representado por el punto G, que indica una composicidn de
30,25 de Na,0, 25,0% de PP y046,8/% de agie. Cuendo T8 ha

empezado a cx:i.s’ca:l.i:zar, la composici&n de la fase fluida resi-
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duel estard representeda por slgfn punto en la lines G F,
debajo de F Supdngess ahora que algo del agua de la composi-
cidn T se reempleze por hipoclorito sddico, el cual, si se
afiede como solucidn de hipoelorito sddico, ird necesariemente
5. acompefiado por alg de oloruro eddico.
Para claridsd, en la Figura 3 se hen repetido les
curves de la Fignre 2 Considérese la composicidn F, que
contiene hipoclorito sddico. Se ha comprobado que & partir
de teles composiciones el complejo de fosfato sddico/nipoclo-
10; tito sddico, o sea (Na3PQ4.11H20)4_.NaGlO, empleza a crista~
lizar por encima de 629C.
El complejo desesble de fosfato sddico/hipoclorito
sddico, (Na,P0,.11H,0),.NeC10, epevece en la Pigura 3 repre-
sentado por el punto H, & Nagl = 24,45%, POy = 18,657,
15“. NaClo = 4,98y HQO = 52,055. Como esta composicidn cristelize
8 62°C, la composicidn de le fase flvide residual progrese
a lo lergo de la lfnes H F, debajo de F» Ogendo 1e tempera-
tura ha deséendido & 609G, no cabria esperar mds que empezars
a oristslizer meterial de composicidn T8, & ceusa de que la
20, composicidn de la fase fldida no tendrfa una composicidn favo-
teble pare la cristelizacidn de T8. La cristalizacidn de la
composicidn en el punto H crea un desequilibrio frente @ la
cristelizacidn de T8. De manera semejante, cusndo la tempe-
rature he descendido a 409¢, no cebrie esperar tampoco que
25, cristalizara T8, ya que por entonces le composicidn de la fese
fufide residual hsbria pesado @ lo largo de la lines H F nds
alld de la curva de solubilided a 40¢C pera T8, La curve de

Solubilided a 60°C para T8, en un sistena Ne.ZO/onslagza, repre-
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sente asi una linea fronteriza que separa laes composiciones
iniciales que quedan por emcima de la linea, y que se hallen
fuers del,dmbito del invento, de las gue queden por debajo de
la 1inea y que pueden hsllerse dentro dcl dmbito del invento.
Otre 1linea fronteriza ssi es la establecida por 1la
ifn=a trezada desde el punto H hasta la interseccidn del punto
mds: extremo de la curve de solubilidad & 409C para D7 y la
linea Ne:P = 2:1, representada en la Figura .'5 como ls linea H J,
Tl punto K se halla en la interseccidn de la linea H J con
la curve 48 en 602C, La linea H J se ha establecido para
excluir la formacidn de cristeles de sel sddica, Cuento
mds a la izquierds estd situada J, mds baja es le temperaburs -
& que Se refiere esta exclusidn., Asi, si J estuviera en la '
interseccidn de le curve D2 & 602C y la lfnea Na:P = 2:1,
la cristelizacidn de sal disddica se habrie excluid dnicemen-
te o temperaturas inferiores e 609G, La proteccidn solo por
debajo de 60°C se considerd insuficiente. Situendo J en le
interseccidn de la curve D12 a 25°C y la 1inea Na:P = 2:1,
la cristalizacidn de sal aisdaice se exclugf.ria por debajo de
2590, Pero esteblacer la proteccidn por debajo de 25°C estre-
charfe demesiado la zona limitente de las composiciones de _
partida aceptables; La proteccidn por debajo de 402C repre-

senta por 1o tento una elececidn préctice.

Las composiciones de fosfatos sddicos en las que la
proporcidn atdmica de =0dio a fdsforo es de 2:1 tienen un pH
dlrededor de 9, segin las concentraciones. Las soluciones con-

centrades de hipoclorito sddico son inestsbles a niveles de
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pH por debajo de 9 aproximadamente., Las composiciones que
contienen hipoclorito sddico y :E‘osfa‘bo‘ sddico y en las que la
proporeidn atdmica de sodio a fdsforo (dejendo sparte todo
sodio que estd asociado con el hipoclorito) es superior a 2:1

tienen probebilided de ser estables respecto al hipoclorito

. presente; mientras que las composiciones correspondientes en

les que la proporcidn atdmice de sodio @ fdsforo es menor de
2:1 tienen probebilidad de Ser inest sbles. Ie 1fnes represan-
tade en la Figura 3 como NaiP = 2:1 y en la Figure 4 como la
1fnea M a J constituye pues otra linea fronteriza,

En la Figure 4 de los dibujos edjuntos, les linees
fronterizes que se hen descrito antes aparecen para indicar
la zona 0 el slecance de las composiciones de partida gue
pueden utilizarse conforme &l invento. Egtas composiciones
de partida 9e hallan por lo tanto dentro de la zona limitada
por las cuabro composiciones, Nas0 = 17,4, ?205 = 13,4 (punto
L); Na)0 = 6,6, PPOg =1,6 {punto M); Na 0 ='14,a; PPg =
16,8 (punto J); Ne,0 = 19,6, Pg05 = 17,7 (punto K), en le
gréfica de la Figura 4, la cual registra el porcentaje de
Nag0 respecto &l porcentaje de P205 para las composiiciones que
contienen fosfato sddico, hipoclorito sddico, sgua y otros
materiales.

Tambidn se representa en la Fignra 4 ol punto H,
correspogdiente a un complejo representativo de fosfato
sddico/hipoclorito 8ddico que Se pretende producir., 2s inapro-
piado mezclar componentes para obtener en conjunto la composi-

¢idn H, que contiene hipoclorito, calentar esbta mezcla hasta
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que se hayen disuelto todas las meterias sdlides y luego
enfriarla haste que se produzce la crish &".Lizacidn.. Dicha com-
posicidn, &l enfriarse, derfa algmeas especies oristelines
diferentes de la deseads.

Hemos descubierto que cuando se calienta una compo-
sicidn dentro de le zona limiteda J KL M de la Figarai4 hesta
que todos los sdlidos se han disuelto y luego Se la enfria,
aparecen & temperatura Superior a 62°C cristales de la compo-
sicidn (Na5P04.11H20 ) 4_.Na.()lo deseada ¥ que, & medida ciue la
cristelizacidn prosigue, la mesa Se va volviendo cada vez més
sdlida. Cusndo la masa llega 2 la temperatura ambiente, estd
mds o menos humeds segdn la composicidn efective dentro de la
zona limitada.,

Pare superar toda humedad en el producto final 8in
tener que recurrir a una elbapa feparade de Secado, pueden
ofectusrse adiciones durante la cristalizacidn. Para explicer
nuestro método & este respecto, considérese la composicidn N,
dentro de le zona limitade de la Iigure 4. Esba composicidn,
que contiene 17,9% de Na0 ¥ 14,55 de P05, puede hacerse
mezclando 28,95% de hidrofosfato disddico (emhidro), 13,357
de solucidn el 50% de hidrgxido sdaico, 31,24 de egiay
26,5/» de solucidn de hipoclorito sddico; Cusndo estd calien-
te, osta composicidn es 1fguide y sl enfrisrse se Separen
eristales del complejo H de fosfeto sddico/hipocloxrito addico.
La compogicidn de la fase ﬂdidg residualwprogresa por lo
tento a lo largo de la lfnea H N, por ejemplo hasta cierto

punto P,
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El punto R representa una composicidn de 28, 74% de
Na20 v 21,95 de P205, pr0porci§nada por una mezcla de 50, 57
de fosfato trisddico emhidro y 49,5% de solucidn de hipoclorito
sddico. En este caso la composicidn R tiene la misme PrOpOT~
5. cidn de Ne0, POy e hipoclorito gie el complejo H deseadd
de fosfeto sddico /hipoclorito eddico, pero contiene menor
proporcidn de agné. Otros ejemplos de B en log que N se nalle
en distinte posicidn dentro del euedrildtero J X L M de la
Figira 4 podrfan oontener una proporcidn completemente distin
0. ta. Aqui, R puede afiadirse 2 la msSa cristalizada en parte N
graduelmente y mientras esta mese se halla todavie a tempere-
tura de 452 a 60°C, Le adicidn mieve la composicidn de la
- fase flfide residual a lo larg de le 1fnea P R, al paso que
retiene todavia la composicidn de la fase fldida dentro de la
15, zona limitada y, por lo tento, dentro de la zone de cristali-
zacidn preferente del complejo demeado de fosfato sddico /hipo-
olorito sddico. Asi pues, a medida que e sfiade progresiva-
mente R, cristaliza progresivepente més complejo desesble de
fosfato sddico/hipoclorito sddico y desae le proporeidn de
20, fase flfide residual respecto a la mese total, Por Wltimo,
cuzndo se ha agregado la cantided necesarie de R, se complete
el proceso dejando que la masa Se sige enfriendo. Cuando la
temperatura ha descendido a 30¢C, resulta ventajoso mentener la
masa a8 279-3990 PoT uUn perfoao“de webhora a lo sumo, con agi-
25, tacidn suave, antes de enfrisrle definitivemente hasta le tem-
peratura embiente y envesarla en recipientes.

La composicidn R no es restrictiva y se trata solo
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de una composicidn aditive elegida ﬁara ilustracidn. Fl inven-
to incluye tembién la adicidn de otres composiciones a una pase
de maberiel parciclnante ovistalizads, a condicidn de que la
composicidn sfiadide sea teal que retenge dentro de la zona reque-
rida pera susciter la cristelizacidn preferente de complejo de
fosfato sddico/hipoclorito sddice la composicidn de la fase
flufda, Asi pues, le composicidn agregeds e la mesa parcisl-
mente cristalizada debe ser un fosfato sddico con hipoclorito
addico o sin €1, o puede Ser una mezcla de estos materiales

oon algn obro materisl que logre la finalidad perseamids,

o puede ser algln otro material sin presencia de fosfato sddico,

Cuendo para reslizer le adicion durante la crista- |
lizacidn se utilizan composiciones tcles como R, la compo si cidn
conjunta final contiene meyor proporcidn del complejo de hipo-
clorito deseado que cuando el fosfato trisddico clorado se
hace por otros métodos an‘beriores; Asi, el cloro disponible
en lasg composiciones estagbleg de este tipo puede Aaproxima.rse
ol mdximo tedrico de 4,9% de cloro disponible, mientras los
fosfatos trisddicos clorados convencionsles tienen niveles de
cloro disponible entre 3,0 y 4,0%.

En tales composiciones es \}ezztajoso ineluir tripoli-
fosfato sddico, y esto sirve también e la finelided de mentener
la composicidn de la fase fidida deatro de 1a zona limitada,
por sbstraccidn de slgo del agua el forparse un hidrato de
tripolifosfeto sddico. De modo Semejonte, el Silicato sodico
puede ser ventajoso paraAreducir la corrosidn metdlica por la

composicidn finel y sirve ignslmente pare mentener la composi-
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cion de la fase fldida dentro de los limites deseados. Asimismo
puede afiadirse un carbonzto de metal alcalino; como el carbona-
to sddico.

Log agente® tensioactivos son componentes valiosos
Ge log sistemas detergentes y pueden incorporarse con ventaja
en le composicidn preparade segdn el invento.

Los pemenganatos y otros colorantes, como el cromato
sddico, formen oristeles complejos con el fosfeto trisddico. Los
cristeles complejos de permangenzfo son muycoloreados, y unsa
proporeidn infima tifie de un color pirpure a rosado tode lea
magsa de cristales. Asi pues, los permanganatos Son Somponen=
tes deseables de la mezcla.

Los brogures inorgénicos y orgdnicoa, que proporeio-
nan bromo libre en solucidn, tienen valor considersble para
reforzar la accidn bactericida del hipoclorito sddico y por
lo tanto pueden incluirse con ventaje en la composicidn.

Lag composiciones obtenidas por el procedimiento Qe
este invento pueden usarse como detergentes, desinfectantes,
bactericidas o agentes gquitemenchas, asi como en lasg composi-
ciones para el lavade de la vajilla.

El procedimiento de este invento se presta tanto para
le operacidn <.en pertidas como para la operacidn comtinua.

Tn le preperacidn por partides, la solucidn de fos-
fato sddico se prepara convenientemente a partir de hidr.dxido
addico y 4cido fosfdrico, o de uno de los fosfetos dcidos de
sodio e hidrdxido sddico, o de fosfato trimddico y un fosfato
de sodio deido, o de fosfato trisddico y deido fosfdrico o

cualquier combinacidn de éstos, junto con agne. La solucidn
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de fosfato sddico se mantieme a temperatura elevada, de 602C

a 1052C y preferentemente de 852C a 105¢C, A esta solucidﬁ

do fosfato sddico se siiade solucidn de hipoclorito sddico que
contiene 10% a 207, y preferentemente 14% a 207, de hipoclorito
addico, y todo elio se mezcla bien mientras se'mantiene la
temperetura por encima de 60¢C y, de preferencia, por encime
de 652C. DIsta mezcla represén‘ta una composicidn de mezcla de
partide que se halle dantro de los 1fmites § KL M represen-
tados en la Figura 4. Esta mezcla de partida Se agita conti-
nueazente mientras se la deja enfriar, o bien Se la enfria
haciendo pasar refrigerante por una cemisa del recipiente que
la contiene 0 recurriendo a algin otro medio endrgico. Durente
el proceso de enfriamiento, Se separen cristsles y la masa se’
convierte en una lechada de estos cristales en el fidido resi-
dnal. Cuando se ha llegado a este estadio y la temperatura
ha descendido hasta 30¢C - 60¢C, y preferentemente 45 a
602C, se hace una adicidn gradusl de una mezcle aditix}a. La
mezcle aditiva presenta una proporeidn de agua inferior a 1a
de la mezcle de partide y puede combener fosfato sddico e
hipoclorito sddico, de preferencia con la relacidn de sodio &
£dsforo e hipoclorito eproximademente tal como la que se hella
en el deseado complejo de fosfato sddico e hipoclorito scfdico;
Parte del fosfato s,&dico y el hipoclorito sddico, o todo el
foafato sddico y el hipoclorito sddico, pueden reemplezarse
por tripolifosfato sddico, pirofosfato sddico o una mezcla de
estos u otros polifoafatos, o silicato sddico, o0 una mezcls de

silicato sddico y fosfato sddico. ILa mezcla aditiva puede
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contener +ambién ventajosamente un agente tensioactivo, como
sulfonsto sddico de alquilerilo con inclusidn de sulfonato
addico de alciuil—naf‘taleno, o sulfato sddico de éter alquilico,
o sulfato sddico de alquilo. Otros agentes tensioactivos que
pueden usarse con ventaja son los agentes no idnicos o catid-
nicos estables frente &l hipoclorito, como los compuestos emd-
gicos cuaternarios (por ejemplo, cloruto de alquil-dimetil-
~beneil-emonio o cloruro de slquil-trimetil-amonio). Se sabe
que los agentes tensicactivog modificen el hébito de los cris-
teles y pueden por lo tanto usarse pars contribuir a le forme-
cidn de un producto mds eceptable fisicamente.

Le mezcls aditiva puede contener tembidn sales de
pemangenato, para que al formerse el complejo coloreado de
fosfato sddlco/hipoclorito sodico/permanganato tode la masa
queda tefiide de uni. rosa o pirpura tractivo y estable.

La mezcle aditiva (que puede 0 no mezclarse previa-
mente en algin recipiente sparte) se agrega & la mezcla de
partide, parcialmente cristalizada, a tel promedio y con tal
control de la temperatura externa como Se requiera para mantener
la temperatura genersl en la escala de los 302C a los 60eC, ¥y
de preferencia de los 452C & los 602C, Cuendo Se ha agrégado

a la partide principal toda la mezcle aditivae, se deja que la

temperatura bajo progresivamente, hasta gque & unos 320 el

producto es en esencia una masa oristelinae sdlida, que fluye

librenente y no estd humeda. In este punto resulte ventajoso
dejar que la temperatura Se mantenga estable a 27eC-302C por

una hora & lo sumo, mientres Se prosigue la agitacidn de la
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mase, y durente este perfodo puede efectuarse ventajosamente
le adicidn de un bromuro soluble de metal alecalino, tal como
el bromuro potdsico, aunque esta adicifn no es esenclal. Por
d1timo, se envasa la masa en recipientes, despuds de enfriarla
0 no hasta la temperatura ambiente. o
EJEMPLO 1

‘ Un ejemplo del método continuo del invento se
ilustra diegramiticamente en la Figura 5 de los ditujos adjun-
tos. En la Figura 5, 4,B,C y D répresentan recipientes de mez-
cla epropiados a los que se aporta el contenido graduslmente
de derecha a izquierda. En A se prepars le mezcla de partida
constitulda por Hy0, NaOH acuoso, NeClO acuoso y Na,HPO, segin
las respectives flechas 1,2,3,4 y se la mentiene en una com-
posicién correcta por el control minuciocso del promedio de’
afluencia de los ingredientes. La.mezcla de partida pasa :
continuemente a B, y mientras pfogresa 8 lo largo de B es re-
frigerada y cristaliza en parte. Al salir de B y entrar en
C, encuentrz una corfiente de la mezcla aditiﬁa, ya sea pre-
parada previemente o, como aparece en la Figura 5, afiadida
por separado formada por NaCl acuoso, NaOH y Na,HPO, seginas
les respectivas flechas 5, 6 y 7. La masa gse enfria todavia
en C hasta unos 302C antes de que ﬁase a D. En D, los crista-
les se mantienen a.temperaxura de 2720 & 302C durante parte
del recorrido y en este periodo de tiempo sé_aﬁade bromuro po-
tédsico segin la flecha 8. Por 1dltimo se enfrisn los cristales
hasta 252C antes de envesarlos segin flecha 9. El enfriamiento
se efectus en los diversos recipientes de mezcla mediante una
serie de camisas de refrigeracifn por zonas,

Asl cualquiera de los recipien—
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tes puede tener hagtz 5 camisas refrigeradoras Separadas, gue

girven 2 diversas partes del recipiente y pueden ser controlae-

bles independientement s,

La iigare 6 da una representecidn gréfica del trazado
utilizado en una produccidn en plenta piloto del complejo de
fosfato trisddico/hipoclorito sdaico de la férmula
(N33P0411H20)4Na010. Aqui se incorpord permangenato potésico
@ara que éc'&ua.lga de colorente pare el producto fina.l: La parte
inferior de la Fignra indica el grado de calentamiento o :refri-
geracidn ectuante en cada etape.

Les ebapas numeiedes en la Figura 6 8e refieren a las
operaciones sigaientes:

1. Preparacidn del licor Ne HPO,/NaF0,.

2.  Primera edicidn de solucidn de hipoclorito sddico,

3\  Refrigeracidn y oristelizacidn de NajHPO,/NagP0,/N 0C1
1isto para ulteriores adiciones“. A ' '

%B, Adicidn de fosfato trisddico (sdlid) y de la Segunda
solucidn de hipoclorito sddico. Este segunda solucidn
de hipoclorito addico contenia tembién 0,08% en peso
de permengenato potdsico. '

4A,  Cristelizecidn del complejo principal de fosfato trisd.
dico/hipoclorito sddico.

4B, Enfr:i:amignto hacia la temperatura de trensicidn.

5A, Completacidn del enfriesmiento & la temperatura de
trensicidn.

5B, Cristalizacidn Ge trensicidn y envejecimiento del

conplejoe.
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5¢, Enfriesmiento por debajo de la temperatura de tramsicidn,
' ilos f‘ecipientes del trazado de plenta piloto de la

Fiqure 6 se identifican asi:

Letra ' Tipo de recipiente
A Tenque de preparacidn de la partida de di-tri
B Teanque de bom‘beo de di-tri
c Primer tanque de bombeo de hipoclorito
D Segando tanque de bombeo de hipoclorito-KinO,
B Tanque mezclador de di-tri/hipoclorito
bl Alimentador pesador de fosfato trisddico
G dezclador primerio
Primer mezclador Universal
J . Semundo mezclador Universal
K- Mezclador Simplex.

Asimismo, 1la letra S significa un agitador y P una
bombe. Adends, peras cede recipiente se indioen las tempersatu-
ras tedricas méximes, dptima y minime, en °C, para la solucidn
en ceda recipiente 0 cuendo es alimentada é.gsgle é1. Asi, para
el reciplente E _§QQG eg la temperatura mﬁxi.me., 662C es la
temperatura th:i.ma”y 62¢C es la temperatura ninime. pare la
solucidn en ese recipien’be:

La composicidn mds apropiada del licor de partids
do NagHPO4/Ne 0, (licor di-tri) fue la sigiiente:

Licor di-tri % en peso
Ha HPO, - 85,2
Licor de sosa cdustica, 100eTw 8,0
Agia ' 56, 8

100, ©
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La composicidn total del complejo de fosfato

trisddico/hipoclorito sddico es la siguiente:

Composicidn total % en peso
Licor di~tri 7,94

Primeras solucidn de hipoclorito
gddico (11,5% em peso de cloxo :
disponible) . 8,06
N a.sPO 4 59,35
Segunde folucidn de hipoclorito
gddico (que contiene 11,5% en peso
disponible y 0,08% en peso de KMnO4) 29,65
' 100,00
Los promedios de slimentacidn neceserios para pro-
dueir un rendimiento de 100 libras por hora de un producto de
la composicidn totel emterior son:
Licor dai-tri 8,50 onzes por minuto
Primera solnecidn de hipoclorito 48,70 cc por minwto
Alinentecidn de NagFO, 8,12 onzes por minuto
Sefanda solucidn de hipoclorito 179,50 cc por minuto.
Se obtuvo producto setisfactorio cuando las tempera-

turas fueron las siguientes:

Tanque de bombeo del licor de '
di-tri (recipientes B) 96, 52C

Salide del recipiente de reaccidn
(recipiente B) 64,0°C

Salide del mezclador primerio (G) 53,020
Salida del mezcledor Universel (J) 26,080

Selide del mezclador Simplex (K) 18,02

Temperatura embiente 14-159C
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Estas temperaturss se reglstraron cuando la humedad
relativa en el local era de 65
BIEIRIO 2

Produccidn del deseado complejo de Na.20,11H,0),NaC10 pox

un proceso en partidas

Se depositeron en una mezcladora horizontal setecien-
tos veinte (720) kilogremos de una solucidn de fosfato disddico
y fosfebo trisddico con una fdrmule empirica de
Ngz’ 75110,27PO4 ¥ una gx‘avedad especifica de 1,54 a 100 ?C y o
ge inicid la egitacidn. Cumdd la temperatura hubo descendido
hasta 902C, se afiadieron a la mezcladora, en un per{odo de
8 minutoé, 289 kg de solucidn de hipoclorito sddico que conte-
nia 15,%% en peso de cloro diSponible; Se aplico agna refri-
gerente 2 la camisa de la mezcladora y, cuando le temperatura
hubo descendido hesta 609C eproximedsmente, en aﬁa&ieron despa~
clo y mientras se proaeg\iia le agitacidn 59 kg de fosfato
tri_so'dioo anhidro En este punto la mesa en la mezcladora era
una pasta espeda, que fe adheris fuertemente a lespalag de
la mezacledora. Tn loa 25 minutos signientes se fue volviendd
progresivamente més seca y @l final de este perfodo caie de
lag palesg de la nezcladora en gremdes terronesr. Durante los
25 minu'bog sig,uier%tes, egtds termnes_se :tragnenta;‘on con la
egit acidn: hasta que toda la masa se volvid w polvo ligeramen
te fmedo. In este momemto, con una tempersture de 4230 apm;

ximademente, e realizd otre adicidn de 50 kg de fosfato
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trisddico enhidro y se prosigaid la mixturacidn durante 20 minm
tos més. Toda la mase quedd convertida entonces en Hun polvo

cristalino seco, fdeil de cerner,
BJEMPIO 3
Produccidn del deseado complejo que contiene la szl sddice

de un sulfonato de alquilerilo (ds decir, un agente tensioac-

tivo anidnico)

A 754 cc de ags & temperatura de 36°C, en un tazdn
mezclador e acero inoxideble, se agregeron 270 cc de solucidn
gl 50¢% en peso de hidrdxido sddico, e la misma temperatura.
Iuego se afadieron o esta solucidn, mezclando, 740 g de Na,HEO ,
enhidro, con 10 que Se produjo una Solucidn en la que la pro-
porcidn de 540 cc de solucidn de hipoclorito sddico al 15,2
en peso: ¥l calor de reaccidn de estos ingredientes hizo
subir le temperatura hasta 679, Se dejd enfrisr la solucidn
haste 55¢C mientres se prosegafe la mix‘tv.racidn_y 2 esta tampe-
ratura se afedid el aditivo sbstractor de agia, constituido
por 949 g de ortofosfato trisdalco enhidro. Iuego Se agrega-
ron despacio 735 cc de Solucidn de hipoclorito sddico el 15,25
en peso y & esto sigid inmedistamente la adicidn de 113,5 g de
sulfonato sdaico de dodecilbenceno. Se agito continuamente
toda la mezela y se la enfrid Gespecio hasta 30eC, Bsbte proce-
diniento &0 un producto con un combaénido esteble de 2,7 en

peso de cloxo disponible y de un agente tensioactivo,
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SJEMPIO 4

Produceidn del deseado completo que contiene un condensado

aminopoliglicolico

En un:: tazdn mezclador de acero inoxidable se afiadie-
ron 2% cc de solucidn al 507 de hidrdxido sddico a 816 cc de
ame o 3620, Iuego Se mezclaron de menera contfnue 750 g de
NaZEPO4 anhidro. A egba mezecla ge agregeron 553 cc de solu-
cidn 8l 15,2% en peso de hipoclorito sddico. ILa temperatura
en este puntd era de 67¢C. Se prosigmid la agi‘t;aciﬁn y 8e
dejd enfriar el conjuntd haste 55¢C. A esta temperatura #e
aiiadieron despacio 979 g de ortofosfato trisddico enhidro y
755 cc de solucidn &l 15,2% en peso de hipoclorito scfdico; Ter-
minade esta adicic_fn, se sgregaron inmedistemente, mezoldéndolos
por agitacidn, 11,35 g de un condensedo eminopoliglicdlico
no idnico (nombre comercisl; Triton CF-32, de la Rohm & Hess).
Iuezo se sometid toda la mezcla & agitacidn y refrigeracidn
husta que la temperatura hubo descendido hasta 5020; Este pro-
cedimiento proporciond el complejo de fosfato triaddico/hipoclo-
rito sddico, que contenfa 0,25% en peso de condensado aiﬁino;)oli-

gliedlico (un agente tensioactivo no idnico).
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Produceidn del deseado complejo gque contiene la Ssl sodice. de

un disulfonato de dter dodecil-difenflico

En uwn tezdn mezclador de acero inoxidsble se sfiadieron
235 c¢ de solucidn al 50# de hidrdxido sddico = 816 cc de amua
a 35902 Iuego se agregaron, con mixturacidn contimus, 756 g
de 1\*.&21-904 anhidro. A esto Se efiadieron 553 cc de solucidn
el 15,24 de hipoclorito sddico, En este punto la temperatura
era de 6790. Dl;ego ge dejd enfriar tode la nesa, con nixiu.
racidn c&ﬁ‘b:fnué., hasta 558C. A esta temperatura se agregaron
despecio 970 g de NagP0, anhidro y 755 oo de solucidn sl 15,2
en peso de hipoclorito s,ddico; .A esto signid inmediatamente ‘
le edicidn de 11,35 g de la sel sddice de disulfonsto de éter
dodecil-difenflico (nombre comercisl: Dowfex 2AL, de la Dow
Chenical Co.). EL conjunto se agitd y se refrigerd hesta Z0eC.
Bste proced:i:miento dio compleid de fosfato trisddico/hipoclorito
addico que conf;en:fa 0,25/ on peso de un disulfoneto de dter dode-

cil-dgifenflico, un agen‘bé tensioactivo enidnico.

Prodnceidn del deseado complejo que contiene la sl sddica

del sulfonato de dodecilnaftaleno -

Tn un tazdn mezclador de acero inoxidable Se mezcla-

con 235 cc de hidrdxido sddicomel 0% con 816 cc de agna a
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369C. liientras Se mezclsba continuemente, se afiadieron
756 g de I\I&a.ZH..?O4 anhidro. Imego Se agregaron 553 cc de
hopiclorito sddico al 15,2%, lo que llevd la temperatura
finel hasta 7¢C, Se dejé enfriar el conjunto hasta 55¢C ¥
nientres se prosiguid la mixbturacidn. '

A 5590, se agregaron despacio 970 g de Na5?04
enhidro y 775 co de solucidn al 15,2% de hipoclorito addico.
Terminade esta adicidn, se procedid inmediatamen'be a ajiadir
todavia 11,35 g de sulfoneto sddico de dodecilnafteleno y,
prosigiiendo le agitacidn del conjunto, se la refrigerd hasta
300, Este procedimiento dio el complejo de fosfato trisddico/
hipoclorito sddico que conmtenfa 0,25/% en peso de sulfonato de )

dodecilnaftaleno, un agente $ensioactivo enidnico.
EJEMPIO 7

Produccidn del deseado complejo que conblene brommro de

miritil-trimetil-emonio, un compuesto amdnico cuabernario

En un recipiente mezclador de acero inoxidable fe
mezclaron 235 co de solucidn el 507% de hidrdxido sddico con
816 cc de ague & 36°C. Luego Se mezclaron continusmente 756 g
de Na,HFO, anhidro v a continuacidn se agregaron 553 oc de
solucidn el 15,2+ de hipoclorito sddico. Esto llevd la tempe-
ratura final ha.s{;a 672¢. Se prosigid entonces la mixturacidn
del conjunto mien'braSISe le dejaba enfriar hastae lleger a una
temporatura de 5520. A esta temperature e efiadieron despacio

970 & de NagP0, euhidro y 755 cc de Solucidn el 15,2/ de
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hipoclorito sddico. Se agregaron inmedisteamente 11,35 g de
bromaro de miristil-trimetil.amonio y se prosiguieron la
azitacidn y la refrigeracidn de toda la masa hasta elcanzar
la temperatura de 30¢C. Este procedimiento dio el complejo
de fosfato trisddico/hipoclorito sddico que comtenfa 0,25% en
peso de bromuro de m_{ristil-'bﬁ.metil-amdnio, un compuesto

amdnico custernarioc,
BIREPIO 8

Produccidn del deseado complejo gue contieme tripolifosfato
sddico

En wn recipiente mezclador ae acero inoxideble &e
mezclaron 233 cc de solucidn el 507 de hidrdxido sddico con
TSé cc de agua & 3620, Iuego Se sfiadieron, con mezcla conti-
nua, 703 g de Nazm 4 sabidro y a contipuaeicfn 526 cc de
solucidn &l 15,24 de hipoclorito sddico. Se prosimid la
mezcla y se dejd enfriar el conjunto heste 5590; A esta tenpe-
ratura se sfiadieron 2,107 g de tripolifosfato sddico gremuler
v se enfrid y esgltd la mezele hasta que estuvo a la tempera-
tura de 5090.. Bste procedimiento dio el complejo de fosfato

triso'dico/hipoclorito sddico que contenia 46,46% de tripolifos-
fato addico. '
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BIBLEIO 9

Produccidn del deseado complejo que contiene metasilicato

agdico

En un recipiente mezclador de acero inoxidable ge
mezcleron 128 cc de hidrdxido sddico al 50% con 788 oc de agua
& 362C. A esto se edadieron, con agitacidn contfnua, 73L g
de Nézﬂpo4'anh1aro, a 1o que siguid 1l adicidn de 547 cc de
solucidn sl 15,24 de hipoclorito sddico; Le temperatura finel
producida por osta mezcla fue de 6720; Se dejd enfriar el
conjunto hasta 552C mientras se proéegu:fa la agi'bagidn y e
5500 se agregaron despacio 485 g de Ne PO, enhidro, 367 co de
golucidn el 15,2% de hipoclorito sddico y 1,52 g de metesilicato
sddico enhidro, A continuacidn se agitd toda la mesa y Se
la dejd enfrier hesta 309C. Este procedimiento dio el comple-
jo de fosfebo trisddico/hipoclorito sddico que contenfa 23

en peso de metesilicato sddico.
BIBMPLO 10

Produccidn del deseado complejo que contiene pirofosfato addico

En un reciplente mezclador de acero inoxideble Se
affadieron 235 ce de solucidn al 50 de hidrdxido sddico &
816 cc de agna a 369C. A esta solucidn e mezcleron en forms
continua 756 g de N523:904 enhidro y luego 8e siiadieron 553 ce
de solucidn el 15,2% de hipoclorito sédico. Se sometid la
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nasa & mixturacidn contimua y ee #ejd que la temperaturs descen-
diera de 67¢C & 55C. Una. vez a 5520, se agregaron 485 g de
NagP0, enhidro, 378 cc de solucidn el 15,24 de hipoclorito
sddico y 976 g de pirofosfato sddico enhidro. Se agltd toda le
Mesa y se le enfrid todavie haste 302C, BDste procedimiento dio
el complejo de fosfato trisddico /hipoclorito sddico que conte-
nfa 21,55% en peso de pirofosfato sddico.

EJEPIO 11

Produccidn del desesdo complejo que contiene un bromuro de

metal elcalino

En un. recipiente mezclador de acero inoxidable se
siiadieron 250 oo de solucidn el 50/ de hidrdxido sddico a
794 cc de sgua & 36%C. Iuego Se agregaron 740 g de Na2HP04
anhidro, & lo gue siguid la adicidn de 540 cc de solucidn
sl 15,2% de hipoclorito sddico. ILa temperatura finel fue de
670, Se prosimid le mezcle hesta que la temperature hubo
descendido & 5520 y, une vez & 5520, se efiadieron despaclo
949 g de NaSP%' enhidro y 785 cc de solucidn el 15,24 de
hipoclorito sddico. Se mezclo la masa continuemente y se 1&
enfrid hasta 3090; A esta temperatura, se efadieron 113,5 &
de bromuro potdsico y se prosigiid la mixturacidn por 5 minu-
08 mds. Este procediniento dio el complejo de fosfato tri-
addico/hipoclorito eddico que contenfa 2,50% en peso de bromu-

I0.
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TJEMPIO 12

Produccidn del deseado complejo gque contiene ocarboneto sddico

In un reciplente mezclador de acero inoxidsble se

efjadieron 223 ¢ de solucidn al 50% de hidrdxido sddlco &

5. 734 cc de agna. & 362C. Luego se mezclaron continuamente con
este solucidn 680 g de NegHPO, enhidro y 498 co de Soluoidn
el 15,2 de hipoclorito sddico; La temperatura finel resultd
ger de 6790, Sa prosiguid la mixturecidn mientres se dejeba
enfriar la masa hasta 55¢C y, o esta temperastura, se ariadlieron

10. despacio 873 g de Na£04.anhidm ¥ 679 ce de solucidn el 15,2%
de hipoclorito sddaico. Bsta adicidn fue Seguida inmedistamen-
e por otra adicidn de 66 oc de agua y 387 g de carbonato
sddico anhfdro. Iueg Se agitd/;lc_g.d;aﬁa Y 8e la enfrid
hasta 30eC, Este procedimiento ‘dio el complejo de fosfeto

15, trisdalco/hipoclorito addico que contenfa 10% en peso de

monohidreto de carbonsto sddico.
BIEIPIO 13

Produccidn del deseado complsjo que contiene otro colorante

apropiado (crometo sddico)

20. En un reciplente mezclador de acero inoxidsble ,
se siiadieron 235 oc de solucidn al 507 de hidrdxido addico
a 816 cc de agua a 36%C. ILuego @e mezclaron 756 g de
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Ne HPO, enhidro y 553 cc de solucion &l 15,2% de hipoclorito
sddico. ILe temperature final fue de 6896; Se prosiagiid la
mixturaciifn_y g2 dejo’ enfrier el conjun{zo hasta 5590.. A esta
‘temperatura, se mezclaron despacio 970 g de NaSPO'Ar‘ fanhiaro

Yy 755 cc de solucidn al 15,2% de hipoclorito sddico, Teminada
egta adicidn, ‘8¢ agregaron inmediatomente 45 & de cromato 8-
dico disueltos en 100 cc de agna. Imego Se agitd toda la
mese y ce la enfrid hasta 302C. Este procedimiento dio el
complejo de fosfeto trisdaico hipoclorito sddico qme contenfa

0,1 en peso de un colorante é.prOpiado (cromato sddico).
EJEMPIO 14

Prodnceidn del deseado complejo gue contiene une mezcla de
tripolifosfato de metal alcalino, silicato de mebtel alcalino
¥ sulfoneto sddico de dodecilbenceno, un agente tensioactivo

anidnico

En un recipiente mezclador de acedo inoxidable Se
afiadicron 235 cc de solucidn al 50 de hidrdxido sddico a
816 cc de agua a 369C, Iuego se nezclaron de menera continua
756 g de Na PO, anhidro y 553 cc de solucidn el 15,2% de
hipoclorito addico. Bsto 1levd la temperature finel hesta,
672C . Seprosignid la mixturacidn mientras se dejeba enfrier
toda la mesa hesta 55¢C. A eSte temperatura, se sfiadleron
despacio 395 g de Nas].;04 ephidro y 306 ce de solucidn sl 15,27%

de hipoclorito 8ddico. Terminada este adicidn, se efiadid y
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disolvid rapidemente por agitacidn lo que sigae: 679 g de
tripolifosfato sddico, 453 g de metesiliceto sddico enhidro
y 11,35 g de sulfonato sddico de dodecilbenceno; Este procedi-
miento dio el complejo de fosfato trisddico/hipoclorito addico
que contenfa 15% en peso de tripoligfosfatoreddteo, 10% en
peso de metaailicgzto sddicq enhidro y 107 en peso de un
agente tensioactivo anidnico, es decir, un complejo Unico de
varios ingredientes deseables:

Cgben diversos cambios y modificaciones del invento
¥, en la extensidn en que teles variaciones incorporsn el
espiritu del invento, 8e entiende que queden inclufdes demtro

del alcance de les reivindicaclonest enexes.

- ose -
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NOTA

Descrito el objeto del presente invento, 8e declaram nue-
vas y de propia invencidn las signientes reivindicaciones, con
prioridad de le solicitud de patente briténica 37;412/65 del
12 de Septiembre de 1965, )

1. Método para producir un complejo de fosfato
sddico /hipoclorito sddico que tieme sproximedamente la
composicidn (N33?0411H20) 4NaClO método que comprende: preparer
una solucidn acuoSa de partide que contiene fosfato st:l.co
e hipoclorito sddico en la proporcidn de Ne,0:P.05 que se
hella dentro de le zone de la Figire 4 limiteda por las liness
trazedes & travds de los puntos JK, KL, IM y MJ siendo la
composicidn de los puntos la siguiente:

Punto % de Nay0 A % de P205
J 14.8 16.8
K 19.6 17.7
L 17.4 13.4
u 6.6 7.6

¥ siendo el contenido de hipoclorito sddico no menor que

en el citado complejo, a temperatura superior a 520, y

enfriar la solucidn'hasta unavtemperstura deadelunc;é. 30¢eC

hagte 600C, para hacer que ocristalice el deseado compléf)o de
(NagP0,11H,0),NeC10 y se forme tambidn une fese flfide residusl.
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2 Métodq_segu’n la reivindicacidn 1, en el::que wna compo-
sicidn editiva que contiene Na0:P,0; y menos sgue que 1a
golucidn de partida #e afiade a la fase fldide residual, para
mentener su composicidn de Ney0:P O dentro de la zona limiteda
de la Figara 4, para formar une mezcle & temperstura de 30¢C
8 60%C con el fin de precipiter (NemPO41LHQ) 4N9010: adicionel.

5, Mdtodo de la reivindicecidn 2, en el que la propor
cidn de Ne 0 iP0; del adltivo ea sproximademente la misma que
en el complejo de (NagzP0411H-0) 4§e¢10.

4. Mtodo de la reivindlcecidn 1, en el que un materisl
gbstractor de agna, constituido por un fosfato de metal aloa- -
lino, un *hr.i.po:l_.i:t‘oafat;o de metal alcalino, un plrofosfato de
metel eloelino, un silicéto de metal alecelino, un metasilioato‘
do metal alcalino, un digilicato de metel alcalino, un fetrasi-
licato de metel alcelino, un sesquisilicato de metal aloalino,
un carbonato de metel alcalino o cuslquier mezcla de estos
materisles y que contiens menos agne que la solucidn de pax'ti-
da, Se sfiade & la fese fldida residusl en cantided tal que
se mentenga la fese fldide dentro de la zone limitada de la
Figura 4, para precipitaer {N33P0 4111120} 4NeC10 adicionel y for-

mer uns composicidn de hipoclorito secs, esteble y aque fluya

librenent e

5. Método de la reivindicacidn 1, en el que une composi-

cidn aditive que contiene Nay0:P,0,, hipoclorito addico y menos

agua que la solucidn de partida se a¥ede a la fase residual a
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temperatura de 45 & §09C, pers mentener eu composicidn de
Ne,0:Pg05 dentro de la zone limiteds de la kigira 4, se enfria
1a mezcle pars precipiter complejo de (NegPO,11H,0),NeC10

adicionsl y Se obtiene un producto seco que fluye Librement e,

6. 1étodo de la reivindicacidn 1, en ol gge la solucidn
que contiene fosfato sddico se forma combinado fosfato disddico
y fosfeto trisddico en sgnea.

7., Método de le reivindicacidn 1, en el que la solucidn
que contiene fosfato sfdico estd formeda combineddo hidrdxido
sddico y fosfato disddico.,

8. Método de la reivindicacidn 1, en el gue se &iiade
gl producto un colorente, un surfactente 0 un compuesto sumi-

nistrador de bromo.

9. Método, para producir una compesioidn de hipoclorito
seca, esteble y de libre fluencie que comprende un complejo
erigtelino de foafato sddico/hipoclorito sddico, en el cuel
une mezcle celiente que contiene fosfatos sddicos e hipoclo-
rito sddico se enfria mientras se la mixtura y, cusndo ke
aperecido cristeles pero le temperaturs esté todavia por
gncima. de 302C, se le siiade una mezclae que incluye menos agua
que la mezola originel y que contiene fosfatos addicos y/0
hipoclorito sdaico y, despuds de enfrier haste W, sge ﬁiantie_
ne la temperstura entre 25¢C y 302C por un perfod de una hore

& lo sumo, entes de envasar el pinductp.
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10, Método para producir un complejo de fosfato sddico/
hipoclorito sddico. )

Seamin me describe y reivindice en la presente memoria
deacriptiva que consta de 37 hojas foliades escritas a méquina

5. por una sola cara, acompafiadas de los dibujos regleamentarios,

Medrid, a 29 AGO. 1965
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