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“PROCEDIMIENIO PARA ELEVAR LA RIQUEZA DE
'UN TRIPOLIFOSFATO METALICO ATCALINO",

é;ZA%ﬂbﬂﬁu PMC CORPORATION, entidad norteamericane.,
residente en : 633, Third Avemue, New York,
New York, EE.UU. de A.

Esta invencidn se relaciomns con tripoli-
fosfato potdsico y tripolifosfato sdédico y mds par-
ticularmente con un método para elevar la riqueza
de estos productos tripolifosfatos.

50 ElL tripolifosfato sddico (Na593o10) vy el
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tripolifosfato potasico (K5?3010) se emplean actusl-

mente como principales auxiliares de limpieza en mez~
clas detergentes. Un método de producoidn de tal tri-
polifosfato netdlico alcalino consiste en reaccionar
éoido fosforico ¥y un compuesto alcalino, tal como
hidréxido sddico o carbonato sddico conjuntamente en
una solucidn acuosa, de ‘tal mansra que la relacidn
molar entre sodio y fosforo sea del orden de 1,67
eproximadsmente. Esta reaccidn tiems por resultado le
formacidn de una mezcla acuosa que contiene ortofos-
fato monosddico y ortofosfato disédico en una relacidn
molar de 1:2, EL agua libre es separada de la solucidn
de fosfato anterior pasando el liquido a una zona de
calentamiento, donde se calienta progresivamente a una
temperatura de 3502C aproximadasmente o superior, du-
rante la cual se forma tripolifosfato sédico. La reac-
cién final se representa mediente la siguiente ecuacidn:
| N§H2P04 f 2NaHPO, —>- NazP304q + 2H,0

En el caso del tripolifosfato sddico, este
producto se recupera en cualquiera de dos formas, la
Forma I, que se produce a temperaturas de 500 a 6208C
aproximademente, o la forma II, que se produce & tem-
peraturas inferiores a 5002C aproximadémente. Coman~
mente se obtienen mezclas de las Formas I y II ocomo
producto adaptado a las necesldades de los fabrican-
tes de detergentes. EL producto as{ obtenido de la
zong de calentamiento es enfriado, molido y embolsado
pare su transporbte. Le sal potdsica se produce de ma~
nera andloga, con la excepcidn de que no existen for-

mes separadas, como ocurre en el caso de la sal sodica.



5

10.

15,

20,

25,

30,

-3-—

137673 %

Un problema muy serio que he surgido en el

procedimiento anterior es la riqueza relativamente
pequefia del tripolifesfato metalico alcalinn que 8e
obtiene en el producto; en el caso de la sal sddica,
ésta varia entre el 85 y el 91% aproximadamente de
tripolifosfato sddico, halléniose presente el resto
en forma de trimetafosfato sodico (N33P309) o piro-
fosfato tetrasédico (Ne,P,0,). Hasta shora no ha sido
posible elevar la rigueza del tripolifoafato metélico
alcalino aun cuando sean deseables en el comercio ri-
quezas superiores. Por ejemplo, el calentar el produc
t0 a una temperatura superior a'las que se usaban en
la fabricacidn o bien el calentamiento del producto
durante prolongados perfodos de tiempo, o afecta nate
rialmente a la rigueza.

De scuerdo con le presente imvencidn, se es-
tablece un método para elevar la riqueza del tripoli-
fosfato sodico o potasico (conteniendo normslmente,
por lo menos, un 85% de tripolifosfato aproximadamen-
te), obtenido por calentamiento de una mezcla de orto-
fosfatos con una relacion entre atomos metélicos alca-
linos y atomos de fosforo de 5 a 3 aproximadamente,
cuyo método comprenie el calentamiento del tripoli-
fosfato en una mtmésfera que contenge vapor de agua
en una cantidad suficiente para establecer una presidn
parcial superior a 27 mm aproximedsmente (y preferible
mente de 100 a 760 mm) a una temperatura de 350 a 5502¢
aproximadamente (y preferiblemente de 400 a 5002C) du-
rante un periodo de unos 15 mimtos por lo menos (y

preferiblemente de 30 a 120 mimtos).
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Es un hecho totalmente inesperado el que
la riqueza del tripolifosfato metdlico alcalino pueda
elevarse mediante este tratamiento secundario, pussto
que el mero celentamiento del tripolifosfato metdlico
5e alcalino en la fase final de calentamiento no consi-
gue este resultado. La presencia de vapor de sgua en
la atmdsfera de calentemiento es cr{tica para la ele-
vacion de la riqueza. Aunque no se conoce la razon
exacta para este aumento en la riqueza, se supone de-
10. bido a una conversién mis completa de los fosfatos en
tripolifosfato bajo las condiciones del tratamiento
secundario.
En la préetica de la presente invencion con
un tripolifosfato sodico que ha de enriquecerse, pue-
15. de tratarse en cuslquier equipo de calentamiento con-
veniente, tal como un recipiente calentador cerrado,
un secador rotatorio, una capa de fluido o una columna
de flujo por gravedad. La columna de flujo por grave-
dad se utiliza introduciendo contimamente el tripoli-
20, fosfato sodico por la parte superior de la columna,
nientras se pasa constantemente hacia arriba una at-
mésfera que contiens vapor de agua, a través de la
columna, ElL tripolifosfato sodico y el vapor de agua
se hallan en contacto permanente a conmtracorriente
25. durante la permensncia del tripolifosfato sddico en
la columna. Esta se calienta a la temperatura deseada
y Se pasa el tripolifosfato sédico a itravés de ella a
una velocldad suficiente para alcanzar el tiempo nece-
sario de residencias. El producto final, dotado de una

30. riqueza incrementada, se retira de la base de la columna,
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Te utilizecion de les columnas ue tfiujo
por graveded a temperaturas de 400 a 5002C ha resul-
tado ser preferible, pero temperaturas de 350 a 550¢C
han resultado efectivas. El aumento de rigueze del »
tripolifosfato sodico deseado, se ha observado que
ocurre en atmdosferas que coutienen Solemente 27 mm de
vapor de ague. Sin embargo, ésto no es habitual ¥y
generalmente se requieren mayores cantidades de agua
con col;mnas de capa fliida ¥y hornos rotatorios para
comeguir aumentos de rigueza.

Cuando el presente procedimiento se lleva
a cabo en una columna de capa fluida, el tripolifos-
fato sdédico se suspende en la capa mediante una co-
rriente de aire fluidificador calentado, que pasa as-
cendentemente a través de la capa. La atmosfera en la
capa fliide se controla regulanio la cantided de agus
introducida en el gas fluidificante de flujo ascenden
te. La cape puede calentarse por medio de un calenta-
dor externo que la rodee y/o precalentanlo el gas
fluidificador.

Cuando se emplea un horno rotatorio como
equipo calentador pars llevar a cabo el presente pro-
cedimiento, el tripolifosfato sédico se introduce por
un extremo de un horno rotatorio calentedo y se retira
del extremo opuesto. Durante su paso a través del hor-
no, el tripolifosfato sbdico se calienta a las tempo-
returas requerides y la atmosfera del horno se contro-
le regulanio la cantidad de vapor de agua que se intro
duce en la corriente de aire que entra en el horno. El

calentamiento del horno puede efectuarse mediante en-



cendido interno o calentemiento externo de las paredes
del horno.
Cuanio se emplean columnzs de capa fluida u
hornos rotatorios para llevar a cabo el presenie pPro-
5 cedimiento, el contenido en wvapor de agua de la atmos-
fera ha de ser del orden de 50 mm aproximadamente o
més, siendo preferible de 100 mm o mds. Se prefieren
contenidos en vapor de agus de hasta 760 mm, para fa-
ciliter la 0peraci6n, porgue no se requlere ningin

10, equipo productor de presion. El uso de contenidos en
vapor de ague superiores a T60 mm producirén el incre-
mento en el ensayo busecado, pero requiere sl uso de
equipo calentador que funcions a presiones superatmés-
féricas y por comsiguiente no es econdmicamente factible.

15, Ias temperaturas empleadas en la realizacién
del presente proéedimienxo usando capas fluides u hor-
nos rotatorios, pueden variar entre 350 y 5502C, pero
son preferibles temperaturas de 400 a 500¢C aﬁroximap
damente. .

20, El efecto del tiempo de calentamiento en pre-
sencia de vapor de agua depenie del tamefio de parsticula
del tripolifosfato, de la presiodn de vapor de ague ¥
de la temperatura. Ordinariamente, se requieren por lo
menos, 15 minutos para obtener un incremento adscuado

25. en la riqueza y son preferibles tiempos de calentamien
to de 30 a 120 minutos.

En la préctice del presente procedimiento,
usando un tripolifosfato sddico, el material de ali-
mentacion puede ser en polvo o gramular. El incremento

30. méximo en la riqueza, se obtiene cuando el producto



-7 -

I
A
337673 ..
esté en forma de polto, particulame‘n;\e ‘de ~100 malles,
El tripolifosfato sddico gramalar (4100 mallas) mues-
tra una mejora en la riqueze cuando se trate mediante
el presente procedimiento, pero el tripolifosfato en
Se polvo de =100 mallas muestira un incremento que es do-
ble del obtenido con tripolifosfate sédico gramilar.
El presente procedimiento para elevar la
riqueza no forma parte del procedimiento de fabrica-~
cion del tripolifosfato por ef mismo. Se pretende que
10. constituya une operacién de tratamiento secunlario en
el equipo cuando puedan controlarse cuidadosamente la
temperatura y el contenido en vapor de agua de la at-
mosfere en el equipo de calentamiento. EL incremento
de la riqueza que se produce eleva & aguélla hasta un
15, 7%; asi, un tripolifosfato sdédico de une riqueza del
90% puede incrementarse facilmente mediante este pro-
cedimiento & un tripolifosfato sédico de una riqueza
del 97%. Aunque ésto puede parecer un incremento numé-
rico muy pequefio en el ensayo, representa una conver-
20. sidn del T0% de los contenidos en tripolifosfatos no
sédicos existentes en el producto en tripolifosfato
sodico. Asf, el procedimiento reduce los contenidos
de no tripolifosfatos del producto en un 70%. Esto
tiene por resultado la recuperacion de cantidades no-
25, tables de tripolifosfato sdédico, debido a la gran
cantided de tripolifosfato sddico que se obiiene para
su consumo en la industria de los detergentes,
Como con este procedimiento se calienta el
tripolifosfato sodico a temperetures en las que puede

30. tensr lugar la comversién de la Forma II a la Forma I,
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es aconsejable seleccionar una temperatura a la que

se obtenga la Forma deseada. La exacta temperatura
de cambio de Forma depende de la cantidad de vapor
de agua presente en la atmosfera del equipo de tra-
tamiento, del tamefio de malla del tripolifosfato sd-
dico tratedo y de la temperatura de tratamiento.

El tripolifosfato metélico alealino que se
recupera no posee un contenido en agua apreciablemen-
te diferente respecto & la alimentacidn de tripoli-
fosfato precursora. En el presente procedimiento, la
alimentacién de tripolifosfeto no es empepeds en zgua
ni pulverizede de ningin modo con dicho lfquido pare
efectuar el aumento de riqueze. EL incremento se ob-
tiene simplemente controlando el contenido en vapor
de agua de la atmosfera en contacto con el tripoli-
fosfato durante la operscidn de calentamiento.

Aunque este tratamiento ha resultado ser
particularmente adecuado en el tratamiento de tripo-
lifosfato sddico, puede tratarse de manera andloga
tripolifosfato potasico, que se produce de modo simi-
lar. La olevacién de la rigueza de la sel potasica
por este procedimiento se consigue bajo las mismas
condiciones de tratamiento que la sal sddica. Sin
embargo, el incremento de la riqueza es algo inferior
con la sal potdsica que con la ssl sddica.

Los siguientes ejemplos se ofrecen para
ilustrar la presente invencidn, pero no deberdn con-
sideraxrse limitativos de ella.

EJEMPLO 1 -

Se prepard tripolifosfato sédico mediante
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el siguiente procedimiento comerciel tipico. Se afia-
dieron ceniza de sosa y dcido fosfdérico a agua en
cantidad suficiente pare que la solucidén finel tuvie-
se una relacidn molar emtre sodio y fosforo de 1,67/1
aproximademente y una densided de 55¢ Baumé. EL cslor
de reaccion fue suficiente para incrementar la tempe-~
ratura de la solucidn a 1002C aproximadamente y sepa-
rer la meyor parte del didxido de cerbono. La solu-
cidn resultante se introdujo en un secador para sepa~
rar el agua libre y los ortofosfatos secos se calen-
taron adicionslmente mediante exposioién o gases cg-
lientes, hasta que la temperatura del producto fue
de 5002C aproximadamente. El producto fue luego en-
friedo, reducido de tamefio y transportado a un reci-
piente de almacenamiento. EL producto experimentd un
aumento de riqueza del 87 al 92% aproximadamente de
contenido en tripolifosfato sddico, comprendienio el
resto principalmente pirofosfato sodico y metafosfato

sbdico.

EJEMPLO 2 —

Se molid tripolifosfato sddico, preparado
como se describe en el ejemplo 1, a un tamafio de par-
ticula tal que todo el material pasase a través de
una criba standard estadounidense nf 16, siendo rete-
nido aproximademente un 60% en una criba estadouniden
se n? 100 y pasanio un 40% a través de esta ultima
criba. Se efectud una serie de operaciones en las que
se introdujeron aproximedamente 1200 gramos de este
producto en una columna de sdlidos fluidificados,apro-

ximademente de 76 milimetros de didmetro y 2'10 metros
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de alturs, presentard§ un § nio conico. Se paso aire
caliente ascenientemente a través de la columns & uma
velocidad suficiente para mantensr las part{culas en
estado fluidificado. La temperatura del aire fue ajus-
tada para alcanzer la temperatura deseada del producto
pera cada operacion (entre 350 y 510¢C sproximedemente).
Se introdujo dosificadamente vapor de esgus en la corrien
te de aire & un ritmo preestablecido necesario para man
tener la deseada presidn del vapor de ague en cada ope-
racidn (entre 100 y 350 mm Hg esproximedsmente), Des—
pués del tratamiento duramte el periodo deseado de tiem
po, se retird del aparato el producto o une muestra, se
enfrid y analizé para determinar los efectos del trata
miento. EL exacto tamefio de malla, temperatura, presidn
del vapor de agua y tiempo de tratamiento empleados pe-
ra cadsa operacic'm 8e enumeran en la Tabla I, junto con
los ensayos del producto.
EJEMPLO 3 -

| Se molid tripolifosfato sddico, preparado
como se describe en el ejemplo 1, a un tamafio de par-
t{cula tal que todo el material pasase a través de
una criba standard estadoun;l.dense n? 8, pasanio apro-
ximadamente 1/3 o través de una criba del nf 20, pero
siendo retenido en una criba del n® 100, y pasando un
tercio a través de la criba n? 100. Se efectud una
serie de operaciones en la que este producto fue ca-
lentado a la temperatura deseada, (entre 400 y 5052C)
¥y luego se introdujo a travées de un slimentador en>
forma de embudo en la parte superior de una columna

de 152 milimetros de didmetro y 304 milimetros de
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alturs. El ma‘tersl:iez.a&ozu;a fue mantenido a

la temperatura deseade por medio de calentadores
eléctricos de pared., Se introdujo vapor de agua ©
eire himedo @ través de uma tobera en el fondo de

la columna pars mantener la presidn de vépor de agua
deseada dentro de la columna. ElL producto fue descar
gado a través de una vélvule situada en el cono in-
ferior, &l mismo ritmo con que se introdujo en la
parte superior de la columna, menteniendo & éstae 1lle
na con 5 kilos aproximedamente de materiel a lo lar-
go de la operacién. EL tiempo de permanencia del ma-
terial dentro de la columna se controld mediante el
ritmo con que se imtrodujo aquél en la parte superior
de la columna y se retird del fonlo. Muestras tomadas
de la descaiga inferior de la columna fueron enfria-~
das y analizadas para determinar los efectos del ira-
tamiento. EL exacto tamafio de malla, temperaturs,pre-
sion del vapor de agua y tiempo de tratamiento utili-
zados en cada operacion se indican en le Tabla IT,
junto con los ensayos del producto.

EJEMPLO 4 -

Se efectuo una serie de operaciones usanio
tripolifosfato sddico preparado como Se describe en
el ejemplo 1 y molido a un tamafio de particula como
se describe en el ejemplo 3. Se usaron aproximada-
mente 13'5 kilos de tripolifosfato sédico para cada
operacién y se cargaron en un secador giratorio ex-
teriormente calentado, sproximademente de 304 mili{-
metros de didmetro y 608 mil{metros de longitud. EL

secador fue puesto en rotacidn entre 12 y 24 rpm para
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voltear el materiel mientras se aplicaba calor a la
cépsula del secador con 4 quemadores, Se pasé al in-
terior del secador aire himedo, celentado a 200-3002C
con la presidén del vapor de agua controlada al valor
deseado (entre 50 y 355 mm Hg), a través de una tu-
berfa insertada en un arbol de sustentacion hueco.

Fl meterial se calentd & la temperatura deseada con-
trolando los quemadores y, al cabo de un tiempo espe-
cificado, el producto fue retirado, enfriado y anali-
zado para determinmar los efectos del tratamiento. EIL
exacto temafio de malla, temperatura, presidén del va-
por de agua y tiempo de tratamiento utilizados en
cada operacidn se indican en la Tabla III, junto con
los ensayos del producto.

EJEMPIO 5 -

Se prepard tripolifosfato potdsico median-
te el siguiente procedimiento comercisl t{pico. Se
afiadieron hidréxido potdsico y écido fosférico a
agﬁa en cantidades suficientes para que la solucidn
final tuviese una relacion molar entre potasio y £is-
foro de 1,67/1 aproximademente y una densidad de 552
Baumé aproximademente., EL calor de reaccidn fue su-
ficiente para incrementar la temperatura de la solu-
cion a 1002C aproximademente. La solucidn resultente
fue introducida en un secador pars separar el ague
libre y el ortofosfato seco se calentd adicionalmen-
te mediante exposicidn a gases calientes, hasta que
la temperatura del producto fue de 5002C aproximada-
mente. El producto fue luego enfriado,.reducido de

tamafio y transportado a un reciplente de almacena-
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miento,
entre ol 85 y el 90% aproximademente de tripolifos-
fato potésico, comprendiendo el resto principalmen-
te pirofosfato potdsico y metafosfato potdsico. Una
muestra de 13'5 kilos aproximadamente del producto
tripolifosfato potdsico fue tratada de la manera
descrita en el ejemplo 4. ElL exacto tamafio de ma-
1lla, temperatura, presidn del vapor de agua y tiem-
po de tratamiento uiilizados se imdican en la Tabla

III, operacidn 9.
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TABLA I

Ensayo
Operg Tamafio Vapor Tempe Tiempo
cion de de ratu= (mmtos) -
Ne malla  agua ra Despues del  Incrg
(mm.Hg) (2C) Iniciel tratamiento mento
1. +100 250-300 435 90 88.7 91.8 3.1
2. =~ 100 250-300 435 90 90.9 95.8 4.9
3. - 100 250-300 500 55 88.8 96.3 T+5
4. & 100 100-150 490 60 86,2 89.3 3.1
5, = 100 100-150 490 60 87.8 93.0 5.2
6. = 100 100-150 495 120 87.8 96.4 8.6
7. - 100 100-150 506 50 88.8 96.0 To2
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TABLA II.

Opgrg Tamafio Vapor Tempera Tiempo Ensayo

cion de de ture ~ (minkos) .

Ne malla agua (20) Despues dgl Incre

(um.Hg) Inicial tratamiento mento

1. $+ 100 567 485 58 89.3 92,0 2.7
2. - 100 567 485 58 91.9 96.9 5.0
3. - 100 567 485 60 90.9 97.4 6.5
4, - 100 567 491 66 90.9 97.5 6.6
5. 4100 567 480 70 88.7 91.8 3.1
6. - 100 567 480 70 90.9 97.3 6.4
T, - 100 355 450 50 89.0 94,6 5.6
8. - 100 355 482 65 89.0 94.7 5.7
9. 4+ 100 200 495 8o 87.5 92.7 4.2
10. - 100 200 495 80 88.8 95,7 649
11. - 100 100 500 T0 90.0 96.3 6.3

12. - 100 50 484 91 90.0 95.2 5.2
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TABLA III.

Opera Teamafio Vapor Tempe  Tiempo Ensayo

cion de de ratu= (minutos)

T @ Do tmoict Veekemtens sonts
1. $100 760 460 60  90.0 9Bl 5.1
2. +100 355 400 120 89.9 %5 4.6
3. 4 100 200 490 60 89.9 95.4 5.5
4. +100 27 410 120 89.9 93.9 3.0
5, - 100 634 455 120 90.8 97.4 7.8
6. ~100 526 440 120 89.5 97.0 1.5
7. =100 355 400 120 91.1 97.9 6.8
8. - 100 - 200 400 120 91.1 98.0 6.9

% Se tratd tripolifosfato potésico en esta operacién eﬁ lugar

de tripolifosfato sédico.
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Descrita suficlientemente la naturaleza del
invento, as{ como le manera de realizarlo en la prac-
tica, debse hacerse constar que las disposicionss ante-
riormente indicadas, son susceptibles de modificacio-
nes de detalle en cuanto no alteren su prineipio fun-
damental, siendo lo que constituye la esencia del re-
ferido invento y por lo que se solicita Patente de
Invencidn, por 20 afios en Espafia: "PROCEDIMIENTO PARA
ELEVAR LA RIQUEZA DE UN TRIPOLIFOSFATO METALICO ALCA-
LINO"; carascterizéndose por lo siguiente:

18,~ Procedimiento para elevar la riqueza
de un tripolifosfato metalico alcalino, seleccionado
entre el grupo consistente en tripolifosfato sddico
¥ tripolifosfato potésico en una mezcla producto que
contiens, por lo menos, un 85% aproximedamente de di-
cho tripolifosfato metdlico alcalino, producido por
calentamiento de una mezcla de ortofosfatos con una
relacidn entre dtomos metdlicos alcalinos y dtomos de
fosforo de 5 a 3 aproximadamente, caracterizado por-
que comprende el calentamiento de dicha mezcla en una
atmésfera que contiene vapor de sgua en una cantidad
suficiente para producir una presion percial de 27 mm
de mercurlo aproximademente, por 1o menocs, a una tem-
peratura de 350 a 5509C gproximsdamente, durante un
periodo de unos 15 mimutos por 10 menos,

28,- Procedimiento, segun le reivindicacidn
18, caracterizado porque el vapor de asgua tiene una
presidn parcial de 100 a 760 mm aproximadamente.,

3%.~ Procedimiento, segin la reivindicacién
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18, caracterizado porgque la temperatura es de 400 a
5002¢ aproximadamente.
48,. Procedimiento, segun la reivindicacién
18, caracterizado porque el tiempo de calentamiento
8s de 30 = 120 minutos aproximadamente.
58,-"Procedimiento para elevar la riqueza
e un tripolifosfato metélico alealino®; tal y como
queda substancialmente descrito en la presente Memorisg,

aMenmorie consta de dieciocho hojas, es-

eritas a mfquina yor uma sdla cara.

Madridy) 7 WRRO!
19’ CORPORATION,

A1 GoMEZ ACEBO Y MODET
p¢P. Flrmados F, Hernéndoz Rulz
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