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Bsta invencion e reluciona con un
procedianicnto ae sroduceion de trimetafosfoto sddico
N mds purticulsrmeste con un procedimiento de produc
cidn de trimetafosfato sodico wueé contenga cantidades

f . - . . .
Se minimnas de materiales insoluvlcs en asua.
Mod. (13
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“n esta descripelon, todag las peg
tes y sorceuntaje. son ell peso, +alvo indicucidn en -
coatiurio,

Pare muches ajplicaciones del trime
tafosioto s0dico, COMmo vor ejenplo en el terreno de
los detersentes, e Geseable un producto sustancial-
meiite libre, ¢ ascir, que conte:s:;a menos del C,5. —
aproxinmsuanente en peso, de materiales insolunles en
azua. Taubidn es uc.eable un orodacto que contengza
bajos mivele.s ae otros fosfutoz, preforiblewente in-
ores 2l 4%, Los procedimicutos Ge caleinacidn -
convenrcionales puora convertir ortofosfato nonosddico
y/o pivorosfsto deiGo sodico en trimetafosfato sodico
producen in eubur;o un material gue conlicne caantida
des inde.seablewcute grances, »or ¢jemplo superiores
2l L. aproxinsus.cate, e mncisriales insolubles en -
agua. Lle scuerdo con tales béenicas, los productos
Ge triuwetarosfato :0Gico que contienen bajos niveles
Ge materiazles insolsbles en azua .e obtienen "impreg
nando" los matsriales ae resccidn a teusoraturas Ge
450 a 50020 apgroxiuvowameate, durante periodas ae unas
48 noras o wds, Tales tieupos de reaccion vrolonga~
dos son navw.almesnte inconvenicutes para una précti—
ca comercial,

se nan formulzdo procusstas para
dispinuir loz tieuwrnos e reaccidn de tales tdenicas
de calcin;cién, inciuysudo el uso de Y“aceleradovest
que comprenuenr poliio.i .bos win.rale., y el uco de -
elevadas velocicudes de calentamiento, gue imglican

la elevicidn de la Yewpsratura del material o calei-
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nar a velocidades de 1752C por minuto olsuperiores.
Tales procedimientos son relativamente costosos en su
realizacion e inconvenientes bajo otros aspectos.

Otro procedimisnto Ge produccidn
de trimetafosfato sodico, descrito en la patente fran
cesa n? 1.343.989, del 14 de octubre de 1.963, impli
ca la calcinacidn Ge una mezcla de sales de fosfato
s0dico que tienen una relacion molar Na2Q/P205 com—
prendida entre los eatrechos 1limites de 1,03 y 1,12,
Dicha patente indica que empleando tal mezcla de reac
cién puede producirse trimetafosfato que contenga tan
solo el 0,044 de materiales insolubles, en una hora
aproximadamente de calcinacion a 5000C, en tanto que
la calcinacidn del ortofosfato monossdico (con una =~
relacion Nay,0/P,05 de 1,00) a 5008C durante 1 hora -
tiene por resultado un producto qﬁe contiene mas de
32 veces esta cantidad Ge materiales insolubles en -
agua. Esta patente francesa seiiala también que el -
producto contiene del 7 al 22! aproximadamente de tri
polifosfato sddico contaminador.

De acuerdo con la presente inven~
cién, se produce trimetafosfato sddico sustancialmen
te puro pasando continuamente una solucidn acuosa de
fosfato sédico o una mezcla de fosfatos 50dicos, pre
feriblemente fosfato monosddico, de una relacidn mo-
lar Nazo/'ch5 de 0,99 a 1,00, a una temperatura de =~
100 a 1102C aproximauamente y que contenga del 70 al
T3% de fo&fato sodico y productos gaseosos de combug
tidn a una temperatura de 800 a 85020, en general -

longitudinalmente a través de una zona Ge reaccidn =



e

10,

15.

20,

25.

30,

alargada, en contracorriente y en contacto {ntimo en
tre si, Gurante un tiempo de residencia de unas tres
horas, de las que aproximadamente dos tercios repre-
sentan el tiempo necesario para una completa separa-—
cidn Gel dgua, representendo el resto el periodo de
residencia pars la calcinacién, ¥y retirando continua
mente el producto calcinado a una temperaturas de 520
a 5802C aproximadamente, por el extremo de descarga
de la zona de caloinacién. EL volmen de gases de -
combustidn asi pasados en directo contacto {ntimo, -
primexro cbn el producto secado y luezo con la solucidn
acuoza, es tal que efectia la completa separacién del
agua y comunica al producto de salida una ftemperatu-
re de 520 a 5802C aproximadamente. Introduciendo -
los gases de combu:tidn a una temperatura de 800 a -
8502C aproximadamente y wsando un volumen proporeiona
do & la cantidad de la solucidn introducida en la Z0
na de secado, el prodycto calcinado es descarzado a
una temperatura de 520 a 5802C aproximadamente. EL
producto trimetafosfato sédiéo as{ producido contiene
menos del 0,55 aproximadamente de materiales insolue
bles en agua y menos Gel 4% aproximadamente de tripo
lifosfato sddico.

La solucidn acuosa de un fosfato
s0dico, Ge una relacion wolar NaZO/on5 de 0,99 a 1,00,
une temperatura de 100 a 1102C aproximadamente y una
concentracion del 70 al 73%,-se introduce en el reag
tor; preferiblemente, el maberial diluido es ortofog
fato mouosédico, preparado por ejemplo mediante reag

ciln de ceniza de sosa con acido fosforico, preca-
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lentindose la solucidn a una tenperatura de 166 5 110¢C¢
aproximadamente, para producir la concentracion deseg.
da.,

Los gases de combuitidn introduci
dos en el reactor, en el exirewo de salida del produc
t0 del mismo, ¢eben estar a wna teapveratura de 800 a
8502(C aproximadamente. Los gases Ge combustion produ
cidos por cualquier combustible, solido, liguido o ga
seo0s0, pueden usarses tales gases estan compuestos -
principalmente de didxido de carbono, mondxido de -
carbono y nitrégeno. Fueden usarse gases de chimenea
u otros gases industrialss insrtes de desecho, si se
disopone de ellos, a la temperaturg indicada. El vo;é
men de gas pasado a través de la zona Ge reaccidn es
$4 correlacionado con le cantidad de solucion que a
sa a través de aquélla en contracorriente. El gas es
tablece primero {ntimo contacto con el fosfato sodi-
co seeo para caleincrlo y producir el metafosfato aé
dico a una temperatura de 520 a 580¢C aproximadamen-—
te, en el extremo de salida del caléinador. ¥y segulda
mente forma contacto con la alimentacidn liquida pa~-
ra separar el agua de ella, saliendo de la zona de -
reaccion saturado de agua & una teinperatura de 1002C
aproximsdamente, En general, la introduceidn de 1i,4
g 13,8 metros cubicos de zases de combuﬁtién, a la -
temperatura seiialada, por kg de solucidn introducida
en la zona de reaccion, proporciona un producto de la
elevada pureza descada. El gas saturado que sale de
la zona de reaccion pusde enfriarse y separarse de el

s « !
los materiales condensables, autes de la ventilacion



del gas residual. Y
Es importante gque el producio reti
rado del exiremo de salida de la zona de reaccidn eg
%6 a temperatura de 520 a 5802C eproximadamente. Bs
5. ta temperatura se refiere a lé del trimetafosfato sé
dico y no a la existente en la zona dé reaccion, en
el extremo de smalida del producto de la misma. Como
queda dicho, la temperatura de los gases de comoustion
que entran por el extremo de salida del producto es
10, sustancialmente superior a aguella temperatura, con-
retauwente de 800 a 8502C aproximadamente. e oblig
nen fhecilmeate uno.s ga;és de combustidn a una tempe=-
ratura de 360 a 8508C controlando las cantidades re-
lativas de combustible y alre necesarias para mante-
15. ner la combustion del primero a fin de producir ga-
ses de combustidn a la te.peratura deseada. La re-
gulaeion del flujo de (a) la solucidn fosfétice y la
sal seca producida con ella se efectia deseablemeite
controlaado la velocidad Ge rotacidn y la inclinacion
20, Gel horno giratorio que constituye la zona de reac-
oion, para obtener la deseals velocidad de filujo de
(a). La regulucidn e la velocided de flujo de (b)
los gases de combustidh a través de la zona de reac-
cidn ue sfectia principslmente wediaate regulacién de
25, la presidn & que se iutroducen los za.es de cowbus-—
ti6n en la zoma de reaccidn.
mediante (1) introduceidn de los
gases (e combustidh a une tewperatura de 800 a 85080
aproximadamente, (2) rezulacidn del volimen Ge estos

A 'y ' -
30. gases proporcionalmente al volumen Ge solucion de
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fosfato sédico de una concentracidn adl 70 al 73% apro
imadancitte, introducido por el extremo optcsto de -
1a zona de reaccion a una teaperatura de 100 a 1108C
aproximadaseate (a cuya temperatura la solucidn acug
sa contiene la elevada concentracion indicada de fos
fato s0Gico) ¥ (3) resulaeidn del Fflujo en contraco-
rriente ce (2) la solucion de fosfoto y la sal seca
vroducida con ella y (b) el gas de combustidn a tra-
vés de la zona Ge reaccién, de manera que el tiempo
total de permanencia de (a) sea de unas 3 horas, se
descarga el producto de trimetafosfato sodico por el
extreno Ge salida a una temneratura Ge 520 a 5809C -
aproximadamente y contiene menos del 0,5% aproxiﬁa@g
mente de matzriales insolubles en asua y menos del 4%
aproximadanente de iripolifousfato sédico., Cuando el
producto se desecarzga a tenperaturas inferiorves a unos
5202C & superiores a 5802C aproximedemente, no se ob
tieﬁe la elevada pureza deseada, con particular refe
rencia al contenido bajo en materiales insolubles en
azua y al bajo contenido en tripolifosfato sodico.

En la préctica del procedimiento
en el aporato esquemdticamente ilustrado en el =djun
to dibujo, ue introduce uma solucion concentrada de
ortofosfato monosodico & une tenperatura de 100 a =
1108C aproximadame.ate, que contiene del 70 al 73% -
aproximadamente de esta sal, a través del conducto 1l
por un extremo de un horno giratorioc 12, fluyendo a
través de é1 en comtracorriente con los gases calien
tes de combusbtidn. Nstos gases, por ejemplo, pueden

generarse en una clnara Ge combwstion 13 provista de
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un conducto 14 para combustible, que pueQJSSEEBbfﬁgg
leo o gas combustible, y un conducto 15 para aire a
suninistrar pera mantener la combustion de aquél., E1
suministro de combustible a la camara de combustidn
13 se regula mediante coniroles convencionales para
producir una corriente de gases de combustion a una
temperatuca de 800 a 8502C¢ apfoximadameute. Bstos -
gases fluyen & través Gel conducto 16 al horno gira-
torio 12 provisto de adecuados deflectores 18 para -
favorecer el {ntimo mezeclado de las dos corrieutes -
introducidas a través de aguél. El secado de la sal
fosfatica se efectua en la zona 19 que constituye -
sustancialmente los dos tercios de la longitud del -
norno o zona de reaccion, mientras que la calcinacidn
del material secado se efectda en la zona 21 extendi
de sproximcdamente en un tercio de la longitud del -
horno o zona de reaccion.

El producto trimetafosfato sodico
se deascarge conbinuamesnte por el extremo de descarga
de producto 221 ILa corrieate de gas saturado se des
carge continuamente por el extremo opuesto 23 del -~
horno a trevés de uﬁ conducto 24, filuye a través de
un refrigerador 25, donde se condensan loz materia-
les condensables y use expulsa el gas residual a tra-
vés Gel conducto 26.

Bl siguiente ejemplo se ofrece -
para ilustrer una practica preferida del procedimien
to de ests invencidn, sin limitar ésia a dicho ejem-
plo, el cual se realizd en equipo del tipo mostrado

ernn el dibujo.
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Se dntrodujo en el horno 12 por -
el conducto 11, licor de ortofosfato monosodico de -
59¢ Baumé de concentracion, que contenia un 72% de -
sal y presentaba una relacidn NaZO/PEO5 de 1,00, a
una temperatura de 1102C, a razon de 836 litros por
hora. Se introdujeron gases de combustion a una ten
peratura de 800 a 8502C por el extremo 22 del horno
12 y pasaron a razon de 0,4 m3 por hora. Bl gas ca-
liente fluyé primeramente en {ntimo contacto y en con
tracorriente con la sal secada en la zona 21 y el gas
asi enfriado de la citada zona fluyd a través de la
zona 19 en intimo contacto y en contracorriente con
la solucidn introducida wor el extremo 23 y la sal -
resultante de la segaracion del azua de la solucion.
El tiempo total de residencia dentro del horno 12 fué
de 3 horas; se necesitaron unas 2 horas para el flujo
a través de la zona de secado 19 y una hora para el
flujo a través de la zona de calcinacién 21.

Un analisis de fracciones del pro
ducto mostrd que éste contenia del 0,05 al 0,45% de
materiales inzolubles en agua, del 0,0 al 0,1% de -
ortofosfato monosddico, del 0,5 al 0,8% de pirofos—
fato sddico, del 1,2 al 2,7% de tripolifosfato sodi-
co y, en contraste, del 96,5 al 99,7% de trimetafos-
fato sodico. Hstos andlisis se efectuaron mediante
técnicas convencionales; el andlisis de los materia-
ies insolubles en ajua se efectlio a temperatura am-

" biente (202¢),
. H O T A

Descrita suficientemente la natu-—
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releza del invento, asi como la manera de realiZarlo
en la practica, debe hacerse constar que las disposi
ciones anteriormente indicadas son susceptibles de -
modificaciones de detalle en cuanto no alteren su -
principio fundamental, uiendo lo que constituye le -
esencia del referido invento y por 1o que se solici-
te, Patente de Inveneion por 20 anos en Bspafia sobres
YPROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCION DE TRIMETAFOSFATO

SODICO"; caracterizéndose por lo siguientes:

18.- Procedimiento para la produg
cion de trimetafoufato sdodico, que contiene menos del
0,5% en peso, aproximesdamente, de materiales insolu-
bles en agua, caracterizado porgue en una primera e—
tapa, se introduce, en forma continua, una solueidn
acuosa de Fosfato sodico de una relecidn molar a0/
P05 de 0,99 a 1,00 y que contiene del 70 al 73% en
peso de fosfato sodico, a través de una zona de reac
cidn alargada, a una velocidad tal que el tiempo to-
tal de residencia del fosfeto sodico en dicha zona -
de reaccion sea ae ties horas aproximedsmente, a la
vez que Je introduce, también en forma continua, ga-
ses de combustion a une temperatura de 800 a 8509¢,
a través dae la citada zona, en intimo contacto y>en
contracorriente con la referida solucidn ¥, en una -
segunda etapa, se retira de la zona de reaceidn, en
forma continua, el producto trimetafosfato sddico -

calcinado, a wna Lemperatura de 520 a 58080,

28,~ Procedimiento para la produc

4 s a 7 as
cion de trimetafosfato sodicoj tal y como gueda sus—

tancialmente descrito en la presente KMemoria y en el



adjunto dibujo.
Esta kemoria consta de once hojas,

» 4 .
escritas a magquina por una sola cara.

4 6 FEB, 1008

Madrid,
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