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dothe:

"Procedimiento para la obtencidn de tripo-
lifosfato sddico hidratedo".

Sobicitante UG CORPORATION, entidad norteamericana, residente en
633 Third Avenue, New York, New York, EE.UU. de A.

Este invento se refiere a la produccién de
tripolifosfato sbdico hidratado de tamafio de parti-
cula y densidad controlados, de tal forma que se
puede utilizar fécilmente en la preparacién de for-

5. mulaciones de mezclas que contienen tripolifosfato
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sbdico y otros ingredientes tales como agentes tensoactivos
materieles blanqueadores, abrillantadores opticos, extenso-
res, y similares, todos los cuales se utilizan normalmente
en la manufectura de composiciones para lavado, detergentes,
¥ blanqueadores.

En la manufagtwra de tales composiciones, suele ser
conveniente utilizar tripolifosfato sddico en forma hidrate
da, en lugar de hacerlo en forms deshidratade en la que se
suele hacer a partir de dcido fosférico y una fuente de 4xi
do sodio. El tripolifosfato sédico enhidro se prepara secan
do una solucidn acuosa que contiene dxido de sodio disuelto
¥ 6xido de fésforo en le proporcidn deseada, bien mediante
desecacidn por pulverizacidn pars producir esferas de den-
sided bastante baje & empleando técnicas de desecacidn de
tipo corriente pare producir masas de densidad bastante ele
vade, que se muelen sl temafio de partfculas deseado.

El principal problema que surge al producir tripoli-
fosfato sddico hidratado en la forma desesble a partir de
un producto anhidro y agua es que resulta diffcil obtener
une hidratacidn uniforme, de forma que el producto hidrata-
do contiene agua libre que se ha de eliminar y tiende a re-
sultar grumoso. Aun mds, la reaccidén de hidratacidn es iso-
térmica, de forme que si no se tiene cuidado, el tripolifog
fato sddico hidratada puede calentarse localmente por enci
ma de la temperatura en la que se convierte en otros fosfa-
tos, con lo cual se obtiene un material de distinta calidad.

Se ha sugerido dos métodos para resolver estos pro=
blemas. Uno de ellos, sugerido en la patente estadounidense
3.046.092, trata de la hidratacién con hielo, mientras se

agita el producto, con 1o que se mantiene 1la temperatura
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baja y la hidratecién resulta relativemente uniforme. En
dicha patente se informa que el producto tiene la misma
distribucidn de temafio de part{cula antes y despuds de la
hidratacidn, a excepeidn de la erosién producida por 1la
gbrasién debida o la operacién de mezcla. la densidad es
igual antes y después de la hidratacidn.

En la petente francesa 1.437.965, concedida el 28
de merzo de 1966, se sugiere un segundo método. Este deg
cubrimiento sugiere la hidratacidn con aproximedamente
un 10 & un 25 % de peso de sgua respecto a la cantidad
tedrice pare former el hexshidrato, agitando simulténea-
mente la mezcla y haclendo paser una corriente de aire
templedo a través del material, utilizando la evaporacidn
del agua para eliminar calor desarrollado por la hidrate~
cidn., Generslmente se utiliza un segundo secado pars fi-
nalizar la desecacidn. Al igual que ocurre con la primera
téenica, le densided es igual antes y despuds del trate-
miento, No obstante, es necesario cribar un pequefio por-
centeje de particulas de mayor temaffo formades durante la
operacidn.

En embas técnicas citedas, la carga anhidra alimen
tada en el proceso de elaboracidn es un materiel que ya
tiene la densidad y tamefio de particula deseado; la dis-
gregacidn de tamafio de particula necesario por rozaﬁiento
§ el sumento producido por le hidretacidn, necesite un
cribado y reelsboracidn sdicioneles.

la gema de densidad y temafio de part{cule mes con-
veniente del tripolifosfato sddico depende de la formula~
cidn que se heya de emplear; la forme fisica deberd apro

ximerse a la de la formulacidn acebada. Por consiguiente
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ser{a muy conveniente producir materisl hidratado de tame-
fio de particula y densidad volumétrica controledos e partir
de una sole materia prima, siendo mds econdmicamente el reg
lizarlo & partir de tripolifosfato sddico anhidro dirécte-
mente de una secadora en la que se produjera. Segin el pre
sente invento se produce tripolifosfato sddico hidratado
granular con una densidad del drden de eproximedemente 0,65
a 0,90 gn/cm3 hidratando tripolifosfeto sddico gremular an-
hidro que contiene al menos un 10 % en peso de tripolifosfa
+o sddico con un temafio de particula inferior a 100 malles
(normas nortesmericenas) sin exceder de wn 105 % de la can~
tidad tedrica de agua necesaria pars producir el hexshidre=-
t0, ¥y preferentemente con menos agua que la cantidad telri-
ca, distribuyendo el ggua de un modo uniforme sobre el tri-
polifosfato mientras se agita, afiadiendo el agua a tal ve-
locided que la temperatura se mantenga por debajo de los
80°0, y recuperando un producto hidratado, aglomerado, con
une densidad inferior a la de la materis originel. De pre-
ferencia el producto hidratado se deseca a una temperatura
inferior & unos 80°C para pr&tegerlo contra la descomposi~
cidn y se recupers un produwcto de la mezcla de temafio de
part{cula deseada (generalmente comprendida entre -20 y

4+ 60 mallas).

Iz funcidn de estos finos en el proceso es producir
un cemento con el sgua utilizada pars hidrater el producto,
que fija las particulas entre s de una forma mds suelta
que los grémulos de la materis anhidra original y por con- |
sigulente se produce una materia de densided inferior.

El tripolifosfeto sddico se prepara generalmente

. . I d rae
desecando una solucidn acuosa que contiene acido fosforico
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¥ cenizas de sosa en la que la proporciuvu wosar de Na/P
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es de aproximademente 1,67. Se deseca la solucidn, y se
calcina el material seco para producir una materia anhi-
dra que se halla generalmente presente en dos fases fife-
rentes, dependiendo de las condiciones de secado.y calcl
nacidn y que se conocen como fase 1 y fase 2. El material
resultante cuando se vende como materia anhidra se muele
generalmente al temafio de particula deseado, tiene un pH
de aproximadamente 9,9 en solucidn acuosa y uns densidad
de aproximademente 0,90 a 0,95 gm/em3.

Segin se ha indicado anteriormente, este material
puede hidraterse para formar hexshidreto mediante 1la
adicifn regnlada de una cantidad de agua suficiente pars
dar un producto que contenge un 22,7 % de agua (tedrica
pera el hexshidrato). Bsto precisa aproximademente un 30%
de agua basado en el tripolifosfato sddico anhidro origi-
nal.

Hemos averiguado que la densided del hidrato puede
controlarse variando le distribucidn de temafio de parti-
cula de la cargs de alimentacidn, la cantidad de material
de fase 1 en la carga, y la cantidad de ague que se afiade
al producto. La densidad disminuye sumentando le cantidad
de material de -~100 mallas que se aliments en el hldrata~-
dor (incluyendo los finos reciclados), aumentando el con-
tenido de la fese {1 de la cerge de glimentacidn, y aumen-
tendo el porcentaje de hidrateeidn. Ie densided aumenta
incluyendo' cantidades sustancieles de cargs de alimenta-
cidn con un temefio de particula meyor que el corriente.
Al elaborar productos con une geme de temafio de particula

preferido del drden de -20 a +60 melles, normas norteemri
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cenas, hemos podido producir densidades en toda la gama de
0,65 & 0,90, con una materia prims anhidra de 0,90 & 0,95
de densidad dentro de la misme gema de temafio de particula.

En ftodes nuestras elaeboraciones, el tripolifosfato
s8dico anhidro se prepard de un modo normsl en fébriga a
partir de una solucidn acuosa de deido fosférico, cenizas
de sose, ague, emplesndo une proporcién moler de Ne/P de
1,67. Se desecd le solucidn y se caloind la meteris seca al
estadio anhidro. El producto grumoso resultente se molid o] -1
ra producir uns mezecla de grénulos y polvo en el que 2l me=
nos un 10 % de la mezcla era materisl pulvurulento (-100 mg
llas) y en general practicamente mas de dicho 10 %.

Despuds se alimentd el material molido seco en un hi
dratador rotativo en el que se rocid la cantidad necesaria
de ague sobre el producto. En general, hemos hallado conve=-
niente emplear menos ague de la cantidad tedrica necesaria
pera producir hexshidrato, a pesar de que hemos empleado
agua en cantlidades que han llegedo & superar en un pequefio
porcentaje. La cantidad tedrice de ggua 6 menos, no se pro-
duce un compuesto completamente hidratado, lo que hemos ha-
llado mes conveniente por el hecho de que inesperedemente
un producto que tiene sproximademente de un 2 & un 20 % me-
nos de agua combinada que la tedrica para el hexghidrato re
sulta realmente maes esteble contra la reversidn a otros fog
fatos cuando se halla almacenado que un materisl totalmente
hidratado, cuando se utiliza en formuie,ciones. El empleo de
estas cantidades menores de agus permite ademds que el pro-
ceso de elaboracidn se realice més rdpidemente, puesto que
queda menos agus libre en el producto antes del desecado.

De hecho, para aquellos usos en los que una pequeile canti-
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ded de agua libre no ses digna de objecién, se puede cmi-
tir la operacién de desecacidén indicada a continusciédn,
puesto que en tal caso se puede tolerar dicha pequefle can-
tided de agua libre (generalmente comprendida entre un 1 y
un 2 %).

Durante le operacidn de hidratacién en el hidreta-
dor rotativo, los finos ebsorven el agua mas répidsmente
que le materia mas gruess y producen aglomeracién de las
particulas a pesar de que le aceidn rotativa tiende a des-
menuzarlas. E1l resultado es que el producto sale del hidra
tador con un tamafio de particula mayor gque cumndo entra
en ol mismo.

BEste material aglomerado puede despudés alimentarse
& une secadora en la que se elimina por medio de gire ca-
liente la pequefia cantidad de agua libre presente en la
misme, (generalmente inferior e un 2 %). Solamente es nece-
sario en esta secadora mantener la temperatura del mate~
rial lo suficientemente baja pars que el tripolifosfato no
se convierta en otra forme de fosfato. Esto puede conseguir
se manteniendo la temperatura del producto por debajo de
80°¢, 1o que resulta fdcil puesto que hay poce ague Pare
eliminar. Hemog descublerto que esto puede conseguirse for
mendo una lluvie del material a través de un chorro de
aire templado en unz secadora rotativa, utilizendo una tem
perature del eire en la entrada del drden del 80 & 85°.
Se puede utilizar cuelquier otro medlo para desecer el Dpro
ducto, en el supuesto que la temperatura no se eleve por
encima de la temperatura en la que el tripolifosfato sodi-
co hidratedo se convierta en otros fosfatos, por ejemplo,

aproximademente 80°C. El1 producto descargado de le secado-
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re. contiene generalmentie alguna materia superior al corrien
te, que se mueve y se criba recogidndose como producto la
fraceidn de temefio de particula conveniente, recicléndose
los finos (=100 malles) e la primers etapa & etaps de ali-
mentacidn.

E1l resultado es un producto gque esencialmente se ha-
lla comprendido dentro de la geme de tamefio de perticuls
preferente (-20 mellas +60 mallas) gue tiene un pH (aproxi-
mademente 9,9) en solucidén correspondiente al del material
anhidro, que se halle esencialmente libre de agua sin combi
ner y contiene aproximedemente de un 80 a un 100 % del agua
necesaria para completer le hidratacidén para formar el hexa
hidrato (22,7 %) y preferiblemente de un 80 @ wn 98 % de la
cantidad feérica, y tiene una densidad controlada (de 0,65
& 0,90 gn/om3) inferior e la de la materia prims anhidra..v

Los ejemplos que siguen son tipicos del invento se-
gin lo hemos llevado a le préctica, y se exponen no a t{tu-
lo de limitacidn del alcance del invento si no simplemente
a t{tulo descriptivo.

Ejemplo 1
Produccidn piloto de material conteniendo una peque~

fia cantidad de agua libre.

Se hicieron reaccionar dcido fosférico, ceniza de sg
sa y agua en cantidad suficiente para obtener una solucidn
de fosfato sédico con una proporcidén molar de Na/P de 1,67
y uns densidad de 55° Bé a 9000. Se desecd la solucién y se
caleind formendo tripolifosfato sddico anhidro que tenfa un
contenido de fase 1 del 21,6 % en una secadora rotativa in-
dustrial. El meterial resultante se molid en un molino de

rodillos y se tomaron muestras. El material contenia un 22%
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de 420 mallas y un 19 % de -100 mallas, normas norteameri-
canas, y un pH de 9,9 con una pérdida por calcinscidn de
menos de un 0,1 % a 500°C.

Parte de la muestra se alimentd por medic de un hu-
98il1lo de velocidad varisble a un tubo giratorio de 406,4
mm. de didmetro por 3,352 m. de longitud con un dique de
entrada de 95,95 mm de profundidad, un dique de descarga
de 69,85 mm., de profundidad, y una inclinacidén de 1,7832
em. por metro. El aparato gireba a 26 revoluciones por mi-
nuto y no tenfa aleta.

El material penetrd en el aparato a una velocidad
de 258,5 gm. por minuto y 8 una temperatura de 34°C. Se
afiedid agua a une velocidad de 750 gms. por minuto a través
de un tubo de 1,219 m. de longitud, 12,6 mm de didmetro con
14 taladros de 1,59 mm. El tubo se colocd menteniendo los
chorros en la parte mds profunda del lecho.

El material aglomerado se descargd del aparato a
58°C ¥ se recogid en pequefios recipientes. Se enfrid el mg
terial, se movid y se enfrid obteniendo grénulos con una
distribucidén de temafio de partfcula de 1 % en 420 malles,
35 % en +30 mallas, 85 % en +60 mallas, y 1,2 % en =100
mallas, normes norteemericanes. Este producto tenfa une den
sidad Solvay de 0,72 gm./cm3, un pH de 9,9 y une pérdide en
encineracién a 500°C de 21,1 % (incluyendo un 1,5 % de hume
ded libre).

Ejemplo 2

Produceidn piloto de material sin contener agua li-
bre.

Un material similer al del ejemplo 1 a excepcidn de

que contenfa un 3,2 % de fese 1, 29 % de +20 mallas y 14 %
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de =100 mallas, normas nortesmericanas tenfa un pH de 9,9
¥y un 0,2 % en peso de pérdide de encineracidn a 500°C se
alimentd por medio de un trensportador de husillo vibrato
rio al tubo giratorio descrito en el sjemplo 1, funcionan-
do con la misma inclinacidn y velocidad que en el ejemplo
1. El material penetrd en el asparato a una velocidad de
4.801,8 gramos por mimuto y a una temperature de 26°C. Se
afladid agus a través del mismo tubo a una velocidad de
1.210 gramos por minuto.

El material aglomerado salid del tubo a una tempe-
ratura de 65°C y se dejdé que se enfriara. Después se dese-
¢d con un chorro de aire caliente a una temperatura de
65°C. Se enfrid el producto, se molid y se¢ tamizd pars ob-
tener un meterisl grenulsr que tenfa un 0,5 % de +20 malla,
un 42 % de 430 mallas, un 96 % de +60 mallas, y wn 0,4 % de
-100 mellas, normas nortesmericanas. Este producto tenfa una
densidad de 0,81 gms/cm3, un pH de 9,9, y una pérdida en en
cineracién a 500°C de 19,2 %.

Ejemplo 3

El materiel de alimentacién fué virtualmente igual
al de los ejemplos 1 ¥y 2, y consistid en particulas basten-
te gruesas de materia anhidra. Primorsmente se granuld de

un modo parcial en un molino de martillos y después se ali
mentd a un molino de rodillos utilizando el ajuste de la se
paracién de rodillos para controlar el tamafio de particula.

El material molido resultante del temafio de particu~
la indicado en la tabla 1 se alimentd a un hidratador rota-
tivo, en el que se afiadid agus rocidndole sobre el lecho
en rotacidn de materisl. El material hidretado se descargd

diréctamente en una secadora rotativa en la que se elimind
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la pequefia cantidad de agua libre formendo una lluvia de

moterial a través de un chorro de aire caliénte. El mate-

rial se trasladé diréctemente a una cribe en la que se se~-
pard el producto gremuler de la gama de tamadios de partiqg
las deseada del material de tamafio superior al corriente y
de los finos. El material con un tamafio meyor al corriente
se recicld al molino de martillo y después g la criba y el

meterisl con un tamafio inferior al corriente se recicld al

hidratador.

TABLA T

Gondiciones de operacidn
Velocidad de alimentacidn

Materisl de tamafio inferior
reciclado al hidratador

Velocidad del flujo de agua
al hidrgtador

Temperaturas

816,4 kg/hr.

498,9 kg/hr.

A la entrada del material en el hidratador

A la salida del material del hidratador

A la saglida del material en la secadora

Entrada de aire en la secadora

Producto

0,006048 1ts/sg.

48°.
59°¢.
45%.
81°¢.
39%.

Andlisis de cribado de material de cargs de alimentacidn

(Normas norteamericanas).

4+ 10 mallas
4 20 mallas
4+ 30 malles
4+ 60 mallas
~100 mallas
~140 malles

4,7
32,2
43,8
61,6
30,8
27,1



e

10.

15.

Andlisis del producto

Humedad sin combinar 0,56
Humedad total 18,3
Densidad 0,72 gn/om3
Anﬁ%iiigngg)cribado (normas nortea~

4+ 10 malles 0,0

4+ 20 mallas 2,0

+ 30 mallas 34,4

+ 60 mallas 97,9

-100 mallas 0,4

~140 mellas 0,3

-NOTA-~-

Descrita suficientemente ls naturaleza del inmvento,
esi como la manera de reelizarlo em la préctice, debe ha-
cerse constar que las disposiciones anteriormente indica-
des, son susceptibles de modificaciones de detalle, en cuan
to no alteren su principio fundamental. Tambidn se hace
constar que el invento corresponde a une Solicitud de Paten
te, presentadas en Nortesmérica, con fecha 28 de julio de
1967, bajo el nimero 656.707; acogiéndose por lo tanto & los
beneficios que conceden los Convenios Internacionales en vi-
gor, siendo lo que constituye la esencia del referido inven-
to, ¥ por 1o que se solicita Patente de Invencidn por 20
afios en Espafia, sobre "PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE
TRIPOLIFOSFATO SODICO HIDRATADO"; caracterizdndose por Lo
siguiente:

18.- "Procedimiento para la cbtencidn de tripolifos-

fato sddico hidratado", de densided controlada de aproxima=
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damente 0,65 a 0,90 gm/em3, caracterlizedo porque compren-
de hidrater tripolifosfato sédico anhidro que contiene al
menos wn 10 % en peso de un producto con un temafio de par
t{cule inferior a 100 malles sin exceder del 105 % de la
cantidad tedrica de ague necesariarpara producir el hexe-
hidrato, distribuyendo el agua de un modo uniforme sobre
el tripolifosfato mientras se agita, afiadiendo el zgua a
tal velocidad que se mantenge la temperatura por debajo

de 80°C, produciendo un material hidratado aglomerado por
la accidn del agua afladida, y separando un producto hidra=-
tado gque tiene una densidad inferior que el tripolifosfato
sdédico anhidro.

28.- Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac
terizado porque se elgbora un producto libre de humedad sin
combinar desecando la materis hidratada antes de separar
une fraccidén de producto, mientras se la mantiene a una tem
peratura elevadae que no exceda de 80°c.

3%.- Procedimiento segin las reivindicaciones 1 6 2,
caracterizado porque el producto se hidrata hasta un punto
comprendido entre el 80 y el 98 % de la cantidad tedrica
para formar hexshidrato.

42.- Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-
terizado porgue el producto hidratado se separa de los fi-
nos y del material grueso, volviéndose a moler el material
grueso para formar producto y devolviéndose los finos al

proceso de elshoracidn.
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58,.- "Procedimiento para la obtencién de tripolifos
fato sddico hidratado", tal y como queda sustancialmente
descrito en la presente Memoris,

Esta Memopin consta d7\4 hojas escritas a mdquins

27 S %88

5 por una sola cexea.




	Bibliographic data
	Description
	Claims



