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PROCEDIMIENTO PARA PRODUCIR PARTICULAS GRANULADAS DE
POSFATO~SILICATO RESISTENTES

Solicitante: e CORPORATION, entidad norteamericana, residenie en 633

Third Avenue, New York, New York, EE.UU.de A.
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La invenoifn se refiere a producir particulas granu-
lares, pequefias y fuertes, de fluir libre que contienen una -
mezcls de un fosfato hidratable y un silicato, y que se disuel-
ven répidamente por completo en agua.

5 En el procedimiente de manufactursr une formulacién
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detergente, de mezcla meoa, estruciurada, pera uso en lavadores
de platos o pera limpisr, es comin usar un fosfate de sodic

ta} como tripolifosfato de sodio, como el estructurador, junto
ooﬁ otros ingredientes comunes. Estos otros ingredientes inclu-
fén agentes sintéticos de superficie anidnicos o no-anidnicos,
agentes contra redepositacién_tal como . carboximetilceluloss ds
godio, exiensores, perfumes, agentes blanqueadores tal como
cianuratos clorados, y limpiadores alcalinos tal como carvonate
anhidro de sosa y sosa cdustica. El'anterior detergente estruce

turado con fosfato, cuando se usa en lavadoras de platos ¢ agui-

po limpiador convencional, es conocido por ser corrosivo tante

a metal como a los articulos esmaltados con que hace contaocto.

Para inhibir esta corrosidn, es incorporado un silicato de me-
tal alcalino, normalmente silicato de sodio, én le formulacién
del detergente. El silicato de metal alcalino de la formulacidn
de. detergente, mejorando‘por ello la detergencis y amortiguin-
dolo contra mugre acida removida durante la limpieza.

Se encuentran sexrios problemas en mezclar tripolifos-
fato de sodio y un silicato en una formulacidn de detergenie de
megzola en seco. Estos ingredientes tienden a combinarse juntos
en gglomerados que forman panes y evitan que la mezcla ses uni-
forme y de fluir libre. Asimismo, estos aglomerados se segregen
en el paquete de detergente y no son dispersados de manera ho-
mogénea con los ingredienteg restantes de la formulacidn de de-
tergente. Otra seria dificultad es que las parifculas altamente
alcalinas del silicato de metal alcalino irritan la piel humans
s8i estas particulas hacen contacto con las manos del consumidor
durante la limpieza o mieniras se surte la formulaciénvde de~
tergente en una lavadora de platos.

" Una solucidén a estos problemas es indicada en ‘la Paten-
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te de EE.UU. 2,909,490 expedida a Max Metziger sl 20 de octubre
de 1.959. La patente describe la manufaciura de compousiciones
AObles de tripolifosfato de sodio y silicato de sodio acuoso
eg mezclas al poner en oontacte a estos ingredientes a menocs
de 6090, para que el tripolifosfato de sodio anhidro deshidra=
te ; las mezclas acuosas de silicato de sodio para dar wne
mezcla con apariencia éeca. |

Beta mezcla doble patentadé tiene clertos inconve-
nientes. Inicialments, puede formarse solamente con los si-
licatos menos alcalinos, V.ge, Sioz/Naeo en proporciones por
peso de 3.22:1 a 2,40:1. Ademds, cuzndo son deseadas altas

proporoiones de mol de sflice a fosfatb, Vegey, CRando menos

.111, en la mezcla para Sptima inhibicidn de corrosién, solo

los silicatos menos alcalinos (5102/Na20 de 3.22:1) pueden em-
plearse para obtener e} producto doble del titular de la pa-
tente. Esto es una desventaja en virtud de que los ingredien-
tes altamente alcalinos, de preferencia aquellos que rinden
productos teniendo un pH de cuando menos 10.5 en una Solucidn
acuosa al 1 %, son deseados para obtener mejor detergencia y
evitar precipitados en la formulacidén de detergente disuelta.
Asimismo, al almacenarse, el alto contenido de humedad libre
de la mezcla doble facilita el eterrcnado y la ebsorcidén inde-
seada de didxido de carbono atmesférico que convierte a los
silicatos en s{lice insoluble y ocasiona 6bscurecimiento de la
polucidn final de detergente.

" De acuerdo con la presente invencidnm, las particulas
granulares fuerte de fluir libre que contienen unas mezcla de
un fosfato de metal alecalinc hidretable y wn silicato de metal
alcalino en donde la proporeién ﬁoiar de SiOa"a fosfato es

cuando menos 1:1 y que dan un pH de cuandc menos 10.5 en una
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solucidn acuoss a2l 1 %, son producidas al calentar un fosfato

de metal alcalino a wna temperaturas de 60 a 1002C, (de prefe-

rencia 60~759C, ), gradualmente agregando una solucién acuoss
de wn silicato de metal alcalino (de preferencis un silicato
ée sodio teniendo una proporcidn de peso de SiOZ/NaQO inferior
a 2.4:1) al fosfato de metal alcalino mientras el fosfato de
metal alcaline estd sieﬁdo agitado, mantener la mezcla resul-
tante del fosfato y el silicato de meial alcalino a una tem-~
peratura de 60 a 100°C,, evaporar coniinuamente agua de la
mezcla, controlar la proporcién de adicidn de la.solucidn de

silicato para que la mezcla resultante sea mantenida en una

forma granular en particulas de apariencia seca, continuar

agregando la solucién de silicato hasta que las particulas
granulares ds apariencia seca tengan una proporcidn molar de
8i0, a fosfato de cuando menos 1:1 y recuperar las particulas
granulares.

Al realizar la presente invencidn, se usa un fosfa~
to de metal alcalino hidratable ya sea en forma granulada,
VeZs, malla-10 a 200, o en forma de polvo, Vv.g., malla -100
(Norma de los EE,UU.). La forma granulada es preferida, partie
cularmente en un limite de tamafio predominante de malla 20 a
+100, El fosfato hidratable puede ser tripolifosfato de sodio;
Na P.0. .3 pirofosfato tetrasddico, Na,P_0.; ortofosfato trisé-

53710 427

dico, Na3P04; o trimetafosfato de sodio, (NaPO3)

de potasio correspondiente, v.g., tetranetafosfato de potasio,

(ko

3; o una sal

3)4, o pirofosfato de potasio, K4P207. El fosfato preferi-
do es tripolifosfato de sodio que es usado comunmente en nmegz~
clas de detergente. El fosfate hidratable, v.g., tripolifosfa-

to de sodio, es colocado en una cdmara de reaccidn agitada tal

como una mezcladora Hobart, in tembor rotatorio o distinto re-



5

10,

15,

25 .

30, -

cipiente agitado, calentado & una temperatura de 60 a 100%C,

) (de preferencia 60 a 752C) y mantenido en un estade de agi-

?aoién constante.

A este lecho calentado y agitado de fosfato hidra-

table se agrega luego un silicato de metal alcalino, de pre-

ferencia una solucién de silicato de potasio o de sodio te-
niendo una proporcién.de peso Sioa/Hzo inferior a 2.40:l, en
donde M es sodio 0 potasio. Una solucidén de silicato de so-
dio especialmente ﬁtil es el producto de la Philadelphia

Quartz Company, silicato marca D que contiene 14,7 % do

‘Na20; 29.4 % de 8i0,5 ¥ 55.9 4 de E,0. La solucidn de sili-

cato es dispersada sobre el lecho cgléntado de fosfato hidre—
table, de preferncia por medio de boquillas de rocio o dis-
tintos medios de distribucidn fina a una proporcidn que no
ocasiona que la mezcla resultante se haga excesivamenis pew
gajosa. El agua es constantemente evaporada de la mezcla re-
sultante para evitar que la solucidn de silicato de metal
alealino que entra ocasione que las ﬁarticulaé pequeiias de
la mezcla se adhieran en agregados indeseablemente grandes,
Cuando la solucidn de silicato de metal alcalino se agrega
de la manera apropiada, la mezcls resultante permanece de
apariencia seca sin cambiar su forme de granulado sin perder
Bu naturaleza de particulas pequefias. Una parie principal
del producto granulado es recuperado estd en los limites de

malla ~10 a 480 =i se parte del fosfato hidratable granulado

preferido de malla =20 & +100. Si se usa una alimentacidun de

fosfato hidratable mds fino, v.g., wn fosfato én polvo, el
préduoto resultante contendrid algunas particulés de tamaflo
més pequeflo, &ésto es, de menos de malla 80.°

El procedimiento puede realizarse ya sea como un:



procedimiento o tanda o sobre una base conti{nua, Fn operascifn
.continua, cualesquiera particules de tamafio inferior son re-
cicladas de regreso al lscho agitado de fosfabo hidratable -
para ser procesadas mis hasta ser de tamafio de producto apro—
Se piado. Las particulas de tamafio mayor, si las hay, pueden tri-
turarse y cualquiera fraccién de tamafio inferior, una vez se—
parado el tamailo de producto deseado, de malla =10 a 180, es
reciclada al lecho de fosfato hidratable, agitado, para some~
terse mas a procedimiento.
10. Una solucidn de silicato de sodio tal como el silica-
to marca D que contiens aproximad;mente 55 % de agﬁa puede
-usarse como se recibe del fabricante ¥y agrezarse dirsectamente
al fosfato hidratable, Sin embargo, en casos en que la solu-
cién de silicato es tan viscosa gue el bombeo, rociado y/o
15. dispersidn de la solucién sobre el lecho de fosfatc es impe—
dido, puede agregarse suficiente aguz a la solucidn de sili-
cato para reducir la viscosidad de la solucidn de silieato o
un nivel apropiado para trabajarse. Ademds de reduéir la vis—
cosidad, el ague que se agrega permite a la solucidn de 8ili-
20. cato dispersarse con mayor facilidad en todo el lecho de fos-
fato hidratable. Sin embargo, la adicidn de cantidades excew
sivas de agua es indeseable en virtud de que esta agua debe
evaporarse de la mezeola y aumenta el tiempo de reaccidn y la
entrada de calor requeridos para preparar el producto final.
25. En la manufactura del product6 preferido, es deseaw
do mantener la proporecidn molar de 5i0, a tripolifosfato de
g80dio en un nivel de cuando menos 1:1 cor el fin de proveer
una buena inhibicidn de corrosién. Esta proporeidén molar y
nés altas de silicato a tripélifosfato de éodib son suficien—

30, tes para reducir materialmente o eliminar la corrosién inde- .
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bida del equipo de metal que entra en contacto con 8l actual

producto de silicato-fozfato cuando es incorporadc en una

formulacién final de detergente. Los ejemplos de algunas solu~
ciones de silicato de sodio que han sido encontrado ser efec—

tivas en la presente invencidn se lista a continuacidn:

Nombre del , Peso % DPeso $ Peso % Proporcidn Peso
producto Ne 0 5102;— B0 oloa/nago
D 14-7 2904 55.9 2.,00:1
¢ 18.0 36,0 46,0 . 2.00:1
BW 19.5 31.2 49.3 * 1.60:1

~ Los anteriores nombres de producto son marcas registradas

de Philadelphia Quartz Co., Philadelphia, Penﬁsylvaniag

Los siguientes ejemplos se dan para ilustrer la pre-

sente invencidn y no se consideran como limitacidn de la misca.

Elemplo 1

Una muestra de 500 gramos de un fosfato de sodio,
como se indica en la Tabla 1, fué colocada en una mezcladora
Hobart ﬁodelo N-50 equipade con un batidor plano. Un capuchdn
de calentamiento operado eléctricamente y cintas de calenta~
miento fueron colocadas alrededor de la mezcladora para calen~
tar el contenide de la mezcladora. El batidor plaho fué acti-
vado y la mezola fué continuada durante toda la corrida. El
capuchén y las cintas de calentamiento Zusron activados, y el
contenido de la mezcladora fué mantenido entre 60-722C, duran-
te foda la corrida. Una mezola de silicato de sodio acuoso,
ocomo se indica en la Tabla 1, fué luego agregadas a gotas a
wna proporcién de 0.2 gramos/minuto aproximadamente. El agus _
fué continuamente evaporads de la mezmela durante la cérrida.

La proporcién de adicién de la golucidn de silicato fud contro—

" lada al observar la mescle; si las partfculas pequefias de la
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mercla comenzaron a adherirse sn agregados indeseablemente
grandes, la adicidén de la solucidn de silicato fué suspendi-
da hasta gque suficiente agﬁa fué evaporada de la mezcla para
restaurar su forma de spariencia seca. Los productos finales
fueron de apariencia sec;, de fiuir libre, en particulas fuere
tes completamente solubles y de disolucidn rdpida, conteniendo
silicato de sodio y fosfato de sodioj las partfoulas fueron
analizadas y los resultados son indicados en la Tabla 1l. Las

propiedades fisicas de las particulas son asimismo reporta-

das en la Tabla 1l.

Le anterior técnica fué repstida en otras corridas

usando diversas mezclas de fosfatos de sodio y silicato de so-

"dio en diferentes proporciones molares de 5102 a fosfato. Los

materiales de alimentacidén y sus propiedades son reportados
en la Tebla 1, mientras que las propiedades y andlisis de los
productos son indicados en la Tabla 11, '

Ejemplo 2
El procedimiento del Ejemplo 1, Corrid;‘l; fus re-
petido, con excepcidn de que "Kasil 88", un producto patenta-
do conteniendo 9.1 por ciento por peso de Kzo, 19.9 por ciento
por peso de SiO2 ¥y 71 por ciento por peso de 320 fué usado en
lugar de la solucidén de silicato de sodio. El producto granu~
lado obtenido fué encontrado tener las mismas caracteristicas
deseables de. resistenclia, cepacidad de fluir libre ¥y disolu~

c¢idn répida que el producto de la Corrida 1.
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TABLA 1
Propiedades del Relacidn Molar
Co- Fogfato de Sodio Soluecidn de Silicato de Sodio SiOg/
rri- Método Densidad Tama Peso Peso Yeso Posfato
da  de Manu- Volumern fio ~ Nom— % % % Relacidn en
No. factura g/oc.  Malla bre Nag0 Si0p Hy0  Si0p/Nao0_mezcla
1 Secado al 0.48 todos D 14,7 2%.4 55.9 2,00:1 2.20:1
rocio STPPL ~20 4100
granulado
densidad
ligera
2 Densidad o . 90 n " it it " n "
pesada horno
rotatorio
STPP granu~
lade
3 STPP granu- 0.47 [} 1] "t u o, o e . L N ft
lado secado .
al roéio
densidad
ligers _
4 STPP en "0.76 sustan-— " " " " n "
polvo cialmente
‘ todo -100
5  STPP granu- 0,48 todo
lado secado -20 4100 BW°  19.5 31.2 49.3  1.60:1 2.35:1
al rocio ' .
6 STPP gra- C.48 +todos .
nulado sew -20 4100 D 4.7 29.4 55.9 2.00:1 3.65:1
cado al
rocio den—
sided
ligera
7 " " " L] ft 1t [{] " Li] 5 . 40 :1
8 TSPP3 ——— todos " n n " " 1.41:1
: =20 4100 :
9  mspd ——  todos « w on " " 1.1:1
-20 4100 .

1STPP - tripolifosfato de sodio

2pilufdo en agua 16% adicional para reducir su viscosidad
3PSPP - pirofosfato tetrasédico .

4rsp - ortofosfato trisédico
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TABLA 2
pH de Propor- Densi %
Co- solu-~ oidn de dad B8ili-
rri- Capa~ cién  disolu- volu- % % cato
de  Andlisis cidad acuosa cién (sol. men  STPP.STPP de 4
Yo. Tamiz 4  PFluir al 1% 0.5% Hy0 g./cc. 6H,0"anhid.” Sodio  E.C
1 malla 410 10.5 fluir 10,5 2120~90 seg. 0.67 T.2 50.0  31L.8 11.0
~10 420 83.0 1libre 60°C-30 segs . ..
-20 480 6.5
-80 o
2 " 23.0 " 602C-60 seg. 1.10 5.3 53.3 29.9 11.5
41.9 '
20,1
9.0
3 " 3.0 " mo 2190-120 seg. 0.98 8.7 53 27.8  10.5
58.1 602045 seg.
9.4 :
. 1.5 .-
4 " "38.0 v W 2190-180 seg. 1.24 343 54,9  32.4 9.4
14.1 602C~-45 seg.
27.9
20.0
5 L 5.0 11.4 219C-1C0 seg. 0.60 2.0 5B8.3  27.8 13.6
39.0 609C— 30 seg.
56'0
0
6 S 22,0 " 10.5 210C-120 seg. 0.90  ~—— 40 1P J—
6845 609C~ 45 seg.
8.5
1.0
7 " 73.2 10,7  219C~240 s6gs 1.06 = 35 45.6  —
26.7
0.1
0
8 " 18,2 10.5 219C-240 seg. 0.92 ——— 59.5% 28.5
127 TSPP4
Te9
1.2
9 " 3.6 " 11.3  212C-165 sege 0.96 e 52.;% 25.95
66.8 609C- 50 seg. TSP
1.5
0.1

1sTPP ~ 6H20 - tripolifosfato de sodio hexahidratado

Humedad

dpspp -
Spsp

“risédico ahhidro

- tripolifosfato de sodio enhidro
no ligada molecularmente
2 tetrasdédico anhidro
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NOTA
Descrita suficientemente la naturaleza del invento
asi como la manera de realizarlo en la préctica,debe hacerse
constar que las disposicionos anteriormente indicadas son sus-
Se c;ptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren
su principio fundamental. También se hace constar que el inven-
to corresponde a una solicitud de patente presentada en Nortea~
merioca Ser. No. 723,907 de fecha 24 de abril de 1,968, acogién-
dose por lo tanto a los beneficlos que conceden los Convenios
10. . Internacionales en vigor, siende lo que constituye la esencia
-del referido invento y por lo que se solicita Patente de In-~
‘vencidn por 20 afios en Espafia, sobres PROCEDIMiENTO PARA PRO~
IUCIR PARTICULAS GRANULADAS DE FOSFATO~SILICATO RESISTENTES,
caracterizdndose por lo siguientes
15. 1¢,~ Procedimiento para producir particulas granula-
das de fosfato~silicato resistentes, de fluir libre, completa-
mente solubles y de apariencia seca que contienen como ingre-—
dientes esencisles wna mezcla de un fosfato de metal alcalino
hidratable y un silicato de metel alcalino hidratable y un si-
20, licato ds metal alcalino, en donde la proporcidén molar de Si0,
con respecto al fosfato es de cuando nenos 1:1 y que da wn pH
de cuando menos 10.5 en una solucién acuosa al 1 ¥, caracteri-
zado porque comprende calentar un fosfato de metal alealino
en forma de particulas a una temperatura de 60 a 1002C, aproxi-
.25. 'madaﬁente, agregar gradusluente wna solucidn acuosa de silicato
de metal alcalino teniendo una proporcién por peso de Sioz/ﬂzo
inferior a 2.40:1 aproximadamente con respecto al fosfato, en
donde M es geleccionada del grupo formado por scdio y fotasio,
maniener la mezcla resulténte'del fosfato ¥ la solucién de silica

30,  to a una temperatura de 60 a 100%( aproximadanente, evaporar
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agua continuamente de la mezcla, controlar la proporcidn de
adicidn de la solucidn de silicato para que la mezcla se# man.-
tenida en una forme granulada de particulas de apariencia se-
ca, continuar agregandoe la golucidn de silicato hasta que les
particulas granuladas de apariencia seca tengen una proporcidn
molar de SiO2 con respecto al fosfato de cuando menos l:l y

recuperar las particulas granuladas de apariencia seca.

28 ,= Procedimiento segin la reivindicacidn 1%, carac—

terizado porqus la temperatura de la mezcla resultante es man-

:tenida entre 60% g 709C. aproximadaments.

38,~ Procedimiento segiinm la reivindicacién 1%, carac~

-terizado porque el fosfato de tripolifosfato de sodio, piro-

fosfato tetrasddico u ortofosfato trisddico.

4%.~ Procedimientc segin la reivindicacién 1%, carac—
terizado porgue la viscosidad de la solucidn de silicatc de
metal alcalino es reducida él agregar agua & esa solucidn.

5.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 19, carac-
terizade porque las particﬁlas granuladas de apariencia seca
recuperadas tienen un tamafio de malla ~10 a 480 aproximadamente.

6%,~ Procedimiento para, producir partfoulas granula-

entes, tal y como queda sustan-

das de fosﬁi?b-szlicato rei} //A/

clalrente esc o en la pr‘ ente H

éoria.

E ta Memorla co Fta de /i2 hojas escritas a miguine

por une sola a:cg. / - ‘ 2@@ %B&%gﬁg

DMEZ AEEBO‘YT“ODE!
{, Elrmado: F. Hoensindez Rulr
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