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PROCEDIMIENTO Y APARATO PARA FABRICAR POLIFOSFATOS DE
METALES ALCALINOS,

éZQ&@hﬂﬁxRHONE-PROGIL, entidad francesa, residente en 25, quai
Paul Doumer, 92408 - COURBEVOIE, Francia.

La presente invencién se refiere a la fabri-

cacién de polifosfatos de metales alcalinos y mas parti-

cularmente del tripolifosfato de sodio con cualidades de-

terminadas, en especial cualidades de hidratacifn que se

pueden determinar de antemano.
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El tripolifosfato de sodio es un producto co-

rriente, que entra en una gran parte,que va del 10 al 50 %,

en la formulaci6én de las lejfias y de log detergentes moder-

nos.

Se fabrica generalmente el tripolifosfato de
sodio por las operaciones siguientes; se prepara pﬁimérai
mente una mezcla de-ortofosfatos mono y éiséd;éo que res-

ponde a la férmula:
1 Na HZPO4 + 2 Na2 HPO4

En esta mezcla la relacién global Na/P es pré-
xiqa a 5/3. Las sales se obtienen la mayoria de las veces
a partir de sdluciones acuosas Aue,se secan,‘generalmente
por atomizacifén. Son mis o menos secas y se las somete a
una calcinacién ya sea después de la atomizacién o bien al
mismo tiempo que la atomizacidn.

Por la calcinacién los.oétofosfatos experimen-
tan una deshidrataci6én intermolecular, esquematizada por

la ecuacién:

y que conduce a la formulacién de tripolifosfato. Se sabe
que la ﬁresencia &e vapor de agua puesta en contacto con.
los ortofosfatos favorece el rendimiento de la reaccién.
La temperatura a la que es conducida la calcinacién influ-
ye sobre la velocidad de la reaccién, que es mas ripida a

temperatura elevada, una temperatura demasiado elevada con

duce sin embargo a la formacién de polimeros superiores in-

solubles, generalmente indeseables.

Se sabe también que la eleccibn de la tempera-
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tura determina la forma cristalina del tripolifosfato que
se obtiene: la forma o fase I denominada incluso fase "al-
ta temperatura" se encuentra generalmente cuando se reali-
za la caleinacién por encima dé 5002 C; la forma o fase II
denominada incluso fase "baja temperatura" se encuentra
cuando se realizagla calcinacién por debajo de 5002 C,

Se sabe que los tripolifosfatos pulverulentos
tienen un comportamiento a la hidratacién que difiere se=-
gn la forma cristalina, aunque las dos formas conducen
al mismo hidrato NagP,0,4, 6 Hy0. La forma I se hidrata
muy deprisa formando aglomerados duros y la forma II se
hidrata mucho mas lentamente y no forma pricticamente blo-
ques.,

Los utilizadores tienen deseos precisos, sobre
todo en lo que concierne a la facilidad de hidratacién y
se contentan la mayoria de las veces con un producto de
forma II que se hidrata perfectamente sin masificado, pero
cuya hidrataci6n es lenta.

Ahora bien, en la prictica, los procedimientos
actuales producen tribolifosfatos de los que solo una pro-~

porcién predominante de la forma deseada puede ser garan-

tizada. En efecto, en los procedimientos conocidos, y aun-

que se esfuerce en realizar la calcinaci6n a la temperatu-
ra adecuada, no se obtiene mas que raramente la totalidad
de la produccién bajo la forma cristalina que estaba pre-
vista. Se atribuyen las irregularidades de los resultados
a las dificultades que presenta la calcinacién de grandes
cantidades de ortofosfatos. En efecto, la mezcla de orto-
fosfatos pulverulenta es higroscépica, bajo la influencia

de la temperatura resultapegajosa y se debe poner en préc-
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tica importantes medios mecénicos para luchar contra su
masificacién. A pesar de estos medios, la masificacidn
hace el tratamiento térmico diffcil.

Se sabe también que la presencia de algunas
sales minerales en el momento de la calcinacibén, puede mo-
dificarla forma cristalina obtenida para una misma regula-
cién de temperatura. Estas sales extrafias, aﬁnque affadidas
a menudo en cantidad no despreciable, no permiten mas que
corregir en una cierta medida los resultados de una fabri-
cacifén.

Por lo demis, se realiza la calcinacidn en prg
sencia de vapor de agua, que es procurado, segln los ca-
sos, en forma de agua, de vapor o incluso secando incom-
pletamenfe las materias primas. En este {iltimo céso; ei
grado de humedad no es siempre homogéneo y de ello resul-
tan todavia ciertss irregularidades.

Ademds, a menudo se est4 obligédo a poner en

circulacibén en especial en hornos giratorios de calcina-

cién, cantidades importantes de productos incompletamente

transformados, de modo que la duracién de las operaciones
es siempre elevada.

Por Gltimo no se obtiene.en la mayoria de los
casos mas que un producto tosco, de granulometrfa irregu-
lar, que debe todavia ser condicionado. .

La Entidad solicitante ha hallado un procedi-

miento que permite producir polifosfatos alcalinos que tie-

nen una forma cristalina determinada de antemano, por tra-
tamiento térmico, en presencia de vapor de agua, de una
mezcla de ortofosfatos sensiblemente secos, que tiene una

relacién molar 6xido alcalino sobre anhidrido fosférico
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comprendida entre 1 y 2, siendo fabricados estos ortofos-
fatos por cualquier procedimiento conocido en sf, en espe-
cial a partir de 4cido fosférico por via hirmedd.

Segln la invencién, en una primera etapa, se
realiza una granulacién de la mezcla de ortofosfatos por
medio de agua o de una solucién acuosa, se secan los gré-
nulos esféricos de ortofosfato obtenidos, y en una segunda
etapa se someten los granulados esféricos de ortofésfatos
secados al tratamiento térmico.

El procedimiento se aplica mas particularmente
a la fabricacién de tripolifosfato de sodio a partir de
una mezcla de fosfato mono y disédicos que tiene una rela-
cién molar NaZO/PZOS préxima de 5/3.

Se pone en prictica para la granulacién un dis
positivo cualquiera de granulacibn, provisto eventualmente
de un dispositivo que permite seleccionar la granulometrfa.
Se selecciona la mayorfa de las veces grénulos de un dis-
metro comprendido entre 0,1 y 3,15 mm. Se reenvia eventual-
mente a la granulacién el rechazo de la seleccién después
de trituracién eventual.

Después de la granulacién, se secan los gré-
nulos por debajo de 120¢ C por cualquier medio de secado
conocido de por si, Se utiliza generalmente una tempera-
tura delorden de 1002 C. .

En una primera forma de realizacién de la se-
gunda etapa del procedimiento se someten los grénulos se-
cados al tratamiento térmico en un lecho fluidizado.

En una segunda forma de realizacién de la se-
gunda etapa del procedimiento se somete los grénulos se-

cados al tratamiento térmico introduciéndole por medio de

!
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un transporte neum&tico a elevada temperatura, en un lecho
fluidizados

Se introduce vapor,de agua en los gases de
fluidizacién. Después de la sepgunda etapa los ortofosfa.
tos son transformados de una manera practicamente total
en tripolifosfatos. Los granulos obtenidos tienen la forma
y la dimensién de los grénulos de ortofosfatos de la prime-
ra etapa. .

El tiempo de estancia medio de los grénulos
en la segunda etapa es generalmente inferior a 30 minu-
tos.,

En la primera forma de realizaciém, el tiempo
de estancia medio de los grinulos en el lecho fluidizado
esté comprendiéo generalmente entre 5 y 30 minutos seg(n
el tamafio de los grénulos. Cuando se mantiene la tempera-
tura del lecho fluido entre 300 y 4002 C aproximadamente, A
se obtienen, grinulos de tripolifosfatos constituidos en
su totalidad de fase II, Cuando se mantiene la temperatura
a un valor al menos igual a 480% C aproximadamente, se ob-
tienen grénulos de tripolifosfatos constituidos en su to-
talidad de fase I. El mantenimiento de una temperatura in-
termedia permite obtener una mezcla de las dos fases, en
proporcién determinada. En la segunda forma de realizaciénm,
se introducen los grénulos secados en un transporte neumé-
tico a elevada temperatura o "flash"; el tiempo de estan-
cia de los grénulos es de algunos segundos, generalmente
de 1 a 5 segundos, lLa temperatura'es del orden de 550 a
660¢ C, En el lecho fluido que sigue, el tieppo de estan-
cia de los grénulos es todavia.menos elevado que en la pri-

mera forma de realizacidén, estd comprendido generalmente

|
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entre 1 y 10 minutos: los margénes de temperatura entre
los cuales se obtiene respectivamente la fase I y la fase
II son menos elevados que en la primera forma de realiza-
cién del tratamiento térmico.

Se pone en prictica el procedimiento de la ine
vencién, preferentemente en continuo, de la siguiente ma-
nera: se introduce la mezcla con la relacidn NaZO/PZO5 =
5/3 de ortofosfatos de sodio sensiblemente secos, pulveru-
lentos, en un aparato de granulacién por via himeda tal
como granulador, plato granulador, lecho fluido, u otro
aparato conocido que permita regular facilmente la granu-
lacién, se introduce allf al mismo tiempo agua o una golu~
cién acuosa,. eligiendo preferentemente una solucién al 50 %
en peso, de ortofosfatos con la misma relacién Na20/P205 =
5/3, que anteriormente; se obtienen grénulos esféricos,
duros, con un rendimiento précticamente cuantitativeo: en
efecto la proporcién en finos es generalmente despreciable
o muy pequefia; si. llega el caso se reenvia los finos, even-
tualmente con los gruesos triturados; a la granulacién.

Se selecciona la mayoria de las veces grénulos
de un didmetro que se sitGa entre 0;1 mm y 3,15 mm segin
el material y la regulacién elegidos. Estos grénulos con-
tienen agua de hidratacién; por ejemplo 15 % en peso cuan=
do la solucién de granulacién es al 50 %. Es ventajoso se-
carles en un lecho fludizado. Se puede regular la densidad
de los grénulos de ortofosfato, en especial por remojos y
secados sucesivos. Se puede, de este modo, obtener grinu-
los cuya masa volGmica aparente se sitdia entre 0,5 y 1,

Se han obtenido en especial grénulos'cuya masa volfmica

aparente pasa de 0,65 a 0,9 después de tres pasadas suce-
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Se introducen a continuacién los grinulos en
un aparato de tratamiento térmico, que‘es ventajosamente
un lecho fluidiéado. Se elige la velocidad de fluidizacién
seglin el tamafio de los grénulos, su densidad y las carac-
teristicas del aparato. Se pueden elegir en especial velo-
cidades que van de 0,2 m por segundo a 2 m por segundo y
mas. A tftulo indicativo se ha elegido una velocidad de 1
a 2 m/s con grinulos de 2 mm de didmetro y se ha obtenido
un excelente rendimiento del aparato.

En la segunda forma de realizacién del trata-
miento térmico, se introducen los grénulos en un lecho flui
dizado precedido de un transporte neumdtico a elevada tem-
peratura o "flash", El tiempo de estancia total de los gra-
nulos es todavia mas corto que en el lecho fluido de tra-
tamiento de tratamiento térmico. A titulo de ejemplo, gra-
nulos que permanecen 10 segundos en un "flash" a 5502 C
salen, a 370 - 3802 C aproximadamente y bastan 30 segundos
en un lecho fluido a 3502 C para obtener a la salida gréi-
nulos transformados totalmente el tripolifosfato.

Se ha encontrado en especial en la puesta en
préctica de la segunda forma de realizacién de la inven-
cién, que se puede determinar de an;émano la proporcién en
forma I del tripolifosfato mediante eleccién de la tempe-
ratura del lecho fluido entre 360 y 480¢ C.

Se sabe también que el resultado del trata-
miento térmico depende, en una cierta medida, de la pro-
porcién en vapor de agua presente en los gases. Se ha en-
contrado en especial que para una misma temperatura se ob

tiene mas de forma I con una cantidad de vapor de agua in-
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ferior al 14 % aproximadamente, o mas de forma II con una
cantidad de vapor de agua superior al 14 % aproximadamen-
te. En la précticg seencuentra ventajoso mantener constan-
te’la proporcién de vapor de agua y determinar la propor-
cién en forma I actuando sobre la temperatura del lecho
fluido entre 360 y 4802 C., Se elige con ventaja una pro-
porciém en vapor de agua comprendida entre el 14 y el 100 % |
en peso.

Segln una mejora de la segunda forma de reali-
zacién de la invencién se realiza el tratamiento térmico
introduciendo los gridnulos esféricos de ortofosfatos por
medio de un transporte neumitico a elevada temperatura en
un lecho fluidizado cuyos gases estén a una temperatura
comprendida entre 360 y 4802 C y contienen de 14 a 100 %
en peso de vapor de agua y se recoge tripolifosfato de so-
dio granulado que tiene una proporcién en foima I tanto
mas elevada cﬁanto que la temperatura del lecho fluidizado
es mas elevada y mas préxima a 480¢ C, Se fabrica tripoli-
fosfato de sodio granulado constituido en su totalidad de
forma I cuando la temperatura de los gases del lecho flui-
dizado es al menos igual a 480¢ C y se fabrica tripolifos-
fato de sodio granulado constituido en su totalidad de
forma II cuando la temperatura de los gases del lecho flui
dizado es igual o inferior a 360¢ C,.

En particular para una proporcién en vapor de
agua de los gases del lecho fluido del 20 % se obtiene
tripolifosfato cuya proporcibn en forma I estd en relacién
pricticamente lineal con la temperatura. Se tiene por tan~
to la ventaja de poder determinar de antemano la proporcidn

en forma I del tripolifosfato obtenido, con la sola regu-
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lacién de la temperatura,

Otra ventaja;de la mejora de la segunda forma
de realizacibén de la invencién es que' se' pueden elegir las
condiciones operatorias del "flash" en una gama exéenéa e
condiciones que concierne en especial a los tiempos de es-
tancia, temperaﬁura y composicién de los gases a la entra-
da y a la salida, sin que estén afectadas las condiciéneé
anteriores de regulacién de la proporci6n en forma I,

Se ha encontrado en especial que la temperdtu=
ra del flash puede variar entre pér ejemplo 400 y 6002 C,
pudiendo ser elegida la proporcién eh vapof de aéualen.los
gases a un valor cualquiera entre por ejemplo 20 g/m3 y
el vapor sobrecalentado puro. Condiclones econémicas son
realizadas por admisién de aire que contiene un 2 % en pe-
s0 aproximada@enie de vapér ﬁe'agua en el flash,

En las diferentes formas de realizacién, los
grinulos que salen de la segunda etapa del procedimiento
constituyen el producto final, La transformacién de orto-
fosfato en polifosfato es alli -pr&cticamente cohpleﬁa, SU=
perior al 95 % y a menudo’ préximo al 100 %. '

No se observa précticagente la presencia de
polimeros superiores insolubles,

Se determina ademis la reparticifn en fase I
y en fase II por medio del anilisis radiocristalogrifico.
Se mide la velocidad de hidratacién por medio del ensayo
siguiente: se mide la elevacién de la temperatura de una
cantidad de 150 g. de tripolifosfato que se vierte en 200
g. de agua a 802 C, que contiene en solucién 50 g. de sul-
fato de sodio Na2504. Se anota la temperatura de minuto

en minuto. La velocidad de hidratacifn es tanto mis elew
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vada cuanto que la elevacién de témpeéeratura comprobada es
mas rdpida y mas importante, - |

También se observa el'fraguado en masa even-
tual a la hidrataci6n, Se ha comprobado de forma inespera-
da que los granulos de la invencién no se masifican en la
hidratacién, incluso cuando estdn constituidos de fase J.
En este caso presentan la doble ventaja de una hidratacién
ripida y la ausencia de masificacién, Los grénulos acaha-
dos son précticamente secos y tienén la forma y la grann-
lometrfa de los grédnulos de ortofosfatos preparados en la
primera etapa del procedimiento. ' .

Su masa volGmica aparente eslligeramente dis—
minuida, correspondiendo la disminucibén a la deshidrata-
cién intermolecular, es del orden del 8 al 9 %.

Los grinulos de ortofosfatos son producidos
fdcilmente en aparatos corrientes de granulacién por via
himeda con toda solucién acuosa; son facilmente manipular
dos en los diversos aparatos, en especial de clasificar’/n
y de secado; ademids soportan el tratamiento térmico sin
atricién y sin dar lugar a los fenbmenos de pégaduras de
las técnicas oonocidas,

En la regulacién del tratamiento térmico, se
ha hallado a veces ventajoso aprovecharse de algunas pro-
piledades ya conocidas de saleé minerales como el sulfato
de sodio o el cloruro de potasio, Se sabe en especial gue
se puede obtener el polifosfato de forma "baja temperatn-
ra", para una regulacién de temperatura que procura nor-
malmente una mezcla de las dos formas, merced a la adicifn
de sulfato de sodio; o incluso, para la misma regulacién,

la forma "elevada temperatura"merced a la adicién de clo-
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ruro de potasio. As{ pues se tiene la posibilidad de res-
ponder a una demanda en forma I o forma II conservando a
la vez la regulacifn de temperatu;a dei aparato,

En el procedimiento de la invencidén se intro-
ducen las sales minerales, bajo forma de una solucién acuo-
sa en tanto como solucién de granulacién, Se tiene la ven-
taja, con respecto a los procedimientos conocidos, de no
introducir mas que una cantidad minima de sales extrafias,
correspondiendo la cantidad introducida, generalmente del
orden de algunos por cientos en peso con respecto a los o=
tofosfatos alcalinos, a la cantidad necesaria para el -
cionamiento del aparato granuladorf ;

Es evidente que a pesar de su relativa durexs,
los grénulos de tripolifosfato de la invencién pueden ser
triturados por cualquier técnica conocida, y proporcicuar
un polvo que presenta la misma.coméosicién_quiﬁica que Lo
grénulos.

El procedimiento de la invencién puede, bien.
entendido, ser aplicado a la fabricacién de todos los po-
lifosfatos de metales alcalinos, cuya relacién atémica mé-
tal alcalino sobre fésforo esté comprendida entre 1 y e

El procedimiento es ventajosamente puegto'en
préactica en continuo.

Los ejemplos siguientes estén dados a t{tule
ilustrativo y en modo alguno limitativo del procedimiento
de la invencién, ‘

EJEMPLO 1

En un plato granulador, de un tipo corriente,

se hace llegar en contfnuo ortofosfato de sodio atomizado

a la relacién Na/P = 5/3 a razén de 88 kg por hora. Se pul-

!
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veriza sobre el productu en movimiehto en el granulador
una solucién acuosa que contiene 50 % en peso de ortofcs-
fato a la relacién Na/P = 5/3, a razén de 44 kg por hoza.
Se extraen en continuo del granulador zrénulos cuya grimi-
lometria esti definida por tamizado entre 3,15 y 1 mm; ios
gruesos previamente triturados son reciclados a la alimen.-
tacién del granulédor.

Se obtienen grédnulos ligeramente htdmedos d¢
densidad aparente 0,63, Tienen una pé&rdida a 1002 C de.

18 %. Se les seca a continuacién en un lecho fluidizado
alimentado de gases calientes de mcdo .que la temperatu:a
del lecho fluidizado sea mantenida a 1002 C., A la sal:¢:
del lecho fluido secador, los grdnulos pridcticaments nixhi-
dros son duros, y no experimentan atricién (frotamier o)
durante tratamientos ulteriores. .

Se les introduce a razén de 110 kg poxr hora,
en un lecho de grinulos mantenidos en estado fluidizadc
por gases calientes que contienen 10 % en peso de vapor
de agua; los efluyentes estén a 350¢ C; el tiempo de es-
tancia medio es de 15 minutos. Se producen 100 kg por ho-
ra de grénulos que son evacuados en continuo por un dispe
sitivo de sobrevertido. |

El tripolifosfato de sodio asf obtenido -on-
serva la granulometrfa de los grénulos ortofosfatos d.
partida; no contienen précﬁicameﬁte finos; su masa waoirfmi -
ca aparente es de 0,50; el anélisis cromatografico cuanri.
tativo muestra que contiene 3 % de los aniones bajo forma
difosférica, el resto bajo for@a trifosférica es tripoti-
fosfato de forma II pura, lo que se revela por andliris

radiocristalogréfico. La velocidad de hidratacibn es evs-



10.

15.

20.

25.

30.

- 14 -

luada por la -elevacidn de temperatura; la temperatura es
de 802 C en un minuto y de 862 C en 5 minutds.
EJEMPLO 2

Todas las operaciones son conducidas como en
el ejemplo 1 pero la temperatura del lecho fluidizado de
tratamiento térmico es llevada a 450¢ C y la proporcién en
vapor de agua de los gases es igual al 7 % en peso.

Se obtiene tripolifosfato que contiene 70 % de
forma I y 30 % de forma II.
EJEMPLO_3 |

Todas las operaciones son conducidas como en
el ejemplo 2 anterior, pero la tepperatura del lecho flui-
dizado de tratamiento térmico es fijada a 4802 C. Se obtie
ne tripolifosfato granulado de forma I précticamente pura.

Se someten los grinulos a la hidrataciénm y se
comprueba que los grénulos se solubilizan sin fraguar en
masa.
EJEMPLO 4

En un granulador, se hace llegar en continuc
ortofosfato de sodio atomizado a la relacién Na/P = 5/3 a
razén de 132 kg/h. Una solucién acuosa que contiene 50 %
en peso de ortofosfato a la relacién Na/P = 5/3 es pulve-
rizada sobre el producto en movimiento en el granulador a
razén de 66 kg/h.

Se extrae en continuo del granulador grinulos
cuya granulomeétria es definida' por tamizado.entre 3,15 y
1 mm. Se reenvia a la alimentacién del granulédor los fi-
nos y las gruesas partfculas previamente trituradas. Los
granulos retenidos tienen una densidad aparente de 0,63 y

una pérdida del 18 % a 100¢ C,
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Se les seca en un lecho fluidizado a 100° C.

Se introducen los grénulod que salen del seca-
dor a razén de 165 kg/h en un transporte neumdtico alimen-
tado por gases a 600¢ C, El tiempb de estancia de un gré-
nulo en el transporte neumitico es de 2 segundos., A la sa-
lida del transporte neumitico los gréhulos, que estdn a
una temperatura de 380¢? C aproximadamente, entran en un
lecho fluidizado y son mantenidos allf{ durante 5 minutos.
La temperatura del lecho fluidizado es de 350? C, siendo
la proporcién en vapor de agua de los gases del 7 % en pe-

I3

S0.

Se dbtienen asf 150 kg ﬁor hora de tripolifos-

fato de sodio que contiene 70 % de forma I y 30 % de forma

IT.
EJEMPLO_5

Los ensayos siguientes muestran la influencia
sobre la forma cristalina del tripolifosfato obtenido, de
diversas sales extrafias introducidas en forma de solucién
empleadas paré la granulacién.’Se opera en todos los ensa-
yos siguientes como en el ejemplo 4 anterior.

a) A titulo comparativo, se granulan los or-
tofosfatos atomizados con agua pura. Los granulos obteni-
dos, no secados, tienen una pérdida a 1002 C del oxrden del
18 %. Se les trata como anteriormente, El tripolifosfato
obtenido contiene aproximadamente 60 % de forma I y 40 %
de forma II.

b) Los mismos productos de partida son granu-

lados con agua adicionada de sulfato de sodio, de tal ma-

nera que los grinulos secos contengan 3 % en peso de Nazsoaf

con respecto a los productos de partida, La calcinacién
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es realizada como en a).

El tripolifosfato obtenido es de la forma II
pricticamente puré. La velocidad de hidratacién es muy len
ta. La elevacibédn de temperatura no tiene lugar mas que 30
minutos después del vertido del producto en agua,

¢) Se incorpora ala granulacién 5 % de tripo-
lifosfato de forpa I 6 II. Se obtiene entonces tripolifos-
fato de forma II pura,

d) Se incorpora a la granulacifn una cantidad
de clorure de potasio tal que hﬁya de 0,10 % a 0,20 % en
peso de iones‘potasio con respé&to a los pro&uctos de par-
tida. .

Se obtiene tripolifosfato de forma I pura., Los
grénulos se hidratan sin masificacidn.

e) Se incorpora a la granﬁlaci6n 5 %‘en peso
de tripolifosféto y 1,5 % en peso de cloruro de potasio.

Se obtiene tripolifosfato que contiene 40 % de
forma I y 60 % de forma II,

' Los ejemplos 1, 2 y 3 ponen a la luz la breve-
dad del tiempo de estancia necesario para la reaccién de
transformacién précticamente total de los ortofosfatos en
polifosfatos, cuando se opera en lecho fluidizado. El ejem
plo 4 muestra que el tiempo de estancia es todavia reduci-
do, cuando se opera en un transporte neumédtico seguido de
un lecho fluidizado. | |

Ademds, el lecho fluidizado del ejemplo 4 estd
a 350¢ C y proporciona un producte idéntico al del ejemplo
2, conteniendo un 70 % de fase' I y un 30 % de fase II. En
el ejemplo 2, el lecho fluidizado estd a 450¢ C.

El producto granﬁlado del ejemplo 3 no se masi-
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fica en la hidratacifn, aunque totalmente de forma I.
EJEMPLO 6

Se preparan grénulos de ortofosfatos como en
el ejemplo 1, a partir de ortofosfato de sodic atomizado
a la relacién molar Na/P = 5/3.

Seieligen grénulos de un didmetro comprendido
entre 3,15 y 1 mm, se les seca; su masa volimica aparente
es de 0,61 g/cm3. Se introducen los grédnulos de ortofosfa-
to en continuo a la entrada del "flash" al mismo tiempo
que gases a una temperatura de 5802 C y que contienen 20 %
en peso de agua. El tiempo de estancia de los grénulos en
el flash es de 3,5 segundos: a la salida del flash se se-
paran los grdnulos de los gases y se introducen los gréinu-
los en un lecho fluido a 4802 C, en el cual los gases con-
tienen 20 % en peso de agua., El tiempo de estancia de los
grénulos en el lecho fluido es de 10 minutos,

Se obtienen grénulos constituidos précticamente

en su totalidad de tripolifosfato de sodio de forma I, de

3 y de granulometria

masa volGmica aparente de 0,55 g/cm
idéntica a la de los grénulos de ortofosfatos introducidos.
Aunque constituidos de forma I y anhidros, estos grénulos
no se masifican durante una puesta en solucién.

En los dos ejemplos que siguen se reproducen
las condiciones operatorias idénticas a las del ejemplo 6,
a excepcidén de la temperatura de lus gases del flash,
EJEMPLO 7

Los gases del flasﬁ estén a 5402 C a la sali-
da, en lugar de 420¢ C. El tripolifosfato obtenido a la
salida del lecho fluido es idéntico al del ejemplo 1.

EJEMPLO 8




3.

10.

15,

20.

- 18 ~

Los gases del flash estén a 460¢ C a la entra-
da, en lugar de 6802 C, El tripolifosfato obtenido a la ;
salida del lecho fluido es idéntico al del ejemplo 1. ?
EJEMPLO_9 ?

Las condiciones de marcha son idénticas a las |
del ejemplo 1 a excepcién de la proporcidn en agua de los ;
gases a la entrada del flash que es 2,3 % en lugar de 20 %. f

El TPP granulado obtenido es idéntico al del :
ejemplo 1, !

Se mide su velocidad de hidratacibn en las con- g
diciones descritas en la solicitud de patente principal, y
se encuentran una temperatura de 97,62 C al cabo de 1 mi-

nuto.

EJEMPLOS 10, 11, 12, 13 y 14

Las condiciones de marcha son idénticas a las
del ejemplo 9 a excepcidn de la temperatura del lecho flui- :
do. Para diferentes temperaturas se consiguen grénulos de
TPP de los que se¢ determina la composicién en forma I y II
como anteriormente.

Se recogen en el cuadro siguiente las tempera-
turas del lecho fluido y las caracteristicas del TPP gra-

nulado obtenido en cada caso.

Ejemplos 9 10 11 12 13 14

Temperatura 480 470 455 410 370 360
% forma I 100 90 80 - 40 10 0 !
% forma II 0 10 20 60 90 100 i
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Se mide la hidratacién del TPP granulado obte-
nido a la salida del lecho flufdo en el ejémplo 9. Se ob--
servan 792 C al cabo de 1 minutos y 82,12 C al cabo de 5
minutos.

EJEMPLO 15

Las condiciones de marcha son idénticas a las
del ejemplo 12, a excepcién de la proporcién en agua de
los gases del lecho fluido que es de 5 % en lugar de 20 %
en peso, El tripolifosfato de sodio oBtenido contiene 60 %
de forma I y 40 % de forma II.

NOTA

Descrita suficiéntemente la naturaleza del in-
vento, as{ como la manera de realizarlo en la préctica,
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormente
indicadas, son susceptibles de modificaciones de detalle
en cuanto no alteren su principio fundamental, También se
hace constar que el invento corresponde a dos Solicitudes
de Patente, presentadas en Francia, con fechas 31 de julio
de 1972 y 14 de junio de 1973, bajo los nimeros 72,27486
y 73.21589, respectivamente; acogiéndose por lo tanto a
los beneficios que conceden los Convenios Internacionales
en vigor, siendo lo que constituye la esencia del referido
invento y por lo que se solicita Patente de Invencidn por
20 afios en Espafia, sobre: PROCEDIMIENTO Y APARATO PARA FA-
BRICAR POLIFOSEA&OS DE METALES-ALCALINOS; caracterizindose

por lo siguiente:

1.~ Procedimiento y aparato para fabricar po-
lifosfatos de metales alcalinos, que tienen una forma cris-
talina determinada de antemano, segln el cual se somete a

un tratamiento t&rmico en presencia de vapor de agua, una
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i i
mezcla de ortofosfatos de métal dlcélino sensiblemente se-
cos, que tiene una proporcifén molar 6xido de metal alcali-
no sobre anhidrido fosférico comprendida entre 1 y 2; ca~-
racterizédndose el procedimiento porque, en una primera eta-

pa, se realiza una granulacién de la mezcla de ortofosfa-

. ]
tos por medio de agua o de una solucibn acuosa, se.secan

los grénulos esféricos de ortofosfatos obtenidos y, en una -

segunda etapa, se someten los grinulos esféricos de orto-
fosfatos secados al tratamiento térmico,

2.~ Procedimiento segGn la reivindicacién 1,
caracterizado porque se fabrica tripolifosfato de sodio a
partir de una mezcla de ortofosfatos mono y disédicos que
tiene una proporcién molar Na20/P205 préxima de 5/3.

3.~ Procedimiento seglin la reivindicacién 2,
caracterizado porque se realiza la granulacién por gedio
de una solucién acuosa de una mezcla de ortofosfatos mond
y disédicos, que tiene una proporcién molar Na20/P205 prb-
xima de 5/3.

4.~ Procedimiento éegﬁn la reivindicacién 1,
caracterizado porque se seleccionan grénulos esféricos de
ortofosfatos de un didmetro comprendido entre 0,1 y 3,15
mm, y se reenvia eventualmente a la granulacién el rechazo’
de la seleccién tras trituracién eventual.

5.~ Procedimiento seglin la reivindicacién 1,
caracterizado porque se secan los grénulos esféricos de
ortofosfatos a una temperatura inferior a 1202 C.

6.~ Procedimiento segln la reivindicacién 1,
caracterizado porque se realiza el tratamiento térmico de
los granulos esféricos de ortofosfatos en un lecho fluidi-

zado.
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7.~ Procedimiento segin :la reivindicacién 1,
caracterizado porque se realiza el tratamiento térmico in-
troduciendo los grinulos esféricos de ortofosfatos por me-
dio de un transporte neumdtico a elevada temperatura en un
lecho fluidizado. o

8.~ Procedimiento Eegﬁn las reivindicaciones
2 y 7, caracterizado porque s%?realiza el tr@tamiepto tér-
mico introduciendo los grinulos esféricos de ortofosfatos
por medio de un transporte heuﬁético a elevada temperatura
en un lecho fluidizado cuyos gases estén a una temperatura
comprendida entre 360 y 4802 C y contienen en peso de 14 %
a 100 % de vapor de agua y se recoge tripolifosfato granu-
lado que tiene una proporcién en forma I tanto mas elevada
cuénto que la.temperatura del lecho fluidizado es mas ele-
vada y mas proxima de 480¢ C.

9.~ Procedimiento segin la reivindicacién 8,
caracterizado porque para fabricar tripolifosfato de so-
dio granulado constituido en su totalidad de forma I se
regula la temperatura de los gases del lecho fluidizado a

4802 C al menos.

10.~ Procedimiento seglin la reivindicacién 8,
caracterizado porque para fabricar tripolifosfato de so-
dic granulado constituido en su totalidad de forma 1I se
regula la temperatura de los gases del lecho fluidizado a

3602 C a lo sumo,

11.- Procedimiento segGn la reivindicacién 8,
caracterizado porque para fabricar tripolifosfato de so-
dio granulado cuya proporcién en forma I esti en relacién
prdcticamente lineal con la temperatura, se regula la pro-

porcién en vapor de agua de los gases del lecho fluido al
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20 % y su temperatura entre 360 y 480¢ C.

12.- Procedimiento segtn la reivindicacién 8,
caracterizado porque se reaiiza el transporte neuméticb a
una temperatura del orden de 400 a éOO2 C.

13.- Aparato para la realizacién del procedi-
miento segn las reivindicaclones anteriores, caracteriza-
do porque comprende esenciaime%te un granulador, un seca-
dor y un lecho fluidizado de tfatamiento térmico. '

14.- Aparato seg&;,ié teivindicacibn 13, carac-
terizado porque comprende aﬂemés un transporte neumdtico a
elevada temperatura.

15.~ Procedimiento y aparato para fabricar po-
lifosfatos de metales alcalinos, tal y como queda sustane
cialmente descrito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 22 hojas escritas a mé-
quina por una sola cara.

vedrids 3T i un
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