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Objeto del presente invento es un procedimiente pa

ra la preparacidn de fosfato trisddico por neutralizacidn de
dcido fosfdrico con lejis de sosa aprovechando el calor de -

neutralizacidén para le evaporacidn del agua que se forma en

este caso, con devolucidn de las aguas madres y separacién -
del producto final,

Los procedimientos conocidos para la preparacidn -

de fosfato trisddico parten de fosfato disddico, que es hecho
10

reaccionar con lejia de sosa para former fosfato trisddico.En

tales casos se mezclan habitualmente en un mezclador NazHPD

4
2 HZD y sosa cdustica, y a continuacién se calcina la mezcla
en un horno rotataorio.

Ademés de ello puede partirse de fosfato disddico
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anhidro y de lejia de sosa al 50%, hacer reaccionar a éstos en
un mezclador y a continuacion calcinar la mezecla de reaccidn.

Estos procedimientos tienen, no obstante, la desven
taja de que durante el proceso de calcinacién resultan consi-
derables cantidades de pirofosfate tetrasdédico y de carbonato
sddico, ademds del desesado fosfato trisddico. Ademés de ello
el proceso se puede llevar a cabo de un modo continuo sélo con
equipos dosificadores y con instalaciones de mezeclado previo -
de mucha precisidén ya que una desviacifn de la mezcla desde la
proporcidn ssféquiométrica tiene como consecuencia inmediata -
mente un aumento de la proporcidn de pirofosfato o de la pro -
porcidén de carbonato de sodio. También aparecen problemas de -
almacenamiento en el caso de productos que son preparados de
este modo, ya que estos productos, después de un necesario prg
ceso de molienda, se aglomeran con facilidad en los silos ya -
que reaccionan posteriormente en un grade imprevisible de antg
mano.

Ademds de elb, el fosfato trisddico se separa por -
cristalizacidn, con enfriamiento, en forma de dodecahidrato -
(12-hidrato) desde las lejias finales de la produccidn de &ci-
do fosfdrico de procedimienta en hﬁmedc: A partir de esto se
puede preparar en principio, por caleinacién, un producto anhi
dro. Aparte del hecho de que, por causa de la masa fundidas de
hidrato resultante, aparecen problemas técnicos de procedimien
to en lo que se refiere a la formacidn de incrustaciones, un -
producto obtenido de este modo no puede ser utilizade para mu-

chas finalidades de utilizacidn, por epmplo en la industria de
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los alimentos, a causa de sus impurezas que proceden del &ci-
do de procedimiento en himedo.

La calcinacidn de un fosfato trisddico dodecahidra
tado (12-~hidrato) preparadeo a partir de un &cido de procedi -
miento térmico es dificil y‘adamés de ello antieconomica des-
de el punto de vista técnico de procedimiento, por causa de -
la formacidn de incrustaciones., Independientemente de ello, a
pertir del Na,PO, . 12 H,0 . 1/4 NaOH no se puede preparar nin

gin Na_ PO, exactamente estequiométrco.

3 4
Es posible posible también, sin ninguna dificultad,

preparar un fosfato trisddico anhidro segln el procedimiento
de atomizacidn, pero se obtiene un producto ligerao, de forma
esférica, que después de la molienda, la cual es necesaria pa
ra la transformacidn ulterior, tiende con mucha facilidad al
desprendimiento de polveo y conduce entonces a grandes moles -
tias por razén del elevado valor de pH.

Se ha encontrado ahora que se pueden evitar las deg
ventajas explicadas, y que se lléga en un procedimiento rentg
ble a un fosfato trisddico muy puro, si en un circuito conti-
nuo se hace afluir a las aguas madres una cantidad constante
de écido fosférico por unidad de tiempo, siendo mantenida tam
bién constante la cantidad de reflujo de aguas madres, la mez
cla retirada de dcido fosférico y de aguas madres es mezcla -
da con una cantidad estequiométrica, referida al dcido fosfo-
rico, de lejia de sosa en un reactor, y la suspensidn resul -
tante es transferida a un recipiente de permanencia, que es -

regulado a una temperatura por encima del punto de conversidn
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PO 6 H

de NaaPU4 . 8 HZU en Na o.

3 74 2

Le temperatura en el recipiente de permanencia es
mantenida constante mediante evaporacién en este caso median
te retirada de vapores y por intercambio térmico con los va-
pores que salen del reactor, sirviendo como indice de reguls
cién para lea svaporacién la altura de llenado en el recipien
te para aguas madres.

De este modo se obtienen todas las etapas de hidra
tacién que se encuentran por debajo del Na3PD4 . B HZG'

Eviéentementa, se puede ajustar cualquier etapa de
hidratacidn situada entre el Na3P04 - 8 H,0 y el producte -
anhidro. Dependiendo del producto final deseado se puede man
tener el recipiente de permanencia a una temperatura que se
encuentra siempre entre el punto de conversidn desde el hidra
to superior 21 hidrato inmediatemente inferior y desde éste,
finalmente, a la etapa anhidra. Por ejemplo, la deshidrata -
cidn puede ser llevada a csbo también manteniendo el recipien
te de permanencia a una temperatura situada entre el punto de
conversidn de Na3P04 + 8 H,0 en Na3P04 . EHZD y de NaaPQ4 .

3PU4 semihidratado o anhidro. De este modo se obtig

ne el hexahidrato (E-hidrato), que a continuacién puede ser -~

6H20 en Na

transformade sin problemas en el producto anhidre, por ejem -
plo por calcinacidn en el tubo rotatorio.

Se llega también al semihidrato o al producte anhi-
dro, si se mantiene el recipiente de permanenﬁia a temperatu-
ras que estdn por encimas del punto de conversidn de NaaF’D4 .

6H?D en NaSPD4 con contenidos menocres de agua de cristaliza-
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Las temperaturas necesarias para el recipiente de
permanencia con el fin de preparar los hidratos inferiores se
encuentran por encima de aproximadamente 6B82C, El1 hexahidrate
(6-hidratc) se forma en un margen entre 68 y 902C, encontrén-
dose el margen preferido de temperatura entre B0O-B52C,

La realizacidén continua del procedimiento es hecha
posible por medio del siguiente dispesitive (véase figura): el
diepositivo consta de un recipiente de neutralizacidn 1, un
intercembiador de caler 2, un recipiente de permanencia 3, un
separador 4 y un recipiente para aguas madres 5, en que

a) el recipiente de neutralizacidn 1l estd provisto
con un agitador G, una conduccidn de introduccién de lejia de
sosa 7, una conduccidn de introduccidén B procedente del reci-
piente de aguas madres 5, un rebosadero 9 hacia el recipiente
de permanenciz 3, y una conduccidn de retirsda de vapores 10,
que tiene dos vélvulas 11, 12, una para la introduccién de vg
pores en el intercambiedor de calor 2 y otra pars la esvacua=
cién de vapores;

b) el recipiente de permanencia 3 tiene un sgitador
13, una conduccion en circuito 14 a través del intercambiador
de calor 2 y un rebosadero 15 hacia el separador 4;

c) el separador 4 tiene une conduccidn de retirada
de producto 16 asi como una conduccidén de devolucién de aguas
madres 17; y

d) el recipiente para aguas madres 5 tiene una condugc

cibn de introduccidn de dcide fosférico 18, medidores del ni-
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vel de llenado 19, 20, que regulan la introduccion de vapares
en el intercsmbiador de calor 2, asi como una conduccidn de ~
retirada 21 psra la mezcla de acido fosférico y aguas madres
hacia el recipiente de neutralizaciodn 1.

En este dispositivo, las suspensiones o soluciaones
son bombeadas permanentemente en el circuito. El dcido fosfo-
rico es afladido al recipiente para aguas madres mediante la -
bomba dosificadora de pistdn en una cantidad tal que resulta
una solucién transparente con una praoporcidn de Ns,0:P,0. de
aproximadameﬁte 2:1., Esta solucion es conducida al recipien-
te de neutralizacidn, en el cual la lejia de sosa es introdu-
cida en una cantidad tal que queda garantizada la necesaria
proporcién de Na,0 : P,0;. La solucion neutralizads es trans-
ferida al recipiente de permanencia y alli el producto crista
lizado &s retirado del proceso de circuito por ejemplo median
te una centrifuga.

51 no se trebajas en las condiciones descritas en un
proceso continuo en circuito cerrado o si no se introducen el
dcido o la lejia en los lugares descritos, exists entonces el
peligro del enfriamiento local de la solucidn o de la suspen-
si6n o.de la separacifén por cristelizacién repentina de fosfa
to trisddico dodecahidratadec (12-hidrato).

El aprovecﬁamiento de una parte del calor de neu-
tralizacidén segln el principio de la neutralizacién directa,
en si conocida, se efectla en el caso del nuevo procedimiento

haciendo que la neutralizacidn de lejia de sosa con &cido fog

forico + aguas madres se realice en el recipiente de neutra-
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.lizacion a aproximadamente 1152C, y la suspensidn o solucidn

obtenida de este modo sea introducida a presidn en el reci -
piente de permanencia puesto en vacio, siendo disminuida la
temperatura a2 los valores precisados, lo cual tiene como con-
secuencia una eveporacién por expansidn. La concentracién to-
tal de PZIJ5 necesaria para una cristalizacidn dptima se ajug
ta en este caso - tal como lo han demestrado célculos calori
ficos = en aproximadamente 25-27% de P205, debiendo ser aiia-
dido el vapor resultante en el redpiente de neutralizaciédn,
procedente de la reaccidn de neutralizacidn, sdlc en parte pa
ra corregir la concentracion, por ejemplo para evaporar agua
de rociado, en el intercambiador de calor. La regulacién de
la introduccién de vapor en el intercambiador de calor se efeg
tla en este caso por medio de los medidores de nivel de lleng
do 19, 20, situados en el recipiente para aguas madres, a tra-
vés des Jas vdlvulas 11, 12 delante, del intercambiador de calor.

Junto a la agitacidn en el recipiente de permanencia
es favorable una recirculacidn permanente, ya que de este modo
se ofrece la posihilidad de gobernar, mediante los intercam-
biadores de calor intercalados, la necesaria concentracidn de
PZUS en el recipiente de permanencis en funcidn de la altura
de llenado en el recipiente para aguas madres, y dado que, =
ademés de ello, se reprime de este modo una cristalizacién pre
matura,

Se ha manifestado coma especialmente ventajoso el
mantenimiento de una proporcidn de NaZU:leJ5 en la solucidn

o suspensidn 2lgo mayor de 3:1, para preparar un fosfato tri-
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sodico exento de pirofosfato. Esto se logra affadiendo, previa
mente, al comienzo del procesa, un exceso de lejia de sosa, al
gque se afiaden los componentes de reaccidn en la proporcién de
NaCH ., H3PU4 de 3:1. Con estas condiciones previas se forma ya
&' aproximadamente 902C, de modo gradual, fosfasto trisodico -
anhidro o semihidratado en fina divisidn. No obstante, este -
tipo de cristales no puede ser centrifugadc tan bien como lo

es el hexahidrsto (6-hidrato).

EJEMPLO

Para la preparacion de fosfato trisddico . 6 H,0 se
affaden dosificadamente, mediante una bomba dosificadora de -
pistdn dentro del dispositivo descrito, en trabajo continuo,
con una cantidad circulante de aguas madres de 4 m3/hcras (den
sidad = 1,5 g/cma) al recipiente para aguas madres 1,57 t =
1,00 m de dcido fosférica (con 55% de PZDS) por hora, y la
solucidn resultante se nesutraliza en el recipiente de neutrg
lizacidn agitado con 2,93 t = 1,95 m3 de NaOH al 50%. Por el
calor de neutralizacidn resultante se forma vapor con une -
presidn de aproximadamente 1,3 atmdsferas absolutas a una -
temperatura de 1152C. A través del rebosadero 9 la solucidn
neutralizadora circula en el circuito de recirculacidn del rg
cipiente de permanencia agitado 3, en donde se enfria con ex-
pansidn a B3SC. La temperatura es regulada mediante retirada de
vapores en el recipiente de permanencia y jun;o al intercam~-
biador de calor; en este caso se ajusta en el recipiente de

permanencia una presidn de 0,5 atmdsferas absolutas. A través
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_del rebosadero 15 se retira la suspensidn de cristales obte-

nide por medio de una bomba, y en una centrifuga con torni -
1lo sin fin y tamiz en calidad de aparato separador es sepa-
rada de las aguas madres.

Las aguas madres, en las que la proporcién de -
NaZU : PZDS se encuentra en aproximadamente 3,5 : 1, es de-
vuelta al proceso en circuito, el producto cristalizado re-
sultante con un rendimiento de aproximadamente 2,0 t, es cal
cinado en un tubo rotatorio conectado seguidamente psra for-
maxr NaaF’D4 puro, exento de pirofosfato y pobre en carbonato
de sodio,.

El producto terminado tieme un valor de pH de 12,1;
el pirofosfatoc no puede ser detectado por cromatografia, vy

el contenido de carbonato de sodio es de aproximadamente 1,5%.

N O T.,A

Se reivindica como nuevo y de propia invencidn.

1.~ Procedimiento para la preparacidn de fosfato
trisédico por neutralizacidn de dcido fosférico con lejia
de sosa, aprovechando el calor de neutralizacidn para la eva
poracidn del agua formada de este modo, con devolucidn de -
las aguas madres y separacion del producto final, caracteri
zado porque en un circuito continuo se afade a las aguas ma=-
dres una cantidad constante de &cido fosférico por unidad de
tiempo, siendo también mantenida constante la cantidad de re-
flujo de aguas madres, la mezcla retirada de fdcido fosfdricoe

y aguas madres es mezclada en un reactor con una cantidad de
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lejia de sosa estequiométrica referide al &cido fosforicao, y
la suspensidn resultante es transferida a un recipiente de
permanencia, el cual es regulado a una temperatura por enci
ma del punto de conversion de Ns.PO,,8H.0 en Na,PO, . 6 H,O.
3 7472 374 2

2.~ Procedimiento seqln la reivindicacién 1, cerag
terizado porque la temperatura en el recipiente de permanen-
cia es mantenida constante mediante evaporacidn por retirada
de vapores e intercambioc de calor con los vapores que salen
del reactor.

3.: Procedimiento segin reivindicaciones anteriores,
caracterizado porque como indice de regulacidn para la evapg
racion sirve la altura de llenado en el recipiente para aguas
madres. |

4.~ Procedimiento segin las reivindicaciones ante-
riores, caracterizado porque el recipiente de permanencia es
mantenido & una temperatura entre el punto de conversién de'

NaBPD4 . B H20 en NaaF’D4 . 6 HZD y de Na . 6 HZU en -

Na3P04 anhidro, y eventualmente el producto final es calci-
nado a continuacidén.

5.- Procedimiento segln las reivindicaciones ante-
riores, caracterizado porque el recipiente de permanencia es
mantenido a una temperatura por encima del punto de conver-
sién de Na,PO, . 6H,0 en Na,PO, . 1/2 H,0 o en NaaPD4 anhi-

3 74 3 74
dro.

6.~ Procedimiento segln reivindicaciones anterio-
res, caracterizado porque se ajusta en el recipiente de per-—

manencia una proporcion de Na20 : P20 mayor de 3 : 1.

5
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7.- Dispositivo para la realizacidn del procedimien-
to seglin las reivindicaciones 1 a 6, caracterizade porqus cong
ta de un recipiente de neutralizacidn, intercambiador de ca -
lor, recipiente de permanencia, separador y recipiente para -
aguas madres, estando provisto el recipiente de neutralizacidn
con un agitador, una conduccidn de introduccidn de lejia de -
sosa, una conduccidn de introduccidén procedente del recipien-~
te para aguas madres, rebosadero hacia el recipiente de perma
nencia, y una conduccién de evacuacién de vapores, que tiene
dos vélvulas, una para la introduccidn de vapores en el in -
tercambiador de calor y otra para la retirada de vapores, ha
biéndose provisto el recipiente de permanencis de un agitador
asi como de una conduccidn en circuito a través del intercam-
biador de calor y un rebosadsro hacia el separador, tenienda
el separador una conduccidn de retirada de producto asi como
una conduccidn de reflujo de aguass madres, y poseyendo el re-
cipiente para aguas madres una conduccién de introduccién de
écido fosfdrico, medidores de nivel de llenado los cuales re-
gulan la introduccién de vapores en el intercambiador de calor,
una conduccidn de introduccidén hacia el recipiente de neutra-
lizacidn o una conduccidn de retirada para la mezcla de dci-
do fosforico y aguas madres hacia el recipiente de neutrali-

zacidn, y eventualmente un agitador.

8.~ "PRODCEDIMIENTD Y DISPODSITIVO PARA LA PREPARA-

CION DE FOSFATO TRISODICO".

Tal como se describe y reivindica en la presente -
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