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Es objeto del presente invento un procedimiento pare
la preparacidn de sal de Maddrell por calentamiento de ortofog
Tato monosddico o de pirofosfato disédico s temperaturas de -
250~-4508¢, 7

Hasta shora se dedicd poca atencidn 2 la preparacidn
de le sal de Maddrell por causa de su insolubilidad en agua y
su falta de posibilidades de utilizacion existente durante lag
go tiempo., Asi, era tembién explicable que no huhiesen realiza
do investigaciones cuantitativas en lo que se refiere & la cap
tidad y al tipo de la porcidn soluble en agua, que siempre aps
rece en la preparacion de sal de Maddrell, Para investigacio -
nes cientificas de la sal de Maddrell se eluis sencillamente ~
con agua la porcidn soluble en agua,

Deede hace un par de affos, la sal ae Maddrell encuen
tra utilizacidn en gran cantidad como cuerpo de limpieza en pag
tas dentifricas y debe tener entonces una porcidn soluble en -
agua lo més pequefia que sea posible. Si la deshidratacidn del

ortofosfato monasddico para formar sal de Maddrell se efectia

.segln lug._modos hasts ahora conocidos, se forman siempre los -

campuestos solubles en agua, trimetafosfato gadico y/o pirofog
fato disédico, a saher en una proporcidn cuantitativa que de-

pende casi exclusivamente del desarrollo de las temperaturas

durante la deshidratacidn y en general se encuentra por encima
de 54, ECstos compuestos solubles en agua influyen de modo ex ~
tremadaﬁente negativo sobre la consistencia, le capacided para
actuar y la estabilidad en almacenamiento de las pastas dentxri

ficas,

Se han conocido entretanto diferentes procedimientos
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para la preparascién de sal de Maddrell., Asi, en la memoria de

patente de los Estados Unidos 2.356.799, se describe un procg

dimiento para la preparacion de sal de Maddrell, que tiens una
porcidn soluble en agus hastas de 4%, segin el cuel el ortofos=-
fato monosddico debe ser transformado, en una primera etapes de
procedimiento, en grénules, que luego. son convertidos, por ca-
lentamiento a temperaturas de 300-4602C, en sal de Maddrell.Fg
te modo de trahajo es complicado y t&fbién-de 'grandes costos,

va gque es necesaria la etapa de trabajo adicional de la granu-
lacidn,

Ademés, on J. Am. Chem. Soc. B1 (1959) 79, se dice
que ni por granulacidn ni por finisimea molienda del ortofosfs
to monosddico ni por tratamiento térmico especialmente largo
se puede disminuir por debajo de 5%, referido a la sustancia,
la porcion soluble en agua existente en el producto final;

Ademés de ello,.dec J. R, Van Wazer, Phosphorus and
its Compounds, volumen I, pdgina 668, se puede deducir que en
la condensacién de ortofosfato monosddico para formar sal de
Maddrell & 4009C se produce vepor de &guas por la separacidn del
agua de constitucidn, la cual puede influir en eciertos casos
negativamente sobhre la formacidn de la sal de Maddrell.

La DAS 1.667.569 describe un procedimiento para la
preparacidn de sal de Maddrell a partir de ortofosfato monosg
dico por calentamiento de 450%C, en el cual el vepor de agua
que se.forma como consecuencia de la reaccidn de condensacidn

0] L] (4 3 0
ps retirado por succidn, menteniéndose la presién parciel de

vapor de agua entre 50 y 450 Torr.

I

Segln los datos en Z. anoxg. allg. Chem,, 258, pég
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na 52, 1949 y en Analytical Chemistry, 30, pdginas 1101 hasta
1110, 1958, se obtenia sal de Maddrell por calentemiento de -
ortofosfato monosddico a temperaturas de 350 a 3802C durante
un espacio de tiempo de 50 hasts 168 horas, obteniéndose un
producto grandemente impurificado, que debja ser purificadeo
mediante separacidn por lavado de los subproductos.

En la memoria de patente alemana 2,161.600 se des-
cribe un procedimiento para la preparacidn de sal de Maddrell
por deshidratacion de ortofosfato monosddice a temperaturas
entre aproximadamente 300 y 36802C en preosencia de vapor de -
agua, realiz@ndose la deshidratacidn cn uns atmdsfera satura
da de vapor de agua.

A diferencis de estos procedimientos hasta ahora -
conocidos se ha encontrado ahora con sorpresa que es posible,
de menera sencilla y sin mantener una determinada presidn pap
cial de vapor de agua, preparsr sal ds Maddrell a partir de
ortofosfato monosddico o pirofosfato disddico, si se afiaden
sales de fcidos fosfdricos de bases nitrogenadas en cantida-

~-des- cateliticas de 0,25 a 5% en peso al material de partida

antes de efectuar el calentamiento, y a continuacién se cal-
cina. De esta manera se abtiene una sal de Maddrell cuya pog
cién soluble en sgua es en el caso mdximo de 2%, y que tampg
co después de la molienda aumenta més, de modo que no se necg
sita un atemperemiento posterior.

| Como sales de 4cidos fosfdricos de bases nitrogena
das son epropizdos especialmente dihidrdgencortofosfato amdni
co o hidrdgenoortdfosfato diemdnico, fosfato de urea, fosfato

de guanidina, fosfato de melamina, fosfato de hidroxilamonio,
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fosfato de hidrazina o polifosfato de smonio, Estas sustan-
cias pueden ser empleadas por si solas ¢ en mezclas, prefe-
riblemente en cantidades de 0,5 a 2%.

En el procedimiento de scuexrdo con el invento no
desempefia tampoco ningdin papel esencial la constitucidn del
material de partida. Asi, de modo igualmente buenc, puede em
plearse un material de partida que se habia obtenido segin el
procedimiento de atomizacién o de cristalizacidn, Si, por -
gjemplo, se parte de un ortofosfato monosddico obtenido por
atomizacidn, la cantided de catalizador puede ser afiadide ya
antes de cfectuar la atomizacidn, siempre que las sales de
écidos fosforicos de bases nitrogenadas utilizadas no sean
sensibles a la temperatura, 5i se ha obtenido el material de
partida seqgdin el procedimiento de cristalizacidén, las sales
de dcidos fosfdricos de las bases nitrogenadas pueden ser -
bien afiedidas a la mezecla en un sencillo dispositivo mezecla
dor o pueden ser eplicadas por atomizecidn posteriormente en
forma de una solucién acuosa o alcohdlica o de una mezcle de
agua y alcohol,

£l procedimiento se puede llevar & cabo en un ama
sador susceptible de ser calentado, en un tubo rotatorio ca-
lentado indirectamente o en un tambor rotatorio. En sl caso
de utilizarse un tambor rotaterio, el procedimiento se puede
llevar & cabo de modo especialmente ventajoso, si se utiliza
en tal caso el denominado procedimiento de material de refly
jo y se devuelve una parte del producto terminado al tuho -
rotatorio.-La ventaja de este modo de trabajo consiste en que

se puede mantener la cantidad de material de reflujo y de ma~



10

15

20

25

terial a introducir como nueva aportecifn en una proporcidn
tal que se pueds evitar una aglomeracidn junto al tubo rota
torie y una aglomeracidén conjunta durante el proceso de cal
cinacidn, En el caso de utilizarse un amasador o un tubo rg
tatorio el modo de funcienamicnto es continuo. Del mmdo'mﬁs
ventajoso, la calcinacidn se lleva a cabo a lemperatures en-
tre 3002 y 4202C,

Evidentemente, el procedimiento se pueds llevar a
cabo también de modo discontinuo, si la calcinacidn se efec-
tda en un horno de mufla,

La ventaja del procedimiento segidn el invento en
comparacidn con los procedimientos conocidos puede ser resu-
mida en sl hecho de que se llegs a una sal de Maddrell, cuya
porcidn soluble en ague se encuentra por debajo de 2%, ineclu
so después de la molicnda, no siendo necessrio ni un atempe-
ramiento posterior ni el mantenimiento de uné presion parcial
de vapor de agua determinada. Ademds de ello, el procedimien-
to se puede llevar a cabo de modo continuo dependiendo de las

aparatos-utilizados,

EJEMPLD 1:

200 q de ortofosfato monosddico de atomizacidn can
un valor de pH de 4,5 son bien mezclados en 2 g de dihidrogeng
ortofosfato amdnico finamente pulverizado. En un horno calen=
tado por medios eléctricos esta mezcla es calentada durante
un tiempo de 1 1/2 horas s uns temperatura del horno de 40DeC,
Despuds de enfriamiento y moliends se obtiene un producto que

cansislte en 99,2% en sal de Maddrell.
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EJEMPLO 2.

200 g de ortofosfato monosbdiceo de atomizacidn con
un valor de pH de 4,5 son mezelados intimamente con 2 g de
fosfato de hidroxilamonio finamente pulverizado. L& mezeclea
es atemperada durante un tiempo de 2 horas a 4002C tal como
se describe en el Ejemplo 1. La porcidn soluble en agua ded
producto molido enfriade es de 1,13,

Rl T .- e

EJEMPLD 3:

A 200 g de oriofosfato monoaddico de etomizacidn se
sfiaden 4 g de fosfato de urea finamente pulverizedo, La mozcla
ca calentads durante un tiempo de 2 horas a una temporatura
del horno de 4002C, en un horno calentado por medios elictri-

cos. Después de enfriar y moler se determind un contenido de

sal de Maddrell de 98,14,

EJEMPLO 4:

Una mezcla de 500 kg de ortofosfsto de monosddico
de atomizacidn con un valor de pH de 4,5 y 5 kg de dihidrdgeng
ortofosfato amonico finamente pulverizado fue desplazada cn
un modo de funcionamiento continuo a través de un omasador
calentado indirectamente con aceite. La temperatura del vehji
cutlo de calor fue de 3302C., el tiempo de permanencia del prp
ducta de reaccidn se encontraba en aproximadamente 4,5 horas.
£l producto molido enfriado tenia un contenido de sal de Mag

drell de 98,8%.
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EJEMPLO 5:

A través de un cenal dosificador y un tornillo sin
fin de introduccidn se alimenta un tubo rotatorio con 70~100
kg/hora de una mezcla de 500 kg de NaH2P04 de atomizecidn, -
cuyo valor de pH es 4,5 y con 10 kg de NH4H2F'D4 finamente -~

pulverizado, La temperatura de entrada de gases en el tubo rg
tatorio es dc 430-4802C y la temperatura de salida de gases
se encuentra entre 100 y 1302C. E1 tiempo de perménencia en
8l tubo rotatorio es de aproximadamente 45 minutos.

Se obtiense un producto, cuya porcidn soluble en

agua es sblo de 1,8% después del enfriamiento y la molienda,

N o T A

Se reivindica como nueve y de propia invencidn.
1.~ Procedimiento psra la preparacion de sal de -
Maddrell, por calentamiento de ortofosfato monosddico o de

pirofosfato disddico a temperaturas de 250-450°C, caracteri-

_zado porque se afiaden al materisl de partida sales de acidos

fosféricos de bases nitrogenadss en cantidades catliticas de
0,25 a 5% en peso antes del calentamiento, y a continuacidn
sc efectlia una calcinacidn,

'2.— Procedimiento, segln la reivindiecacidn 1, ca-
racterizado porque se afiaden al material de partida dihidro-
gcnoértcfusfato ambnico o hidrdgenoortofosfato diamdnico,fos-
fato de urea, fosfeto de guanidina, fosfato de melamina, fos-
fato de hidroxilamonio, fosfato de hidrazina o polifosfato -

aménico por si solos o en mezclas de sllos, en cantidades de



0,5 a 2% y se efectla una calcinacidén a temperaturas entre 300
y 4200C,

3,- "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE SAL DE ~
MADDRELL",

Tal como se describe y reivindica en la présentu Mer

. : . . . . 4 s
moris Descriptiva, que consta de nueve hojes escritas a méguina

por una sols cara,
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