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IBIICRTA DESCRIPTIVA

EI presente inventovéé'refiere 2 la produccidn
cde tripolifosfato sédico de mmy elevada pureza, a par-
tir de fcido fosférico acuoso obtenido con el método -
hdnedo.

Los tripolifosfatos de netal alcaliro y especiqg
mente el tripolifosfato, se utilizan amplianeute como a-
fentes secuestrzadores en composiciones detergentes y en
otros agentes de limpieza, y para estos eupleos se requie
ren productos con canbidades zuy bajas de contaminantes.,

En el arte el tripolifosfzto sédico se obtiene
sepdn un procedimiento que incluye, por lo general, la =-
serie cCe etapas siguientes:

- se neutraliza la solucibn ce 4cicdo fosférico -
con hidréizido sédico acuoso hasta un pl neutro o aproii-
madzmeate neutro y se separaa por filtracién las impure-
zas precipitadas resultantes de este tratamiento neubra-
lizante;

- la solucibén f£iltrzda se concentra, de ser nece
sario, y se filtra la solucidn concentrada;

~ Bse separa el arkz nor evaporaciébn hasba sequee
dad y por dltimo se calcinzn el residuo de evaporacidn,

- Cuando en el procediniento que se discute se uti
liza fAcido fosférico producido con el mnétodo hdnedo, o -
sea mediante zbaque de ninerales de fosfato por 4cido sul
fdrico, no resulta facil ﬁreparar tripolifosfato sbédico
con cualidades de pureza aceptables.

Esto se debe a lz presencia de numerosas iupure-
zae que se derivan del ninersl fosfato, alpunas de las

cuales no pueden separarse satisfactoriamente antes cel
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tratamiento neutralizante o durante dicho tratamiento.

isi pues, por ejemplo, los compuestos de mag-
nesio estdn normalmente presentes en la solucidn que se
envia pora el secado en cantidades de alrecedor 1500-3000
ppm (como metal) con respecto al contenido de ?,0, de di
cha solucién y la separacién de dichos compuestos resule-
ta particularmente dificil, .

Otras impurezas contaminantes son los compues
tos de calcio, hierro, aluminio, nfquel y crono.

De conformidad con el presente invento el con
tenido de metales conbtauinantes en el tripolifosfato s6-
dico se reduce a valores inapreciablemente bajos cuando,
ex el proceso indicado, se observan condiciones especiz-
les en la ebapa de neutralizacidn del 4cicde y cuando la
solucidn de fosfato sédico se trata tériicazente a2 eleva-
da teuperatura antes cde envizrla a la ebapa de secado.

Asi pues, el iuvento proporciona un procedinien
to para la preparacidn de tripolifosfato sédico en donde
se neutraliza una solucidn acuosa de 4cido fosférico onte
nida con el método hdnedo mediante la adicidén de una solu
cién acuosa de hicréxzido sédico, se separan lac impurezas
precipiﬁadas de la coluciba de fonfato sddico, se evapors
1a solucidn de fosfabo sbdico hasta sequedad y se caleina
el residuo de evaporacifbu, que se caracteriza porque dicha
solucibn acuosa de Acico fosférico se neutraliza a una ten
perztura que no exceda de 852C, se deja madurar el produc-
to de neubralizacibn a uaa temperabura comprendida entre
702 y C52C durante un periodo de por lo nenos uana hora an-
tes de separar dichas iupurezas precipitadas, se concentr:,

de ser necesario, La solucién de fosfato sbédico, para lle-
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var su contenide €e fosfato sbdico a un valor de por lo ue
nos el 407 en peso, con Separacién de las impurezas preci=-
pitadas asi obtenidas de la solucidn concentrada resultante,
v la solucidn cde fosfato sddico, que tiene un contenido de
fosfato sbdico de por lo menos el 40 en peso, Se sonete,
antes de la evaporacién hasta sequedad, a un Yrataniento
téraico a ura temperatﬁra couprendida entre 1002 y 2002C,
asta el punbo de ebullicidén o por cdebajo, y 2z ura presién
atzoaférica o superatmosférica, durante un periodo tal que
jinduzeca la precipitacidén sustancialaente completa de los -~
compuestos de magnesio disueltos en ddicha solucién cde fos-
fato sbdico, separfndose el precipitado resultante de este
trataciento térmico de la solucién tratada térmicomente.
BEa el arte anterior se ha sugerido sozeter
las soluciones de fosfato sbdico a un tratamiento térndco
v concentrar la solucidn asl tratada s un contenicdo de
PZOS de alrededor cel 30% en peso, para mejorar la purezo
de la solucidn onbes de remitirla 2z la etapa de secado,.
Sin emdar;o,este tratariento térmico se -
lleva a cabo a temperaturas relativamente bajas sobre so=-

Iuciones que tienen un contenido reducido de 7,0,., o sen

B3
(853

bzjo condiciones tales que no se obtienen los objetos del
presente invento, teniendo también en cuenta gque no se to-
na una precaucidn especial e la etopa de neutralizacién,
Operando de conformidad con el procecinien
o del presente iavento el contenido del nmammesio resicduzl
en la solueiédn envicnda para secado o equivalentemente en
el tripolifosfato £6dico, se reduce ceneralmente & vzlores
que no exceden de 250 ppn y tipicanente de 100250 ppm «w-

(cozmo metal) con referenciz 2l contenido de P 0+ AL pro
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pio tiempo el contenido de otros metales contaminantes se
reduce a valores inapreciablemente bajos.

Como se sabe por el arte, el icido fosféri-
co acuoso obtenido con el método hdmedo, que tiemne por lo
gegeral un contenido de PZOS del orden del 30-50% en peso
se purifica, convenientemente, antes del tratamiento de -
neutralizacibn, precipitando los iones de sulfato medianbe
la adicién de una sal de bario (por ejemplo carbonato de =~
bario) y reduciendo las sales de vanadio y de cromo con la
adicién de un agente reductor apropiado (por ejemplo hierro
en polvo). Bs también ventajoso el tratamiento con carbén
activado, u otro material, para separar las sustancias or~
£énicas que estén presehtes en la solucibén 4cida., Estos -
tratamientos de purificacién se efectdan, por lo general,

a una teuperatura del Qrden de 60-702C.

La solucién de 4cido fosférico asi purifica
da se neutraliza com hidréxido aédico acuosé, generalmente
hasta un pH neutro o aproximuadamente neutro, y segﬁn’el pre
sente invento no es critica la temperatura con que se lleva
a cabo dicha neutrslizacién,

lias particularmente la neutralizacién se lle
va a cabo a una texperatura que no excede de 852C, y general
mente a una temperatura compréndida entre 702 y 852C con va
lores 6ptimos del orden de 302C.,

De preferencia se adiciona hidréxido sédico
con una concentracifn: del 40-50% en peso a la solucién de
4dcido fosférico mantenida bajo intensa agitacién.

La adicién se efectdia lenta y gradualmente, manteniendo 1la
temperztura de la masa dentro de la gama deseada de valores

y evitando tanto como sea posible sobrecalentamientos loca-
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les que pueden producirse en las zonas donde entran en con
tanto los reactivos.,

La neutralizacién puede llevarse a cabo en
una sola etapa o en varias etapas distintas, Segdn una
modalidad preferida ésta se iléva a cabo adicionando pri-
mero hidréxido sédico acuoso hasta una cantidad correspon
diente a la necesaria pare la formacién del fosfaté AONO~
sédico.

Bajo estas circunstancias el pH del medio -
reaccional se lleva a un valor del orden de 3,8~4 y se ob
tienen condiciones apropiadas para la precipitacidn del -~
hierro divalente y aluminio en forma ce fosfatos,

Luego se completa la neutralizacién adicio-

nando hidréxido s6dico acuoso hasta una relacién NaZO/onS

del ordeg de 1,65 - 1,70, correspondiente a la formacién
de 2 moles del fosfato disbdico por cada mol del fosfato
monoséddico. Cuando esta concentracién se alcanza el pH -
del medio es del orden de 6,7-6,3 y se produce la precipi
tacién del calcio y de parte del magnesio en forma de fos

fatos,

Todas estas operaciones se llevan a cabo man

‘teniendo la temperatura a los valores expuestos y sipuien~-

do el procedimiento previamente indicado.

Segin el presente invento se madura el produc
to neutralizado a una temperatura comprendida entre 702C y
858C durante por lo menos una hora. '

El periodo de maduracién méximo no es criti-
co y cdepende, esencialmente, de consideraciones econéuicas.

Se ha establecido que, generalmente resultan satisfactorios

periocdos del orden de 2«3 horas.
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Calentando el producto neutralizacdo
de este modo el precipitado resultari facil y completamente
filtrakle y la solucién resultante de fosfatos sbédicos pue
den someterse a continuacibn a los otros tratamientos para
prbducir tripolifosfato sbédico con un elevado prado de pu=
reza.

Se ha establecido, en cfecto, que
la ausencia de maduracidén, o el empleo de temperaturas dis
tintas de las indicadas para la maduracién del producto de
neutralizacién o también 1z imperfecta filtracién de éste,
dan soluciones de las que resulta luego difiéil separar los
compuestos de magnesio y los otros metales contaninantes.

Cuando la neutralizacién se lleva
a cabo en dos etapas distintas, tal como se ha incdicado -
previamente, cada etapa es sepuida de maduracién bajo las
condiciones previamente indicadas.

La solucién, después de la separa-
cién del precipitgdo, se concentra por lo gemeral para lle
var su contenido de fosfato sédico a ua valor de por lo -~
uenos el £40% en peso, y por lo general de 407 a 50% en pe
s0, y durante este tratamiento puede producirse precipita
cibn adicional de cumpuestos de magmesio, hierra, calcio y
aluminio. Lla concentracién puede no ser necesaria cuando
la solucibn neutralizada contiene del 407 a alrededor del
50% en peso de fosfatos sédicos.,

En cada caso dicha soluciba (concen
trada o no) contiene compuestos de maénesio.en cantidades
tipicamente del orden de 1500-3000 ppm (como metal) coun re
ferencia al contenido de PZOS’ asi como cantidades notables

de compuestos de otros metales contaminantes, tal como com
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puestos de cromo, calcio, hierro, aluminio y niquel.

De conforaidad con el presente ia
vento dicha solucidén de fosfatos sbdicos se somete luego
a un tratamiento térmico 2 uma temperatura comprendida en
tre 106 y 2002C =21 punto de ebullicién o por debajo, even=
tualaente bajo presibn, y el tratamiento se prosisue hasta
que la precipitacién de las szles de los metales counbani-
nantes es sustancialmente completa,

Mas particularmente contra mayor
es la temperatura elegida y mayor la concentracién del fos
fato sédico en la solucibén sometida a tratamiento, mas -
breve serid el periodo de calentanmiento.

Asi pues, por ejemplo, con un con-
tenido de fosfato sédico del orden del 40% en peso se ob-
tiene buena precipitacién manteniendo la ebullicidn a la
presidén atmosférica durante dos horas, mientras que con -
las mismas condiciones de temperatura las soluciones con
un contenido de fosfato s6dico del orden del 503 en peso
requieren periodos de slrededor de 30 minutos.

Un aumento en la temperatura de tratamiento permite una
dismirucién correspondiente en el periodo de tratamiento
que ha de obtenerse.

El tratamiento térmico no debe 1lle
varse a cabo durante periodos que exceden sustancialmente
los tiempos miAximos para la precipitacidn sustancialnente
completa de los compuestos de magnesio. En efecto, perio
dos excesivamente prolongados pueden resultar en una redi-
solucidén parcial del precipitado.

En cualquier caso es preferible Lo}

perar a presién superatmosférica y a una temperatura supe
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rior a la temperatura de ebullicién de la solucién de fog

fato a la presibén atmosférica, debido a que bajo estas con
diciones se requieren tiempos de tratamiento mas breves y

se obticne un precipitado mas facilmente filtrable.

En cada caso se separa el precipitado
as{ obtenido, generalmente mediante filtracién, y se seca
1a solucién resultante sezdn métodos conocidos.

Luego se efectda la calcinacibn del -~
residuo, generalmente a 400-50C2C, con la coasiguiente for
macién de tripolifosfato sb6dico.

Operando segin el presente invento, se
feduce el contenido de magnesio en dicho tripolifosfato has
ta valores tipicamente del orden de 100-250 ppm y los con-
tenidos en ppam de las obtras impurezas son tipicamente los
siguientes: calcio 70, hierro 3, aluminio 10, niquel 25 y
cromo 3, '

Los contenidos se calculan en cada ca
so como metal y con referencia al contenido de PZOS de las
soluciones de fosfato sédice enviadas al secado, o tambien
del tripolifosfato sédico.

Estos resultados se obtienen solo cuan
do se respetan las condiciones operativas descritas tanto
en la etapa de neutralizacidnm del 4cido como también en la
del tratamiento térmico de la solucidn de fosfato sédico.

. En los ejemplos experimentales siguien
tes, una solucién acnosz de dcido fosférico obtenida con el
método hdmedo, que tieme uma concentracién deli45% en peso
se trata convenientemente cor carbonato de bario, limaduras
de hierro y carbén activado, como se conoce en el arte.

Después de deocantar y separar el pre
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cipitado, se neubtraliza la solucién 4cide en una primera ~
etapa con una solucién acuosa al 50% en peso de hidréxido

sédico, hasta una relacién NaZO/PZO de aproximadamente 1.

5
Luego se lleva a ecabo la reutralizacién en una segunda e~

tapa hasta una relaciébn de HaZO/PZO de aproximadamente 1,7

Después de li filtracibn del preci-
pitado se recupera la solucibdn acuosz con un coatenido de
fosfato sédico del orden del 30-40% en peso.

Esta solucidén se somete a un trata-
miento térmico, tal cual, o después de concéntracién median
te evaporacién de agua y filtracién subsipuiente. La con-
centracibdn se lleva a cabo a presidén subatmosférica, a una
temperatura infepior a 802C hasta que el contenido de fos-
fato s6dico se lleva al wvalor deseado.

Luego se separa el precipitacdo re-
sultante del tratamiento térnico y se evapora la soluciéba
tratada térmicamente hastz sequedad,

Por tiltimo se calcina el residuo de
evaporacidn.,

EJEMPLO 1,

Operando tal como ge ha descrito an
teriormente, se neutraliza la solucidn de 4cido fosférico
con hidréxido sbdico acuoso a 802C hasta una relacién de
HaZO/P 0_ de zproximadamente 1 y luego se deja madurar du~

2°5
rante tres horas a 802C.

Luego se lleva a cabo la neutraliza

cibn hasta una relacién de NazO/PZO de alrededor de 1,7 y

5
se deja madurar la solucidn durante dos horas a 802C,
La neutralizacién se efectda adicio~

nando el hidréxido sédico acuoso de forma lenta y gradual
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a la solucién de 4cido fosfbrico manteniendo la masa bajo
vigorosa agitacién,

Se separa por filtracién el precipitado y
se obtiene una solucidn con un contenido de fosfato sédico
del 30,91% en peso.

La solucidén se divide en tres fracciones.
La primera fracecién no se concentra, mientras que la segun
da - fraceibén se concentra evaporando el agua a presién subab
mosférica y a una temperatura inferior a 802C hasta un con
tenido de fosfato sédico del 40,25%, y la tercera fraccién
se concentra bajo las mismas condiciones hasta un conteni-
do del 47,0% en peso.

Las tres fracciones se tratan térmicamente
a presién atmosférica y al punto de ebullicién (103-1102C)
v se determina el contenido de mebales contaminantes toda-
via disueltos en estas soluciones después de distintos perig
dos de calenbamiento.

N Mas particularuente los resultados obteni-~
dos con la primera fraccién se exponen en la Tabla 1, los
obtenidos con la segunda fraccién en la Tabla 2 y loc obte
nidos con la tercera fraccién en la Tabla 3.

Los contenidos de metales contaminantes se
expresan en partes por millon y se refieren al contenido

de on en las soluciones citadas.

5
TARLA 1
Tiempo
1g F s i C
minutos) Ca Mg ) € A + r
T T T T T T T
0 460 2020 37 28 56 12
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TLLA 1 conbinmuacidn
Tiempo
a i Fe AL i Cr
{minutos) ¢ & : ! :

60 460 2620 29 26 56 11
120 135 2920 32 23 53 10
180 ~ 2800 - - - -
300 - 23850 - - - -

TABLA 2
Tiempo
. 4 s
(minutos) Ca Mg Fe Al Hi Ce
T Y T T T T T

0 524 3360 35 27 52 14
30 2426 2860 26 21 52 10
60 378 2380 16 24 52 G

120 72 225 ¢ 13 29 L
180 56 144 ‘L 10 23 3
240 73 208 2 10 23 2
TEBLL 3
Tienno
(sinutos) Ca Mg Fe Al Hi Cr
! 1 ] 1 ! 1

(8] 427, 3454 32 26 60 12

15 &g 233 ) i0 36 6

30 50 104 6 10 20 L

6C 60 129 6 10 34 )



10

15

20

25

30

TABLA 2 continuceids

Tienmpo
Ca 3 Fe Ni
(cinutos) Mg AL Hi Cr
! ! ! ! ! H !
- 00 50 104 & 10 24 4
120 67 X22 3 10 24 L

EJEIPLO 2.

La sequnda y tercera fracciones del ejemplo 1
que tienen, respectivamente, un conbenido de fosfato sbdi-
co ¢el 40,25% y 47,8% en peso se calienbtan a 1802¢C bajo u~
na presidén tal que se inpida la ebullicidn, duramte un pe-
riodo de unos 15 ninutos,

Por dltimo se efectda la filtracién del precipi
tado y la solucién residual tiene un contenido de magnesio
de 231 ppm en el caso de la sepunda fraceidén y 211 ppm en

el caso de la tercera fraccibn.

EJEMPLO 3.

Operando como en el ejemplo 1 se uneutpraliza la
solucidn de 4cido fosférico a 1002C y se deja madurar a la
misma tempefatura.

Después de filtracibn del precipitado se concen
tra la solucién hasta un contenido de fosfato sbdico del -
37,7% en peso.

, Se hierbe esta solucién a la presién atmosféri
ca v se determina el contenido de los metales contaminan-—
Yeg disueltos en dicha solucién despues de distintos nerio
dos de calentamiento.,

Los resultzdos se resumen en ls Tabla 4.
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TIDLA 4
Tiempo
{rinutos) Ca Mg Fe Al Ni Cr
! ! ! ! ! ! !
0 580 1860 130 240 45 15
30 580 .1840 130 240 45 15
60 580 1360 130 240 L5 15
120 580 1060 120 240 45 15
180 560 1860 120 240 L5 15
REIVINDI CACIOIES

Deserito el objeto del presente invento se decla-
ran nuevas y de propia invencién las siguientes reivindica
ciones:
1.~ Un procedimiento para lz preparacidn de tripolifosfato
sédico en donde se neutraliza una solucién acuosa de écido
fosférico obtenida con el método himedo mediante la adicibu
de una polucibén acuosa de hidréxido sédico, se geparan las
impurezas precipitadas de la solucién de fosfato sédico,
se evapora la solucidén de fosfato sbédico hasta sequedad y
se calcina el residuo de evaporacibém, caracterizado porque
dicha solucibén acuosz de &cido fosfdérico se neutraliza a vna
temperatura que no exceda de 852C, se dejz madurar el pro-
ducto de neutralizacidén 2 una temperstura comprendida entre
702 y 852C durante un periodo de por lo menos una hora an-
tesc de separar dichas inpurezass precipitadas, se coacentra
de ser necesario, la solucién de fosfato sédico, pars lle-

var su contenido de fosfato 86dicy & tn valor de por Lo -
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menos el 40% en peso, con separacién de las impurezas -
precipitadas asi obtenidas de la soluecibn concentrada re
sultante, y la solucibn de fosfato sédico, que tiene un
contenido de fosfato e6dico de por lo menos el 40% en -
peso, sec somete, antes de la evaporacidn hasta sequedad
2 un tratamiento térmico a una temperatura comprendida
entre 1002 y 2002C, hasta el punto de ebulliciénm o por
debajo, y a una presidén atmosférica o superatmosférica,
durante un periodo de tieupo que induzca lo precipita-
cibén sustancialmente completa de los compuestos de mage
nesio disueltos en dicha solucién de fosfato sédico, se
paréndose el precipitado resultante de este tratamien~
to térmico de la solucidn tratada térmicamente,
2+~ Un procedimiento, de conformidad con la reivindica-
cibn 1, caracterizado porque la neutralizacién de 1z so-
lucién de 4cido fosférico se verifica a una temperatura
comprendida eatre 702 y 852C,
3+~ Un procedimiento, de conformidad con la reivindica-
cibn 1 & 2, caracterizado porque la maduracidén de dicho
producto de neutralizacién se mantiene durante un perio
do de 2 a 3 horas,
4.- un procedimiento, de conformidad con cualquiera de
las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque
1a neutralizacifn de la solucidn de 4cido fosférico
se verifica en dos etapas, adiciondndose hidréxido
s6dico en la primera ctapa en una cantidad necesaria
para la formacibn de fosfato monosédico, y en la segun
da etapa en una cantidad necésaria para la formaciébn de

2 moles de fosfato disédico por cada mol de fosfato mono
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~godico, dejéndose madurar el producto obtenido despues de
cada ebapa a una temperstursz couprendids entre 702 y 35°C.
durante un periodo de por lo menos una hora.
5+~ Un procedimiento, de conformidad con cuaiquiera de las
reivindicaciones precedentes, caracterizado porque la selu
cién de fosfato sédico procedente de la neutralizacién cita
da se concentra a una temperatura inferior z 802C y o pre-
sién subatmosférica,
5.,~ Un procedimiento, de conformidad con cualquiera de las
reivindicaciones precedentes, caracterizado porgue dicha
solucidn de fosfato sédico sometida a dicho tratamiento
térmico tiene un conbenido de focofato s6dico del 40 al 503
en peso,
7.~ Uz procedimiento de conformidad con cualguiera éde las
reivindicaciones precedentes, caracterizado porque dicho
tratamiento térmico se lleva a cabo durante un perfodeo Hal
que se obtenga en la solucidn de fosfato sbddico un conte=
nido de magnesio no superior 2 250 ppm. con respecto al -
contbenido de PZOS de dicha solucién.

.~ Un procediniente, de confornidad con la reivindicacién
7, caracterizado porque dicho contenido de magnesio estéd
comprendido entre 10C y 250 ppm.

G.= Un procedimiento, para la preparacidn de tripolifos-~
fato sbédico,

Segin se describe y reivindica en la presgente ze
moria descriptiva que consta de 16 hojas foljadas y escri-
tas por una sola cara

Madeid, a 18 NOV. 1977

Pelo

dAlME ISERN
mCa Z

8t JOSE F. NIETQ '
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