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HEHORIA DESCRIPTIVA
El presente invento se refiere o la producción 

¿e tripolifosfato sódico de muy elevada pureza, a par­
tir ¿e ácido fosfórico acuoso obtenido con el método - 
húmedo.

Los tripoüfosfatos de metal alcalino y especial 
mente el tripolifosfato, se utilizan ampliamente como a- 
gentes secuestradores en composiciones detergentes y en 
otros agentes de limpieza, y para estos empleos se requie 
ren productos con cantidades muy bajas de contaminantes.

En el arte el tripolifosfato sódico se obtiene 
según un procedimiento que incluye, por lo general, la - 
serie de etapas siguientes:

- se neutraliza la solución de ácido fosfórico - 
con hidrós:ido sódico acuoso hasta un pH neutro o aproxi­
madamente neutro y se separan por filtración las impure­
zas precipitadas resultantes de este tratamiento neutra­
lizante;

- la solución filtrada se concentra, de ser nece 
cario, y se filtra la solución concentrada;

- se separa el agua por evaporación hasta seque­
dad y por último se calcina el residuo de evaporación.

Cuando en el procedimiento que se discute se uti 
lisa ácido fosfórico producido con el método húmedo, o - 
sea mediante ataque de minerales de fosfato por ácido sol 
fúrico, no resulta fácil preparar tripolifosfato sódico 
con cualidades de pureza aceptables.

Esto se debe a la presencia de numerosas impure­
zas que se derivan del mineral fosfato, algunas ¿e las 
cuales no pueden separarse satisfactoriamente antes del
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tratamiento neutralizante o durante tratamiento.
Asi pues, por ejemplo, los compuestos de mag­

nesio están normalmente presentes en la solución que se 
envia para el secado en cantidades de alrededor 1500-3000
ppm (como metal) con respecto al contenido de P 0 de di2 5 ***
cha solución y la separación de dichos compuestos resul­
ta particularmente difícil.

Otras impurezas contaminantes son los compues 
tos de calcio, hierro, aluminio, níquel y cromo.

De conformidad con el presente invento el con 
tenido de metales contaminantes en el tripolifosfato só­
dico se reduce a valores inapreciablemente bajos cuando, 
en el proceso indicado, se observan condiciones especia­
les en la etapa de neutralización del Acido y cuando la 
solución de fosfato sódico se trata térmicamente a eleva­
da temperatura antes de enviarla a la etapa de secado.

Asi pues, el invento proporciona un procedimien 
to para la preparación de tripolifosfato sódico en donde 
se neutraliza una solución acuosa de Acido fosfórico obte 
nida con el método húmedo mediante la adición de una solu. 
ción acuosa de hidróxido sódico, oe separan las impurezas 
precipitadas de la solución de fosfato sódico, se evapora 
la solución de fosfato sódico hasta sequedad y se calcina 
el residuo de evaporación, que se caracterice porque dicha 
solución acuosa de Acido fosfórico se neutraliza a una tem 
peratura que no exceda de 85^0, se deja madurar el produc­
to de neutralización a una temperatura comprendida entre 
7OS y C5SC durante un periodo de por lo menos una hora an­
tes de separar dichas impurezas precipitadas, se concentra, 
de ser necesario, la solución de fosfato sódico, para lie-
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var su contenido de fosfato sádico a un valor de por lo me 
nos el 40% en peso, con separación de las impurezas preci­
pitadas asi obtenidas de la solución concentrada resultante, 
y la solución de fosfato sódico, que tiene un contenido de 
fosfato sódico de por lo menos el 40% en peso, se somete, 
antes de la evaporación hasta sequedad, a un tratamiento 
térmico a una temperatura comprendida entre 100S y ZOC^C, 
hasta el punto de ebullición o por debajo, y a una presión 
atmosférica o superatmosférica, durante un periodo tal que 
induzca la precipitación sustancialmente completa de los - 
conpuestos de magnesio disueltos en dicha solución de fos­
fato sódico, separándose el precipitado resultante de este 
tratamiento térmico de la solución tratada térmicamente.

En el arte anterior se ha sugerido someter 
las soluciones de fosfato sódico a un tratamiento térmico 
y concentrar la solución asi tratada a un contenido de 
PgOg de alrededor del 30% en peso, para mejorar la pureza 
¿e la solución antes de remitirla a la etapa de secado.

Sin embargo,este tratamiento térmico ce - 
lleva a cabo a temperaturas relativamente bajas sobre so­
luciones que tienen un contenido reducido de P„0 , o seaa
bajo condiciones tales que no se obtienen los objetos del 
presente invento, teniendo también en cuenta que no se to­
ma una precaución especial en la etapa de neutralización.

Operando de conformidad con el procedimien 
to del presente invento el contenido del magnesio residual 
en la solución enviada para secado o equivalentemente en 
el tripolifosfato sódico, se reduce generalmente a valores 
que no exceden de 250 ppm y típicamente de 100-250 ppm —  
(como metal) con referencia al contenido de P 0^. Al pro
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pío tiempo el contenido de otros metales contaminantes se 
reduce a valores inapreciablemente bajos.

Como se sabe por el arte, el ácido fosfóri­
co acuoso obtenido con el método húmedo, que tiene por lo
general un contenido de P 0- del orden del 30-50% en peso2 5
se purifica, convenientemente, antes del tratamiento de - 
neutralización, precipitando los iones de sulfato mediante 
la adición de una sal de bario (por ejemplo carbonato de - 
bario) y reduciendo las sales de vanadio y de cromo con la 
adición de un agente reductor apropiado (por ejemplo hierro 
en polvo). Es también ventajoso el tratamiento con carbón 
activado, u otro material, para separar las sustancias or­
gánicas que están presentes en la solución ácida. Estos - 
tratamientos de purificación se efectdan, por lo general, 
a una temperatura del orden de 60-70SC.

La solución de ácido fosfórico asi purifica 
da se neutraliza con hidróxido sódico acuoso, generalmente 
hasta un pH neutro o aproximadamente neutro, y según el pre 
sente invento no es critica la temperatura con que se lleva 
a cabo dicha neutralización.

Has particularmente la neutralización se lie 
va a cabo a una temperatura que no excede de 85^C. y general 
mente a una temperatura comprendida entre 70S y 85-C con va 
lores óptimos del orden de 80SC.

De preferencia se adiciona hidróxido sódico 
con una concentración del 40-50% en peso a la solución de 
ácido fosfórico mantenida bajo intensa agitación.
La adición se efectúa lenta y gradualmente, manteniendo la 
temperatura 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 neutralización puede llevarse a cabo en 
una sola etapa o en varias etapas distintas. Según una 
modalidad preferida ésta se lleva a cabo adicionando pri­
mero hidróxido sódico acuoso hasta una cantidad correspon 
diente a la necesaria para la formación del fosfato mono- 
sódico.

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 precipitación del - 
hierro divalente y aluminio en forma de fosfatos.

Luego se completa la neutralización adicio­
nando hidróxido sódico acuoso hasta una relación Na^O/P^O^

del orden de 1,65 - 1 *7 0, correspondiente a la formación 
de 2 moles del fosfato disódico por cada mol del fosfato 
rionosódico. Cuando esta concentración se alcanza el pH - 
del medio es del orden de 6,7-6,8 y se produce la precipi 
tación del calcio y de parte del magnesio en forma de fc¡s 
fatos.

Todas estas operaciones se llevan a cabo man 
teniendo la temperatura a los valores expuestos y siguien­
do el procedimiento previamente indicado.

Según el presente invento se madura el produc 
to neutralizado a una temperatura comprendida entre 70SC y 
35-C durante por lo menos una hora.

El periodo de maduración máximo no es criti­
co y depende, esencialmente, de consideraciones económicas. 
Se ha establecido que, generalmente resultan satisfactorios 
periodos del orden de 2-3 horas.
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Calentando el producto neutralizado 
de este modo el precipitado resultará fácil y completamente 
filtrable y la solución resultante de fosfatos sódicos pue 
den someterse a continuación a los otros tratamientos para 
producir tripolifosfato sódico con un elevado erado de pu­
reza.

Se ha establecido, en efecto, que 
la ausencia de maduración, o el empleo de temperaturas dis 
tintas de las indicadas para la maduración del producto de 
neutralización o también la imperfecta filtración de éste, 
dan soluciones de las que resulta luego difícil separar los 
compuestos de magnesio y los otros metales contaminantes.

Cuando la neutralización se lleva 
a cabo en dos etapas distintas, tal como se ha indicado - 
previamente, cada etapa es seguida de maduración bajo las 
condiciones previamente indicadas.

. La solución, después de la separa­
ción del precipitado, se concentra por lo general para lie 
var su contenido de fosfato sódico a un valor de por lo - 
menos el 40% en peso, y por lo general de 40% a 50% en pe 
so, y durante este tratamiento puede producirse precipita 
ción adicional de cumpuestos de magnesio, hierro, calcio y 
aluminio. La concentración puede no ser necesaria cuando 
la solución neutralizada contiene del 40% a alrededor del 
50% en peso de fosfatos sódicos.

En cada caso dicha solución (concen
trada o no) contiene compuestos de magnesio en cantidades
típicamente del orden de 1500-3000 ppm (como metal) con re
ferencía al contenido de P.0,, asi como cantidades notables2 5
de compuestos de otros metales contaminantes, tal como com



puestos de cromo, calcio, hierro, aluminio y níquel.
De conformidad con el presente in 

vento dicha solución ¿e fosfatos sódicos se somete luego 
a un tratamiento térmico a una temperatura comprendida en 
tre 100 y 200SC al punto de ebullición o por debajo, even­
tualmente bajo presión, y el tratamiento se prosigue hasta 
que la precipitación de las sales de los metales contami­
nantes es sustancialmente completa.

Mas particularmente contra mayor 
es la temperatura elegida y mayor la concentración del fos 
fato sódico en la solución sometida a tratamiento, mas - 
breve será el periodo de calentamiento.

Así pues, por ejemplo, con un con­
tenido de fosfato sódico del orden del 40% en peso se ob­
tiene buena precipitación manteniendo la ebullición a la 
presión atmosférica durante dos horas, mientras que con - 
las mismas condiciones de temperatura las soluciones con 
un contenido de fosfato sódico del orden del 50% en peso 
requieren periodos de alrededor de 30 minutos.
Un aumento en la temperatura de tratamiento permite una 
disminución correspondiente en el periodo de tratamiento 
que ha de obtenerse.

El tratamiento térmico no debe lie 
varse a cabo durante periodos que exceden sustancialmente 
los tiempos máximos para la precipitación sustancialmente 
completa de los compuestos de magnesio. En efecto, perio 
dos excesivamente prolongados pueden resultar en una redi­
solución parcial del precipitado.

En cualquier caso es preferible o 
perar a presión superatmosf órica y a una temperatura supe
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rior a la temperatura de ebullición de la solución de fos 
fato a la presión atmosférica, debido a que bajo estas con 
diciones se requieren tiempos de tratamiento mas breves y 
se obtiene un precipitado mas fácilmente filtrable.

En cada caso se separa el precipitado 
asi obtenido, generalmente mediante filtración, y se seca 
la solución resultante según métodos conocidos.

Luego se efectúa la calcinación del - 
residuo, generalmente a 400-500SC, con la consiguiente for 
mación de tripolifosfato sódico.

Operando según el presente invento, se 
reduce el contenido de magnesio en dicho tripolifosfato has 
ta valores típicamente del orden de 100-250 ppm y los con­
tenidos en ppm de las otras impurezas son típicamente los 
siguientes: calcio 7 0, hierro 3; aluminio 10, níquel 25 y 
cromo 3#

Los contenidos se calculan en cada ca 
so como metal y con referencia al contenido de P„0,. de las 
soluciones de fosfato sódico enviadas al secado, o también 
del tripolifosfato sódico.

Estos resultados se obtienen solo cuan 
do se respetan las condiciones operativas descritas tanto 
en la etapa de neutralización del ácido como también en la 
del tratamiento térmico de la solución de fosfato sódico.

En los ejemplos experimentales siguiea 
tes, una solución acuosa de ácido fosfórico obtenida con el 
método húmedo, que tiene una concentración del 45% en peso 
se trata convenientemente con carbonato de bario, limaduras 
de hierro y carbón activado, como se conoce en el arte.

Después de decantar y separar el pre
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cipitado, se neutraliza la solución ácida en una primera - 
etapa con una solución acuosa al 50% en peso de hidróxido 
sódico, hasta una relación Hag0/P^0^ ^  apro^dLma ¿amente 1. 
Luego se lleva a cabo la neutralización en una segunda e- 
tapa hasta una relación de Na^0/P^0^ de aproximadamente 1,7

Después de la filtración del preci­
pitado se recupera la solución acuosa con un contenido de 
fosfato sódico del orden del 30-40% en peso.

Esta solución se somete a un trata­
miento térmico, tal cual, o después de concentración median 
te evaporación de agua y filtración subsiguiente. La con­
centración se lleva a cabo a presión subatmosférica, a una 
temperatura inferior a 8oec hasta que el contenido de fos­
fato sódico se lleva al valor deseado.

Luego se separa el precipitado re­
sultante del tratamiento térmico y se evapora la solución 
tratada térmicamente hasta sequedad.

Por último se calcina el residuo de
evaporación.
EJEMPLO 1.

Operando tal como se ha descrito an 
teriormente, se neutraliza la solución de ácido fosfórico 
con hidróxido sódico acuoso a 80SC hasta una relación de 
NagO/PgO,. de aproximadamente 1 y luego se deja madurar du­
rante tres horas a 80SC.

Luego oe lleva a cabo la neutraliza 
ción hasta una relación de Ha^O/P^O^ de alrededor de 1,7 y 
se deja madurar la solución durante dos horas a 80SC.

La neutralización se efectúa adicio­
nando el hidróxido sódico acuoso de forma lenta y gradual
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a la solución de ácido fosfórico manteniendo la masa bajo 
vigorosa agitación.

Se separa por filtración el precipitado y 
se obtiene una solución con un contenido de fosfato sódico 
del 30,91% en peso.

La solución se divide en tres fracciones.
La primera fracción no se concentra, mientras que la según 
da fracción se concentra evaporando el agua a presión subat 
mosférica y a una temperatura inferior a Soso hasta un con 
tenido de fosfato sódico del 40,25%, y la tercera fracción 
se concentra bajo las mismas condiciones hasta un conteni­
do del 4 7,8% en peso.

Las tres fracciones se tratan térmicamente 
a presión atmosférica y al punto de ebullición (103-110ec) 
y ce determina el contenido de metales contaminantes toda­
vía disueltos en estas soluciones después de distintos perio 
dos de calentamiento.

Mas particularmente los resultados obteni­
dos con la primera fracción se exponen en la Tabla 1, los 
obtenidos con la segunda fracción en la Tabla 2 y los obte 
nidos con la tercera fracción en la Tabla 3*

Los contenidos de metales contaminantes se 
expresan en partes por millón y se refieren al contenido 
de PgOg sn las soluciones citadas.

TABLA 1

Tiempo 
(minutos)^ Ca Mg

ir****
Fe Al
T* ' ' " r <

Mi Cr
T

0 460 2920 37 28 56 12
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TABLA 1 continuación

Tiempo
(minutos) Ca ne Fe Al Ni Cr

..... ! ' Y ' ... ,y... r.

6o 460 2920 29 28 56 11
120 435 2920 32 23 53 10
180 - 2 8 0 0 - - - -
300 — 2850 — -* -

TABLA 2

Tiempo
(minutos) Ca Mg Fe Al Ni Cr

i i "*!**".. : r
0 524 3360 36 27 52 14
30 436 2860 29 21 52 10
60 373 2360 16 24 52 9
120 72 225 4 13 27 4
180 56 144 4 10 23 3
240 73 205 2 10 23 2

TABLA 3

Tiempo
(rdLsutos) Ca Mg Fe Al Ni Cr

!
0 ' 422 ' 3454 T* 32 !' 26

! ! T * 6 0 ' 12 '
15 89 238 6 1 0 36 6

30 60 194 6 1 0 29 4
6 0 60 129 6 1 0 2 4 4



TABLA 3 continuación

Tiempo
(minutos) Ca Mg Fe Al Hi Cr

;
90 50

Y
104

!
6

Y
10

! ! !
24 4

120 67 122 3 10 24 4

EJEHPLO 2.
La secunda y tercera fracciones del ejemplo 1 

que tienen, respectivamente, un contenido de fosfato sódi­
co ¿el 40,25% y 47,3% en peso se calientan a iSosc bajo u- 
aa presión tal que se inpida la ebullición, durante un pe­
riodo de unos 15 minutos.

Por dltino se efectda la filtración del precipi 
tado y la solución residual tiene un contenido de magnesio 
de 231 ppm en el caso de la segunda fracción y 211 ppm en 
el caso de la tercera fracción.

EJEMPLO 3.
Operando como en el ejemplo 1 se neutraliza la 

solución de ácido fosfórico a 100SC y se deja madurar a la 
misma temperatura.

Después de filtración del precipitado se concen 
tra la solución hasta un contenido de fosfato sódico del - 
37,7% en peso.

Se hierbe esta solución a la presión atmosféri 
ca y se determina el contenido ¿e los metales contaminan­
tes disueltos en dicha solución después de distintos serlo 
dos de calentamiento.

Los resultados se resumen en la Tabla 4.



TABLA 4

Tiempo
(minutos) Ca Mg Fe Al Ni Cr

! ! 1 ! ! !
0 58o 1860 130 240 45 15

30 58o 1860 130 240 45 15
6o 58o 1860 130 240 45 15

120 580 1860 120 240 45 15
180 56o 1860 120 240 45 15

REIVINDICACIONES

Descrito el objeto del presente invento se decla­
ran nuevas y de propia invención las siguientes reivindica 
ciones:
1.- Un procedimiento para la preparación de tripolifosfato 
sódico en donde se neutraliza una solución acuosa de ácido 
fosfórico obtenida con el método hdmedo mediante la adición 
de una solución acuosa ¿e hidróxido sódico, se separan las 
impurezas precipitadas de la solución de fosfato sódico, 
se evapora la solución de fosfato sódico hasta sequedad y 
se calcina el residuo de evaporación, caracterizado porque 
dicha solución acuosa de ácido fosfórico se neutraliza a una 
temperatura que no exceda de 85SC, se deja madurar el pro­
ducto de neutralización a una temperatura comprendida entre 
70S y 85SC durante un periodo de por lo menos una hora an­
tes de separar dichas impurezas precipitadas, se concentra 
de ser necesario, la solución de fosfato sódico, para lle­
var su contenido de fosfato sódico? a ú'n ValoP de por* lo. —
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menos el 40% en peso, con separación de las impurezas - 
precipitadas asi obtenidas de la solución concentrada re 
sultante, y la solución de fosfato sódico, que tiene un 
contenido de fosfato Sódico de por lo menos el 40% en - 
peso, se somete, antes de la evaporación hasta sequedad 
a un tratamiento térmico a una temperatura comprendida 
entre 1002 y 2003C, hasta el punto de ebullición o por 
debajo, y a una presión atmosférica o superatmosférica, 
durante un periodo de tiempo que induzca la precipita­
ción sustancialmente completa de los compuestos de mag­
nesio disueltos en dicha solución de fosfato sódico, se 
parándose el precipitado resultante de este tratamien­
to térmico de la solución tratada térmicamente.

Un procedimiento, de conformidad con la reivindica­
ción 1 , caracterizado porque la neutralización de la so­
lución de ácido fosfórico se verifica a una temperatura 
comprendida entre 70S y 852c,
3. - Un procedimiento, de conformidad con la reivindica­
ción 1 ó 2, caracterizado porque la maduración de dicho 
producto de neutralización se mantiene durante un perio 
do de 2 a 3 horas.
4. - un procedimiento, de conformidad con cualquiera de 
las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque
la neutralización de la solución de ácido fosfórico 

se verifica en dos etapas, adicionándose hidróxido 
sódico en la primera etapa en una cantidad necesaria 
para la formación de fosfato monosódico, y en la según 
da etapa en una cantidad necesaria para la formación de 
2 moles de fosfato dioódico por cada mol de fosfato mono
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-so¿ico, dejándose madurar el producto obtenido después de 
cada etapa a una temperatura comprendida entre y08 y- SS^C. 
durante un periodo de por lo menos una hora.
5. - Un procedimiento, de conformidad con cualquiera de las 
reivindicaciones precedentes, caracterizado porque la solu 
ción de fosfato sódico procedente de la neutralización cita 
da se concentra a una temperatura inferior a 80Sg y a pre­
sión subatmosférica.
6. - Un procedimiento, de conformidad con cualquiera de las 
reivindicaciones precedentes, caracterizado porque dicha 
solución de fosfato sódico sometida a dicho tratamiento - 
térmico tiene un contenido de fosfato sódico del /O al 50% 
en peso.
7. - Un procedimiento de conformidad con cualquiera de las 
reivindicaciones precedentes, caracterizado porque dicho 
tratamiento térmico se lleva a cabo durante un periodo tal 
que se obtenga en la solución de fosfato sódico un conte­
nido de magnesio no superior a 250 ppm. con respecto al - 
contenido de P^O^ de dicha solución.
8. - Un procedimiento, de conformidad con la reivindicación 
7, caracterizado porque dicho contenido de magnesio está 
comprendido entre 10C y 250 ppm.

Un procedimiento, para la preparación de tripolifos- 
fato sódico.

Segdn se describe y reivindica en la presente me 
moría descriptiva que consta de 16 hojas foliadas y escri­
tas por una sola cara

Madrid, a ' S HOY. <977
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