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©  Nouveau  tripolyphosphate  de  sodium  pour  formulations  détergentes  liquides. 
©  La  présente  invention  concerne  un  nouveau  tripolyphos- 
phate  de  sodium  ayant  une  teneur  en  eau  comprise  entre  0,8  et 
6  %  sous  forme  de  cristaux  d'hexahydrate  et  contenant  0,2  à 
2  o/o  en  poids  de  siliconate.  Ce  tripolyphosphate  est  utilisé  pour 
la  formulation  de  compositions  détergentes. 
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Description 

NOUVEAU  TRIPOLYPHOSPHATE  DE  SODIUM  POUR  FORMULATIONS  DETERGENTES  LIQUIDES 

La  présente  invention  concerne  un  nouveau  tripolyphosphate  de  sodium  spécialement  adapté  à  la 
préparation  de  formules  détergentes  liquides. 

5  Parmi  les  brevets  décrivant  des  builders  spéciaux  pour  la  mise  en  oeuvre  dans  des  compositions  liquides, 
on  peut  citer  la  demande  de  brevet  européen  178  989  qui  décrit  un  tripolyphosphate  de  sodium  contenant  au 
moins  50  %  de  phase  1,  une  granulométrie  moyenne  comprise  entre  130  et  250  microns,  une  teneur  en  eau 
comprise  entre  0,4  et  4  °/o,  cette  eau  étant  présente  sous  forme  de  cristaux  de  tripolyphosphate  de  sodium 
hexahydraté  ;  homogèment  répartis  dans  chaque  fraction  granulométrique  du  produit.. 

10  Ce  tripolyphosphate  était  conçu  pour  la  préparation  de  formulations  liquides.  Il  présente  cependant 
l'inconvénient  lors  de  sa  mise  en  oeuvre  de  former  des  grumeaux  dans  la  solution  aqueuse. 

La  présente  invention  a  permis  de  résoudre  ce  problème.  Elle  consiste  à  mettre  en  ouevre  un  nouveau 
tripolyphosphate  de  sodium  constitué  d'un  tripolyphosphate  tel  que  décrit  dans  le  brevet  EP  178  986 
contenant  au  moins  50  %  de  phase  1  et  de  préférence  au  moins  70  o/o,  une  granulométrie  moyenne  comprise 

15  entre  80  et  200  microns,  une  teneur  pondérale  en  eau  comprise  entre  0,8  et  6  °/o  sous  forme  essentiellement 
de  tripolyphosphate  de  sodium  hexahydraté  et  une  teneur  pondérale  en  siliconate  comprise  entre  0,2  et  2  °/o 
calculée  par  rapport  au  tripolyphosphate.  Le  siliconate  mis  en  oeuvre  est  un  composé  de  formule  (I)  suivante  : 

R 
20 

! 

MO  -  Si  -  OH  ( I )  

dans  laquelle  : 
R  représente  un  groupe  méthyl  ou  éthyl 

30  M  représente  un  métal  alcalin  choisi  parmi  le  sodium  ou  le  potassium 
On  préfère  que  le  TPP  selon  l'invention  présente  une  granulométrie  RRB  (Rosin  Ramier  Benett)  comprise 

entre  80  et  200  microns  et  ne  présente  pas  plus  de  0,5  %  de  particules  supérieures  à  400  microns.  Il  est 
encore  préféré  que  sa  granulométrie  soit  comprise  entre  100  et  150  microns  et  sa  teneur  en  phase  1  soit  d'au 
moins  70  %. 

35  L'usage  d'un  tel  siliconate  permet  de  faciliter  l'hydratation  du  tripolyphosphate  en  évitant  la  formation 
d'agglomérats.  Il  ne  modifie  pas  les  critères  d'hydratation  tels  que  le  "ROH".  Le  "ROH"  ou  cinétique 
d'hydratation  correspond  aux  températures  atteintes  après  une  et  cinq  minutes  lors  de  l'introduction  de  150g 
de  tripolyphosphate  de  sodium  dans  un  milieu  constitué  de  200g  d'eau  et  50g  de  sulfate,  maintenu  à  80°  C. 
Plus  le  "ROH"  est  élevé,  plus  l'hydratation  est  rapide. 

40  II  est  particulièrement  surprenant  que  le  siliconate  qui  permet  une  meilleure  dispersion  du  tripolyphosphate 
dans  l'eau  ne  provoque  pas  par  contre  une  diminution  du  "ROH"  dohc  une  diminution  de  la  faculté 
d'hydratation  du  tripolyphosphate.  En  effet,  le  siliconate  est  un  produit  à  caractère  hydrophobant  qui  devrait 
avoir  tendance  à  empêcher  le  contact  entre  l'eau  et  ie  tripolyphosphate  et  par  conséquent  devrait  ralentir 
l'hydratation.  En  fait  il  n'en  est  rien,  le  siliconate  augmente  la  dispersion  du  tripolyphosphate  ce  qui  a  un  effet 

45  nettement  plus  fort  que  le  ralentissement  de  l'hydratation  dû  à  son  effet  hydrophobe,  l'ensemble  se  traduit  par 
une  nette  augmentation  de  la  vitesse  d'hydratation  et  la  disparition  du  phénomène  d'agglomération. 

Le  procédé  de  préparation  de  ce  tripolyphosphate  modifié  consiste  à  partir  d'un  tripolyphosphate  anhydre 
contenant  au  moins  50  %  de  phase  1  et  présentant  une  granulométrie  comprise  entre  600  et  2500  microns  à 
pulvériser  dessus  une  solution  aqueuse  contenant  en  poids  5  à  50  %  de  siliconate  (matière  active)  et 

50  contenant  éventuellement  du  tripolyphosphate  dissous. 
Le  procédé  de  préparation  du  tripolyphosphate  selon  l'invention  va  maintenant  être  décrit  plus  précisément. 
On  part  d'un  tripolyphosphate  résultant  d'une  polycondensation  unique,  à  une  température  fixée  de  manière 

que  le  TPP  présente  au  moins  50  %  de  phase  1  . 
On  effectue  ensuite  un  broyage  primaire  grossier  de  ce  TPP  par  tout  moyen  connu. 

55  Généralement  ce  broyage  primaire  est  conduit  de  manière  à  obtenir  un  produit  présentant  un  diamètre 
moyen  RRB  (Rosin  Ramier  Benett)  compris  entre  600  et  2500  microns. 

On  préhydrate  ensuite  le  tripolyphosphate  broyé  par  pulvérisation  sur  celui-ci  d'une  solution  aqueuse  de 
siliconate  éventuellement  additionnée  de  tripolyphosphate  en  suspension. 

Cette  éventuelle  suspension  est  préparée  par  addition  à  de  l'eau  contenant  le  siliconate  d'une  quantité 
60  suffisante  de  TPP  anhydre  pour  être  en  sursaturation.  De  préférence,  on  prépare  une  suspension  à  une  teneur 

en  TPP  allant  de  30  à  35  %  de  TPP.  Pour  préparer  ladite  suspension  on  utilise  de  préférence  un  TPP  présentant 
la  même  caractéristique  d'homogénéité  de  répartition  de  la  phase  1  que  celle  qui  a  été  décrite  plus  haut  pour  le 
TPP  de  l'invention.  Dans  ces  conditions,  le  TPP  va  se  transformer  en  hexahydraté  dans  la  suspension. 
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La  pulvérisation  se  fait  selon  tout  moyen  convenable.  Généralement,  la  quantité  de  suspension  pulvérisée 
sst  de  2  à  6  °/o  en  poids  par  rapport  au  TPP  anhydre. 

A  la  suite  de  la  pulvérisation,  le  TPP  préhydraté  est  soumis  à  un  broyage  secondaire  qui  l'amène  à  la 
granulométrie  du  produit  fini,  définie  par  le  diamètre  moyen  RRB,  compris  entre  80  et  200  microns,  et  un  refus 
naximal  de  0,5  %  à  400microns.  C'est  ce  broyage  secondaire  qui  permet  d'atteindre  la  répartition  homogène 
des  cristaux  de  TPP  hexahydraté  sur  chaque  fraction  de  population  granulométrique.  Le  produit  est  ensuite 
soumis  à  une  phase  de  mûrissement  comprenant  une  ventilation  et  un  refroidissement. 

Le  TPP  hydraté  et  contenant  le  siliconate  est  utilisé  pour  préparer  des  compositions  détergentes  liquides. 

Exemple  : 
La  formule  du  siliconate  utilisé  est  : 

2H3 

KO-Si-OH 

0K 

1/  PREPARATION  DU  TPP  AMELIORE 
A  partir  d'un  TPP  hydraté  conformément  au  brevet  européen  N°  178986,  nous  avons  réalisé  les 

post-traitements  suivants  : 
1  -  Surhydratation  par  1  °/o  d'eau  environ,  par  pulvérisation  d'eau  sur  le  TPP  en  mélangeur  de 

laboratoire  Lôdige. 
2  -  Surhydratation  par  un  mélange  50/50  eau-siliconate  commercial  au  même  niveau,  par  la  même 

technique  (pulvérisateur  et  Lôdige),  ce  qui  correspond  à  environ  1  %  en  poids  de  siliconate  sec  calculé 
par  rapport  au  TPP. 

Les  produits,  après  vidange  du  mélangeur,  mûrissent  24  heures  environ  sur  plateau,  à  l'ambiante,  pour 
cristallisation.  Ils  sont  tamisés  sur  tamis  de  400  u.  pour  éliminer  toutes  particules,  de  broyage  ou 
d'agglomération,  supérieures  à  cette  taille. 

21  TESTS  D'EVALUATION 
Les  deux  produits  obtenus  (TPP  précédent  et  TPP  additionné  de  1  %  d'eau)  sont  évalués,  comparativement 

à  la  référence  non  traitée,  à  deux  niveaux  : 

1  -  Test  de  dispersibilité  "immédiate"  dans  l'eau 
Le  test  de  dispersibilité  est  le  suivant  : 
A  150  ce  d'eau  permutée,  à  20°  C,  placés  dans  un  bêcher  de  250  ml,  et  faiblement  agités  par  agitation 

magnétique,  on  ajoute  rapidement  20  g  du  produit  à  tester.  On  laisse  le  mélange  se  faire  pendant  20  secondes, 
puis  on  vide  rapidement  l'ensemble  sur  un  tamis  de  630  microns,  et  on  évalue  la  quantité  de  TPP  retenue  sur  le 
tamis.  (S'il  n'y  a  pas  eu  d'agglomération  au  contact  de  l'eau,  le  tamis  ne  doit  rien  retenir). 

2  Test  ROH  classique 
Ce  deuxième  point  a  été  introduit  pour  vérifier  si  le  siliconate  n'apporte  pas  un  effet  défavorable  sur  la 

cinétique  d'hydratation  dans  l'eau  du  TPP,  auquel  cas  il  serait  évidemment  contre-indiqué. 

3/  RESULTATS 
Ils  sont  reportés  sur  le  tableau  récapitulatif  ci-après  : 
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Perte  550°  C  Residus  sur  tamis  ROH  °C 
(test  dispersibilite) 

1'  5' 

5  TPP  EP  178  986  4,65%  Environ  18  g  soit  93,6  95,5 
90%  blocage 
agitateur 
(augmentation 
puissance) 

0  TPP  surhydrate  5,50%  Environ  15  g  soit  91,6  93,8 
(1  %  eau)  15  %  blocage 

agitateur 
TPP  +  solution  5,30%  Environ  3  g  soit  91,9  93,8 

5  (eau/siliconate  1 5 % p a s d e  
50/50)  blocage  agitateur 

*  Le  taux  de  SILICONATE  du  siliconate  51  T®  est  environ  de  :  45  %  en  siliconate  matière  active  dilue  dans 
'eau. 

Revendications 
25 

1  .  Tripolyphosphate  de  sodium  ayant  une  teneur  en  phase  1  d'au  moins  50  %,  une  granulométrie  telle 
que  le  diamètre  moyen  des  grains  soit  compris  entre  80  et  200  microns,  une  teneur  en  eau  comprise  entre 
0,8  et  6%  essentiellement  sous  forme  de  cristaux  de  tripolyphosphate  de  sodium  hexahydraté, 
caractérisé  en  ce  qu'il  contient  en  plus  0,2  à  2  %  en  poids  de  siliconate,  matière  active. 

30  2.  Tripolyphosphate  selon  la  revendication  1  caractérisé  en  ce  que  le  siliconate  ajouté  présente  la 
formule  (I)  suivante  : 

R 

MO  -  Si  -  OH  ( I )  
i 
I 
OM 

dans  laquelle.  R  représente  un  groupe  methyl  ou  ethyl 
.  M  représente  un  métal  alcalin  choisi  parmi  le  sodium  ou  ie  potassium 

3..Tripolyphosphate  selon  la  revendication  1  caractérisé  en  ce  que  la  teneur  en  phase  1  est  d'au  moins 
45  70  %  et  la  granulométrie  est  comprise  entre  100  et  150  microns. 

4.  Procédé  de  préparation  du  tripolyphosphate  de  sodium  selon  la  revendication  1  caractérisé  en  ce 
qu'on  pulvérise  sur  un  tripolyphosphate  de  sodium  contenant  au  moins  50  %  de  phase  1  présentant  une 
granulométrie  comprise  entre  600  et  2500  microns  une  solution  aqueuse  contenant  entre  5  et  10  %  en 
poids  de  siliconate  et  contenant  éventuellement  du  tripolyphosphate  ; 

50  puis  on  broyé  ensuite  le  tripolyphosphate  hydraté  et  contenant 
le  siliconate  de  façon  à  ramener  la  granulométrie  telle  que  le  diamètre  moyen  soit  compris  entre  80  et  200 
microns  et  que  le  refus  au  tamis  ou  400  microns  soit  de  0,5  %  au  maximum. 

5.  Procédé  selon  la  revendication  4  caractérisé  en  ce  qu'on  pulvérise  une  quantité  de  solution  aqueuse 
de  siliconate  ou  de  siliconate  et  de  tripolyphosphate  comprise  entre  2  et  6  %  en  poids  par  rapport  au 

55  tripolyphosphate  anhydre. 

60 

65 
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