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PATENTE
DE
INTRODUCCION

por wPROCEDIMIENTO, Y APARATO CORRESPONDIENTE, PARA LA PREPARA-~
CION DE COMPOSICIONES DE DETERGENTES", a favor de la firma es-
pafiola COMERCIAL HENKEL, S.A., domiciliada en BARCELONA, calle

de salmes, mum, 105.

AEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invencidn se refiere a un procedimiento
para preparar mezclas de detergentes las cuales contengan,
ademés de un detergente orgénico sélido, por lo menos una
substancia auxiliar que refuerce la accidn de éste, en forma

5. de particulas; procedimiento que se caracteriza por el hecho
de mezclar intimamente la substancia auxiliar sélida, finamen-
te dividida, en presencia de humedad, con particulas del de-
tergente organico s6lido, en forma tal que la substancia auxi-
liar se aglomere en la superficle de las particulas del de-

10. tergente.
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Es sabido que los detergentes organicos, por ejemplo
el jabon y los detergentes sintéticos, carecen de ciertas pro-
pledades deseables para los fines de la limpieza casera. lam-
blén es sabido que ciertas combinaciones orgénicas e inorgé-
nicas poseen la facultad de mejorar en algunos sentidos la
accion de los detergentes organicos.

Se conocen diversas maneras de incorporar tales subs-
tancias auxiliares a las mezclas de detergentes. Una de ellas
consiste en entremezclar en seco las particulas del detergente
orgénico y de la substancia auxiliar. Otra manera consiste en
transformar el detergente y la substancia auxiliar, con ayuda
de agua, en una pasta fliida, que luego se lleva por medio de
una bomba a un secador de rodilles o a una torre pulverizadora
para secarla por la accidn del calor. utro procedimiento con-
siste en verter una mezcla fluida de los componentes, a altas
temperaturas, en un molde o un bastidor, donde se solidifica,

y en desmenuzar consecutivameante la pasta solidificada. Todos
estos métodos presentan ciertas desventajas.

Se ha comprobado gue para mezclar componentes secos
es ventajoso escoger un tamafio tal para las particulas de los
diversos componentes, gque éstos se disuelvan en el agua con
una rapidez aproximadamente igunal., Como sea que la solubilidad
de los diversos componentes resulta de ordinario noftablemente
distinta, es necesario escoger diversos tamafios de particula
para los distintos componentes si se quiere mantener una rapi-
dez de disolucidén mas o menos uniforme. Pero las mezclas de
esta clase tienden a separarse en el envase durante el trans-
porte, se aglomeran en una masa que cuegta hacer salir del re-
cipiente y el producto presenta ademds la desagradable des-

ventaja de levantar polvo cuando se utiliza.
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Las mezclas secadas por medio del calor son por lo
general enteramente satistfactorias si se mantiene a un minimo
la proporcion de particulas tin{simae y si ninguna de las subs-
tancias auxiliares empleadas en la mezcla nc se descompone con
el calor durante el secado. Existen, sin embargo, muchas subs-
tancias auxiliares buenas que se descomponen en las circuns-
tancias que concurren a la operacion de secado por calentamien-
to. Entre ellas se hallan las persales y los tripolifosfatos,
En el caso de las persales la descomposicién, que durante el
secado por pulveriszacidén suele ser completa, resulta no sélo
consecuencia dsl calor, sino también de la humedad gque es nece-
saria para preparar la mezcla a fin de secarla por calentamien-
to. En el caso del tripolifosfato var{a dentro de amplios 1l{mi-
tes el grado de descomposicidén en combinaciones de fosfato me-
nos condensadas, dependiendo de las condiciones en que se efec-
tda la mezcla y el secado por calentamiento. Se ha comprobado
que en las condiciones de operacion teécnica habituales la des-
composicidn puede llegar a ser del 10 al 35% y en ciertas cir-
cunstancias aun mucho mayor.

El procedimiento de moldeo se halla sujeto a las mis-
mas limitaciones que el procedimiento de secado por pulveriza-
cidn, cuando los componentes son inestables frente a la humedad
y/o0 las altas temperaturas. Este procedimiento exige, por lo
demés, mucho tiempo para la solidificacion, a consecuencia de
lo cual se necesita disponer de mucho espacio para trabajar en
gran escala. Aparte de eso, requiere medidas complementarias
que se evitan en el secado por calentamiento, Estas medidas
complementarias son caras y el producto obtenido carece en ge-
neral de la fluidez de manejo y el aspecto atractivo que seria

de desear.
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Ahora bien, se ha descubierto que las desventajas
mencionadas de que adolecen los procedimientos empleados hasta
aquI pueden superarse o reducirse considerablemente procediendo
segin el invento que presentados.

Desde el punto de vista de la operacion, el procedi-
miento a que se reflere el invento presenta numerosas ventajlas
sobre los procedimientos anteriores, Una de ellas consiste en
que no es necesario someter a ningﬁn calentamiento ni a’humec-
tacidén excesiva la substancia auxiliar que se ha de mezclar con
las particulas sdlidas de detergente, de modo que quedan eli-
minadas por entero, o por lo menos en grado considerablemente
substancial, las descomposiciones. As{ se hace posible utili-
zar completamente la cantidad total de substancia auxiliar em-
pleada y se amplia notablemente el campo de accidn de la subs-
tancla auxiliar o de las substancias auxiliares operantes.
legclas que con los anteriores procedimientos, a excepcidn de
los procedimientos de mezclado mecénico, sélo podian fabricar-
se de manera insatisfactoria, con el procedimiento & que se
refiere este invento resultan econdmicas y satisfactorias.

Por lo que atafie al producto, el invento que presenta-
mos es ventajoso, porque el producto puede obtenerse feacilmen-
te ea forma fluyente, resistente al desmenuzamiento y a la for-
macidn de polvo, al mismo tiempo que los componentes quedan
bien distribuidos y protegidos contra la separacién de la mez-
cla y el producto adquiere un aspecto atractivo.

La mezcla de substancla auxiliar y detergente se man-
tiene en fuerte agitacidn para que no haya formacidén de grumos,
sino que la substancia auxiliar se aglomere unicamente sobre
la superficie de las particulas de detergente. Despues de la

operacidn de mezcla, por lo menos una parte considerable de
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la superficie de las particulas de detergente orgédnico esta
recublierta de substancia auxiliar. De preferencia se emplea un
tambor mezclador que pueda alimentarse, en forma continua o in-
termitente, con cargas de detergente y substancla auxiliar.

Las substancias auxilliares deben ser aptas para aglo-
merarse sobre las particulas del detergente organico durante
el movimiento y para permanecer en este estado de aglomera-
cion durante el tratamiento y el almacenaje. Substancias auxi-
liares particularmente apropliadas son los fosfatos formadores
de hidratos, como el tripolifosfato sddico, el tetrapirofosfato
s6dico, el dihidrogenopirofosfato disddico, el triortofosfato
sddico, etc,

Importancia particular tiene el tripolifosfato sodico,
y ollo por diversos motivos, entre los cuales merecen mencionar-
se los sigulentes: Con la adicion de agua recristaliza por hi-
dratacién y adopta un estado viscoso en el cual se adhiere bien
a las particulas de detergente, con lo cual se obtieme un pro-
ducto de excelentes cualidades y que practicamente no se aglu-
tina, Junto con un fosfato de esta clase pueden emplearse ade-
mds substancias adicionales auxiliares y otros aditivos, entre
ellos incluso los que no son aptos para aglomerarse sobre las
part{culas del detergente orgdnico y adherirse a ellas, como
por ejemplo Na-carboximetilcelulosa, alcoholes grasos superio-
res como el alcohol ldurico y el cetilico, amidas de écidos
grasos superiores como la amida ldurica y la etanclamida del
édcido graso de aceite de coco, agentes para impedir la corro-
sion o el empafiamiento como la dietiltiourea, colorantes fluo-
rescentes como los derivados de estilbeno {(que, aunque précti-
camente incoloros, por accién de la luz ultravioleta dan fluo-

rescencia azul), perfumes, etc. Estos componentes adicionales



Se

10.

12.

20.

25.

30.

245476

pueden agregarse en forma de polvo fino, en estado de fusion
o en solucidn, ya sea por separado o mezclados con otros com-
ponentes.

En calidad de detergentes orgdnicos entran en consi-
deracion ios Jabones y los detergentés snionactivos, cation-
activos y otros. Las particulas del detergente pueden constar
de componentes activos practicamente puros o bien pueden con-
tener ya substancias auxiliares, agentes de relleno y otros
aditivos. Los materiales que son inestables o volatiles en
las condiciones en que se realiza la preparacién de las part{-
culas, se agregan de prefereancia durante la operacién de re-
vestimiento, en vez de efectuarlo durante la preparacion de
las particulas del detergente orgénico. Las particulas pueden
prepararse, por ejemplo, por medio de secado por pulverizacidn,
secado por laminacidn, enfriamiento por pulverizacion, enfria-
miento por laminacidén, enfriamiento por moldeado, si & mano
viene con reduccidn al tamefio de partfculas deseado por medio
de desmenuzamiento.,

Ejemplos de jabones apropiados son las sales alcali-
nas, amdénicas y aménicas substitufdas de los acidos grasos su-
periores como el laurato sddico, el estearato sbédico, y las
sales sddicas de los acidos grasos de grasas y aceites natu-
rales o mezclas de ellas, que si se quiere pueden hidratarse.

En calidad de detergentes sintéticos anionactivos
son aptos, por ejemplo: alquilsulfatos como el laurilsulfato
sodico, el cetilsulfato sdédico y el oleilsulfato sddico, las
sales sbédicas del éster sulfirico de la mezcla de alcoholes
grasos derivados de aceites del grupo del de coco, alquil-
arilsulfonatos como las sales de Na, K y NH, de los dcidos

sulfdnicos aromaticos alquilados, mono o polinucleares, como
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por ejemplo Na-dodecilbenzolsulfonato, K-decilpaftalinsulfo-
nato y querilbenzolsulfonato aménico, sulfatewsy sulfonatos
de éteres grasos superiores y ésteres grasos superiores de
combinaciones polioxi, como por ejemplo las sales sbddicas de
los alcoholes superiores derivados de los acidos grasos del
aceite de coco que estan eterificados con é&cido 1,2-dioxi-
propan-3-sulfdénico, las sales sddicas de los ésteres sulfuri-
cos de los monoglicéridos de acido graso de aceite de coco,
las sales sddicas del éster monooico de aceite de palmiche del
dcido 1,2-dioxi-propan-3-sulfénico, sulfatos de alquilolamidas
de &cidos grasos superiores, como por ejemplo las sales sddicas
de las etanolamidas sulfatadas de acido graso de aceite de
coco, las sales sb6dicas de los ésteres superiores de dcidos in-
feriores oxialquilsulfdnicos, como por‘ejemplo éster oleico del
Acido isetidnico, las sales de amidas grasas superiores de aci-
dos inferiores aminoalquilsulfdnicos, como por ejemplo las sa-
les sddicas de la amida oleica de la N-metiltaurina, etc.

En calidad de detergentes sintéticos cationactivos
son aptas, por ejemplo: las aminas terciarias heteroc{clicas

alguilsubstitufdas de la formula

e

e
R

en las cuales el grupo alquilo se deriva de acidos grasos del
aceite de coco, el sebo, etc., las sales de los éteres poli-
etilénicos de las aminas alifdticas, etc.

Otros ejemplos de detergentes apropliados son los coa-
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densados sdlidos de alquilolaminas grasas, condensados de aci-
dos grasos con oxido de etileno, condensados de éxido de eti-
leno de amidas de acidos grasos, éter polioxietilénico, éster
polioxietilénico de acidos grasos, stc.

Pueden emplearse tambiédn varios detergentes y subs-
tancias auxiliares al mismo tiempo.

El tamaiio de lag particulas de substancias auxiliar y
de detergente puede variar dentro de amplios limites. Pero la
substancia auxiliar ha de estar dividida mucho mds finamente
que el detergente. &n general es conveniente que las particulas
del detergente sean en su mayor parte de naturaleza tal gue
pasen por un tamiz de 8 mallas por cm corrieate, pero sean
retenidas en un tamiz de 40 mallas por cm corriente. Ua produc-
to que contenga mds del 10% de particulas finas que pasen por un
tamiz de 40 mallas por cm corriente no da por lo general ningin
buen resultado. E1 tamafio mds conveniente para las particulas
de las substancias auxiliares es el que permite el paso de la
mayor parte de las substancias auxiliares o la substaancia auxi-
liar por un tamiz de 79 mallas por cm corriente. Aproplados
son, por ejemplo,los tripolifosfatos sddicos gue dan el si-
guiente andlisis de tamigado:

Ndmero de mallas por cm corriente

y porcentaje de residuo retenido Paso

Muestra 24 34 40 79 125 125
A 0.1 1.0 0.4 10.0 ' 29.7 57.9

B - - 0.3 14.4 20.9 64.4

El invento se refiere ademas a un dispositivo para
llevar a cabo el procedimiento expuesto, dispositivo que se
caracteriza por una instalacidn mezcladora gue gira en torno

a un sje aproximadamente horizontal, por medios para aportar
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a la instalacidén mezcladora particulas de detergente organico
y substancia auxiliar sélida finamente dividida, en proporcidn
relativa predeterminada, por medios para introducir humedad
en la instalacidn mezcladora y por medios para extraer de la
instilacidn mezcladora las particulas de detergente recubiertas
con la substancia auxiliar. En el dibujo gque se acompafia ésta
representada una instlacidn apropliada.

La figura 1, es un diagrema esquemidtico de circulacién
que muestra la parte de la instalacidén donde se recubren con
la substancia auxiliar las part{culas previamente conformadas
del detergente organico,

La figura 2, es un corte del tambor de recubrimiento,
tomado en la 1l{nea 3-3 de la figura 1,

En la instdacidén de la figura 1 la conduccién 51 esti
unida con un dispositivo de dosificacidn gravimétrica 52 para
la alimentacidn con particulas de detergente sdlido ¥y por me-
dio de un transportador 53 y de la canal 54 con el tambor gi-
ratorio 55. Existe un segundo depésito 56 para la substancia
auxiliar sdlida, desde el cual ésta llega al tambor 55 por via
del dosificador 52 a una velocidad predeterminada en rslacidn
exacta con la cantidad de particulas de detergente. Con sl dis-
positivo transportador 53 estd unido ademas un dispositivo mez-
clador 58 (por ejemplo, un micropulverizador o mezclador céni-
co) que tiene una salida que lo une con el depdsito 59 y un do-
sificador gravimétrico 60, de modo que se puaede alimentar con
material procedents del mezclador el dispositive transportador,
en relacidn adecuada a los otros componentes. Puedse disponerse
el nimero que se gqulera de estos depésitos y dispositivos ali-
mentadores, 8in o con mezclador.

El tambor giratorio 55 posee una pared terminal 61,
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con la abertura de alimentacidn 62, en la cual desemboca la
canal 54, En la abertura de salida 63 del otro extremo del tam-
bor 55 se halla el casquete colector 64, al cual estan conec-
tadas la tuberia de aire 65 y la tuberfa 66 para el producto.

S5 Para reducir al minimo el escape de polvo que pasa al aire en
el extremo del tambor, se ha dispuesto una empaquetadura 66a
entre el tambor y el casquete, la cual obtura el tambor en forma
précticamente hermética con escasa friccidn.

Varios anillos 67, que si se desea pueden estar for-

10. mados como ruedas dentadas, se hallen montados en la periferiea
del tambor 55. Cada uno de estos anillos corre sobre un par de
rodillos o pifiones 68. Los rodillos estan montados sobre ar-
boles 69 apoyados en cojinetes 70 sujetos al bastidor 71. Este
bastidor esta asegurado en forma virable por un extremo, en 72,

15. mientras por el otro extremo estd unido con un gato 73 por me-
dio del cual se puede graduar la inclinacién del eje del tambor
segin el tiempo que hayan de permanecer en el tambor las par-
ticulas.

En el bastidor se halla ademas el motor de acciona-

20. miento 74 y el engranaje 75, variador del numero de revolucio-
nes, con el pifién 76. Este pifién mueve una cadena 77 y una rue-
da de cadena montada en uno de los arboles 69. Si se desea pie-
de accionarse también el otro &rbol por medio de transmisién
de cadena tomada del arbol 69.

25. De preferencia, la superficie interna del tambor se
halla provista en su mayor parte con tabiques 79, como muestra
la figura 3. Es recomendable proveer el extremo interno de cada
tabique con un apéndice 80 dirigido en el sentido del movimien-

to del tambor, para que el material quede retenido en parte

30. considerable hasta que el tabique se halle cerca del punto
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méximo. De esta manera se logra hacer algo més regular el gra-
do de meszcla.

En el depésito 81 se halla agua que ha de introducirse
en el tambor. El depésito estd provisto de una tuberia 82 que
conduce a la bomba 83, La bomba traslada el agua por la tuberia
84 a uno o mas reguladores de circulacidn 85, Cada regulador
esta unido, en caso que se desee con ayuda de una véalvula, por
la tuberfa 86 a una tobera 87 del tambor 55, la cual tobera
nebuliza la corriente de liquido o la pulveriza en gotitas fi-
nas.

Otro depésito 88 estd unido por medio de la tuberia
89, la bomba 90 y la tuberfa 91 al regulador de corriente 92,
el cual a su vez comunica por la tuberia 93 con la tobera 94
situade en el interior del tambor 55. Fuede disponerse la can-
tidad que se quiera de depésitos para ingredlientes fluidos que
deban introducirse en el tambor. En ciertos casos pueden di-
solverse, emulsionarse y/o suspenderse ingredientes en el agua
del depdsito 81. T'ambién el perfume puede agregarse al depédsi-
to 81 en lugar del depdsito 88,

El producto que sale del casquete 64 por la tuberf{a
66 se tamiza en un cedazo 95, con lo cual las part{culas del
tamafio deseado llegan a la instalacidn envasadora (no repre-
sentada) por la tuber{a 96, mientras que las particulas mes
finas, por la tuberia 97, y el residuo, por la tuberia 98,
van a parar a la instalacidn transportadora neumatica 99 y
el colector de polve 100, cuyo conducto de alre 101 esta co-
nectado a la instalacion de vacfo. El producto recogido en el
cicldédn 100 puede conducirse a la mezcladora 58 por medio del
transportador 102. Uno o mas embudos o recipientes adicionales

103 pueden estar también unidos con el transportador 102, para
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contensr otras materias que convenga alimentar a la mezcladora
58, En caso en que se desee o resulte necesario, los residuos
o remanentes groseros que salen del cedazo pueden desmenuzarse
antes de devolverlos al sistema,

El ejemplo 1 muestra como puede emplearse el proce-
dimiento descrito por este invento, mediante la instalacion
representada en el dibujo, para preparar una mezcla de deter-
gente que contiene aproximadamente 35% de detergente orgénico,
40% de tripolifosfato de sosa, 3% de silicato de sosa, 11% de
humedad, pequefias cantidades de carboximetilcelulosa, un colo-
rante fluorescente, agentes para impedir el empafiamiento o en-

turbiamiento, perfume y un resto de sulfato de sosa.

EJEMPLO 1.

Se introducen en el tambor 55 por el conducto alimen-
tador 51 y pasando por sl dosificador 52, con una velocidad de
465 kg/h aproximadamente, particulas de detergente orginico se-
cadas por pulverizacion, de una densidad aparente de 0.23 apro-
ximadamente y cuyo andlisis revela mas o menos 68% de componen-
te activo (sal sddica de un hidrocarburo benzoico alquilado y
sulfonado con un radical alquilo de 12 atomos de carbono apro-
ximadamente), 18% de sulfato sédico, 6% de silicato sddico (re-
lacién Na0/510,, alrededor de 1/3.3) y 8% de humedad.

Al mismo tiempo que las particulas de detergente se
entrega & la instalacidn transportadora 53, desde el deposito
56 y por el dispositivo alimentador 51, tripolifosfato sddico
anhidro en una cantidad de 362.5 kg/h. Simltaneamente se mez-
clan en la mezcladcra 58 unos 72.5 kg por hora de material de-
tergente organico procedente del cedazo 95 o de otra fuente, con
tamafio variable de las particulas, junto con unos 16.8 kg/h de

otros ingredientes, como carboximetilcelulosa, colorantes fluo-
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rescentes y agentes para impedir el enturbiamiento u oxidacion
por metales, y se introduce el todo en el depdsito 59. Es venta-
joso que estos ingredientes introducidos en cantidades secunda-
rias sean mezclados de esta manera con diluentes, pues asi se
logra una distribucidén més uniforme en el producto final. La
instalacion dosificadora 60 traslada esta mezcla a la instala-
cion transportadora 53, a una velocidad de 99 kg/h aproximada-
mente.

Desde el depdsito 81 y pasando por el regulador de
circulacidn 85 con una velocidad total de unos 62 kg/h se con-
duce a las toberas 87 agua que se halle mas o menos a la tempe-
ratura ambiante (20°C), al mismo tiempo que desde el depdsito
88 se lleva & la tobera 94 por medio de la bomba 90 perfume en
cantidad de 1.359 kg/h aproximadamente.

En el tambor 55, que tiene un didmetro de unos 90 om
Por una longitud de 2.7 m aproximadamente, es accionado con una
velocidad periférica de alrededor de 1.2 m/seg, estando el eje
de rotacidn précticamente horizontal. En las cercanfas de la
entrada 62 no se halla ninguna ala, de modo que un rastrillo
pueda llevarse todo el material acumulado en la entrada. Las
alas 79 se extienden por todo el resto de la pared interna del
tambor, Las particulas son trasladadas hacia la salida del tam-
bor con una velocidad tal que permanezcaien 61 unos 3 minutos.
En el tambor no se presenta ninguna pérdida notable de humedad.
El producto que sale del tambor pasa por un cedazo o tamiz. Se
obtienen aproximadamente 906 kg de detergente mezclado por
hora, con un tamafio favorable de las particulas. La densidad
aparente es de cosa de 0.35, el producto fluye bien, no des-
prende polvo, es resistente al desmenuzamiento durante la ma-

nipulacién y el transporte y tiene un aspecto blanco de nieve,
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Los componentes finos y las partes groseras gue se separan de
aquéllas que tienen el tamafio de particula deseado presentan
un contenido de fosfato algo mayor, y las partes groseras un
contenido de humedad algo mayor, gque el producto de tamarfio de
particula deseado. FPor este motivo es ventajoso volver estas

partes a que repitan el tratamiento.

EJEMPLO 2.

Se preparan por medio de la pulverizacidén particulas
de detergente que contienen un 68% del mismo detergente sinté-
tico que en el Ejemplo 1, un 7.0% de humedad, un 6% de silica-
to sédico, pequefias cantidades de carboximetilcelulosa, un
colorante fluorescente, agentes coantra la contaminacidn por los
metales y un resto compuesto en su mayor parte de sulfdto sddi-
co. Este producto presenta una densidad de 0.17 y el sigulente
anélisis promedio de tamizado:

Mallas de tamisz

Porcentaje por cm corriente
0 queda retenido 4

0.5 " "

18 " " 15

40 " " 24

30 n n 40

11.5 pasa a través 40

Estas particulas se introducen por el extremo de un
tambor en una cantidad de unos 59.7 kg/h, y al mismo tiempo
se alimenta a ese tambor una cantidad de 45.3 kg/h de polvo
de tripolifosfato sdédico. Simultaneamente se pulveriza dentro
del tambor, a proximidad de la admisién, por medio de una to-
bera rociadora, agua en gotitas finas, en cantidad de unos 9.06

kg/h. El tambor tienme un diametro de 56 cm y una longitud de
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84 cm, La mitad del tambor donde se halla el extremo de admi-
sidn no presenta ninguna ala, y se ha dispuesto un rastrillo
para evitar la acumulacidn del producto en la pared. La mitad
del tambor perteneciente al extremo de salida tiene distribui-
5. dos sobre la periferia de la pared interna ocho juegos de alas
de 14 cm de anchura radial. cada chapa presenta un apéndice
doblado en un dngulo de 135° aproximadamente, como puede verse
en la figura 3. E1l tambor gira a una velocidad periférica de
105 cm/min aproximadamente. El eje de rotacion y las alas es-
10, tén graduados de tal modo que el material permanezca cosa de
4,5 minutos en el tambor. Del material que sale dsl tambor se
van tomando durante muchas horas gran numero de muestras para
analisis quimico y fisico. Las diversas muestras revelan uni-
formidad satisfactoria en cuanto respecta a composicidn, den-
15. sidad y tamafio de las particulas. La densidad importa por tér-
mino medio alrededor de 0.28 y el andlisis promedio de tamizado
comprueba que queda retenido un 1% en el tamiz de 4 mallas,
un 8% en el tamiz de 8, un 43% en el tamiz de 15, un 27% en
el tamiz de 24, un 10% en el tamigz de 34, un 4% en el tamig
20. de 40 mallas por cm corriente, mientras que un 7% pasa por el
tamiz de 40 mallas por cm corriente, El analisis réntgenolégi-

co demuestra que el producto contiene tripolifosfato sddico.

EJEMPLO _ 3.

Particulas de detergente preparadas como en el Ejem-
25. plo 2 se mezclan en un tambor con una mezcla de fosfatos, en
cantidades tales que se obtenga un producte con 35% de deter-
gente orgédnico y 36% de fosfatos totales. La mezcla de fosfato
contiene en peso 2 partes de polvo de tripolifosfato sédico
anhidro, 1 parte de polvo tetrapirofosfato sédico anhidro
30. y 1 parte de polvo de dodecahidrato de triortofosfato sédico.
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Se pulveriza en e}l tambor agua en cantidades variables, de 5,
10, 15 y 20 porcentajes en peso, por ejemplo, de los ingre-
dientes en polvo, y se obtiene en cada caso un producto de pro-
pledades fisicas satisfactorias. Dos muestras de cada uno de

5 los productos preparados con diferente contenido de agua se so-
metieron & una prueba acelerada en una estufa higrométrica para

comprobar la aglutinacion, y demostraron nc formar grumos,

EJEMPLO 4.

Part{culas de detergente preparadas mediante secado
10. por pulverizacidén como en el Ejemplo 2 se mezclaron en un tam-
bor con polvo de tetrapirofosfato sdédico anhidro en proporcion
tal que se formara un producto conteniendo 35% de componente
activo y 40% de pirofosfato, En el interior del tambor se pul-
verizaron cantidades variables de agua, por ejemplo 5, 10, 15
15. y 20 porcentajes en peso con relacion a los ingredientes en
polvo. En todos los casos el producto mostro propiedades fisi-
cas satisfactorias y las muestras que se sometieron al ensayo
de aglutinacidn presentaron tendencia muy débil a la formaciodn
de grumos cuando se agregd 5 y 20% de humedad, y ninguna ten-
20. dencia a la formacién de grumos cuando se agregé 10 y 15%.

En comparacidn con un producto obtenido por medio del
gecado por pulverizacidn, pero que en todo 1o demas tiene la
misme composicicon, el producto preparado por el procedimiento
que se ha descrito presenta diversas ventajas.

25. 1.Tiene un aspecto notablemente mas blanco.

2. La proporcién de material fino es considerable-
mente menor que en los productos obtenidos mediante el seca-
do por pulverizacién,

%, Se disuelve mas rdpidamente que un producto obte-

50. nido mediante el secado por pulverizacidn y proporciona solu-
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ciones mds bien limpidas que turbias.

4, Al cabo de varios dfas de prueba de aglutinacicn
acelorada en una estufa higrometrica no se aglomera en absolu-
to, mientras que un producto obtenido mediante el secado por
pulverizacién se aglomera més o menos, en las mismas circuns-
tancias.

5. La absorcidn de humedad durante la prueba de aglu-

tinacién es, como se desprende de los ensayos que siguen, muy

escasa.

%_de absorcidn de humedad ep la prueba de aglutinacidén

Producto A Producto B Producto C
Ensayo 1 1.7 11.0 8.2
w2 1.7 7.6 5.6
w3 1.5 7.6 5.6
" 4 0.5 7.0 4.7
n 5 2.3 9.2 5.5

Producto A: Preparado segun el Ejemplo 2.
Producto B: Preparado por medio del secado por pulve-

rizacidn.

Producto C: Detergente de alta calidad obtenible en
el comercio,

6. No se presenta ninguna descomposicidn ni reconver-
81én del tripolifosfato en fosfatos menos condensados, mientras
que con el secado por pulverizacidn la descomposicion puede al-
canzar al 50% y mas.

Los modos operatorios gue se han descrito pueden, como
es natural, modificarse en diversos sentidos. En particular me-

recen mencién las sigulientes variables:
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1. El contenido de humedad de las particulas del de-
tergente orgénico. En general conviene mantener el contenido
de humedad en la zona de 4 a 11%; sin embargo, son tolerables
cifras mayores y menores.

2. La humedad agregada en el tambor, Esta influye el
contenido de particulas mis finas y mas groseras del producto
que sale del tambor. A medida que aumenta la adicidn de humedad
de 2 a 20%, disminuye la proporcion de particulas mas finas y
aumenta la de partfculas mas groseras; el punto optimo se halla
en la zona de 6 a 10% para el tripolifosfato sodico en meszclas
con un contenido promedio de fosfato de un 40%. Con otras pro-
porciones y substancias auxiliares el punto dptimo puede variar
un poco, Existe también una relacién reci{proca determinada entre
la cantidad de agua agregada y la absorcién de agua durante la
prueba de aglutinacion, segin la cual la absorcion de agua es
menor y en clertos casos puede desprecliarse sl se introduce en
el tambor humedad suficiente por lo menos para hidratar el fos-
fato précticamente por completo. Como sea que entre la absor-
cidn de humedad y la aglutinacidén puede existir igualmente una
relacion reci{proca, se prefiere emplear agua suficiente para
formar el hexahidrato del tripolifosfato godico. Sin embargo
en ciertos casos puede reportar también ventajas el que se
empleen cantidades de agua menores o mayores. La tabla que se
da a continuaclidn contiene los resultados de los ensayos de
una serie de muestras de productos preparados segin el pro-
cedimiento a que se refiere el invento con proporciones varla-

bles de detergente orgénico, tripolifosfato sddico y agua:
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(a) Partfculas del detergente orgidnico. En lo0s ensayos 1 a 5
se empled el mismo alquilbenzolsulfonato que en el Ejem-
plo 1, y en los ensayos 6 a 12 la sal sgdica del éster
sulfirico de monoglicérido de dcido graso de aceite de
coco.

(b) En estos ensayos se agregaron, junto con el tripolifosfa-
to, 10 partes de sulfato sodico.

(c) E1 factor de grumosidad es una medida arbitraria en la
cual 0 significa que no hay formacion de grumos y 10 una
intensa formacion de grumos. Los productos obtenibles en
el comercio, que en este aspecto todavia son aceptables,

presentan factores de grumosidad hasta 4,

El grado de dispersidn del agua agregada influye
igualmente en el producto. Las gotitas grandes ocasionan la
formacidn de residuos més groseros. Por este motivo lo mejor
es preparar una dispersidn fina o una niebla empleando tobe-
ras de pulverizacidn por aire o toberas nebulizeadoras.

En clertos casoes la densidad del producto varia un
poco segun la cantidad de agua agregada, pero en general la
densidad final depende méas bien de la densidad de las partf-
culas obtenidas mediante el secado por pulverizacidn y de las
condiciones de mezcla en el tambor.

53, E1 tamafio de las particulas del detergente organi-
co. En general se logran buenos resultados si las rarticulas
acabadas del detergente mezclado pasan por un tamiz de 4 ma-
llas por cm corriente, pero pasan poco {por ejemplo un 10%

0 msnos) por un tamiz de 40 mallas por cm corriente., lLos en-
sayos han demostrado que si las particulas de detergente or-

génico que entran en el tambor contienen un 30%, por ejemplo

de materia fina gue pasa por un tamiz de 40 mallas por cm
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corriente, lo cual debe considerarse en general como desfavora-
ble, el producto acabado gue sale del tambor, siemére que exis-
tan en éste las condiclones apropladas de humedad, contiene un
10% o menos de esta materia fina.

4, La densidad de las particulas del detergente or-
génico. Si las particulas se Preparan por secado por pulveriza-
cién en condiciones en que se formen proporciones considerables
de particulas esféricas, se origina un aumento acentuado de la
densidad del producto acabado en comparacidén con el material de
salida que se obtiene mediante el secado por llovizma. E1l grado
de aumento depende de muchos factores, como son la densidad
primitiva del material secado por pulverizacién, la cantidad de
agua introducida en el tambor (véase 2), la altura media de
cafda, variando la densidad con la altura y las proporciones
relativas de particulas de detergente orgénico y substancia
auxiliar que se alimentan al tambor, en el sentido de aumentar
a medida que aumentan las cantidades de substancias auxiliares.
Si las part{culas del detergente orgdnico han sido obtenidas
moliendo fragmentos sbélidos grandes, el tratamiento ocasiona
poca alteracidén de la densidad; sin embargo, en ciertos casos
se puede modificar ligeramente la densidad aireando la mezcla
de detergente antes de la solidificaciodn.

5. Tiempo de permanencia en el tambor. Esta determina-
do por factores como son el diametro y la longitud del tambor,
la inclinacion del eje de rotacidn respecto a la horizontal,
la velocidad de giro, la clase de las alas y su disposicion y
la cantidad de producto gque se halla en el tambor. En general
se obtienenbuenos resultados con una relacion de 8:1 entre la
longitud y el didmetro del tambor. Una permanencia de 3 minutos

aproximadamente basta de ordinario para aglomerar toda la subs-
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tancia auxiliar formadora de hidrato sobre las particulas de
detergente y lograr un rendimiento éptimo de producto dentro

de la gama de tamafios de part{cula deseados, en relacidén con
lag materias finas y los residuos groseros; pero tambien se
puede trabajar con tiempos de permanencia més breves o mds pro-
longados. En general, con tiempos breves la proporcién de mate-
rias finas es mayor, y con tiempos proiongados se obtiene mayor
proporcidn de residuos groseros.

6. La velocidad de giro. Esta depende del didmetro del
tambor y de la velocidad periférica que se desee, la cual es,
por lo general, de 60 a 180 c¢m por segundo.

7. Altura de cafda. Depende del didmetro del tambor
y de la conformacion de las alas. Se pueden obtener resultados
satisfactorios con didmetros de tambor muy diferentes por ejem-
plo de 30 hasta unos 180 cm. El empleo de alas para retener
una parte considerable del material hasta que éste llegue cer-
ca del punto alto del tambor, resulta ventajoso para influir
un poco sobre la altura de cafda y obtener un producto unifor-
me en condiciones constantes de trabajo.

8. El lugar en donde se agregan las substanclas auxi-
liares, Mientras que todas las substanclas auxiliares que son
inestables al calor y/o la humedad se agregan de preferencia
en el tambor giratorio a las particulas preformadas de deter-
gente, de modo que constituyan una parte del recubrimiento, se
las puede agregar también, en todo o en parte, al detergente
orgadnico antes de que éste haya sido transformado en perticu-
las sdélidas, si el volumen de la disgregacidn puede ser tole-
rado en las condiciones en que se trabaje. De la misma manera
pueden introducirse en el tambor substancias auxiliares que sean

estables al calor y/o la humedad, sea en forma de particulas
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s6lidas, sea en estado de fusién o dilucidén, por ejemplo en

agua o en perfume, aunque en general es mas conveniente agregzar
estas materias al detergente antes de formarlo en particulas,
Cuando se emplean conjuntamente substancias auxiliares o adi-
cionales, en forma de particulas, que no se aglomeran en las
condiciones imperantes en el tambor, es importante agregar igual
mente suficiente substancia auxiliar que se aglomere, pare ase-
gurar la formaciodn de un recubrimiento sobre los niucleos de de-
tergente orgdnico que luego adhiere los otros materiales.

9. La composicién del material de partida. El procedi-
miento a gque se refiere el invento puede reallizarse con una gran
variedad de detergentes orgdnicos y materias auxiliares.

a) E1l1 componente activo de las particulas de detergen-
te puede ser cualquier detergente organico, sélido a la tempe-
ratura normal o que se pueda solidificar por la mezcla de u#o
o varios aditivos. Productos de esta clase son los jabones y
todos los tipos de detergentes sintéticos, as{ como meszclas
compatibles de los mismos, Los detergentes organicos preferidos
poseen un radical alquilo con 8 a 18 atomos de carbono por mo-
lécula. E1l invento que presentamos se presta especialmente para
preparar mezclas de substancias auxiliares con detergentes sin-
téticos anionactivos que son sales hidrosolubles de derivados
sulfiricos de combinaciones orgénicas con un radical algquilo
como el que se ha mencionado.

b} La materia auxiliar puede ser cualguler substancia
que refuerce la accion detergente y sea apto para aglomerarse
sobre las particulas de detergente formando un recubrimiento
mientras se mezclan los componentes, ademas de quedar adherido
de ese modo en las condiclones normales de tratamiento y alma-
cenaje., Las substancias auxiliares preferidas son sales alcali-

nas, especialmente sodicas y potésicas, de los dcidos fosfdricos.
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Por el procedimiento a que se reflere el invento pueden preparar
se muy ventajosamente mezclas de detergentes sinteticos anion-
activos con tripolifosfato de sosa. También pueden agregarse a
las mezclas otromaditivos gque por s{ solos no se aglomeran fa-
Se cilmente a las particulas de detergente en las condiciones de
trabajo, ya que estas substancias aditivas se aglomeran a los
otros materiales. Pueden emplearse también dos o mas substan-
clas suxiliares aglomerantes, por ejemplo tripolifosfato sédico,
tetrapirofosfato sddico, triortofosfato sodico, tripolifosfato
10. potasico, etc.
¢) El componente activo puede emplearse con cantidades
intensamente variables de la substancia auxiliar fosfatica. La
tabla que se da a continuacién indica algunas relaciones de

cantidad que dan buenos resultados:

Partes de Partes de Partes
particulas tripolifos- de
de detergen fato sodico agua
te organico anhidro
(+)
20 80 15 - 20
30 70 10 - 20
40 60 5 - 20
50 50 5 - 20
60 40 S - 20
70 30 5~ 15
80 20 5 - 15
90 10 5~ 15
15. (+) Igual gque en el Ejemplo %1.

A medida que aumenta el contenido de tripolifosfato,
aumenta igualmente la cantidad minima de agua que es necesaria

para disminuir la proporcién de materias finas del producto, Con
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la cantidad apropiada de agua puede prepararse un producto sa-
tisfactorio en toda la escala indicada.

En otra serie de ensayos que se realizaron con una
cantidad constante de tripolifosfato y cantidades variables de
detergente orgénico (Ri), siendo el resto sulfato sddico en su
mayor parte, se obtuvieron productos satisfactorios en toda la
escala indicada en la tabla que se da a continuacidn agregando

a la mezcla 10 a 15» de agua,.

Componente Tripolifosfato Relacidn
activo sodico RM/tripol. sédico
40 40 1:1
33 40 1:1.2
27 40 1:1.5
20 40 1:2
13 40 1:3
10 40 1:4
8 40 1:5
6.7 40 6:6

La invencidn, dentre de su esencialidad, puede ser
desarrollada en otras formas de realizacidn que difieran en
detalle de la indicada a t{tulo de ejemplo, a las cuales al-
canzard lgualmente la proteccidn que se recadba. Podra, pues,
realizarse con los medios y aparatos mas adecuados, por que-
dar todo ello comprendido dentro del espfiritu de las reivin-

dicaciones.
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NOTA

Descrito el invento, se declara no divulgado ni practi-
cado en Espafia, lo comprendido en las sigulentes reivindicacioé
nes:

1. Procadimiento para preparar composiciones de deter-

S gentes que ademds de un detergente orgédnico sélido contienen por
lo menos una substancia auxiliar que refuerza la accidén de aquél,
en forma de particulas, el cual se caracteriza por entremezclar
{ntimamente la substancia auxiliar sélida en forma finamente
dividida, en presencia de humedad, con particulas del detergen-

10. te orgénico 86lido, de manera tal que la substancia asuxiliar
se aglomere en la superficlie de las particulas de detergente.

2. Procedimiento segiin la reivindicacidn 1, caracte-
rizado por el hecho de emplear en calidad de substancia auxiliar
un fosfato hidrosoluble.

15. %, Procedimisento segin la reivindicacion 2, caracte-
rizado por el hecho de mezclar las particulas de detergente con
un fosfato formador de hidratos, précticamente anhidro y en
forma finamente dividida, en una mezcladora de tambor y al mis-
mo tiempo hidratar el fosfato, al menos parcialmente, por humec-

20, tacion.

4, Procedimiento segin la reivindicacidn 3, caracte-
rizado por el hecho de introducir las particulas de detergente
y el fosfato por un extremo de un tambor giratorio y ademas
aportar a éste tanta humedad, que la mayor parte por lo menos

25. de la mencionada substancia auxiliar quede hidratada, después
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de lo cual se extrae del tambor, por el otro extremo, la mezcla
acabada, en forma de particulas.

5. Procedimiento segun la reivindicacidén 2, caracte-
rizado por el hecho de alimentar una mezcladora de tambor con
particulas sdélidas de detergente y tripolifosfato alcalino fina-
mente dividido, agregar a la masa tanta humedad que el tripoli-
fosfato se aglomere en la superficie de las partfculas de de-
tergente y extraer del tambor las part{culas recubiertas con el
tripolifosfato,

6. Procedimiento segin la reivindicacién 5, caracte-
rizado por el hecho de emplear tripolifosfato sédico dividido
finamente y practicamente anhidro y humectar la mezcla de forma
que la mayor parte, por lo menos, del tripolifosfato quede hi-
dratada.

7. Procedimiento segin la reivindicacion 1, caracte-
rizado por mezclar un detergente orgdnico con una substancia
auxillar resistente al calor y tanta agua que se obtenga una

mezcla apta para secarla por pulverizacién, por transformar
esta mezcla, mediante secado por pulverizacidn, en particulas
sdlidas, por mezoclar estas partfculas con una substancia auxi-
liar inesteble al calor y finamente dividida y por humectar y
agitar la mezcla de manera que la mayor parte, por lo menos, de
la substancia auxiliar inestable se aglomere sobre las parti-
las de detergente.

8. Procedimiento segin la reivindicacidén 7, caracte-
rizado por el hecho de emplear en calidad de detergente un ja-
bén a base de dcido graso.

9. Procedimiento segin la reivindicacién 7, caracte-

rizado por el hecho de emplear en calidad de detergente un de-

rivado sulfirico anionactivo e hidrosoluble de una combinacién
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organica con un radical alquilo provisto de 8 a 18 atomos de
carbono,

10, Procedimiento segun la reivindicacién 7, caracte-
rizado por el hecho de emplear en calidad de substancia auxiliar
inestable al calor un polifosfato hidrosoluble.

11.  Procedimiento segin la reivindicacidn 7, caracte-
rizade por el hecho de emplear en calidad de substancia auxiliar
inestable al calor una persal.

12. Procedimiento segun la reivindicacion 7, caracte-
rizado por el hecho de emplear en calidad de detergente organi-
co la sal sdédica de un alquilbenzol sulfonado y en calidad de
substancia auxiliar inestable al calor tripolifosfato sodico.

13. Procedimiento segin la reivindicacién 12, caracte-
rizado por el hecho de emplear en calidad de substancia auxiliar
estable al calor sulfato sdédico y silicato sédico.

14. Procedimiento segin la reivindicacion 12, caracte-
rizado por el hecho de gque durante la hidratacidén del tripoli-
fosfato se agregan carboximetilcelulosa, un colorante fluores-
cente y por lo menos otra substancia auxiliar organicae.

15. Procedimiento segun la reivindicacion 1, caracte-
rizado por el hecho de recubrir con hexahidrato de tripolifos-
fato sdédico un detergente orgénico secado por pulverizacion,

16. Aparato para la preparacion de composiciones de
detergentes, para la realizacldn del procedimiento en conformi-
dad con las reivindicaciones 1 a 15, caracterizado por una ins-
talacidn mezcladora que gira en torno a un eje aproximadamente
horizontal, por medios para la aportacion de particulas de de-
tergente organico y substancia auxiliar sdlida finamente divi-
dida en relacidon predeterminada a la instalacién mescladora,

por medios para introducir humedad en la instalascidn mezelado-
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ra y por medios para extraer de ésta las particulas de detergen-
te recubiertas con la substancia auxiliar,

17. Aparato segin la reivindicacion 16, caracterizado
por el hecho de hallarse provisto ademdas de una torre de pulve-
rizacidén por llovizna para la preparacién de particulas secas
de detergente,

18. Aparato segun la reivindicacidén 16, caracterizado
por el hecho de que la instalacidon mezcladora consiste en un
tambor,

19. Aparato segin la reivindicacién 18, caracterizado
por el hecho de que la inclinacidén del eje del tambor es gradua-
ble.

20, Aparato segin la reivindicacidn 16, caracterizado
por el hecho de contener medios para aportar perfume a la ins-
talacidén mezcladora.

21. Aparato segun la reivindicacidn 20, caracterizado
por el hecho de presentar ademas medios para aportar a la ins-
talacién mezcladora otras materias sclidas finamente divididas.

22, Aparato segun la reivindicacidén 16, caracterizado
por el hecho de que el accionamiento de la inctalacién mezcla-
dora presenta medios para variar la velocidad.

23, Aparato segin la reivindicacidén 16, caracterigado
por el hecho de gue a la salida de la instalacion mezcladora
se halla dispuesto un tamiz que separa las porciocnes mas grose-
ras y las més finas.

24, Procedimiento, y aparato correspondiente, para la
preparacidn de composiciones de detergentes,

Segun se describe y reivindica en la presente memoria
descriptiva, que consta de treinta hojas foliadas y escritas

a maguina por una sola de sus caras, acompafiadas de una lami-
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na de dibujos y de la documentacidn correspondiente,
Madrid, a 21 de Noviembre de 1.958,
COLIERC IAL HENKEL, S.4.
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