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200,325 ~ Case M. 1041

ME{ORTIA DESCRIPTIVA
que se presenta pars unir a 1z solicitud
de
PATENTE D E - INVENCION
formulada el 18 de Mayo de 1.963, con el Mimero 288,157
en
ESPANA
por VEINIE afios

& nombre de MONSANTO CHELMICAL COMPANY, entidad norteamericana, esta-
blecida en 800 North Lindbergh Boulevard, St. Louis, Missouri, Esta-

dos Unidos de América, pors
YPROCEDINIENTO PARA FABRICAR UN FREPARADO DETC-RGENTE"

Esta invencidn se refiere & nuevos método pere fabricar compo-
siciones detergentes que contienen polifosfatos hidratados de metales
aloalinos. Esta invencidn se refiere mis especificameﬁta,‘ a nuevos
procedimientos en los que se pueden fabricar composiciones detergen=

tes de baja densidad aparente que contienen por lo menos un polifos-

fato hidratado, sin secarlos por pulverizacidn.

La presente invenciéx; proporcionar un procedimiento paras fabxi
car una composicidén detergente, que comprende mantener una dispersiénm,

que tiene une fase acuosa liguida continue y una fase dispersada que

comprende un material que reaccionz con agua para producir un hidra-
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to polifosfato de metal alcalino soluble en agua a una temperatura
por debajo de unos 1359C, para permitir la resccidn de dicho mate-
rial con el agua en dicha fase acuosas formar por lo menos uns perte
de dicha dispersidn en espumas y mientres dicha parte estd en un ests
do espumoso efectuar una proporcidn sustancial de dicha reaccidn y -
oliminar de dicha fase acuosa continua suficiente cantidad de agus
libre, forméndose asi un producto poroso y s6lido que contiene dicho
hidrato de polifosfato de metal slcelino.

Hasta ahora, se crefa necesario que cuando un febricante de dg
tergentes tenia que fabricar una composicidn detergente con una den-
sidad aparente relativamente baja (es dscir inferior a 0,8 aproxima~
damente), tenfa que utiligzar primes de densidad muy ligera o bien -
1a operacidn de proceso conocida como secado por pulverizacidn, en
por 1o menos una etapae de su proceso total de fabricecidn del deter-
gente. Sin embargo, la opsracidn de Secado por pulverizacidn es re-
lativamente cara y nscesita, en primer lugar, uma considerable invep
gidn de capital en el equipo de secado por pulverizecidn {incluyendo
por ejemplo artioulos tales como bombas de alte presidn, una "torre"
pulverizadors muy grande, y utillaje especisl pars el calentamiento
¥y para el control de la circulscidn del aire por la “torre"). Ademds,
el coste real del calor necesario para las operaciones de secado por
pulverizacidn (para evaporar agua de las suspensiones de detergentes)
g8 elevado en com;paraci_én con el coste total de las materias primas
del producto detergente final de densidad aparente relativamente ba-
ja. Como resultado del alto coste del secado por pulverizacidn, mu-
chos de los fabricantes de detergentes menos importantes, no se han
podido permitir el secar sus productos detergentes por pulverizacidn,
habiendo guedado colocedos, por tanio, en una posicidn de competen~
ols desventajosa, porque muchos consumidores de productos detergen-

tes prefieren utilizar los productos mis ligers (densidad apawente mas
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El polifosfato que se prefiere utilicar actuslmente en la
mayor parte de las composiciones detergentes, es un tripolifosfaw
to} especialmente el tripolifosfato sddico. Sin embargo, 1os tri~
polifaosfatos poseen un defecto decisivo que actualmente puede ser
superado {en la prdctica usual de la fabricecibn de detergentes)
cuando mds sélo percialmente, y hasta este punto solamente, ejer—
clendo preéauciones my estrictas durante las etapas usuales de
elaboracidn de detergentes. Este defecto es el resultado de la =
susceptibilidad del tripolifosfato a la degradacidm hidrol{tica.
Aef, durante el tiempo en que una suspensidn estd siendo formula-
da y por dltimo secada por pulverizacidn, una proporcidn importan
te del tripolifosfato se hidroliga generalmente a ortofoefatos y
pirofosfatos, los del tripolifosfato se hidrliza generalmente a op
tofosfatos y pirofosfatos, 1los cuales estén lejos de ser tan efica
ces (como secueniradores) para la "formacidén' de productos detere
gentes como lo es el tripolifosfeto y, por lo tanto, generalments
distan mucho de ser tan convenientes come el tripolifosfato para -
los productos detergentes finales.

Adem3s, se prefiere de ordinario que antes de secar por pul-
verizacidén una suspensién de detergente se hidrate, generalmente,
por 1o menos la mayor parte del tripolifosfato sddico contenido en
ella, Sin embargo, cuando se seca por pulverigacidén una suspensidn
que contiene tripolifosfato hidratado, una proporcidn sustancial del

hidreto de tripolifosfato se degrada {es de presumir que debido a

" las elevadas temperaturas & que debe someterse la suspensién a fin

de secarla eficaszmente por pulverizacidn) para dar productos de deg
composicidn dcidos que tampoco son tan convenientes para los produg
tos detergentes fineles como ol hidrato del tripolifosfato.

Por consiguiente, un objeto principal de la presente invencidn
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es proporcionar procedimientos medisnte los cuales se pueden fa-
bricar composiciones detergentes que contengan polifosfatos hidna
tados de metales alcalinos y que tengan densidades aparentes rolg
tivamente bajas, sin necesided de secar por pulverizacidn.

0Otro objeto de esta invencidn es porporcionar procedimien-
tos mediente los cuales se puedan fabriocar composi_ciones detergep
tes que tengan densidades aparentes relativaments bajas y que cop
tengan tripolifosfatos hidrata&os de metales alcalinos, especial-
mente hexahidrato de tripolifosfato sédico, sin exponer las sales
hidratedas a uns temperatura de degradacidn excesivamente eleva-
das, .

Todavia otro objeto de 1a presente invencidn es proporcionar

- procedimientos mediante los cuales se puedan preparar composicionss

detergentes que tengan propledades fisicas ampliamente variadas (i_q
cluyendo los que tienen densidad aparente amplismente variade, espe
cialmente sSlidos y sSlidos formados que contienen una estructura
velular, asi como sSlidos fomados que contienen sélidos em particy
las comprimidos), utiligando précticamente el mismo equipo de elabo
racidn basico para cada tipo de compesicidn.

los objetos arriba indicados, asi como objetos de la invencidn
que se hardn evidentes de la exposicidén siguiente, se pueden conse-
guir de acuerdo con esta invencién, utilizando‘ condiciones de proce
so y materias primas seleccionadas que darén como resultado (a) la
formacidén de una espuma en una suspensidn de detergente, (b) la hi
dratacidn de uns proporcidn sustancial de unae sal aproplads de po-
lifosfato de metal alcalinoe mientres la suspensién estd en estado
SRPUMOSO, ¥ {c) _eliminar suficiente cantidad de agus de la suspen-
sién mientras estd en estado espumoso para former asi un producto
poroso y sdlido (alzunas veces en particulas).

Los procedimientos pers preparar composiciones detergentes -
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de poce densidad (bajo peéo a granel) de acuerdo con la presente
invencidn, requieren que se utilice una "suspensidn" pare conse-
guir varias ventajas especificas que incluyen principalmente la
consecucidn de una mayor uniformided de los ingredientes en los
productos detergentes finales.

Las "suspensiones" de detergentes son biem conocidas en la
técnica y no necesitan ser detelladas aguf, & excepcidn de sefialar
gus las que pueden ser utilizadas en los procedimientos de esta in
venoidn, deben contener por lo menos suficiente cantidad de agua -
aproximadamente pare hidratar todo el polifosfato de metal alcali-
no en las composiciones detergentes finales que pueden fabricarse a
partir de ellas, y también por lo menos suficiente agua para comu-
nicar inicialmente propisdades fliidas & la suspensidn. Asi, las
suspensiones utilizables deben contener generalmente por lo menos
un 105 en peso aproximadamente de agua, basado en. el peso total de
la suspensién completamente formulada. Para algunae de las realiza
ciones preferidas de esta invencidn, se prefiere que las suspensig
nes contengan inicialmente por lo menos un 25% eén peso aproximada-
mente de agua, Como en la mayor parte de los procedimlentos de es-
ta invencidn serd necesario evaporer por lo menos parte de este - -
agua que esti presente en las suspensiones (especialmente aquella -
cantidad que estd en exceso de la cantidad que puede ser utilizada
para hidratar la sal polifosfato), algunos de los beneficios que =
pueden resultar parda los que practican la invencidn serdn mds evi-
dentes cuando se utilicen suspensiones que contienen a 10 sumo un
50% en peso aproximedemente de agus.

Por ejemplo, se ba descubierto inesperadamente que cuanic se

-hace que tengs lugar la hidratacidn de una de las sales polifosfa~

to apropiadas (las cusles serdn descritas con detalle subsiguientew

mente) durante el tiempo en el que una de las suspensiones sreceden
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tes esti en un estado "espumoso”, de meners que se elimina de la
sugpensidn suficiente cantidad de agua "libre" pars dar como Te-
sultedo un espesamiento y “endurecimiento” (solidificacién) final
de la suspensidn, Tesultan de ello productos en partfculas y/o -
formados o moldeados, que tiex:zen denmsidades aparentes inesperadg
mente bz jas. Bl tarmino sgua "libre" se propone abarcar agui el
agua que ostaba inicialmente en la suspensidn y que esta presente
en la composicidn particular a gue se hace referencia, en un sstaz
do no ‘bombinado (es decir no presente como hidrato de cualquiera
de las sales de la composici'én) ¥ no evaporado. Debe advertirse -
que el uso del témmino agus "libre" con referencia a una composi-
cidén dada en cualquier momento dado, no implica necesariamente que
la composicidn & que se hecho referencia esté en wn estado £liido
0 incluso en un estado semifluido, ya gue muchas composiciones dg
tergentes aparentemente sdlidas pueden contener hasta un 107'6 o més
de agus "libre" min gue pierdan sustancislmente todas sygs propieda
des de 88lido.

Bs una ;ren'baja de la presente invencidén el hecho de que prédg
'ticamente cualquier sal polifosfato de metal aloalino vhidratable"
soluble en agua; es decir, una sal que puede ser hidratada en una
suspensidn acuosas se pueda utilizar pare la fabricacibu de las -
composiciones detergentes de acuerdo con ls invencitn. Como las ~
composiciones detergentes se proyectan o formulan gensralmente pa
ra ser utilizadas en zonas que tienen aguas llamadas "duras" (es
decir, aguas que contiensn disusltos iones "dureza”, tales como -
calcio, magnesio, y hierro, gue pueden reaccionar con el jabdn pa
ra producir, por ejemplo, un producto insu:luble e indeseable), se
prefiere que la sal polifosfato de wetal alcaline bidratable, ten
ge la propiedad de secuestrar los iones "dureza", al ser disuelts

en agus “dura" en suficiente cantidad. Los polifosfatos de metales
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alcalinos que se sabe que tienen esta propiedad particular, inclu
Jen los tripolifosfatos de metales.alcalinos, pi;'ofosfatos de metg
les alcalinos, as{ como los polifosfatos en cadens de metales al-
calinos que tienen de 4 a 8 o més dtomos de fosfato en sus molécy
las. Entre los de este grupo se prefieren especialmente los tripg
lifosfatos de metales alcalinos, aunque se prefieren todavia mids
el tripolifoafato sédico. Debido principalments a su vent#ja econd
mice sobre las otraes sales polifosfato de metales alcalinos hidra—
tables descritas arriba, asi como por otras consideraciones, son
generalmente une clase preferida para ser utilizada en los proce-
dimientos de esta invencidn, las sales polifosfato que tienen ca-
tiones sodio y/fo potaéio.

lasg ooxpposioiones detergentes de baje densidad aparente que
pueden ser preparadas por medio de los procedimientos de esta ine
vencidn, son 1as que contienen una cantidad significativa del poli

fosfato de wetal slcalinoy es decir, usualmente por 1o menos un 10%

.en peso aproximadamente y, con frecuencia, un 75% aproximadamente,

basados en el pesc total de la composicidn detergente sdlida final.
Sin embargo, generalmente, se prefiers que las composiciones fina-

les contengan entre aproximademente 15 y aproximedaments T7OF en pe

g0 de la sal polifosfato de metal alcalino de la cual, por lo menos
un 60% aproximademente y preferiblemente por 10 menos un ;i% apro—

ximadamente estd en estado hidretado.

Aunque en los objetos arriba mencionados se he sefialado que
en los frocedimientos de la presente invencidn las sales polifosfa
to bidraetadas no necesitan ser expuestas a temperaturas de degrada~-
¢ibén elevadas, tales como las que se utilizan ordinarismente en las
operaciones de secado por pulverizacidn de detergentes, seré sin
smbarge necesario generalmente aplicar calor de alguna manere a las

suapensiones de detsrgentes que se utilizan agui, a fin de aloanzar
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temperaturas en lz suspensién de por lo menos 502C aproximadamen—
te, durante algunas de las Ultimas etapas de los presentes proce=
dimientos. Un método que se ha descubierto mediante el cual en las
elaboraciones de detergentes de esta invencidn se puede introducﬁ
de manera simultdnes calor y el tripolifosfato conveniente, y me-
diante el cual pueden cbtenerse también varias ventajas adiciona~
les {que incluyen mayor facilidad para controlar la viscosidad de
les suspensiones de detergentes, de la que es ordinariamente posi
ble utilizar los tratamientos usuales de las suspensiones que im-
plican el uso de tripolifosfatos y un procedimiento total mds rd-
pido para la fabricacidén de detergentes en comparacidn con los prg
cedimientos usuales pare la fabricacidn de productos detergentes
comparables y otros), consiste en utilizar como una de las materias
primes principales de la suspensidn de detergentes, un trimetafos-
fato de metal alcalino &, preferiblemente trimetafosfato sddico.
Por consiguiente, estos procedimisntos que impliéan la utilizacién
de trimetafosfatos de metales alcalinos constituyen realizaciones
especialmente preferidad de la invencidén. Estas realizaciones pre-
feridas hacen posible que un fabricante de detergentes hega un uso
venta joso de la reaccidn de los trimetafosfatos de metales alcali-
nos con una base, en presencia de cationes de metales alcalinos =
{cuando se desea una compesiocidn detergente final completamente 89
luble en agua), parae producir un tripolifosfato de metel alcalino,
1a reaccidn que estd acompafiada por el desprendimiento de una gran
cantidad de cﬁlor, se cree que estd representada por la siguiente
serie de operaciones:

El anillo trimetafosfato es escindido inicialmente por la ba
Bey :foz'méndose el qnic’m tripolifosfato, como se muestra en la ecua

cidn (1)
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sidn como hidrato, como se muestra en la ecuacidn (2)s
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en las cuales M es un catidn de metal alcalino e ¥ es un entero -
igual al mimerc de moldculas de agus que sSOn necesarias para prepa-
rar une sal hidrato identificable del tripolifosfato de metal alca-
lino particular que resulta de la reaccidn arriba descrita. General
ments, ¥y serd un nimero entero comsrendidsé en el margen de 1 a 15.
Por las diversas razonss sefialadas arriba, se vrefiere que M repre~
sente sodio y, por lo tanto, que ¥ sea iguel & 6.

Cuando se utiliza para formular y fabricar composiciones detér

- gentes de acuerdc con la presente invencién, un trimetafosfato de me

tal alcalino, y particularmente el trimetafosfato sédico, puede uti-
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lizarse prdcticamente cualquier cantidad del material hasta un 60%

s

. én peso aproximadamente, basado en el peso total de la suspensidn

completamente formulsda, o incluso més. Sin embargo, la cantidad
de trimetafosfato de metal alcalino Que se utiliza realmente, de
pende, por lo general, de dos requerimientos fundamentales del -
fabricante de detergentess la cantidad de tripolifosfato que desea
en su producto detergente final, y la proporcién de esta cantidad
de tripolifosfato que debe estar en estado hidratado. Debido a que
los productos que resultsn de la préctica de esta invencidn deben
contenexr generalmente 15% eproximadamente por 1o menos de tri-
polifosfato hidratado (ouando se utilisa trimetafosfato como matg
Tia “prim”), las suspensiones que se consideren aguf contendrdn
inicielmente de ordinario por lo menos aproximedamente 5 a 8% en
peso (basado en el peso de los "sdlidos" en suspensidn) de uno de
los trimetafosfatos de metales alcalinos. Por otra parte, debido
& la presencia de sgus, base fuerte y otros ingredienies detergen
tYes en las suspensiones completamente formmuladas, no se puedenuti
ligar en ellas generalmente mis de sproximadamente un 607 en pe-
go de cualquiera de los trimetafosfatos de metales alcalinos, @i
se deseca una conversidn relativamenie complete del trimetafoefato
en tripolifosfato en el procedimiento de fabricacidn de detergen~
tes. Se prefiers que la cantidad de trimetafosfato de metal alca—
lino que se utiliza en las suspensiones acuosas en la ;préctiga de
esta invencidn, sea de aproximsdamente 15 hasta aproximadamente -
606 en peso (basado en el peso total de la suspensién comple tamen-
te foxrmulads justamente antes de la operacidn de hidratacidn" del
procedimiento de esta invencidn, cuya operécién se describird con
neyor detalle a continuacidn).
Las bases que pueden ser utilizadas en la préctica de esta

invencidén son todas aquellas gque pueden provocar la formacidn de
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suficients cantidad de iones hidroxilo en la suspensidn scuosa,
Para que reaccionen con el trimetafosfato de metal alcalino de
acuerdo con la reaccién precedentemente sugerida. Se ha descu-
bierto que del grupo de materiales conocidos como "bases", sola
mente los gue son relativamente fuertes pueden ser causa de que
tenga lugar la reaccidn de trimetefosfato o tripolifosfato. Asi,
en tode la presente desoripeidn y en las reivindicaciones adjun-
tas, el téimino "base fuerte"” se propone abarcar 'aquellas basges
que son suficientemente fuertes para provecar la fomacidn de un
"exceso" de iones hidroxilo en los medios acuosos que contiemen
tripolifosfato de metal alcalino disuvelto, Pare las finalidades
de esta invencidn, las "bases fuertes" que pueden ser utilizadas
son las que proporcionsn un pH de la solucidn medido a 259C de,
por lo menos, 10,2 aproximadamente, cuando se disuelven en agua
destilade en cantidad de un 1% en peso. Se sobreentenderd que el
término "base fuefta" abarca por ejemplo compuestcsbdsicos tales
como, por ejemplo, carbonatos de metales alecalinos, silicatos de
metales alcalinos, ortofosfatos trimetdlicos alcalinos, Sxidos
de metales alcalinos y Sxidos de metales alcalino-térreos y simi
lares (cuyos compuestos no contienen realmente sniones hidroxi=
1o, pero que son causa de que resulten iones hidroxilo (pH alto)
cuando se disuelven en agua, asl como algunos hidrdxidos de amonio
cuaternario orgénico, los hidrdxidos de meiales alcalinos y los
hidréxidos de metales alcalino~térreos, tales como hidrdxido de
calcio e hidrdxido megnésico, etc. las consideraciones econdmicas
dispondrén generalmente gue se utilicen las "bases fuertes" inor-
ginicas. De éstas, se prefiere utiligar los hidréxidos, carbonatos
¥y silicatos de metales alecalinos (que tienen rvelaciones de Sioz/
MZO inferiores a 2,0, donde M es un catidn de metal alcalino). —

Todavia mds preferidas son las formas sddicas y potdsicas de estos

:'? l_,l \ "A .. -3
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materiales.
las cantidedes de las diversas bases fuertes descritas arri-
ba que pueden ser utilizadas en esta invencidn, variardn considere~
blemente, dependiendo de factores ocomo el peso molecular de la ba-
se, su fuerza como base, velocidad de disolucidn en agua, etc. Sin
embargo, la cantidad serd siempre suficiente para proporcionar sufi
cientes lones hidroxilo de manera gque por lo menos una cantidad o
proporcibn sustancial (es decir por lo menos la mited y preferile-
ments por lo menos.7 décimas partes aproximadamente) del trimetafog
fato de metal alcalino de la solucidn, pueda ser convertida en el
correspondiente tripolifosfato de metal elcalino. Asf, la cantidad
de 1a base inorgdnica particular que puede ser utilizadas (en 1a sus
pensién) en la prdctica de esta invencidn, serd generalmenie por lo
menos suficienf.e para proporcionar aproximadamente 1 y preferible-
mente por lo menos 1,4 eguivalentes molares, aproximadamente, de ~
iones hidroxilo por mol de trimetafosfato presente en la suspensidn.
Como son necesarios ¢ moles de iones hiéroxilo para convertir un
mol de 'bri;:zetafosfato en tripolifosfato cuando se desea la conver—
sidn sustancialmente completa de trimetafosfato de metal alcalino,
se prefiere todavia més que 18 suspensién sea formulada de modo que
contenga por lo menos dos equivalentes molares aproximadamente de ba
se fuerte por mol de trimetafosfato. Como las concentraciones muy al
tas de base en las suspensionss detergentes provocana’.x} algunes Ve~
ces la degradacidn del tripolifosfato (especialmente del tripolifog
fato hidratado) y, tembién, porgue si se utilize un exceso muy gran
de de base algo del exceso de base (el excaso de la cantidad reque-
rida para convertir el trimetafosfato) debe ser neutralizado ordina~
riemente con dcido antes de la operacidn de "secado" del procedimieg
t0 o3 decir con el fin de mantener una alcalinided conveniente en -

el producto detergente finml), la cantidad de base fuerte presente

288187

-1l2 -



:‘ﬂ"

W B

w

10

15

25

30

NN v

en las suspensiones de detergentes que se utiliza;l en 1a préoti-
ca de la invencidn, no serd mayor generalmente de 10 equivalen—
tes molares aproximadamente y, preferiblemente, cuando mis 6 equi
valentes molares aproximedamente de base por mol de trimetafosfa-~
fo presente en las suspensiones. Las precauciones adicionales que
deben ser observadas de ordinario cusndo se utilizan estas bases
extremadamente fueries como los hidrdéxidos de metales alcalines y
especialmente el hidrdxido sddico, para la conversidn de trimeta-
fosfato & tripolifosfato, se expondrdn subsiguientemente junto -
con la exposicidn de los diversos procedimientos de manipulacidn
gque pueden ser utiliszados en los procedimientos de esta invencidm.
Aunque se aprecia que algunss bases inorgénicas se emplean
usuvaimente en composiciones detergentes y en procedimientos para
fabricarlas, las cantidades de bese & que se reficre ¢sta inven-
cidn, estardn pricticamente invarisblemsnte en exceso de las can~
tidades que se emplean actualmente. Por ejemplo, las soluciones
al 2% en agua destilada de las composiciones detergentes ususles
secadas por pulverizacidn, exhiben frecuentemente pH alcalinos
que abarcan desde sproximadamente 8 haste aproximasdamente 10,5
o quizd aln ligeramente mds altos que 10,5. Se desea mantener -
estos niveles de alcalinidad en sl producto final, porque los pro
ductos se comportan frecuentemente mejor en condiciones de lavado
ligeramente alcalinas. Ademds, se necesita un cierto grado de al-
calinidad en el producto a fin de mantener los silicatos inhibidg
res do 1a corrosidn en un estado soluble on agua. Sin embargo, la
prictica de la presente invencidn requiere generslmente que se in-
corpore a las suspensiones detergentes una cantidad de bases sig-
nificativamente mayor de la que se habie empleado hasta ahora.
Otra ventajs de la presente invencidn es que cuendo se uti-

lizan trimetafosfatos de metales alcalinos como sahn de{ggrito .,
28¢
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ta ahore, se puede obtener un control fdcil de la velocidad de
hidratecidn de le sal tripolifosfaeto resultante dentro de 18 -
suspensidn de detergente. Esto es una indudable ventaja sobre

las elaboraciones de suspensionea detergentes de la técnica an=
terior, en las cuales el tripolifosfato sddico por ejemplo es —
la materia prima de polifosfato més ampliaments utilizada, debi-
do & que la velocidad de hidratacidn del tripelifosfato sddico es
de ordinario una variable del proceso muy difiocil de comtrolar,
pero importante. Este fieil control de la velocidad de hidrata-
¢idn piesta. una ventaja adicional de gran flexibilidad a los prg
cedimientos de la presente invencidn. Algunas de las consecuencias
de esta ventaja particular, se expondrdn con mayor detalle a con-
tinuecidn. Generalmente, cuanto mds alte sea la temperatura de la
mogola acuose de Lase fuerte y trimetafosfato de metal alcalino,
més répide serd la velocidad de formacidn del tripolifosfato de
metal alcalino gue se obtiene como resultado de 1 conversién al-
calina del trimetafosfato descrito en la ecuacidén 1 snteriormente
Sin embargo, en tanto que la base fuerte se mantengas fuera de las
suspensiones que contienen trimetafosfzto de metal alecalino, no -
tendré lugar mds que una conversidn muy escasg, si s que hay al-
guna, del trimetafosfato en tripolifosfato, independientemente de
lo elevada que se mantenga la temperature de lea suspensidn. La ve
locidad de conversidn de trimetafosfato én tripolifesfato puede -
ser aumentada mediante el sumeuto de la fuerza idnica (concentre-
cidn) de una suspensidn de detergente dada. Por 1o tanto, los que
prefieren utilizar velocidades de conversidn my elevadas en el
procedimiento de esta invencidm, pueden hacerlo ven;bajosamente,
utllizando suspensiones de detergente altamente concentradas. Se
ha descubierto también que la presencia de mds de aproximademente

un 0,5% en peso de sulfato sédico en la suspensidén (mientres se
EAE NG ?7
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estd realizandc 1a reaccidn de conversidn del trimetafosfato),
sotds de algin modo como catalizador de la reaccién de conversidn,
eumentando algunas veces la velocidad de conversidn en wn 508 0 -
nis.

Como una cantidad dada de trimetafosfato ds metal alcalino
en cuaslquier suspensidn de detergente dada, contriduye a la vie-
cosidad aparente de la suspensidn sustencialmente menos de lo que
harfe una cantided correspondiente de tripolifosfato sédico (el =
ousl generalmente estd presente en la suspensidn en gran parts co-
mo hemhidrato), sg pueden preparar por ejemplo suspensiones que -
tengan visgosidades inesperadamente bajas durante la etapa de méz—

clado de tales procedimientos. En comparacidn con suspensiones que

" contienen tripolifosfatos hidratedos o bidratantes, y que son equi-

valentes en otros aspectos, esta baja viscosidad de 1a suspensidn
da como resultedo un ahorro considerable en la cantidad total de -
energia consumide en los procesos generales de obten;zién del deter
gente y, especialmente, en le etapa de megclado de ¢stos procesos.
Por otra mrte, las mspensioneé més concentradas (que contienen
menos ague), pueden ser manipuladas en un elemento de Equipo de mez—
clado o de bombeo, si se desea, en oomparacic‘in‘ con suspensiones e~
guivalentes que contienen hidrato de tripolifosfato. Los datos que
figuran en la tabls 1 & contimuacidn, dan alguna ides de la exten—
#ion que puede tener esta reduccidn de la viscosidad de la suspen-
sidn, si se utiliza trimetafosfato sSdico (mds de 2 moles aproxima—
damente de NaOH por mol de trimetafosfate) para la prevaracidn de ~
suspensiones de detergentes, en comparecidn con un procedimiento —
usual pars preparar una suspensidn eguivalente de detergente utili-
zado tripolifosfato sddico, en forma de la modificacidn a baja tem-

peratura.

5. 288157
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‘ Jabla
Viscogidad aparente de la suspensidn medida s 40°C -)
=
»  JQiempo, minutos Viscogidad de le suspensidn en centiggises(")
b ‘; Trimgtafosfa Tripolifosfato.
: 0 | 415 400
. 3 410 500
6 400 2600
9 410 11000
10 15 460 19000
100 nivel & 1500 19000

(-) Suspensién de un 50% aproximsdamente de sélidos totales (no vold
tiles a 105¢C) preparads por mezclsdo de 25 partes (en peso) de

: Fa_P O, 6 de 30 de Fa P O
.a 15 3390 e 30 partes e s¥3%0
: ceno sulfonato sédico, 0,7 pertes de tolueno sulfonaio sddico,

s 12,5 partes de dodecil ben-

0,5 partes de carboximetilcelulosa sodica, 13,5 partes de NaZSO 4
35 partes de agua mis 6,5 partes de NaOH en la suspensidn de txi
motafosfato.

o (—) Modida con el viscosfmetro Bendiz Ultraviscoson.
2 )

Oxdinariamente, nc s necesario ocuparse del grado de temperatu~
ra & gque se mantienen las suspensiones de detergentes que contionen los
trimetafosfatoé de metales alcalinos, mientras la base fuerte esté e—
sencialmente 2usente de las suspensiones. Sin embargo, debido a la ve~

25 locidad extremadamente- alta de degradacifn de los tripolifosfatos hi
dratos (tales como el hexahidrato de tripolifosfato sddico preforido)
en los sistemas fuertemente bisicos, cuando las temperaturas se ele-
van sustancislmente por encima de unos 115%C, las temperaturas de las
suspensiones formulaedas con itrimetafosfato de metal alcalino que se -

30 utilizan de acuserdo con esta invencidn, dehen ser mantenidad general-

288157
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mente por debajo de unos 135¢C y, preferiblemente, por debajo de -
unos 1208C, mientres se estd conviertiendo el trimetafosfato de me
tal alcalino en tripoit.fosfato. De manera similar, como la veloci-
dad de conversidn de trimetafosfato en tripolifosfato con una base
fuerte, aumenta con el aumento de la temperatura de la suspensidn,
deben mantenerse generalmente las tompersturas de las suspensiones
poxr encims de unos 508C, y preferiblemente por encima de unos T0°C,
durante por lo menos la uliima mitad de la etapa de conversidn. -

Sin embargo, si se desea se pueden utilizar temperaturas incluso ip
feriores a unos 508C, (Se pueden cbtener temperatures superiores a
unos 1059C en las Bl;apensiones y mezclas de reaccidn, realizdndo -
los procedimientos & presicnes mis altas que la atmdsferica).

Incluso cuando se utilica temperatura de suspensidn bastante
bajas, inferiores & unos %0—8090, durante uns Iracoidén grande o in-
cluso durente la mayor parte del tiempo de conversidn del trimetafos-
fato a tripolifosfato, es indudsblemente ventajoso pexmitir que la -
temperatura de la suspensién aumente hasta sl punto de ebullicidn del
agua libre de la suspensidén durante lae Ultimas etapas de la reacoidn
de conversidn, de modo que se convierta realmente en vapor algo del
agua de la suspensidn. E1 vapor que pof lo genecral se genera inicial-
mente en forma de burbujas de gas discontinuas (vapor de agua) en la
suspensidn, puede entonces a su ves provocar la conversidn de la sus-
pensidn en una espums ds densidad bastente ligera. Seguidamente, al
convertirse el resto del trimetafosfato en tripolifosfato (mientras
1z suspensidn estd en estado espumado) y al hidratarse & su vez el
triplifosfato, la viscosidad aparente, de la suspensidn se vuelve ca-
da vez mis olevada, hasta que después de haber sido absorbida por el
tripolifosfato parea formar la sal hidratade una proporcidn sustancial
del agua libre de la suspensidn, o bien de haber sido expulsade de -

la suspensidn por evaporacidn, o ambas cosas (generalmente ambas), la
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mezola de reéccic?n se convierte en una masa sdlida, aparentemente
"mimeda”, que contiene generalmente todavia varios tantos por cien-
to en peso de agus libre, la curl, si se¢ desea, puede ser eliminsda
por sscado subsiguiohte de la masa himeda, o por absorcidn adicional
del agua libre por formacién de hidraio., Se ha observado que esta -
formacidn de'hidrato” reiardada tiene lugar inclusc a continuscidn
de la reaccidn de conversidn arriba descrita. Por ejemplo, puede g
ner lugar fécilmente en composiciones que contienen materiales hidz:g
tables, tales como sulfato sddico, y en ciortas sales fosfato que —
forman sus hidretos & temperaturas por debajo de las que se utilizan
generelmente en 13 operecién de hidratacidn-espumacidn (descri;ba arri
ba) de los procedimientos de la presente inve‘ncic?n.‘

Cuando se efectis 2 la presidn atmosférica la precedente opera-
cidn de hidratacidn espumacidn, y se obtienen suspensiones de deter-
gente que tlene solamente agua como fase continua, es necesario, ge-
neralmente, cslentar las suspensiones hasta una temperaiura entre aprg

zimadamente 1008C y aproximadamente 105°C, a fin de generar espuma

- mediante la conversidn del aguae en vapor como se ha descrito arriba.

Algunas veces, cuando es conveniente realizar la operacidn de hidra-
tacion-espumacidn de estos procedimientos a temperaturas mds bajas
de unos 100=-105¢C, puede utilizarse junto con el agua como fase fldi-
de continua para la preparacidn de las suspensiones detergentes des~
cristas hasta shora, una cantidad de disolvente orgdnice de punto de
ebullicidn relativamente bajo y completamsnie miscible con agua,
tal como metanol, etanol, isopropanol, acetona, dioxano y similares,
o combinaciones de éstos,

Se observard que en cualquiera de estos casos, la temperatura
del medio de reaccidén (la suspensidn que se convierte subsiguiente-
mente en un producto detergents s6lido durante la operacidn de hidra-

tacidn~espumacidén) se mantiens suficientemente olevada pera generar
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vapor de agua - en forma de vapor de agua puro o como acedtropo
agua/disolvente orgénico de bajo punto de ebullicidn, por ejemplo,
dependiendo de la composicidn de.ls fase continua fluida de la sus
pensidn-cuyo vapor de sgua es la causs de la espums de poca densi-
dad. Sin embargo, no es absolutamente necesario que el gas que ex-
pande la espuma sea vapor, Realmente, y en especial cuando se desean
en los procedimientos de esta invenoidén temperaturas de suspensidn
y velocidades de conversidn de trimetafosfato mds bajas, es vente-
joso algunas veces formar la esm durante la operacidn de hidre-
tacidn-espumscidn descorita hasta ahora, por soplado, dispersidn o
inyeccidn de un gas distinto del vapor de agua en la suspensidn, -
Esto puede realigarse de cualquiera de varias maneras que la vresgy
te explicacidn hard evidentes a 1os ragonablemente expertos en la -
téenica. Bl gas que se inyecta puede ser aire, oxigeno, didxido de
carbono, nitrdgeno, dxido nitroso, hidrdgeno, propano, metano, etano,
argdn, nedén, vapor de agus recalentado, y similares. Puede ser tam-
bien cualquiera de varios materisles sintéticos de punto de ebulli-
cidn relativamente més bajo, los cuales son gases a temperaturas por
debajo de unos 100¢C y'a la presiodn 'atmosférica, o que pueden sor -
convertidos fécilmente en gases efectuando ajustes do temperatura
¥/o presién relativamente pequefios, tales como, por ejemplo, los hi
droca:'rburos fluorados que incluyen CCl"3F, CCLF,s CGlFZCGIFZ, ¥ si-
milares.

Cusndo las condiciones durante la operacién de hidratacién-
formaoidn de espums son tales que la velocidad de hidratacidn del
polifosfato es relativamente lenta (tales como cuando se utilizan-
temperaturas de suspensidn por debajo de unos 702C durents la cone
versidén de mo de los trimetafosfatos de metales alealinos), la meg
cla de reaccidén (hidratacién) debe ser mentenide generalmente en es~

tado espumoso durante un periodo de tiempo més largo que ouando las
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cordiciones son tales gue favorecen una velocidad de hidretacidn
wds alta, siempre que se deseen 1a mayor parte de los beneficios
que pueden ser alcanzados por la prictica de la presente inven—

cidn. Esta cantidad de tiempo pueden ser reducida {permaneciendo

otras condiciones iguales en cuslquier proceso dadc), utilizando

un procedimiento que imph’.éa la inyecoidn de un gas, calentdndo-
se el gas antes de su introduocidn en la mezcle de hidratacidén -

hagta una temperature suficientemente elevada para que d4é como -

resultado la eliminacidn de algo del ague libre de la suspensidn

por evaporacién . El calor se puede aplicar tembién directaments
a la suspensidn por medio de un intercambiador de calor usual, o
a través de las paredeé de 1a tuberfa, correa, u otro recipiente
en ol que se estd efectuando la operacidn de hidratacién-espuma-
cidn,

Aunque se han bosquejado arriba varios métodos especificos
para la produccidn de la espuma en las suspensiones de detergentes,
se verd en esia explicacidn que se pueden utilizar otros procedi-
mientos pars generar la espuma, 8in que necesariamente disminuyan
en esencia 1os benoficios que pueden resuliar de la practica de
esta invencidn. Todo lo gue ordinariamente es necesario a este -
respecto (en lo que se refiere a la operacidn de hidratacidn~for
macién de espuua de estos procedimientos) para la prdctica de es—
ta invencidn, es que la suspensidn sea espumade y que se efectle
por 1o menos una parte sustancial de la hidratacidn del polifosfg
t0 mientras la suspensidn estd en estado espumoso. Por ejemplo,
results extremademente dificil obtener productos detergentes fing
les que tengan demsidades apar3fites myy bajas mediante 108 pro—w

cedimientos de esta invencidn, si no se efectia simulténeamente

el mantenimiento de la espuma de la suspensidn y, por 10 menos,

parte de.(preferiblemente la \Wltima parte de) la hidratacidn de
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los polifosfatos "hidratables" descritos arriba. Ceneralmente,
se pueden obtensr productos delergentes de densidad mds bajs -
aceptables, cuando se hidrate tan poco como un 5% aproximadamen
te (o incluso menos) del polifosfato hidratable total de compo-
8i€ién o suspensidn, mientras la suspensién se halle en estado -
espumoso, aunque se prefisre que por lo menos un 105 de la hidra

tacidn tenga lugar durante esta -etapa de hidratacidn-espumacidn

" de los procedimientos de la presente invencidn.

" Se observard qus la espuma de la etape de hidratacidnees-
pumacidn puede ser gensrads continuamente durante todo el yerfo-
do, o durante s6lo una parte de 1a Ultima parte del pericdo duran
te el cual se hidrata el polifosfeto. O bien se puede genersr =
inicialmgnte suficiente densided de ¢spuma y ajustar ssguidemen—
te las condiciones de la reaccidn, manteniéndolas de manera que
For 1o menog una gran parte de les burbujas de gas se mantengan
(conserven) en lar suspensidn hasts que se solidifique. General-
mentes; cuanto mde burbujas (es decir cuanto mayor es el volumen
de las mismas) puedan ser generadas y conservadas en la suépen-
sidn durante ls eiapa de hidratacidn-espumacidn, wds ligero o de
uwds baja densidad aparente serd el producto detergente final. =
Agi, para los productos detergentes de densidad aparenis extre-
madamente baja, €1 volumen total de la suspensidn espumosa (o la
“espuma de poca densided") debe ser generalmente, PoT lo menos
del 150% aproximadamente y, preferiblemente, de por 1o menos el
200% {en volumen), del volumen no aireado de la suspensidn, es -
decir de volumen de la suspensidn antes de ser transformads en un
estado espumoso.

Debe observerse que en la explicacidn precedente de la eta-
pa de hidratacidn-espumacidn de los procedimientos de esta inven-
cidn, se puede obtener generalmente uns espums mejor y, por con=
slguiente, generalmente un producto detergente 'gil.n% 1?%5 unifo?e
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especialments cuando la invencidn se utiliza como procedimiéhtd

~ continuo para la faWricacidn de detergentes), cusndo en ls sus-

pensidn hay por 1o mehos une cantidad eficaz de un "agente espumante”
en ¢l momento en que la suspensidh pasa al estzdo espumosc, El «
término “agente espumante" intenta incluir materiales detergentes
activos sintéticos orgdnicos aniénicoa, no idniocos e incluso an~
foliticos que gemeralmente sor compatibles con los polifosfatos de
métﬁlee alcalinos, tantc en soluciones como en suspensiones de to-
das las composiciones detergentes. Asf, el término agente espuman—
te incluye por ejemplo ingredientes individuales orgdnicos acti-
vos como detergentes, tales como los conocidos Jabones solublés
en agua (es decir, las sales de sodio y/o potasio de dcidos gra-
808 de coco, dcidos grasos oleilicos, etc.)s alcohilarilsulfona-
t0s solubles en agua que tienen de 6 a 20 dtomos de carbono, y,
preferiblemente de 9 2 17 dtomos de carbono en su cadens alcohilo,
tales como dedecilbencenosulfonato dodico y tetredecilbencenosul-
fonato potdsico; ewlfatos de eloohilo solubles en agua, tales como
los gue se fabricen por sulfatacidn de slcoholes alifdticos que -
tienen de §& & 20 Atomos de carbono en sus cadenas de aloobilo ra-
mificadas o no ramificades, que incluyen tipicsmente lauril (0’2)
sulfato sbdico y potdsico, hexadecilsulfatosédico y potdsico, og
tadecilsulfato =8dico y potdsico, etcs easi como sales de metales
aloalinos de 4xido de etileno sulfatedo y/o productos de condensa=
cién de éxido de propileno fabricados por etoxidacidén y/o propoxi-
lacidn (y sulfatacién subsiguiente) de diversos compuestos orgi-
nicos hidrdfobos que contiens hidrdgeno active, tales como alcohow
les, mercaptancs, fenoles y aminasj &teres aloohilglicerilicos de
sodio y potasio tales como los que derivan del aceite de sebo y de
coco, que incluyen por ejemplo monoglicérido de dcido graso de -

aceite de coco-sulfato sédico, eto.} alcohil graso-amidas, tales -

288157



10

15

20

a5

30

como B-dodecilmonoetanclamida, N-octadecildietancamide y simila~
res; condensados de Oxido de alcohileno y alcohol (es decir, al~
coholes que tiene de B & 20 &tomos de carbono en configuracién -

de cadens recta o ramificada, qQue tiensn de aproximdamentef has
ta aproximadamente treinta moles de éxido de etileno y/u éxido de
propileno por ﬁol de alcobol en sus moléculas)s condensados de Sxi
do de alcohileno y va.loohilfenol (es decir, los preparados por con-
densacidn de a].cohilfenol que tiene un grupo alcohileno gus contie-
né aproiimadamente 6a aproximadamente 20 &tomos de carbono en la
cadena} con desde aproximadamente 6 hasta aproximademente 30 o mis
moles de dxido de etilemo y/u dxido de propileno por mol de aleobil
fenol)s y similares. De 8stos, se prefieren los de la clase anidni-
ca, aunque se prefieren todavia mds pare utilizarlos en los prodedi
mientos de esta invencién, los sulfatos de alcohiloles grasos {o al-
choles) que tiene de 8 & 20 dtomos de carbono en sus cadenss de car—
bono. Algunas veces, cuando se utiligan los materiales no iénicos,
activos como detergentss, en ausencia de una cantidad significative
de uno de los materiales anidnicos, activos como detergentes, pare
la fabricacidn de productos detergentes de acuerdo con esta inven=—
oidn, se produce una viscosidad de la suspensifn inesperadamente
elevada en una etepa de la operacidén de megclado. Se ha descubier-

to que este problems puede mer aliviado mediante la adicidn del

polifosfato "hidratable', al final o casi al final y muy lentamen-

‘e (eé decir, & 1o largo de un periodo de 2 minutos o més), con agi
tacidn, a los otros ingredientes de los detergentes.

El téxmino "egente espumante” incluye también materiales que
cuando se afiaden & la suapexisién, contribuyen en algin grado & la
temcidaq o estabilidad de las burbujas en 1a suspensidn espumoss.

Tales materiales {distintos de los bien conocidos ingredientes ac—

" tivos como detergentes, tales como los descritos ayriba) incluyen

28813t
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polimercs que son solubles en ague basta un grado suficiente pa-
ra contribuir & la estabilidad de la espuma, tales como carboxi-
metilcelulosa sddica; hidroximetilcelulosa sddica; polivinilpirng
lidona; polimeros hidroligados y parcialmente hidrolizados prepa-~
rados por resccion de un alcohileno inferior, tal como etileno,
propilenc y éter metilvinilico con anhidrido maléico y/o fumdri~
co, por ejemplo, de anhidrido maléico y etileno, de anhidrido fu
mircic y propilenc, de anhidrido maléico y éter vinilmetilico; de
alcohol polivinilico; y similarves,

La cantidad de agentes espumante sn las suspensiones durante
la etaps de hidratacién—e;;iumacio’n de esta invencidn, puede va-
riar considerablemente. Generalmente, debe utilizarse mis ds apro-
zimedamente 0,1% en peso basado en el peso de la suspensidn com-
pletamente formulada, cvando se desean productos detergentes fina-
les que iengan densidades aparentes bastante bajas. Sin embargo.
para obtener mediante estos prooodim:ien'bos preductos detergentes
finales de densidades aparentes muy bajas, debe utilizarse gene-
ralmente por lo menos aproximadamente 0,25 y, preferiblemente,
por lo menos aproximadamente 0,5% en peso del agente espumante.
Como los difefentes,agentea espumantes se comporitan con diferen~
tos grados de eficacia que dependen de muchos faciores que inclu-
yen la temperature de la suspensidn, 1a concentracidn de 'ﬁ{»lidos"
eh 1§ suspensidn, los ingredientes reales contenidos en le suspen-
sidn y muchos otTos; no puede fijarse aqui definitivamente la con—
centracidn dptima pare ca;da agente espumante. Sin embargo, se consi-
dera que estd dentro de la capacidad de los razonablemente expertos
en la tecnica a la vista de ésta exposicidn, el averiguar las con-
centraciones Jptimas pers la fabricacidn de su propio producios de=-
texrgente particular,

En la prédctica de esta invencidn, se puede utilizar précti-
camente cualquier procedimiento de manipulacidn para realizar las
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diversas cperaciones o etapas en los procedimientos expuestos -
arriba. Por ejemplo, el orden de adicidn de los diversos ingre-
dientes para la preparacidn de cuslquiera de las susponsiones,
excepto las que contienen mds de algunos tenios por ciento en
peso de trimetafosfato de metal alcalino, no es critico en ab-
soluto. Incluso si en estes procedimiento se utilizan trimgtafos
fatos de metales alcalinos, normalmente la unice precaucidn que
se necesita observar a8 fin de obtener exoelentes resultados, es
que las composiciones que contiene iripolifosfate no deben ser
megcladas gene:mlmdn‘tc con las bases més fuertes, itales como hi-
ardxido sbdico, & menos que la bese se ddluys con ague hasta por
debajo de un 5075 en peso aproximzdamente y, preferiblemente, por
debajo de un 35% en peso aproximadamente, antes de que la base
fuerte se mescla con el trimetafosfatc de metal alcalino. De -
otro modo, la base fuerts debe ser eficazmente dilufda con asua
en la suspensidn misma, tan répidemente como ses posible, después

de afiadir la base & 1a suspensidn. Sin embargo, si un fabricante

no estd especialmente interesasde en la completa reduccidn al nfnino
de 18 Qegradacidn del tripolifosfato durante sus opsraciones de
fabricacidn, no siguiera esta precaucidn necesita ser estricta-
menta observada. Si se observa esta precaucidn, es un método ven-
tajoso de efectuarle que revne varios de los ineaperados atribue
tosi convenientes del empleo del trimetafosfato de metal elcalino,
y. especialmente del trimetafosfato sbdico, el preparar primeramen=
te una suspension de detergente formulada prdcticamente por com-
pletos la cual contienen, por lo generel, cualquier agente espuman
ta, agente para eviter la destruccidn de la espuma o agente de an
ti~redeposicidn, abrillantadores dpticos, blangueadores, ablanda-

dores de tejidos, sllicatos o fluosilicatos de metales alcalinos

inhibidores de la ocorrosidm, o cualesquiera otros materiales que
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se desee que estén presentes en la composicidén o producto de-
tergente final, pero que no contienen la base fuerts (11emada
agquf “la suspensién precursore). Ademds, la suspensifn precur-
sore debe contener tambidn el trimetafosfato. Debide & 1s visco-
sidad inesperadamente baja de las suspensiones que contienen el
trimetafosfato, se pueden preparar suspensionss precursoras que
tengan wna cantidad de agua comparativamente pequeiis (en compa~
Tacidn con las suspsnsiones detergentes usuales que contim_en
plfacticamente de manera invarisble tripolifosfato hidratante o
hidratado), 'pezlo .que rotienen su propiedad de ser bombeadsas y otras
ceracteristicas de fluidos. Por ejemplo, se pueden fabricar y uti-
lizay en los procedimientos de esia invenci?m, suspensiones pre
cursoras que contienen hasta un 90% en péso de material no voli
til ("sdlidos" ~ que incluyen el trimetafosfato). En tento las
base fuerte sea mantenida fuera de le..suspensién precursocra, su
viscosidad baja se podrd mantener por lo general casi indefini-
damente, sin que tengs lugar una degradacidon sustanciel del txi
metafosfat;a. De este modo un fabricante de detergentes puede -
preparar sus suspensiones precursoras si lo desea, antes del momep
t0 en que necesite producir sﬁ producto detergente final. Ade-
wda, #i parte de su equipo de elaborseidn me averia, un fabri-
cante de detergentes puede conservar su suspensidn precursors
durante largos periodos de tiempo, si fuera necesario, pricti-.
damente con otda impunidad, mientras que sil hubisra preparado
una suspensidn usual utilizando tripolifosfato ebdico, la degra-
dacidén hidrilitica del tripolifosfato en la suspensidn después
de un prolongado almacenamiente podria destruir précticamente -
la u'bilid.ad de le; suspensién para sus procesos,

Una vez preparade la suspensidn precursora, el Pabricante

de detergentes puede utiligar ahora varias maners de llegar a la
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etapa final esencial de los procesos de esta invencién; ‘Como es
conveniente que la etapa de hidretacidn-espumacidn sea ejecuta=
da oon Telstiva rapidez y como la velocidad de conversidn del -
trimetafosfato a tripolifosfato es muy alta a temperaturas ele-
vada, la suspensidn precursora pueds ser calentada basia uns -
temperatura por encima de unos 509C, y preferiblemente poxr en-

cima de unos T70eC, en une de las realigaciones preferidad de es-

'ta invencidn, antes de mezclar con ella la base fuerte. En este-

caso, la reaccidn de conversidn transcurre répidamente {general-
mente en unos 2 minutos, cuando se utiliza, por ejemplo, hidrd-
xido #6dico o hidrdxido potdsico a las temperaiuras mis altas de
la suspensidn precursora), despuds de que las base fuerts se mes-
cla en 0 con la suspensidn precureora. De hecho, el cslor de la
conversién del trimetafosfato en tripolifosfato y, por lo tanto,
en triplifosfato hidratade, es por lo general suficientemente ele-

vada paia que la reaccidn de comversidn pueda ser de natureleza

esencislmente autocatalitica, si no se elimina deliberadamente de la

suspensidn la mayor parte de este calor. Por ojemplo, cuande se
mesola rdpidemente una suspensidn precursora que contiene més de
aproximademente 108 en peso de trimetafosfato sddico y que tiene
una temperaturs de unos 809C, con aproximadamente 2 moles de hi=-
dréxido sédico por mol de trimetafosfato, en condiciones précti-
camente adisbdtices, la remocidn de comversidn comienza inmedia-
tamento. El calor de la conversidn hace aumentar la temperatura de
la masa de reaccidn, la cusl & su vez Provoca un aumento de la ve~
locidad de conversidn del grimerafosfato en tripclifosfato. Aumen-
tando la temperantura de la masa de reaccidn unos 25¢C, se puede
conseguir un aumento de 10 veces o mis en esta velocidad de cone
versidn. De este modo, mezclando le bese fuerte con la suspensidn
precursora & una temperature ralativamente elevada, el fabricante

puede eatar razonablements seguro de que su etapa de hidratacxon—
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eepumcié_n no requeridd un tiempo excesivamgnte prolongadc. Real-—
mente, eiempre gque no se extraige celor del sistems, el vapor de
agua y la espuma pueden ser usualmenie generados en las suspensio-
nes de detergentea que se tratan, de la misma manera que se ha
descrito inmediatements antes ( suspensién precursora 4 base fuer—
te), dentro del espacio de unos pocos minutos & partir del momen-
10 sn que 18 base fuerte se mezcla con la suspensidn precursora.
Tamid én se pueden cbiener resultados prdcticamente equivalentes,
por mezolado de la suspensidén precursora y de la base fusrte, ©
incluso por formulacién de la suspensién de cualquier manera par-
ticular deseada, a una temperatura bastante baje (es decir, por
debajo de unos 509C) y aumentando subsiguientemente la temperstu-~
re de la susvensidn haste por encima de unos 700C, por ejemplo -
por medio de calor aplicado exteriormente. Esto se puede efectusr
baciendo pasar la suspensidn a través o sobre un intercembiador
calentado eléctricamente o por vapor de aguss

Otro método mediante el cual puede conseguir un fabricante
este mismo resultado, es haciendo pasar la suspensidn bastante fria
y completamente formilada {que contiene trimetafosfato y base —
fuerte) & trevés de una tuberia recorride por vapor de agua, uti-
ligando presiones mis altas que la atmdsferica y temperaturas por
encima de unos 1059C, si se desea obtener velocidades de conversidn
todavia mayores., Antes de que haya terminado la conversidén se pre-
fiere, generalmente depositar la suspensidn en algin recipiente,
a fin de completar la etapa de hidratacidn-espumacidén arriba des-
crita en ausencia de una cantidad excesiva de agitacidn. (la agi-
tacidn excesiva durante la stapa de estos procedimientos en los ~
que tieme lugar la "solidifiocmcidn" de las suspensiones de deter-
gentes, puede dar como resulisdo un aumento considerable de la

densidad sparente dsl producto detergente final, en comperacidn
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con la de una que no ha sido sustancialmente agitada durante la
dltima parte de la etapa de hidratacién espumacién). Asi, cuan-
do se. efectia 1a etapa de hidratacidn-espumacidn en un recipien-

{t¢ que contiene una paleta u hoje agitadors, u otros medios pa-

ra agitar internamente la suspensidn, ¢s mejor detener los medios de

agitacidn mientras solidifica la suspensidn espumosa. O, si se de-
sea, la suspensidn puede ser veolcada desde el recipiente agitador
interiormente, un una batea u otro recipientey; o sobre una corree
mdvil, poco antes de que solidifique la suspensién espumosa, a fin
de reducir al minimo la agitacidn durante este periodo de "solidi~
ficaeidn". Sin embargo, lz base Puerte debe ser completa y unifor-
memente distribuida en la suspensidn , antes de alcanzar la etapa
~de solidificacidn.

Todavia otro método conveniente para fabricar detergentes de
ja densidad aparente por medic del procedimiento de la suspensidn
precursora descrito arriba, es efectuarlo de manerz continua. Por
ejemplo, la suspensidn precursora caliente puede ser introducida
en un dispositivo mezolador usual, en la cusl se puede mezclar cop
pleta y rdpidamente la susvensidn preécursora con la base fuerte,
1a cual se introduce tdmbiénrem el dispositivo & una velocidad -
calculade para obtener el producto Pinal deseado. Seguidamente,
la suspensidn completamente formulada puede ser vertida o echada
gotla a éou o hombeada desde el dispositivo mezclador & un reci~
plente, donde se permite que empiece o contimie le espumacién y la
subsiguiente solidificacidn para dar el producto detergente finmal,
la suspensidn ﬁrecursora fria se puede hacer pasar & través de una
tuberia o serie de tuberias recorrida por vapor de agus o calenta-
dores eléctricamente, antes de ser introducida en el dispositivo
de mezclado. Cuando se utiliza un procedimiento como ééte de una

manera continua, es conveniente y ventajoso verter la suspensidén
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completamente formulada sobre ume correa mdvil, proyectada para
contener sustancias fliidas. Seguidemente, la suspensidn puede
ser espumada y tratada con vapor de aguz sobre la correa solidifi- .
cada subsiguientemente scbre ella. 4 continuacidn, se puede hacer
pasar el producto de menor densidad a itravés de una estufa de dese=-
cacién (aue funciona generalmente a una temperatura que no degrada
excesivamente el tripolifosfato hidratado), si se desca eliminar
8lgo del sxceso de &gua libre gue pueda estar presente. Sin embar—
go, esta etapa de secado en estufs no es esencial para la practi-
oz con éxito de la invencion. O si se desea, la suspensidn calien-
te y completamente formulade puede ser manienida en una tuberia o
conducto ¢ en 0otro recipiente a wma presidn mas alte que la atmos-
férica, hasta que la temperatura de la suspensidn alcance alif el
mmnto de ebullicidn del agua. Seguidamente, se puede pulverizar o
dejar escurrir gota a gota en una torrs alta, similar a una torre
de mecado por pulverizacidn de tipo usual, dejandola que gotee a -
través dg la torre. la torre puede contener a‘ire caliente y seco
para ayudar a la eliminacidn de algo del agus libre, pero la tempe~
ratura en el interior de la torre debe conservarse generalmente cop
sidervablemente inferior a8 la que se utiliza en las operacionss usug
les de secado por pulverizacidén. Asf, la espumacidn, hidratacidn y
solidificacidn dﬁrante la cafda a través de la torre caliente, pue-—
de dar como resultado la formacidn de un producto detergente de baja
densidad apa.z;ente, mediante un mecanismo completamente diferente del
gue sSe emplea usualmente en equipos similares (es decir, una torre
de secado por pulveriszacidn).

£y 108 siguientes ejemplos que son flustrativos de algunas
realizaciones de la presente invencidn, todas las partes estén da;

das en peso & menos que 238 indigque de otro modo.
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BIBFIO 1

En un recipiente mezclador de acero inoﬁdable, de tipc usual
el cual estd equipado con un agitador usual del tiﬁo de paletas y
rodeado por una camise ;;or le gue circula agua caliente o agua frie
o vapor de agua, se cargan 2000 partes de agua, 900 partes de deds
cilbenceno gulfonéto s6dico, 600 partes de lsurileulfato sddico,
1000 de sulfato sédico, 2840 partes de trimetafosfato sédico, 1140
partes de silicato sddico (474 de sSlido) que tiene una relacidn de
SiOZ/Ha,QO de 2,40, y 55 partes de carboximetilcelul&sa sbdica de
calidad pars detergentes. la suspenaidn precursora resul tante se «
agita durante 10 minutos, durante cuyc tiempo me eoleva la tempera-
tura de ls suspensidn hasta 80eC, haciemdo oircular vapor de agus
a trevée de la camisa del mezclador.

éeguide.mente, se vierten con rapidezs en la suspensidén precyp
sora calz!.ente, mientras s¢ égita ésta moderadaments, 1590 partes de
una solucidn acuoss al 50% de hidrdxido sddico. Al cabo de unos 45
segundos de agitacién moderada, durante los cuales el hidrdxido
sddico se mezcla bien con la suspensién precursors, la temperatura
de la suspensidn empieza a elevarse. la agitacidn se detiene justs
mente antes de que ld iemperatura de la suspensidn alcance los 1002
C. Cuando la temperatura de la suspensidn alcanza unos 103%C, la
suspenaidn empieza a expendirse en volumen, ascendiendc en el reci
piente mezclador de tal manera que ol volumen de la suspensidn es-
pumosa es e por lo menos 2 a 8 veces el de la suspensidn precufs,g
ra. B, vapor de agus empieza a escaparse de la masa burbujeante y
se endurece répidamente hasta formar uns mase blanda dividida en -
perticulae y aparentemente himeda. 81 cabo de unos pocos minutos -
no se desprende mis vapor de agus de la masa de reaccidn solidifi-
cada, y su volumen disminuye ligeremente mientras se enfria basta

la temperature awbiente, En este momento contiem aproximadamente
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un 30% en peso de agua, de cusl 12,7% se considera’ como agua liw
bre, y un 924 eproximadamente del eguivalente tedrico {basado en la
cantided de trimetafosfato sddico cargada & la suspensiéﬁ Precurso-~
ra) de tripolifosfato sédico, que estd sustancialmente todo presen-
te en forma del hexahidrato. Después de secar el aire durante la no-
che pars eliminar la mayor parte del exceso de agus lidbre, el pro-
ducto detergente final es libremante fluyente, no forma sustancial-
mente blogues, no es higrosedpico, tiene una densidad sparente de
0,35 aproximedamente, y contiene un 54% en pesoc aproximademente, de
tripolifosfato sédico hexahidrato.

Cbsérvese que en ol Bjemplo I no se experimenta nfnguns di-
ficultad en 1o que respecta a la formacién de grumos en 1& suspenw
sidn precursora ni en la suspensidn completamente fomuiada. 8i se
hubiera seguido el misme procedimiento de pieparaoién de la suspen
sidn utiligando tripolifosfeto sddico anhidro en luger de trimetafos-
fato sbdico, se hubieran probazblemente formado mauchos grumos per—
judiciales de tripolifosfato parciaslmente hidratado sin diselver,
especialmente si se hubiers utilizado la modificacién a temperatura
alta, cuyos grumos no desemen general los fabricantes de detergen-
tes ni en sus suspengiones ni en sus productos dotergentes finales.

Otro resultado sorprendete que puede ser obtenido por 1la préc
tica de los procedimieﬂtos de gsta invencidn, es que los productos
detergentes finales que se fabrican mediante un procedimiento tal
como el mostrado en el Bjemple I arriba descrito, proporcionan so-
luciones acuosas sustancialmente transparentes, incluso cuando se
disuelven en ague hasts un grade de aproximadamente 0,5 = 1,0 por
ciento en peso. Como comperacidn, los productos detergentes usus- _
1les secados por calor {generalmente secados por pulverizacién) pro-
porcionan de manera précticamente invariable soluciones acuosas tup
bias, Los datos de 1a Tabla 2 ilustran. apmpiadamente asta venta-

Jas

7TRAN R 7/
-2 £y 8 Y



10

25

30

Tabla 2

Transparencia de soluciones scuosas de detergentes al 0,2}

- Detergente {-) % de transmitancia (=)

Producto de la invencidn 100

Detergente A de tipo usuel (secado por
pulverizacidn) 37,5

Detergente B de tipo usual (secado por
pulverizacidh) mencs de 10,0
(<) Productos de la invencidn preparado como en el Ejemplo I, pe-
ro formulado para que cocincida sustancislmente con el deter—
gente usual B,
(—) & de luz trensmitide s irevés de una clula de 25,4 mm, que
contiens soluciones de detergentes al 0,5 por ciento en peso,
en comparacidén con la luz transmitida por una que contiene
agua destinada.
EJEPIO II
Se formuls une suspensidén precursora similar a la preparads
en o)l Ejemplo I, con la excepcién de gue se utiliza en lugar del
trimetafosfato sédico, 3.100 partes de una mescla ffsica que contig
ne un SGfb en peso aproximadamente de trimetafosfato sddico ¥ un
50% on peso aproximadamente de la modificacidn cristslina a tempe-
retura elevada de tripolifosfato sédico anhidro.

Despuds de que la temperatura del precurso se ha elevado bas-~

ta unos 909C, se mezclan répidamente con la suspensidn, 1160 partes

de une solucidn acuose de un 35% en peso de hidrdxido sédico {en
el espacio de unos 30 segundos). Seguidamente, se interrumpe el
mezcledo y se deje que la suspensidn forme espums. Tan pronto como
el volumen de la suspensidn espumoss de es unas 5 veces el de la
solucidn precursora, se vierte la suspensidn espumosa desde el re~
cipiente de mezclado en forme de‘una capa de unos 10 om de profun—
didad y unos 60 cm de anchura scbre una correa mdvil. La mezcla de
28€ia1
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reaccién solidifica rdpidamente sobre la correa, en forma de une
masa blanda dividide en partfculas, la cuasl después de hacerla pa-
sar a través de un secador rotatorio de volteo, por el que se hace
pasar aire seco & 100FC en contracorriente con los sélidos que caen
en forma de¢ lluvia, en unos 10 minutos, es un excelente producto de
detergente dividido en partfculas, que no forma terrones, libremen-
te fluyente y qw.;e puede ser fdcilmente envasado y vendido directa-
mente sl piblico consumidor. Su densided aparente es de 0,45 apro-

ximadamente.
EJEEIPIO 111

En un recivients mezclador de tipo usual, tal como el que
se describe en el Ejemplo I arriba indicado, pero que contiene
tembién un anillo de acero inoxidable perforado slrededor del fon
do del reciplente de meszclado, se cargan 2000 partes de agua, 200
partes de dodecilbencenosulfonato sddico, 670 paries de un produg
to no idnico que resulta de condensar 100 moles de Sxido de etily
no con 10 moles de nonilfenol, 1.880 partes:de sulfato sédico, 140
partes de silicato sddico (en seco) que tiene una relacidn de Si0,/
Na 20 de 2,0, 10 partes de un abrillantador Sptico apropiade, y 30
partes de carboximetilceluloss sddica de calidad para detergentes.
Seguidamente, la suspensidu resultante se mezcla por completo du-
rante aproximedamente 15 minutes, y se calienta hasta una tempere~
tura de unos 909C. A continuacidén, 8 lo largo de un periodo de =
unos 5 minutos, se mezclan en la suspensidn caliente 1900 partes de
tripolifosfato sddico anbidro. Despuds de detener el agitador, se
fuerga aire caliente a la temperatura de unos 1009C, a través del
tubo perforado en el fondo del recipisnte mezclador, y se convier-
te la suspensidn en una composicidn espumosa de poca densidad, la

oual solidifica despuds de unos 5 minutos en forma de un sdlido
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blando dividido en particulas y himedo. El paso continuado de aire
caliente a través de los productos sdlidos divididos en particulas
avepora con eficacia priacticamente todo el exceso de agua libre de la
composicidn, pero no degrada sustancialmente el tripolifosfato si-
dico hexshidrato en el producto detergente final. El producte deter-
gente final enfriado, tiens umna d'msidad aparente de 0,50 aproxims~

damente.
BJELFLO IV

Se prepare una suspensidn precursora gue es similar a la pre-
parada de acuerdo con el ejemplo I arriba. Su temperatura es de aprg
rimadamente 459 C. A continuacidn, se introduce continuamente en
un conducto de acero inoxidable que tiene un didmetro interior de
aproximadamente 25,4 mm. El conducte estd rodeado por un camisa de
vapor de ague & presidn durante unas longitud de aproximadamente 9
meiros, para .calentaer la suspensidn precursore hasta una temperatu-
e préxime al punto de ebullicién. La suspensidn precursora calien—
te se inmcorpora a una solucién acuosa de hidréxido sédico al 50%,
introducida en una tobera de meszclado en una relacidn propércionel
a 2,01 moles de NaOH por mol de trimetafosfato sdédico de la suspen-
sién precursora. Le tobera de mezclado estd equipada con un agite-
dor y varios deflectores espaciados y destinados a conseguir un mez-
clado rapido e Intimo de la suspensidn precursora con la base fuer—
its. La temperatura de la suspensidén resultante completamente formuw
lada, =e eleva haéta unos 115°C por el calor de la reaccidn, y le
presidn aumenta hasta aproximadamente 1,8 kg/cm2 manométricos. Ia
suspensidn se descarga sobre una correa mévil desde el exiremo abier—
to de la tobera mez¢ladora, en ouya corresa se genera répidamente
vap-or de ague y el producto forma espuma y solidifica en wn material

blendo y espomjoso. Después de ser enfriado por aire, el producto
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detergente final tiene unz densidad aparente de 0,65 aproximade-
mente. E1 material esponjoso enfriado puede ser ficilmente desin-
tegrado en un producto lj.bremente fluyente granuladc o de un tama-
#io apropiado para los detergentes para lavadoras.

Los procedimientos de 1a presente invencidn pucden ser vénf@,
Josos de muchas maneras para los fabrica.ntes de detergentes, algu~
nas de las cualeg se han mencionado en lo que antecede. Sin embar=
g0y es adicionalwente wnk ventaje muy valiosa el que los fabrican-
tes puedan utilizar actualmente un polifosfato "hidratable™ en una
sola forma fisica para la fagricacidn de una variedad de formas y
tipos de productos. Por ejemplo, los productos detergentes de den=-
sidad eparente fimal relativamenie Maja se pueden hacsr pasar a -
través de una miquina compresora y, seguidamente, se pueden tritu-
rar para producir un producto que tenga, sl se desen, uns densidsd
aparente mis alta. El control de la densidad de los productos detex
genteés finales puede ser obtenido tembién, utilizando en' la sus'pen-
sidn uns pequefia cantidad de un agente antiespumante de tipo usual
durente la etapa de hidratacién~espumacidn. Generalmente, cuanto mas
agente anti-espumante haya (te_sl como por ejemplo, las conocidas si-
liconas), més alta serd la densidad aparente del producto dstergen-
te final. Ademds medianie el simple cambio de los ti‘.poa ¥ cantida-
descde ingredientes de lé.s suspensiones precursoras y/o completamen
te formuladas descritas arriba, se puede fabricar mediante los pro-
cedimientos de esta invencidn, un producto detergente que tenga préc-
ticamente cualquier f£érmula final des-ada ( siempre que contenga tam
bién una cantidad sustaneial de uno de los polifosfatos hidratados
desesdos). Los fabricantes de detergentes en forma de tabletas o -
moldeados, pueden también utilizar venta josamente esta invencidn.
Por o jemplo, algunas tabletas de detergentes usuales se deterioran
fisicamente al ser expuestas a una aimdsfera de gran humedad duran-
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te mds de unas horas, aparsntemente porque contienmen iniciafﬁf%e'
tripoY¥ifosfato sbdico anhidro que tiende 2 aumentar de volumen al
bidrztarse para formar el hexahidrato después ée entrar em contacte
con la atmdsfera himeda. Como comparacidn, las tabletas preparadas
a partir-de un producto detergente final tal como el pregsrado en
el Ejemplo I, permanece fisicamente esiables durante semanss o in-
cluso mds, aungue sean expuestas & uns gran humedad y & temperaturas
relativamente altas.v

Podavia otra ventaja de la presente invencidn es que se puede
utilizar pare fabricar productos defergentes s6lidos moldeados, de
densidad aparente relativamente baja, que contienen una red de espa=
cios o celdas Ade aire. Est;a estruotura celular combinada con la for-
ma moldeada total (48l como en forma de barra de :jabdn o practica-
mente en cualquier otre forma desecada) puede dar como resultado una
liberacidn de vapor de sgue myy exactamente comtroleda, durante la
etape de hidratacidn-espumacidn de los procefiimientos de esta invep
cidén. & fin de fabricar tales productos moldesdos celulares y séli-
dos, es esencisl controlar la cantidad total de vapor de agua que -
se forma de manera que salgan de la suspensidn espumosa muy pocas
burbujas de vapor de agus si es que sale alguna. Asf, en la fabrics-
cién de una de estas composiciones g6lidas moldeadas, debe controlar-
se o regularse ordinariamente la velocidad de reacoidn y/o la con-
centracidn del trimetafosfato de me tal aloalino y de otroe materia~
les de polifosfato “hidratables" en la suspensidn, de manerz que ia
cantidad totel de vapor y/u" otro gas que se genere en la suspensidn
no se¢a més de aproximademente cuatro veces el volumen total sin ai-
resT de la suspensiéxi completamente formulada (es decir, el volumen
de la suspensidn espumosa, es preferiblements, menor que aproximeda~-
mente cinco veces su volumen sin airear). Cuando en la suspensién hay
presente uno o mds agentes espumantes eficaces, el volumen de la syg
pensidn espumosa puede ser aumentado hasta eproximadamente 8 & 10
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veces el volumen sin airear de la suspensidn, sin una exceslva O~

ture de la corrxiente de burbujas de gas en la espuma antes de que
solidifique (cuya rotura y desprendimiento excesive de vapor de =
agua o de éas desde 1a suspengidn en el momento o cerca del momen-
t0 en que la suspensidn solidifique, puede dar como resultado ls di
visidén en particulas del producto detergente final, lo cual no es
conveni;ante por lo general en la fabricacidn de produc tos moldeados
sdlidos que tienen estruciuras intema; celulares). Quizd la mejor
manera de efectuar el controlde la cantidad total de gas formado en
la suspensidn arriba descrito, es manipular la suspensidn de manera
gue el volumen deséado de gas sea todo el gquese forme en ella, for-
méndose dicho gas solamente durante la ultima parte de la etapa de
hidretacidn-espumacién. Por ejemplo, cuando se utilizan en estos pro-
cedimientos suspensiones que contienen entre asproximadamente 10 y
aproxima;iamente 60 por ciento en peso de trimetafosfato sddico, de=
be convertirse‘ en ;:x:"ipolirosf‘ato por lo menos la mitad aproximada-
mente del trimetafosfato sédiéo, sin que se forme en la suspensidn
una propoércidn sustancial de éas o de vapor de agua. Por lo tanto,
durante la etapa de hidratacidn-espumacidn, solamente debe inyec~
tarse, 0 ser generedo, en la suspensic'm,- la cantidad de gae suficien
te' para aumentar el volumen de la suspensién‘espumosa, como se ha
indicado arriba. Debe éntend.erse de lo anterior que como el despren
dimiento de grendes cantidades de ges desde la suspensidn espumosa
no es conveniente en este aspecto particular de la iavencidn, debe
ser eliminada o combinada la mayor proporcién del agua libre exis:-
tente inicialmente én les suspensiones, mediante la hidratacién del
polifosfato y de otros materiales hidratables de la composicién ta-

les como sulfato sddico, silicato sddico y similares. Generalmente,

se prefiers que por lo mencs un 504 en peso aproximadamente del agua

libre, esté combinada como hidrato del polifosfato. Emta limitacidn
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de la cantidad del gas generedo en la suspensidn, =8 puedé efoc-

tuar, por ejemplo, por mezcledo de la base fuerte y del trimete—
fosfato a una tomperatura bestante baja, de maners que se pueda
consumir una gran parte del calor de conversidn del trimetafosfa=
to en tripolifosfato, en aumentar la temperatura de la suspensidn
hasta el pumto de ebullicidn del agua contenide en ells, o hasta
el punto en que se genera en glls algin otro gas. También pueds
eliminarse algo de calor de la suspensidn, por medio de intercam-
biadores de celor apropiadamente situados.

Otro procedimiento que puede ser utilizado eficazmenie para
ia fabricacidn de productos detergentes sélidos» moldeados de densi-
dad aparente bajo, ea el gue implica el paso de una sugpensidn com- -
pletamente formulada z través de un conducto caliente, bajo presidn
si es necesario, para evitar el desprendimignio de vapor de agus
a lo largo de la mayor parte del periodo de hidratacidn del polifos-
fato. Seguidamente, cuando queda solamente una fraccidn de la hidra-
tacidn por completar, cuya fracciln es suficiente para provocar la
formacidn de aproximadamente la cantidad deseada de espuma en 13 -
suspensidn, se vierte la suspensidn en un molde o recipiente. En es-

to momentc la temperatura es generalmente {gual o superior a la

temperatura pér encims de la cuel se forma gas en la suspensidn. La

midratacidn continuada (y la conversidn cuando se utiliza la reaccidn
cl.el trimetafosfato) es causa de la generacidn de gas en la suspsn-
sién y, también, de la solidificacidn final de la suspensidn para
dar ¢l producto celular deseado. Cuando se utilizan en estos proce-
dimientos condiciones tales en las Que no se geners gas en la suspen~
sién, se puede inyectar la proporcién cerrects de gas en la suspen-
sidn, poco antes de momento en que solidifiéa de cualquier manera -

particular deseada, como se ha expuesto arribz en lineas genersles.

Puede aprecisrse fdcilmente de lo que precede, que en log pro-
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cedimientos de la presente invencidn, se pueden utilizar cuslesquiers
materiales que puedan utilizarse en los procedimientogusuzles para la
febricacién de composiciones detergentes. Tawbién es importants el que
la invencidn no necesite estar limitada a ser practicads con suspan-
siones que contengan todos los ingredientes que se encuentran general-
mente en las composiciones detergentes usuales secadas por calor. Si
se utiliza carbonato de metal alcalino como base fuerte en algunos de
los procedimientes de esia invendidn, los productos finsles resul tan.
tes puedén contener varias unidades por ciento de biocarbonato de me-
tal alcalinoe, ademis de la s2l de polifosfato hidratedo. Y 2i se uti-
lize un excesc de carbonatoc de metal alcalino, puede aparecer eh el -
producto détergente final como carbonato o como su hidrato, dependien=
do de las condiciones particulares de procesc que se utilizen. Ademds,
los procedimientos desoritos agui pueden ser utilizados para la fabrie
cacidén de hexabidrato de tripolifosfato sddico prdcticamente puro, de
baje densidnd sparente, asi como de muches composiciones mixtas de po-
lifosfeto hidratado quey & 8u Veg, imeden ser utilizadas como materias
primas en los procesos usuales pare la fabricacidn de productos deter-
gentes.

Ia presente solicitud que corresponde a la presentada en los
Estados Unidos de Américe, con fecha 6 de Junio de 1.962, bajo el MNi-
mero 200,325, se acoge & los beneficios del articulo 51 del vigente

Estatuto sobre Propieded Industrial.
NorTa

Los puntos de invencidn propia y nueve que se presentan para

que sean objeto de la presente solicitud de Patente de Invencidén en

Espafia, por VEINTE afios, son los siguientess
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1%,~ Procedimiento para febricar un preparado detergente, cg
racterigado por las etapas des mantener una dispersidn que tiens ~
una fase acuosa liquida continua y una fase dispersa que compreande
un material que reacciona con el agua dando un polifosfato metdli-
co,aicalirio soluble su agua hidratade a uns temperatura menor que
unos 13590 pare permitir le reaccidn de dicho materizl con el agua
de dicha fase acuosa; convertir en espume al menos une parte de di
cha dispersidns y, estando dicka porcidn en estado espumoso, lle--
var & cabo en proporcidn importante dicha veaccidn, y extrasr de -
dicha fase acuosa continua suficiente agua libre, con lo cual se ~
forma un prodﬁctp sélido porosc que contiene dicho polifosfato hi-
dratado metdlico alcalino.

22,~ Bl nrocedimiento del punto 1, carecterizado por el hew-
cho de que la dispersidn se mentiene & una temperatura aproximda-
mente comprendida entre 5096 ¥ 1352C mientras la indicada parie se
egncusntra en estado espumoso.

32,~ E1 ﬁrocedimiento del punto 1 o 2, ozracterigado vor ol
hecho de gque el polifosfato hidratado metdlico aloalino es un tri-
polifosfato hidratado de metal alcalino.

4%.~ El procedimiento del punto 3, caracterigado por el he—
cho de que el tripelifesfato hidratado metdlico alcalino es el txi
polifosfato de sodio hexehidrato.

5%,.,~ El procediuiento de cuelaulera de los ountos 1 8 4, ca;
rastsrivado por el hecho de que la disnersidn contiene una propor-
cidn efectiva de un agente esyumante.

6¢.~ El procedimiento de cualquierz de los puntos 1 a 5, ca-
r;cterizado por el hecho de que el agente espumante se halla pre-
gsente en la dispersidn en una progorcidm igual a vor lo menos al—
rededor de 0,1 % on peso, basada en el peso total de la disper—
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7%.~ Bl procedimiento de cuelquiere de los puntos 1 a 6,
caracterizado por el ‘hecho de que el agente espumante es un in-
arediente orgénico activo como detergente.

80,~ Bl procedimiento de cualquiers de los puntos 1 a T, ca=-

" racterizado por el hecho de aue el ingrediente activo detergente

apidnico es un sulfato de alcohol grasc.
9%,~ El procedimiento de cualguiera de los puﬁtos 1a8,

caracterizade por el hecho de que se forma una suspensidn acuosa
gque ¢dntiene al menos un material que reacciona con el agua a una
temperatura superior a unos 608C dando tripolifosfato hexahidrato
56d3icos -se forma una espuma de poca densidad en parte al menos de
dicha suspensidn; se hace reaccionar una importante proporcidn por
lo menos de dicho material en dicha parte o porcidn, con narte sl

msnos de la unided scuosa do dicha perte mientras 8sta se halle en

' estado espumoso; y se quita de dicka espuma una cantidad de agua

libre suficiente nara dar lugar & que se produsca un preparadoc pPo-
roso, 801ido, que contiene dicho tripolifosfa{o de hexahidrato s6-
dico,

10%,~ El procedimiento del punte 9, caracteriszado por el he~
cho de que la cantidad total del material de la suspensidn es de 8l
menos alrededor de 10% en peso del contenido total de materia sd8li-
da en dicha susvensidn.

11¢,-El procedimiento de cualguiera de los puntos 1 & 10, ca~
racterizado por ser el waterial un trimetafosfato de un metal 2lca-
lino. 7

122, 1 procedimiento del punto 11, &aractezd.zao por ser el
material el trimetafosfato sddico,

132+~ El procedimientc de cualquiera de los puntos 1 & 10,
caracterizado por ser el material el tripolifosfato sddico anhidro, |,

142.- El procedimiento del punto 13, caracterizado por el
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hidro es la modificacidén cristalinag & elevada temperaturs.

15%.~ El procedimiento de cuslquiera de los puntos 1 a 12, -
caracterizado por las etapas de.: formar una espuma en yarte al me-
nos de una diépersié'n acuoss fliida que comprende wna fase disper—
sa que contiene trimetafosfato sdédico, conteniendo dicha dispersidn
ademds al menos un 0,257 en peso de un ingrediente activo detergen—
te orgdnico, al menos slrededor de la mited de la proporcidn este-
quiométrica de una fuerte base necesaria para convertir dicho tri-
metafosfato en itripolifosfato, y al menos uncs 5 moles de agwa por
nol de dicho trimetafosfato; mantener dicha espuma a una “temperatn
ra superior a unos 809C en tanio que se hace reaccionar une HIOPOY
éiﬁn importante de dicho trimetafosfato con dicha base y dicha apgua
formmo una sal de tripolifosfato hidratadas y extraer de dicha -
espuma la cantidad de agua libre suficiente para dar lugar & un =
produc to s6lido y poroso que contiene una zpreciable proporcidn de
dicho tripolifosfato hidratado.

16%.~ E1 procedimiento del punto 15, caracterizado por el hg
cho de que le suspensidu contiene inicialmente al menos un 1C en
peso del trimetafosfato sédico y é,l menos un 0,%: en peso, aproxi-
mzdamente, de sulfato sddico.

179.- Bl procedimiento del punto 15 o 16, caracierizado por
¢1 hecho de que 1la bese fuerte es un hidrdxido de metal alcalino,
un carbonato de metal _alc‘alino o un silicatc de metal alcalino, -
que tiene relaciones de Sioz/M?O (donde 1T es un catidn do metal -
alcalino) inferiores a alrededor de 2

189.~ E1 procedimiento de cuslquiera de los puntos 15 a 17,
ocaracterizado por ser sodio el metal alealino,

192.- El procedimiento de cuslquiera de los puntos 15 a 17,

caracterizado por el hecho de gue el metal alcaline es el potasio.
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20%,. Bl procedimiento de cualguiera de los puntos 15 a 18,
caracterizado por el hecho de qus la base fuerte es el hidrdxido
s8dico.

21¢,- El procedimientc de cualguiera de los puntos 15 a 17,
o 19, caracterizado por el hechdd-e gue la bass fuerte &8 el hiew
drdéxido potdsico.

22%,- E1 _n::;ocedimien-bo de cualquiera de los puntos 1 a 18 o
20, caracterizado por las etapas det formar una dispersidn fluide
que tiene una fase scuosa continus y una fase dispersa que contig
ne trimetafosfato sédico, estando la cantidad total de dicho txd-
metafosfato sddico en dicha disgersio’n comprendida aproximedamen-
te entre 85 y 607 en peso; ajustar la tempsratura de al menos una
parte de dichs Adispersién a un nivel comprendido aproximadamente
entre 609C y 120¢C; formar una mezela rsuniende entre si, con di-
cha parte de dispersidn, una solucidn acuosa que contiens al me—
nos unos 1,4 moles de hidrdxido sddico por mol de dicho trimeta—
fosfato contenido en dicha parte; dejar que el calor de conversidn
de dicho trimetafosfato sédico en tripolifosfato sddico vaporice
una aprecisble proporcidén del aguas de dicha mezcla, a una tempera-
tura inferior a uneos 13590; y extraer de dicha parte la cantidad
de apua suficiente para der lugar a la fomacion de un preparado
s8lido, subdividido en particulas, que contiene tripolifosfato 8d
dico hexahidrato.

232,~ El procedimiento del punto 22, caracterizado por el -~
hecho de que la temperatura de la parte de dispersidn se mentiene
por. bajo de unos 120¢C, ‘

249, Bl p;oocedimiento del punto 22 o 23, caracterizado por
el hecho de que la parte de dispersidn se convierte en espuma de
poca densidad durante la conversidn del trimetafosfato sddico en

tripolifosfato sddico, dando asi lugar a la formacidn de un pre-

- 2881517



‘f}

10

15

20

25

30

~ yarado 801ido poroso que contiene tripolifosfato de sodio hexahi-

\

drato.
25% .=~ El procedimiento de cualquiera de los puntos precedeg
tags caracterizedo por baber presente enm la mezcla de reaccidn un

ingrediente activo detergente orgdnico anidnico.

269.~ E1 procedimiento del punto 25, caracterigado por el

hecho de qus el ingrediente activo detergente oréénioo anidnico

es un sulfonato de alcohilbenceno soluble en aguas

27%.~ El procedimientc del punto 25, caracterizado por el

hecho de que el ingrediente activo detergente orgdnico anidnico
es un sulfato de alcohilol que contiens de 8 a 20 dtomos de¢ carbo
no en su cadena alcohilica.

28¢.~ Bl procedimiento del panto 27, caracterizado por el -
hecho de que la concentracidn. del sulfato de alcohilol es de al -
menos un 0,5% en peso, basado en el peso total de la megcla de —
reaccidn.

;?99.- Bl procedimiento del punto 28, ceracterizado vor el -
becho de haber presente ademis entre un 1% y un 303, aproximadaw——
mente, de un sulfonato de alcohilbenceno que tiene de 12 a 30 —
dtomos de carbono en su molécula.

30%.- Procedimiento d.e acuerdo con cualquiera de los puntos
1 a 29, caracterizado porgue se forma una suspensidn fluida que =
contiene desde aproximadamente 10 hasta aproximademente 60 $ en -
peso de trimetafosfato sddico, agua y una cantidad de una bage -
fusrte selsccionsda del grupo que consiste en hidrdxidos de meta-
les alcalinos, carbonatos de metales alcalinos y silicatos de me-
tales 2lcalinos que tienen relaciones de 5102/&20 (aonde ¥ os un
cation de metal alealino) inferiores a 2 aproximadamenie, igwl a
por lo menos la cantidad estequiomdtrica aproximada necesaria pa~

Ta convertir dicho trimetafosfato en tripolifosfato; se somete 4i
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cha suspensidn a condiciones de temperatwra inferior a 135%C vara
permitiy asf que por lo menos la mitad aproximedamente de dicho -
trimetafosfato reaccione con dicha base, sin que en dicha suspen-
sién se forme una proporcidn sustancial de espuma; desﬁués, BE ==
forma wnas suspensidn espumada, generando gas en dicha suspensidn
a una temperatura inferior a 1359C aproximadamente, siendo el vo
lumen total de dicle suspensidn como mixime unas dies veces el v
lumen de dicha muspensidn sin siresrs y se elimine de dicha sus—
pensidn espumade una cantidad de agua libre, siendo dicha canti--
dad suficiente para dar come resultado la fomacidn de una compo~
sicidn sdlida y haciéndose reaccionar por lo menos un 507 en peso
aproximadamente de dicha cantidad zon {ripolifosfato, pars formar
tripolifosfato de metal alcalino hidratedo.

11?,- El procedimiento del punto 30, caracterizado por el -~
hecho de que el metal alcalino es el sodio.

329,=- El procedimiento del punto 31, caracterizado por el ~
hecho de que la base es el hidrSxido sddico.

332.- El procedimiento de cualguiera de los puntos 30, 31 o
32, caracterizado por el hecho de que la temperstura se mentiene
por bejo de unos 1209C, aproximedamente. .

3492,~ El procedimiento de cualquiera de los puntos 30 a 33,
caracterigado por el hecho de gque el volumen total de la sumpen-
pidn espumada eatd conmprendido aproximadanente entre 1,5 y 5 ve-
ces dicho volumen ds suspensidén smin airear.

352,~ Procedimiento para fabricar un preparade detergente.
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Tal -y como se ha descrito en la lemoria gue antecede, y con

v los fines que se han especificado.

O ]

Esta Hemoria consta de cuarenta y siete hojas escritas e md

quina por una sola czra,

Vadrid, 1952

"
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