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Esta invencidn se relaciona con tabletas detergen-
tes v con un procedimiento de preparacidn de las mismas.

Las tabletas detergentes poseen muchas ventajas so
bre los detergentes en forma pulverizada o 1fquida. Por wme=
ejemplo, como un nimero especificado de tabletas puede afia-
dirse fdcilmente a una mdquina lavedora, se esegure para o
da carga de lavaedo una cantidad previamente medida de pPro~=
ducto detergente que contlene las cantidades adecnadas § e
exactas de detergente, acumuladores, abrillantadores fluow=
rescentes y similares, Esta cantidad previamente medida de
producto detergente implde la produocién de excesive egpuma
eliminando asf toda interferencia con la libre caida de ro-
pas en la mdquina lavadora, atascamientos producidos por la
espums y desgeste de pilezas de lo mdquina. Asfmismo, el -
uso de un nimero especificado de tabletas ofrece una garan-
tfa contra el uso de una cantidad inferior a la requerida de
producto para el dfa del lavado y por consiguiente ilmpide -
unos deficientes resultados en el lavado. Ademds, las ta--
bletas detergentes son convenlentes en cuanto a su empleo ¥y
pueden manejarse mucho mds fécilmente gue los productos de-
tergentes lfquidos o en polvo, Las tabletas detergentes -
eliminan tembién el problema del despilfarro que acompafia -
al empleo de productos detergentes 1fquidos o en polvo.

Sin embargo, le produccidn de tabletas detergentes
es cuestidn compleja, puesto que implice mds que una mera -
compresidn de una formulacidn detergente en forme de table-
ta o pastilla. La tableta debergente ha de poder resistir
los golpes proplos del embalado, manipulacién, distribucidn
¥y uso sin desmoronarse. En otras palabras, la tableta deter

gente ha de mantenerse fuertemente unida. Sin embargo, si
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sdlo se depende de la compresidn pare comunicar solidez a -
las resultantes tabletes detergentes, entonces éstas poseen
un bajo nivel de solubilizacidn en el agua del lavado de mna
ners que resultan lnaceptables pare el consumidor.

Es por consiguiente el objeto de la presente inven
cién proporcionar tabletas detergentes dotadas de una eleva
da solidez iniclial tras su compresién ¥ que sean fuertes, -
resistentes a la abrasidn, de rdpida disolucidn, carentes -
de pérdidas y de baja formacidn de espuma, siendo también =
objeto de la invencidn la provisidn de un procedimiento de
produccidn de aquellas.

Las tablebas detergentes de la presente invencidn
contienen un detergente sintético ¥y un fosfato y una canti-
dad critica de cadstico. Tal como se define aquf, un deter
gente es uno no 16nico, anidnico o una mezecla de ellos. EL
detergente comprende generalmente del 4 al 13% en PESO, ¥ =
preferiblemente del 9 al 12%, basado en el peso total de la
tablete detergente. 8i se emplea, el detergente no idnico
puede ser cualqulera de los conocldos en el arte, incluyen.
do los siguientes: Condensados de varios moles de dxido alm
quilénico hidrofflico, tel como Sxido etilénico u dxido pro
pilénico, con une base hidrofdbice, tal como un fenol alqui
lado, un alcohol graso, una emina grasa, una amida grasa o
la base hidrordbica formeda por la condensacidn de dxido ==
propilénico con glicol propilénico. Los condensados de few
nol alquflico-6xide alquilénico se preparan generalmente w-
condensando un mol de un fenol alquflioo que tenga de 9 & ~
15 dtomos de carbono aproximadamente en el radical alquilo,
con 8 a 20 moles aproximademente del Sxido alquilénico, por

ejemplo los productos de condensacidn; un mol de fenol dode
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cf1ico con un promedio de 10 moles de dxido etilénico; un —-
mol de fenol nonflico con un promedio de 9 moles de 6xido --
etilénico; un mol de fenol nonflico con un promedio de 10 mo
les de Sxido etilénico; y un mol de fenol nonflico con un —-
promedio de 20 moles de dxido etilénico. TIpico de los dewa
tergentes no idnicos que son productos de condensecidn de un
alcohol graso con un 4xido alquilénico, es el condensado de
un mol de alcohol tridecflico con un promedio de 10 moles de
dxido etilénico. Los condensados de taloil con dxidos alqui
1énicos forman también detergentes no idnicos. T{pico de és
tos es el condensado de un mol de taloil con un promedio de
10 moles de Jdxido etilénico.

Los alcanoles polioxialquilénicos son tembién de-m
tergentes no idnicos y se preparan mediante la condensacidn
de un dxido alquilénico con una base hidrofdbica formada por
12 condensacidn de &xido propilénico con glicol propilénico.
Estos detergentes no 16nicos, que se describen en la patente
norteamericana Wo. 2.674.619 y se venden con el nombre de --
"pluronic®, tienen la siguiente férmula empfrica: RO(CzHL!'O)a
(03H60)b (C,H),0) He Ia porcidn bisica hidrofdbica de este -
detergente no idnico, es decir la porcidn (GBHﬁo)b’ tiene ge
neralmente un peso molecular de 801 a 2100. La cantidad de
dxido etilénico en esos compuestos estd representada por la
sume de a mds ¢, que es un nimero entero tel que la moléeulse
contenga del O al 90% de 8xido etildnico. Asf, en "Pluronic
L.60%, b representa un peso molecular de 1501 a 1800, ¥y a nds
¢ es un n¥mero entero tal gue la molécula contenga del 0 al
10% de dxido etilénico. En "Pluronic L-61", b representa un
peso molecular de 1501 a 1800 y 2 més ¢ es un mimero entero

tal que la moléeula contenga del 10 al 20% de dxido etiléni-
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co. En "Pluronic L-64", b representa un peso molecular de
1501 & 1800 y a mds ¢ es un nimero enterc tal que la molécu
la contenga del 40 al 50% de dxido etilénico. En "Pluronic
F-38Y, b representa un peso molecular de 801 a 1000 y a mds
¢ es un nimero entero tal que la moléoula contenga del 80 -
al 90% de dxido etilénico. .En "Pluronic F-68", b represen-
ta un peso molecular de 1501 a 1800 ¥ & mds ¢ es un nimero
entero tal que 1a molécula contenga del 80 al 90% de dxido
etilénico. En "Pluronic F-75", b representa un peso molecy
lar de 1801 a 2100 y a mds ¢ es un mimero entero tal que la
molécula contenga del 50 al 60% de dxido etilénico. Los de
tergentes de tipo Pluronic de la patente estadounidense No.
2,425,845 son adecuados.

Otros detergentes no idnicos adecuados son las dige
tanolemidas de doidos grasos de cadena large, tel como la -
dietanolamida ldurica,

Entra también en el dmbito de la presente invencidn
el uso en la tableta de un detergente anidnico solo o en com
binacidn con un detergente no idnico. Cualquier agente de
aceidn superfiocial reconoclido en el arte comoldetergente —-——
anidnico es adecuado aqui. Este inoluye, entre otres, los
siguientes detergentes anidnicos: Sulfonatos alquilarflicos,
en los que la porcidn alquflioa puede ser de cadena ramifi.
cada o recta, los isetionatos acf{licos, los wuratos acfli-
cos, sulfatos alquflicos, los oondensados de alcoholes gra-
sos sulfatados y dxidos etilénicos, taurinas alguflicas, —-
taurinas hidroxialquflices y las N-{2=alquil)-sulfoalcanamidas

‘Un fosfato es otro ingredienté esenclal en la towmm
bleta detergente de la invencidn. La cantidad de fosfato -

no es critica; sin embargo, generalmente serd del 5 al 95%
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~ en peso y preferiblemente del 40 al 70%, basado en el peso -

total de la tableta., Tal como se define aguf, un fosfato es
tripolifosfato pentasddico, tripolifosfato pentapotdsico y -
mezclas de ellos., Tal como se define aquf también, un fosfa
to incluye la sustitucidn de otros fosfatos, tal como una can
tidad de hasta el 50% de ortofosfato trisddico (PouNaB), una
centidad de hasta el 20% de pirofosfato tetrasddico (P,0,Na,,)
una cantidad de hasta el 20% de pirofosfato tetrapotdsico w-
(P207K4) ¥ una cantidad de hasta el 30% de tripolifosfato -
ventasddico exahidrato, pare una porcidn del tripolifosfato
’pentasédico ¥y tripolifosfato pentapotdsico.

Con relacidn al tripolifosfato sddico, es decir tri
polifosfato pentasédico, es atlecuado emplear el tripolifosfg
to sddico Forme I sdlo, el triplifosfato sddico Forma II sd-
lo o una combinecidn de tripolifosfatos sddicos de las Formes
I y II. BEsbto representa una de las ventajas de la presente
invencidn, puesto que no es critico el disponer wna cantidad
determinada de Forma I ¥y una cantidad determinada de Forma -
II cuando se emplea tripolifosfato sddico en una tableta dew
tergente. Los tripolifosfatos sddicos de las Formes I v Il
¥y sus propledades son bien conocidos en el arte (patentes es
tadounidenses Nos. 3.056.652 y 2.897.155),

El cdustico se define en la presente invencidn como
material alecalino que constituye una fuente de Na,0 é K0 ¥
que es capaz de former una solucidn en ague con una concen--
tracidn del 23,5% por lo menos, expresado como NaOH. Los s}
guientes compuestos, entre otros, entran en el Zmbito de es-
te definicidn: Hidrdxido sédico, hidrdxido potdsico y silica
tos, por ejemplo Na20.2,48102.

La mezcle empleada para la formacidn de las tablee-
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tas ha de contener entre el 0,48 y el 2,6% de cdustico (pe-
so de Na20 equivalente basado en el peso total de ia table-
ta) y contener agua para proporcionar una concentracidn del
23,5% por lo menos como NaOH. Si se emplea menos del 0,48%
de cdustico o si la concentracidn es inferior al 23,5%, no

evitard suficientemente la formacidn de indeseables crista-
les en forma de agujas, y no permitiréd o favorecerd suficlen
temente la formacidn de cristales en forme de placas, Si -

se emplea mds del 2,6%, por ejemplo el 2,8% de cdustico, no

ocurrird ningunse, cristalizacidn ¥ la mezcla, por ejemplo la

mezcla aglomerada, serd pulposa, Por consigulente, es nece

sario que haya cristales en forma de placas en la tableta a

fin de aglutinar las part{culas de la misma de manera que -

proporcione un producto que posea la requerida solidez ini-

clal después de su compresidn para su manipulacién ¥ envasg

do ¥y que posea la requerida solubilidad en agua, es declr -

inferior a 1,5 minutos con las condicliones habituales de —-

une mdquina lavadora en funcionamiento.

El tipo de cristales indeseable ante; mencionado es
el de forma de aguja. Evidenbemente, el agua del fosfato -
hidratado en la teblete causa un desarrollo en la direccidn
longitudinal sdlemente formendo los cristales aciculares. Es
tos cristales definen cierto tipo de formacidn oristalina -
oonocida en el arte ("Industrial Microscopy", L.C. Lindsley,
William Byrd Press, Inc. (1929); "Handbook of Chemlcal Mi-
croscopy", E.M. Chamot y colaboradores, volumen I (1928)).

Los cristales indeseables, causados por los produc
tos de descomposicidn deidos del fosfato sobre la superficie
de la tableta, que se consideren son orto y pirofosfatos deci

dos, son suficientemente grandes pare penetrar y descomponer
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- la matriz del detergente, por ejemplo un detergente no 1dni. -

co y oéreo. 381 el detergente actia como aglutinante Provie=
sional, éste disminuird su eficacia aglutinante, Ademds, --
log cristales indeseables entrelazados pueden trabar eventual
mente la estructure interns de la tableta y ésta se desinte.
grard lentamente en el agua. Por consiguiente, un tipo inde
seable de cristalizacidn durante las operaciones de aglomers
cidn y compresidn afecta adversemente a la sélidez inicial =
de la tableta despuds de su compresidn y afecta tombién ad--
versemente luego a la solubilidad de la tableta,

l Los cristales en forma de placas son tembién conocl
dos ["Industrial Microscopy", antes indicado; “"Handbook of
Chemical Microscopy", anteriormente sefialado) y definen cier
to tipo de formacidn cristalina., La diferencie entre crista
les en forma de placas y cristales en forms de asgujas es re-
conocida en el arte,

Los cristales aquf desoritos se definen ademds de -
acuerdo con el procedimiento empleado para determinar la cris
talizacidn en tripolifosfato sddico. En este procedimiento,
se pone aproximadamente 0,20 gramo de tripolifosfato sddico
en un portaobjeto de 3 pulgadas x 1 pulgada x 1 mm. (76,20
m, X 25,40 mm. X 1 mm,). Se afiaden de 5 a 8 gotas de agua
con una varilla de agitacidn a los grénulos de tripolifosfa-
to s8dico colocados sobre el portaobjetos. BSe coloca inme..

diastamente encima de los grénulos una cublerta de vidrio de

- 25 mm. cuadrados del portacbjebto y se inclina a un lado a fin

de formar una delgads pelfcula de 1fquido y grdnulos. Se ob
serva el portaobjeto con intervalos de 3 minutos durante 12
minutos empleando un microscoplo ajustado en 100 ampliaciones

con luz polarizade, La formacidn cristelina en el fosfato,
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por sf misma, se considera igual a la formacidn cristalina -

en una tableta que contiene un detergente, tal como uno no
1dnico, ¥ un fosfato, tal como tripolifosfato sddico.

Es también necesario emplear del 2 al 11% de agua
en la preparécién de la tableta de la invencidn. Esto prow

porciona la concentracidn cdustica requerida del 23,5% por

" 1o menos, antes mencionada,

Ias tabletas detergentes, sl se desea, pueden con-
tener otros componentes ademds de los esenciales, componen-
tes fosfato, cdustico y detergente sintético. Asf, es pre-
ferible que las pastillas detergentes contengen unsa o nds -
sales acumuladoras inordanicas, tales como sulfato, carbona
to y silicato metdlicos alcalinos (por ejemplo potdsicos o
sddicos). El componente scumulador puede hallarse presen—
te en una propacidn del 0,25 al 70% aproximadamente en peso,
aunque es preferible emplear del 19 al 30% aproximadamente
en peso del mismo. Sin embargo, si1 se emplea silicato la -
cantidad del mismo puede limitarse, puesto gue puede aportar
equivalentes de Na,0. Como se lndlica anterlormente, el cdus
tico total en la tableta debtergente ha de est;r comprendido
entre el 0,48 y el 2,6%. Otros componentes ‘discrecionales
incluyen tintes fluorescentes o abrillantedores 5pticos, -
agentes suspensores, perfumes, colorantes o plgmentos o tin
tes dispersables en agua, ete., que se encuentran generalm.
mente presentes en una pequefia proporcidn, de hasta el 1% -
en peso, aproximadamente;

En le prepsracidn de las tabletas de la invencidn,
los componentes se mezclan entre s{ hasta que se obltengsa =
una mezole uniforme., Preferiblemente, el cdustico se combi

na con una solucidn acuosa v la solucidn con el cdustico se
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- pulveriza en un tambor giratorio con fosfabto pulverizado y -
detergente en aquel., La mezola aglomerads es ordinariamente
cernida., Iuego se comprime la mezcls en tabletas con cnale-
quier forma deseada, por ejemplo cilfrndrica., ILes tabletes -
comprimidas pueden tratarse seguidamente humedeciendo 12 su-
perficie de las mismas con el 0,1 al 0,4% en peso de agua. -
Entra también en el dmbito de la presente invencidn enfriar
las tabletas comprimidas, con o sin anbterior humedecimiento
superficial, para acelerar el fortalecimiento de las tablew-
tas. El enfriamiento puede realizarse exponiendo las table-
%as a aire frfo sustencielmente en reposo o en noviniento, a
una temperatura no superior s 450F, (7,220C.) aproximadamen-
te, durante 5 minutos por lo menos.

Es también ventajoso en esta invencldn comprimir --
con brogueles giratorios. Esto efectuard unas fuerzas come
presivas que giran alrededor del eje de compresidn respecto
a la tableta. La rotacidn deberd ser suficiente para propoxr
cionar una fuerza cortante sobre las caras de la tableta 2 -
fin de impedir la adherencia de la mezcle que se estd compri
miendo 21 troquel. La mezcle de esta invencidn con el cdus-
tico en la mlsma tlene una mayor tendencla a adherirse g los
troqueles cuando se estd comprimiendo en tabletas. Por con-
sigulente, el empleo de troqueles giratorios faeilita la pro
duccidn, puesto que los troqueles no tienen que limpiarse -
con tanta frecuencia. EL procedimiento detallado de empleo

‘de btroqueles glratorios para formar tabletas comprimidas se

|| describe en la petente norteamericana N2 3,081,267, Emplean

do la centidad y concentracidn crftices de cdustico en 1la ta
bleba, el desarrrollo cristelino tiene lugar en aquella en -

todas las direcclones, formando cristales a modo de placas..
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- La presencia de estos cristales no ejercen un efecto adverso

sobre la solidez inicial de las tabletas comprimidas ni so--
bre la solubllldad de las tabletas en agua.

Cuendo la mezcla se aglomera de acuerdo con el pre-
ferido procedimiento, los resulbantes grénulos son cernldos
pasdndolos a través de una oriba de 8 a 10 mallas,

Después de que los componentes han sido mezclados -
conjuntemente, con o sin aglomeracidn y cernido, la resultan
te mezcla uniforme se comprime en la forma de las tabletas.-
La forma final puede ser cualgulera adecuada, tal como ollig
drica, exagonal, cuadrada, cilindrica con caras truncadas, -
etc. El grado de presidn necesario para comprimir la mezcla
en forma de tableta variard naturalmente con la natursleza,-
estado fisico, cantidades btotales y cantidades relativas de
los componentes presentes en la mezcla., Sin embargo, en ge-
neral, la mezcla se comprime en tabletes a una presién que -
oscile. entre 200 y 5000 libras por pulgads cuadreda (14,06
kgs./cm2 ¥ 351,5 kgs./cmz) vy ordinariamente a una presidn de
500 a 1500 1lpe. (31,15 kgs/cm2 a 105,45 kgs./gmz).

Ias resultantes tabletas o pastillas pueden tratar.
se ulteriormente, si se desea, pars mejorar sus propiedades.
Asi, la superficie de las tabletas puede humedecerse con el
0,1 al 0,4% en peso de agua. EL agua puede presentar la for
ma de vapor, pulverizacidn o atmdsfera himeda. E1 humedeci-
miento de la superficle de la tableta no cambia apreclablew
mente la resistencla a las fracturas de las tabletas, sino -
que incrementa la dureza superficial, la resistencia a la -
abrasién y la suavidad superficial de las tabletas., La can-
tidad de agua empleada en el humedecimiento de la superficie

de las tabletas es orftice, porque el empleo del 0,5% o més
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en peso de agua sobre lag superficles de aguella hace que -
tal superficie se dilate y se separe del cuerpo de las bable
tas, Tformando as{ una cdpsula muy frdgil. Esta cdpsula se -
agriets y desconchs con gran focilided separéndose de la t2e-
bleta y dejando un ndcleo de ésta sin tratar, que generalmen
te carece de la suficiente resistencia a la abrasidn. Esto
no disminuye la fragilidad, sino que la incrementa. Ademds,
el uso del 0,5% o mds en peso de agus en el tratamiento de -
humedecimiento superficial puede causar tembién la aparicidn
de protuberancias antiestéticas en la superficie de 1las tam-
Ibletas.

Cuando se emplea el humedecimiento superficial, las
pastillas son envejecidas durante un tiempo de hasta 8 horas
o méds después del tratamiento de humedecimiento para endure-
cer la superficle de aquellas. Este envejecimiento puede ==
realizaxea temperaturas ambientes o superiores, aunque la tem
peratura de envejecimiento no deberd: ser ‘tan eleveda que - -
ejerza un efecto noclvo sobre cualquiera de los componentes
de la tableta, tal como cualquier perfume que pudiera hallar
se presente en la misma.

Cuando se emplea un silicato para inhibir las pérdi
das, el mezclado se efectia afiadiendo el detergente al fosfa
to y agregando luego el detergente al fosfato y luego afiadien
do el silicato a aquél. Cusndo se desean tabletas moteadas
en lugar de tabletas uniformemente coloreadas, €l colorante
o pigmento o tinte dispersable en agus se afiade 3l silicato
(en luger de al detergente) antes de agregar el silicato al
detergente y al fosfato. Este mezclado puede conseguirse fi
cilmente en una mezcladora giratoria, Es preferible que uno

o mds de los componentes de la mezcla se encuentre en estado
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~ 1{quido o pastose a fin de facilitar la aglomeracidn.,

ILa invencidén proporcione una tableta detergente sug
tancialmente exenta de indeseables cristales aciculares, evi
denciado por su solidez (frescura) inlclal relativamente ele
vada después de comprimirse y por su capacidad de disolucidn
en agua en menos de 1,5 minubos aproximadamente, bajo las ha
" bituales condiciones de funcionamiento de las mdquines lave-
doras domésticas, La tableta de la invencidn posee los reque
ridos cristales en forma de placas, evidenciado por el hecho
de que la megzola, antes de su compresidn a una tableta, no -
es pulposa.

Ia invencidn praporciona tembidn un método de Precem
vencidn de la formacidn de indeseables cristales en forma de
agujas mediante tratamiento del fosfato con un 4% por lo me-
nos de cdustico, tal como hidréxido sddico. A fin de propor
cionar la requerida concentracidn del 23,5% como NoQH, S€ ~-
emplea con el cdustlco aproximadamente del 4 al 26% de agua,
basado en el peso del fosfato. ILos sigulentes eJemplos se -
ofrecen a modo de ilustrscidn de esta 1nven0169. Salvo indl
cacidén en contrario, todas las partes y porcentajes en la des
cripcién ¥ las relvindicaclones se basan en el peso.

EJEMPIO 1,

Se prepararon tabletas detergentes con las formula.
ciones indicadas en la tabla I. Tal prepsracidn se realizé -
incorporando fosfato pulverizado y sulfato sddico en un tame
bor giratorio. ILuego se pulverlizd en el tambor uns primera
nezecla 1fqu1da de un condensado de un mol de fenol dodec{li-
co y 10 moles de 4xido etilénico y Pluronic F=68, durante un
periodo de 8 a 10 minutes. Seguidamente, se pulverizd en el

tambor una segunda mezcla lfquida del hidrdxido sddico, sili
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- cato ¥ agua durante un periodo de 8 a 10 mlnutos para aglo-

‘tableta de canto sobre una escala de resorte y presionar lue

3OTTLA™

merar las partfculas situadas en aquel., Los grdnulos aglo-
merados fueron cernidos pasdndolos a través de una oriba de
8 a 10 mallas, Los grédnulos cribados fueron comprimidos lue
go en un troquel de una prensa Stokes Duplex a une presidn -
de 500 lpc (31,15 kgs/cmz) aproximademente, para former to~
bletas,

La solidez inlcial (frescura) de las tabletas despuds
de su compresidn se determind mediante el ensayo de resistena

cla a las fracturas; este ensayo consistid - en colocar une -

go con una palanca hacia abajo sobre la tableta hasta que se
fracturase, Ia resistencia a las fracturas de las tabletas

deSpués de que fueron enfriadas y almacenadas durante 24 ho-
ras, se determind igualmente. Los resultados de estos ensa-

vos se indican también en ls tabla I.

TABLA T
Formulaciones (% en peso)

Ingredientes 1 2
Condensado 1 dodecilfenol/10 E.O. b,5. ks
Pluronic F-68 5,0 5,0
Tripolifosfato pentesddico, tivo I 60,0 60,0
Sdlidos de silicato sddico
(Ne,0. 2,4 S10,) 6,5 6,5
NeOH (100%) — 0,3
Sulfato sddico 16,0 15,7
Agua 8,0 8,0

100,0 100,0
¢dlculos

Na,0 equivalente a silicato nés

cdustico (%) 1,90 1,90
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TABLA I (continuacidn)
1 2
NeOH equivalente a sillcato mds
cdustico (%) 2,h5 2,75
Hy0 en silicato (%) 7545 7445
H,0 afiadido como agua (%) 0,55 0,55
" Total de H,0 afiadido (%) 8,0 8,0
Total de Na,0 en agua (%) 19,2 21,0
Total de NaOH en agua (%) 23,4 25,6
Besultados
Solidez, en fresco (1ibras) 2,75 k,0
® " v (kilogramos) 1,247 1,81

Solidez al cabo de 24 horas

(Libras) 17 59
Solidez al cabo de 24 hores

(kilogramos) 7,71 26,76

Este ejemplo demuestra que una tebleta gue contiew
ne un fosfato y un detergente puede tener una solidez ini--
ciel relativamente baja después de su compresidn. Esto se
debe a la presencia de indeseables cristales agieulares en
las tabletas.

Incorporando una cantidad y concentracidn criticas
de cdustico en la tableta, se forma Sin embargo un producto
que tiene una solidez inicial relativamente elevada después
de su compresidn. Esto se debe a la presencia de deseables
cristales en forma de placas en el mismo,

EJEMPLO TT

Se prepararon tabletas de manera similar a la des.
crita para el ejemplo I con las formulaciones enumeradas en
le Tabla II. La carboximetilcelulosa sddice se afiadid ini-

clalmente al tambor con el fosfato y el sulfato pulverizados,

la resistencla inicial a las fracburas de las table
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" bas comprimidas y la resistencia & las fracturas al cabo de

2% horas se determinaron como en el ejemplo I. Estas resis-

tencias se indican también en la tabla II.

TABLA IT
Formulaciones

Ingredientes 1 2 3 4 5
Condensado 1 fenol dodew
eflice/10 E.O. - - b,5 - -
Pluronic F-68 - - 5,0 - _
Tripolifosfato pentasddi
co (a) 60,0 59,9 59,8 59,8 59,7
's81idos de silicatos sd-
dicos (Db) - - 6,5 - -
Sulfato sddico 14,8 14,8 14,8 W7 14,7
Carboximetilcelulosa sd~
dica had - 0’56 [
NaOH'(aﬁadido) - 0’07 0’1[4, 0,21 0,28

Agua (mds varios)

8,6k _ 8,67 _ 8,70 8,73 8,76
100,0 100,0 100,0 100,0 100,0

gédloulos

Formulacion peso en 11
bras (o) 3500 3504,9 3509,8 3514,7 3519,6

Id. Id. en kilogremos 1587, 60 1589,821592,05 1594 72 1596, b
’ ’

Na,0 caleulado a partir
de% silicato afiadlido

(1ibras) 66,88 66,88 66,88 66,88 66.88
H
Td. 3d. (kilogramos) 30,34 30,3% 30,34 30,34 30,34
NaOH calculado a partir ?
del sillcato afiadido
(11pres) 5,30 86,30 86,30 86,30 86,30
9
Id, Id. (kilogramos) 39,14 39,14 39,14 39,14 39,18
’ ’

a0 caloglado a %artir
de“sosa caustica (libras) o 1,90
’ 3,8 5,70 7,6
9
1d. Id. (kilogramos) 0,86 1,72 8 34
?
Ha0H calcglado a ?artir ) ’
de sosa caustica (libras) ¢
2,“’5 4’9 ?
’35 9’8

Id. Id. (kilogremos) 1,11 2,22 3,35y

R S
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TABLA II (continuacidn)
1 2 3 b 5

H,0 afiadido con silieato
(fibras) 26,07 26,07 26,07 26,07 26,07

Id. Id. (kilogramos) 12,10 12,10 12,10 12,10 12,10

1,0 afiadido como agua
(fibras) 30 30 30 30 30

Id. Id. (kilogramos) 13,61 13,61 13,61 13,61 13,61

Hzo afiadido con sosa
céustice (libras) ) 2,b5 4,9 7535 9,8

Id. Id. (kilogramos) 1,11 2,22 3,33 L4k

Total de Na,0 en agua
%) 18,8 19,0 19,3 19,6 19,9

Total de NaOH en agua
(%) 23,0 23,3 23,6 23,9 24,2

Totel de agus (libras) 298,1 300,55 303,0 305,45 307,9
Id. Id. (kilogramos) 135,21 136,33 137,44 138,55 139,66

N2,0 en silicato 4 cdug
t18o (total base formu-

lacidn, %) 1,91 1,96 2,01 2,06 2,12
Resultados

Solidez, en fresco (li-

bras) 2,2 2,3 2,7 2,8 35
Id. Id. (kilogramos) 0,99 1,04 1,22 1,27 1,58
Solidez al cabo de 24

horas (libras) 22 25 23 23 23
Id. Id. (kilogramos) 9,98 11,34 10,43 10,43 10,43

(a) Tipo I; 20% Forma I, 80% Forma II.

(b) Basado en la adicidn del 6,5% de sdlidos silicatos Ruj
el silicato Ru es una solucidn de silicato en la que un
13,7% es Na,0, un 32,9% es 810, ¥y un 53,4% es aguaj
Nag0. 2,4 §10,.

(c) Las 30 libras (13,61 kgs.) de agua de cade formulacidn

se considera como cantidad extra de agua pars compensar
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cidn.

Una tableba con una solidez inleial relativamente
ba ja después de 1a compresién puede proporcionarse con un «
fosfato y un detergente, indicando indeseables cristales «-
aciculares en la misma. Empleando una cantidad y concentra
cidn crfticas de cdustico, es decir entre el 0,48 y el 2,6%
de equivalentes de Nazo con una concentracidn del 23,5% por
lo menos como NaOH, se forma una tabletza con una solidez --
inicial relativemente elevada después de la compresidn, in-
’dieando deseables cristales en forma de placas en la table-
ta.

EJEMPLO IIT

Empleando 12 formulacidn mostrade en la tabla IIT,
se intenté establecer tabletas detergentes siguiendo el pro
cedimiento del ejemplo II. E1l perfume fue pulverizedo en =
el taﬂbor;con los detergentes no idnicos usados en el ejem-
-plo I. El tinte y el colorante se pulverizaron en el tambor
con el silicato, ague y cdustico. Sin embargo, los aglomew
rados de aquellos eran demasiado blandos y pulposos y no pu
dieron comprimirse efectivamente en tabletas. Asf, una cep
tidad de cdustico superior a la cantided crftica especifice
da impide la forma.oidn de deseables cristales en forma de -
placas y ejerce un efecto adverso sobre la solidez de las =
tabletas.
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TABLA IT
_ Formulacidn

Ingredientes libras  kilogramos
Tripolifosfato pentasddico, tipe I 2100,000 952,56
Sulfato sddico 518,000 234,96
Carboximetilcelulosa sddica 26,100 11,83
Condensado de 1 fenol dodec{lico/
10 E.0, 157,200 72,11
Pluronic F-68 174,600 79,20
Tinte fluorescente 7,000 3,18
Solucidn de silicato sddico con
h6,6% sélidos (Naj0. 2,4 510,) 487,000 220,90
Colorante 0,042 0,019
Perfume . 3,950 1,79
NaoH (50%) 88, 500 Lo, 14

3562,392  1616,89
cdlculos
Na,0 calculado a partir del sili-
cato (libras) 66,7
H Id. (kilogremos) 30,25 )
Ne.,0 caleulado a partir del cdus-
t18o (libras) 34,3
K Id. (kxilogramos) 15,56

Agva afladida con silicato (libras) 260,1
Id. Id. (kilogramos) 117,97
Agua afiadida con cdustico (libras) Ly, 3

Id. Id. (kilogramos) 20,09
NaQOH calculado a partir de siliecato

y cdustico (libras) 130,3

Id. Id. (kilogramos) 59,10
Naj0 en agua (%) 24,9

NeOQH en agua (%) 30,0

Na,0 en silicato 4 cdustico (total
baSe formulacidn,%) 2,8
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EJEMPIO IV

Los procedimientos anteriormente descritos para el

ejemplo II destinsdos a preparar y ensayar tabletas, se re-

pitleron con las formulaciones de la btabla IV,

TARLA IV
Formulaclones (%)°

Ingredientes 1 2 3
Condensado 1 fenol dodecflico/
10 EoOo 1"1'95 L"’5 4’5
Pluronic F-68 5,0 5,0 5,0
Tripolifosfato pentasddico (20%
'Forma 1-80% Forma II) 60, 59,8 59,6
s811dos stlicatos Ru del ejeme
plo IT 6,5 6,5 6,5
sulfato sddico 14,8 4,8 14,7
Carboximetileelulosa sddica 0, 56 0,56 0,56
NaOH afiadido - 0,14 0,28
4Lgua (mds varios) 8.6k 8,70 8,86

100,00 100,00 100,00
c¢dleulos
Peso total (libras) 3500 3510 3520
Id. Id. (kilogramos) 1587,60 1592,1% 1596,67
Wa,0 calculado 2 partir del
sificato afadido (%) 1,91 1,91 1,91
NaOH calculado a partir del
silicato aadido (%) 2,47 2, k7 2,47
¥a,0 calculado a partir de
1a“sosa cdustica (%) - 0,11 0,22
NaOH calculado a partir de ) ,
la sosa cdustica (%) o 0,1k 0,28
H,0 afiadido con silicato (%) 7545 7545 7,45
H0 afladido con agua (%) 0,86 0,86 0,85

0’ 1’+ 0’28

Hy0 afiadido con cdustico (%) -
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TABLA IV (continuacidn)

i 2 2
Total Na,0 en agua (%) 18,7 19,3 19,9
Total NaOH en agua (%) 22,9 23,6 o4,z
Na,0 en silicato + cdustico
(t8tal base formulacidn %) 1,91 2,02 2,13

~ Resultados

Solidez, en fresco (libras) 3,4 4,6 5,4
Id. Id. (kilogramos) 1,54 2,08 2,44
Solidez al cabo de 24 horas
(1ibras) 24,4 27,5 29.4
Id. Id. (kilogramos) 11,06 12,47 13,33

De nuevo, los resultados muestran quewma tableta
con una solidez inicial relativamente elevada después de la
compresién, se forma empleando una cantidad y concentracidn
criticas de cdustico.

Las tabletas de las formulaciones II y III del ejem
plo IV se ensayaron también para determinar su ritmo de des-
integracidn y solubilizacidn. Se colocaron las tabletas, 40
cada vez, en una maquina lavadora y se agitaron con agua a
1002F. (37,78%2C.) durante 90 segundos. Casi todas lss ta=-
bletas se habian desintegrado y disuelto por oompleto-al ca~
o de este periodo de tiempo.

Ademds de tener una solidez inicial relativamente-
elevada, una tableta detergente de esta invencidn, como se =
muestra en el ejemplo IV, se desintegra répidamente en agua.

En resumen, la Patente de Invencidn que se solicita
recaerd sobre las siguientes:

~ REIVINDICACIONES -

1. Un procedimlento para preparar una tableta detep
gente, caracterizado porque un detergente sintético, un fos-
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fato, un material alcalino en la cantlidad de 0;48 a 2,6%
(expresado como Naeo basado en el peso total de la tableta)
v agua en suficlente cantidad para efectuar una concentracidn
de material alcalino en el agua del 23,5% por lo menos [ex-
presado como NaOH) son mezclados y comprimidos en forma é&e
tableta.

2. Un procedimiento segin la reivindicacidn 1,
caracterizado porque el detergente sintético es no idniszo,
anidnico o una mezcla de ambos y, preferiblemente, no idnico.

3. Un procedimiento segin la reivindicacidn 1 o 2,
carscterizado porque el detergente sintético se encuentra
presente en una cantidad del 4 al 13% de peso y, preferible-
mente, del 9 al 12%.

4, Un procedimiento segﬁn cualquiera de las reilvin-
dicaciones anteriores, caracterizado porque el fosfato es -
tripolifosfato pentasddico.

5. Un procedimiento segin cualquiera de las reivine-
dicaciones anteriores, caracterizado porque el fosfato estd
presente en una cantidad de 5 a 95% por peso ¥y, preferible-
mente, del 40 al 70%.

6. Un procedimiento segin cualquiera de las reivin-
dicaclones anteriores, caracterizado porque el material alca-
lino es silicato sddico, preferiblemente, de la.férmula
Na20.2.4 §10,.

7. Un procedimiento segin cualquiera de las reivin-
dicaclones anteriores, caracterizado porque la superficie de
las tabletas comprimidas es humedecida con 0,1 al 0,4% por
peso de agua.

8. Un procedimiento segin cualquiera de las reivin-

dicaciones anteriores, caracterlzado porque una sal acunula=
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dora, preferiblemente un sulfato, carbonato y/o silicato,
metdlico alcalinos se incluye en la mezecla que ha deicéﬁ;
binarse. )
9. Se reivindica por dltimo como objeto sobre el
que ha de recaer la patente de invenoidn gue se solicitas
"UN PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR UNA TABLETA DETERGENTE?f
Todo tal y conforme se describe y reivindica cn

la presente Memoria descriptiva que consta de veintitris

péginas mecanografiadas.

Madrid, 30 de diciembre de 1964
ALFONSO UNGRIA
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