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ba nresente invescidn se refiere a un proceso y ane-
rato sdaptado nara la fabriceoidn continue de use barre de
lavar que comprende una cantidad menor de un detergente sin-
tétioo anfonico y una cantided mayor de une sul inorgéniaca
5 goluble en agua mejoradora de detergenois, y & los nroduc-
tos resultantes,
De acunerdo cop un aspecto de esta invercidn se ha

"[]()l* , desoubierto que alimentando continuamente la s&l inorgénica
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mejoradora de detergensia y una forma édecida del deterygeante
sintético a una zona de cizallamiento iatensivo, en mresen-
oiu de un egente neubralizante para el doido, la reaceidn
de neitralizacidn es répida y Se produes continnams;ie w
debergente mejorado conerenste, deformsble y pléstico_&ue
nuede ser extruido y que es apropiado para ser formsde en
barras debergentes de glta calidad. BEan uwua foraa preférida
de la inveucidn ls neutrealizacidn es efectnadu en aa solo
a0 y el bleapo de residencia o permanencie en la zcna de
cizallamiento intensivo es muy corto, es deciy, bastante
menos de L0 minubos y preferiblemente menos gue & minnbos;
un tiemo de residencia de 1/& minutos na daGo resultados

excelentes, Este corto tiemno de regidencia & su vez haoe
nosible el producir grandes cantidades por afa del mutbee
rial formador de berra de debtergente me jorado, usando un
equipo relativamente pequeiio,

In una de las realizaclones preferidas de la inveu-
cién; la mezcla de detergente y sal mejorads de {elergan-
ela es descargeda desde la zona de cizallemieato inteusivo
extruyendo la mezcla como une masa con forma de un grueso
limitado, es deeir, en una forma semejente & tallarines
o filamentog. La superficie del materisl extruido es usual-
mente relativamente lisa y las formas extruides tieunden a
adnerirse si se vresionan entre sf, Cuaudo taies foimas de
sunerficie lisa spn alimentedas dlrectamente a un extrusor
formador de barra de un solo tornilleo sin fiu se nuede tro-
pezar con Gificultades & uo ser gue ses lengu uils sbencidu
especial y se ubtilice labor adicionsl nara forszar coubinua=
mente el matezial dent&o del extrusor para asi traerlo en

un coiitacto firme con el tormille sin fin usual del babidor
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y asi prevenir el bloqueo de la entrada del batidor, Se ha
encontrado, sin embargo,‘Que la operacién de alimentar el
extrusor puede ser grandemente faoilitada endureciendo las
superfioies de las masas discretemente moldeadas q&éiﬁém
gido extruidas de la zona de cizallemlenbo intensive. -Esto
puede hacerse convenientemente pasando estas masas mé%dea-
das, mientras son mantenidas en una forma‘discreta:-%°¥ra-
vés Ge una zona de enfriamiento, couo es el pasar los ta-
llarines extruidos & una oorrea traasportadora mientias

se les mantiene en una condicidn de desunidn y movieudo la
oorrea a través de una zona en donde uua corriante'dﬁ'a;re
frio ez expelida sobre la superficie de los tellarines, Cuan-
do la mezola oontiense una sal nidratable umejoradora de de-
tergeacla, tal como el fripolifosfato de godio no nidrateado
se oree que parte del endurecimiento de lLa superficie duran-

te su exposicién a la zona de enfriamiento puede ser atri-

‘buido & la reamceidn de hidratecidn de la sel mejoradora de

detergenelia con el sgua que se¢ ha formado en, o ha sido ali~
mentada a, la zona de oizallauniento intensivo. Sea 1o que
fuere, lag masaes moldeades ocon la superficle endurscida son
al imentadas faeilwente al batidor y oualquier tendensia a
una unidn para former una gran mase que bloquge la entreda
al extrusor es reducide o eliminada y asf la operacidén de
alimentacién del extrusor no requiere atenocidén esnecial o
labor adioidnal. El espesor de las masas moldeadas extrui-
dss estd ventajosamente bastante por deﬁaJO'de unos 20 mm,
preferiblemente por debajo de 13 mm, es decir alrededer de
0'8 mm a 6’5 mm,

La alimentacién al extrusor también puede ser faci=-

litada usando un tipo de extruso§ de doble tornille sin fin
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6: qua ey dos tornillos sin fin que rotan en forma contra-
riea montados lado z lado en uda sola cuja y en el gue ame-
bos tornillos sin fim se apliocan simnlténeamente gl mate-
rial que estéd siendo exbruide, ‘;if

En wia forwa preferids de la favencidn el msSsviel
g8 oizallado en vna zona slargeds en Gonde el materigi es
pasafo enbre superficies oizalladqras que 88§ mueveﬁ'%eia-
tivamente, por lo menos una de las caales ineluye ung su-
nerficie movible inclinada rotativa la cual impulsa & la
mezela hacia el extremo de la zona de ﬂescgrga, siénﬁé la
distancia entre las superficies oizaliadoras gue sefmueven
relativemente menor que & mm, (eé decir, alrededor’dé’ﬁ’amm
0 menos) por ejemplo alrededor de Q'6 - 116 mn) y siendo
la velooidsd de su movimiento relativo de alrededor de pox
lo menos 0'30 mm, por seguxdo, slendo la velooidad rotati-
ve de la sﬁperficie movible de por 1o menos &0 rpm, El va-
lor del consumo de C.V. energis de cizallaatiento medido
por el consumo en (,V. al freno del aparato de cizallsmien-
to, es venbtajosemente de por lo menos 0’ll C.V. por kg del
material que se estéd tratando en el sparasto. C.V. al freuo
es, como bien se couoce, la aifereﬁcia entre los C,V, indi-
cados ouando la mequinaria estd operasndo como un apgrato de
eizallar y los C.V. medidos cuando no asy carga (o friceidn)
cuando la méquina es operada en vaclo, & la misma velooi-
dad.

En otro aspesto de esta invenoidn, gue se describi-
réd més completamente absjo, la mezels intensivemente ciza-
llade del detergente y le sel mejoradora de detergencia es
extroida para formar‘una barra (sin formar los cordoues o

hebras en forma de tallaerines y después babtieindolas), sien-

do mantenida aontinvamente la mezele fluicde eu una condicidn

-



1o

£0

B

.
S A e

mejoradore de detergeneia es descargada continuamente,

En une realizacidn altemente ventejosa y preferida,
esta mezola nldstica flufda conteniendo gas es extruida
directamente como una barra a través de una abertura ﬁﬁ
extrusidn de un tamaflo apropiedo (suficientemente grande
para former la barra), siendo menteunida la umezela Dlégti-
ca fluida continuamente en uua oondioidn fluida cayeﬁtada
y continuemente bajo fusrzas de oizallanieuto desdeuﬁi
momenito de su forwseidn hasta su nasoe a través de lgfaber-
tura de extrusidn. La presidn mecdnica aplicadas usada pa-
ra la extrusidu es venbajosaneite y oomparativameutﬁibaja
(es decir, bastente mesmor de unos 7 kg/om® menén), Venta-
Josemente el tiewpo de permanencia del materiel en;éﬁ tra-
vesla desde la zona de cizallpmiento intensive a la abertu-
ra.de extrusién es wuy corto (es decir, bastaute menos de
% nminutos y nreferiblemente meuos de 1 minuto); el tiemno
total de permancucia desde el oontaoto inlocisl Gel sélido
v el L{quido hesta la exbrusidn es bambién ventajosamente
muy ocorto, generslmente bastante menos de diez minutos, y
nreferiblemente ments de b minutos,

Se pueden producir barras fe lavar Individuales del
material calentado poroso que se ha extruldo endureciendo
la barra que se na extruido { por ejenplo enfriandole hasta
la tenperaturs ambiente) y después cortédudola a un tamaiio
deseado, BL ocortado pusde efectuarse autes del endureci-
aiento, |

Utilizende el proceso de este aspecto de la iuveneidn
se nan formado continuamente a altos niveles de produccidn
barras eon una textura uniforme, con gravededes especificas

bagtaute menores deo 1,5, es deoir del orden de 1,1 =~ 1.4,

»
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fluids calentads y conbinusmente bajo las fuerzes Je ciza-
1laniesto desde el momeuto de su formaeidn nsste ¢ue pasa
s travds de la sbertura de extrusidnm.

Ordinarismente las barras detergentes peaze Léwab
hen sido, debido & su alto contenido de sales mejo;é&pras
de detergencia, bastente densas, tenlendo tipicamen#g-una
dendidad de slrededor de 1,57 si se compara con le dé@si-
ded de alrededor de 1 Ge una barra de jabdn de lavar tipiea,
Barras (e detergentes de laver comn el mismo peso gue las
barras de jabdn de levar ordinerias, han sido, por lo tan-
to, de un tamafio considerablemente més pegueilo, préséntan—
do un area de superfioie correspondientemente wds nequefia
pera los propdsitos de lavado.

De acuerdo con. otro aspeoto de esta invencién, se
ha desarrollado ull proceso para hacex barras de debtergen-

tes de lavar con una dexsidad substanoislmente mds baja,

.a pesar del hecho de que las barras conbtienen une gran can-

tidad de sal mejoradora de detergenois, basbtanbte en exceso
de la eantidad de detergeute anidnioo sintdbico. Une mezcla
del debtergente, discho exeeso de sal inorgdnics y agua son
pasados ocont inuemente en wn estado pldsticn, a través de
una zons de clzallamiento intensivo eix nreseiicia e un

.
gas para dispersar el gas por la mezela plédstica que estd
pasando por dicha zona, Preferiblemente esta mezcla se
forma elimentando la sal mejoradora de detergencia Linsmen-
te dividida continuemente & una zona en dounde se forma con-
tinvemente una nezela de ssl, aetergente y sgue; un ague
es continuamente dispersado dentro del material que estd

siendo intensivemente eizallado, y una mezela intime plés~

tioa calentada, de dioho detergente, dicho gas y dioha sel

[ TS
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¥ coa noros miorosedpicos invisibles a simple viste distri-
buidos por todo el espesor y enchura de la berrs, siu ne~
cesidad de tener que usar un equipo nesado y caro y_siq
el ast0 de une gren cantided de enerzia pare la opsvieidn
de extrusidn, o

En una Qe las realizaciones de esta inveueidu se uti-
liza un aparato de mezolar de ejes gemelos, del tidégde
naleta, el cual es preferible gue sea modificédo paré DET~
nitir cue ﬁueda ser usado en un mezclado y cizallamieuto
continuos, En una fomma del aparato modificado nay:uﬁipa-
sadlzo peara la descarga de la barra dispuesﬁo de tal anera
que la mezela es extruida en uua direceién transversal a
los ejes gemelos del eparato, preferihlemente'transﬁersal
al nlano centrzl entre los ejes, Eun otra forma el material
es extruido en una direceidn naralela & dicho nleuo oceatral.
En cualguiera de los dos casos se-na encontrado que prove-
yendo un pasadizo de¢ descarga pera la barra,, que estd des-
viado ocou respecto al planoc central entre los ejes zemelos,
es nosible nroducir matériales extruidos de seceidn trans-
versal méds snave y srano més compacto y una estructara de
erano mas uniforme a través del ancho de la berra extruida
v agcer nroductos buenos & altos niveles de nroduceidn,
Es lo més preferido que la abertura de descargs este adya-
cente al lado del apareto en donde el movimiento de las
nuntas de las naletas de mezclado y cizallamiento tlene
ung componente generalmente hacla arriba en vez de hacie
abajo. Se ua encontrado, sorprendentemente, gue las mejo-
res bharras extruidas son obtenidas cuendo la aebexrtura ds
descarya estéd localizads en ese lado.

Ciertas reslizaciones de esta invencidn son ilus-
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tradas en los dibujos adjuntos en donde;

Lo figura 1 ilustra el proceso comnleto usado en
una Ge lss vealizaciones de esta inveneidn,

La figure ﬁ es una vista en plauta de un aparé@o de
eizallamiento intensivo tomada & lo largo de la linea 2-2
de la figura 1,

Ia figura 3 es una viste en secoién transversal del
aparato de cilzallamiento intensivo tomada a lo 1argO'ée la
linea 3-3 de la figure 2,

Ta Tigura 4 es una viste mostrando la relacidn sntre
los brazos rotativos, el yuuque y el robor ea el s~arato
de o¢izallemiento intensivo,

La figure & es una vista de una forna preferids de
los tallarines extruidos qdé han sido descarzados desde
la 2ona de tratamlento inbteusivo, debujads a esoala, cou
la eseala indicada en la figura,

La figara é es una vista de una forma me:os nrefe-
rida de los fullarines extruidos, dibujade a la misaa esca-
la gue la figura b.

La figura 7 es una vista de una forme todavia me-
nos preferide del material extruldo, ouya forme -es de una
masa relativamente pequefia de la composicidn de detergente
y-sal me joradora, neutralizede, plédstioca y mezclada, mostra-
da a la misma escels de las figura 6 y 7.

La figura § ilustra el proceso comnleto usado en
otra de realizacidn de la invenciédn.

Ia figure 9 es una vista en planta de une forme del
aparato de cizallemiento intensive y de extrusilu usedo en
esta realizacién, con poroiones em seceidn brausversal,

Leg figuras 10-13 son vistas desde el extremo mostrape

-6 =
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do posicioues sucesivas de lus paletas-usééés pere el mez-
elado y oizallamieubo intensivo en el aparato de la figura
J.

La figure 14 es wia vists desde el extremo de un bi=
no da naleta que tembién eotua para nacer avenzar el iiate=
rizl &« Lo largo del sapnarato,

La figure lv es una vista desde erriba de le Seccién
de le punte de la palete de la figura l4. | |

La figare 16 es una viste desde el exlremo mostraudo
wna disnosicidn de las naletas.

ba flsuru 17 es uue vista Llaberal, con partes en Seec-
cidn trausversal, mosilaudo wug disnosicidn en el ertremo
de desearya del anarato de la reali?aciéu ilustrada en.la
figura 8,

Le figura 1t es wa viste desde el extieno de una
nared final mostrada eu la figura 17, mizsudo aguas abajo.

Lu figura 1y es uda viste desde arrviba, coa nartes
en seecidn transversel, wostrands obtre dissosicidn de exe
trusidn del ap&rebo de la realizacidén ilustreads en La Figu-
Xra b,

La figura &0 es una visvae desde ¢l extremo de la
nared fiassl wostruda en la figurs 19,

La figura &1 eg uusa vista leteral, pareisimente eil
seocidn, mostreudo la placa finel de la figura 2C en posi;
0ida en uaa de las extremidades de la caja del eparato,

La figura 22 es una vista similer a la figuré 16 pe-
ro mostrauGo la posicidn de un tubo Ge descarge latersl.

Yoivieado shora & la figurse 1, wue mezela seca de
sales inofgénicas ér polve contewlendo wi ggenbe de neutrge

-

lizecldu sélido es elimentsde desde uh derosito I & través
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de un disposivive alimentedor y wedidor de flnjo & & un
embudo o tolve 5 de un ansrato de cizallamiente intensivo
7 el cugl se describird en Getalle abajo. Una mezcla;%i-
quida Go deido detergente y color es inyectads contlita-
mente por uue Lumbrera de entrade 9 del sparwio 4e Cizé-
liauieuto inbteunsivo 7, lsa cuai es suninistrada de ug~tan-
que o depdeito L1 por medio e una bomba dosificadd;éﬂlb.
Ia reuecidn de neatralizecidn que oocurre en la zoad ﬁg el
zallamiento intensive asf{ como el trabajo de cizaliam{enho
en s{ genersn oslor. La mezela formadora de barra substan~
clalnente neubrelizads es descargadea contlouwamente ai aue
coudieidn celentada desde el aparato de cizallamienﬁo.in-
tensivo, a través de su nlaca de extrusidn con averturs L,
enn la forma de hebras y cordones discretos generalmente

cilindrlicos semejando tallerines 17, los cuzles soir cou-

tinuamente denositados en una corres transporbadora sin fin

que se mueve continuemente 19 la. ouel sirve como uid zone
de enfrisnlento y endureoimiento, Para ayudsr a enfriar,
wne ecrriente de wire (es decir, a le temrerctuve smbieate)
g9 sonlada sobre las nebras 17 en la corres transnortvadora,
por meGio de un ventilador eproniado 21; ventajosancnte

la correa estd perforada pare poner subsitaucislaeate a to-
dus las supexrficies de las hebras eu relzeidn directa de
enfrianiento con el aire .

La coxrea btrausporbta las nebras 17 ocouviaueacibe a
la euntregda 2% de un extrugor £5, del tipo usual de extru-
gor de tornillo, en donde las hebras son constanbemeints
conglomersdas y extruidas por la acoidn del tornillo rota-
tivo fwoulsado 27 a través de la hilera 29 cuya aberturs

tiene substancislmente la misma formez, usualmente reetan-

- 1l0 =
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gular, que la seceidn bransversal de léwﬁéiga desoada,

EL neterial extruido coulinuesmente 21 es entonces subdi-
vidido en barres individuales, por medio de un cortador
gnropiado indicado generalumeute poyr 44, despues de 10"
ousl las barras individuales pueden ser estampsdas, si’se
deses, ocon mareas dlsoriminatorias o eu otras formas,

El .dispositivo Ge cizallamiento iutensivo 7ﬁdégla
vealizacidu ilustrads comprende uﬁa cémars generalmeiie
cilindrice 34 preferiblemente rodeada de una ocanisa d2
enfrianiento Indicada generalmenie por 47 y teniendpfiaq
aberturas ususles de entrada y sslida para la circnl?éién
de fluido de enfriamiento, teal ocomo agua frie, Dentgd'de
le cédmara 35 bay un rotor 49 que se extiénde a todo lo
largo del dispositivo, estendo uue extremidad del rotor
vivotada externsmente y oconectads al mobtor de nronulsidn
4l (figura 1) y el extreémo opuesto, el cusl {en la reali-
zacidén 1lustrade) tewmins dentro de la placa de extrusidn
nerforada, estaudo libre o soportado por un soporte de
brazos rediales, Montado sobre el rotor 39 justanente
debajo del embudo hey un tornlllo allmentador 42 que sir-
ve pats llever el material en polvo dentro de unm zona
de cizallamiento inbensivo, ladicads generalmenute por .45,
en cuya extremidad de entrada hmce conbacto inicial con
el material 1{guida,

& la zoue 44 nsy brazos rotabivos bl, integral-
uente soldados o rijados de otra forma sl 1otor 39, coope-
rando con los yungues estaclonarios 5d esegurados g, ¥
sohresaliendo hacla adeutro desde la pared luterior de
ls cédmnera oilindrice 35. Més particularente, en la rea-

lizaoidn ilustrads los brazos 51 estan colooados en nares,

- Il =
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cads brazo de un par esténdo desplazedo aéigﬁgﬁggpaﬁero
por 1802 y ambog brazzos de cada psr esteudo sibtuados ax
la misma colocacidn exial en el rotor; los yuugues estén
similarmente colocados en pares, cerca del paso de 1os bra-
zos rotabivos para que el material en la cédmars ava;éé, nor
medio Ge su acoplaniento con lassupexficies inolinédég de
Llos brazos, y vor lo fianto sea frotado y molido oont;a la
superficie de los yunques, existiendo unz noqueia haiéura
(es decir, 1’5 mm) entre los brazos y sus correspondientes
Jungues, Los yungues pueden tener caxras incliuadaspéééas
abajo para eyudar sl avance del materisl a través de';h
oduaxrz. -
Dentro de la zona 45 existenm un per de placas‘éé y
65 espaciades con miltiples eberturas a travéds de las cus-

les el mmterial es forzado por la accidn de frotamiento de

los brazos adyacenties inelinados &1 ouyos bordes delaniexros

67 Lrabajan muy cerca de las places con aberturas 63 y 63

giendo la holgurs entre los bordes de los brazos y estas
placas, por -ejemplo, menor de aproximadsmente 3'2 mm,
(es decir, 1’5 mm),

En une instelacida tinica canaz de trater fdoilmen-
te 900 kg por hors de material, el didmetro de la cémara
cilindrice 55 es de slrededor de 150 mm, el largo total
de la zona 45 es de alrededor de 488 mm, cada placa (63 y
65) es de alrededor de 6 mm, de espesor y ocounbtieuns un nd-
mero considerable de aberbturas redondas cads une de alre-
dedor de 6 a 15 mm, de didmetro, y el rotor es acciounado
@ una velooidad de alrededor de 340 rpm, Se entenderd que
le ofmars 35 no necesita ser llenada con el waterial.” for-

mador de barra de detergeute pero puede, si se desea, fua-
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cionar parcislmente llena (es decir hesta 1/4, 1/28 6 3/4

de su capacidad, El material que estd siendo cizallado en
la cémera 85 no necesita estar bajo presién, exceptq por
las nresiones loczlizadas en las areas relativament%iég-
trechas de oizallamiento, como por ejemplo en las afeaé
d¢onde los brazos 51 froten conbra los yunques 53 o céﬁtra
las placas gon aberturas 16, 63, §5 o contra la pare%xin-

L3 I

terior cilindrice de la cdmara 35. .
Otra forme de aparato §til pare ocizellamientd ilnten-
sivo es uno con un rotor de rosoea nelisoidal rotandoi£épi-
daenente en un cilindro de rosea intexiox helicoidalrfexis-
tiende una nolgura muy pequeila entre el rotor y el dilin-

dro pare el paso del material que estd sieundo heoho avan-

zar y que estd siendo cizallado por la rotaoidn del rotar,

Lasg hebras extruidas semejando tallarines ilustradas
en la Tigura & {gue fueron extruides & través de aberturas
cireulares coua un didmetro de 4’6 mm ea la placa oon ebertu-
ras de descarga 15) han dado rosultados extraordinarics
cugndo se las exirula para formar barrvas, Estes hebras son
denses su neso especifico, medida por el desnlazamiento
de 1{quido, estendo en el mergen de slrededor de 1,1 a 1,7)
aon un corte transversal substanoislmente uniforme, rélati—
vanente lisge y lustroses, y pueden ser menejadas més faoile-
mente que las formas gon mercas como de viruelas, mds dape-
ras, wostradas eun las figures 6 y 7, de las que tambidn se
pueden.obtener buenas barras, '

Pars facllitar la extrusidn, las hetras en forma
de tallarines que fueron extruidass de la zZona de cizalla=
miento intensivo son preferiblemente no de un largo inde-

finido. Sus largos sou ventzajosamente del ordes de menos

- 13 -
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de unos 60 cm, preferiblemente menos de unos 150 ma ( es
decir, de 13 a 75 mm). Ia accidn de los brazos rotativos
Justamente detras de la ﬁlaea de descarga oon aberturag 15
del dispositivo de eizallamiento intensivo ilustrad;,iayuda
en este réspecto ya que los brazos tienen una acoiéﬁjéﬁrta-
dora sobre oada hebra inecipiente en el lado interioz;ﬁe la
placa de descarge con aberturas, Aungue la extremidaﬁﬂoor-
teda de la hebra incipiente se adniere al material suslido
a ella después de cada uno de teles cortes, la hebra.ex-
truida tiene una poreidn debilitada corresnondiendo a la
cortadura, y por lo temto tiende & partirse faoilmehﬁe,
particulameate ouando la hebra se endurece y se vueive
menos pléstica por enfriamiento. .

Los-detergentes sintéticos orgénicos anionicos, so-
lubles en agua, que pueden estar presenbes en las oomposi-

ciones producidas de acuerdo con esta invenocidn, contieuen

‘un grupo solubilizante de sulfo deido unido (directa o in-

directamente a través de un enlace intermedio) a un grupo
orgénico hidréfobico, Por lo taanto, tales detergeutes in-
cluyen ambos sulfonatos orgduicos, es decir compuestos de
R=804~ y sulfatos orgéniocos, es decir, 1= 0-50,~ tenieado
suficiente §olubilidad en egua para fomer soluciounes acuo-
sas detersives aeon propiedades de espume en conbtracionss que
son apropiadas para ser usadas en operaciones de lavado.,
En la férmula, R es un radicel beniendo una cadena alifdti-
ca de nor 1o menos 6 carbonos, @l radioal preferiblemente
teniendo de 8 & &0 ocarbonos, Los detergentes pueden usarse
individualmente 0 en eualgulier ocombinacidn deseada,

Entre los detergentes sulfonados aniénicos, solu-

bles en mgua, apropiados, los detergentes de sulfonato de

- 14 -
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alquilo arilo superior teniendo elrededor de 8.2 15 dtomos
de carpono en el grupo de alguilo son pertioularmente efeo-
tivos. e preflere el usar los detergentes de benceno sul-
fonato de alquilo superior para efectos $ntimos, a nesar
de que otros detergentes contenieado un grupo ariléramono-'
nuclear, tal como el xzileno, tolueao o fenol, puedggféer
tembién usados, El substituyentes de alguilo superidr\en
el nucleo aromdtico puede ser de éstructura de cadéﬁé’rea-
t8 o reuificada, Ejemplos de grupos alquilo de cadeng~ree-
ta son el u~decilo, n~dodecilo y n-tetradecilo der;vados
de doidos grasos natursles y netroleo, Egemblos detﬁé?iva~
dos de alguile de cadena remificada son los polfmeioé‘de
pronileno y butilemo tales como el propileno trimerc, “te-
tremero y pentemero, Ejemplos de otros detergentes anidni-
cos sulfonados, solubles en asgua, apropiados, Que pueden
ser satisfactoriemente usados en les composiciones de esta
invencidn son los sulfonatos de aloano contenieudo alrede-
Gox de ¢ a £0 dtomos de carbono en el gruro de alquileo y
los sulfonatos de alquilo en donde el gruno de alguilo de
elrededor de § & 20 dtomos de carbono estéd ligado al gruno
de doido sulfénico a través de un grupo de -CO0R; =, es de-
cir isetionato de deido oléico; un grupo de ~COTHE,, es de-
elr, un taurato de deido ladrico, o wa grupo de éORl, es
declr, an sulfonato de eter dodecilo glicerilo, eu donde
Ry es un alquilo inferior o un grupo substituido de &lqui-
1o iuferior eonteniendo & & & étomos de carbono.

Entre los detergentes'orgénioos sulfatados, solu-
bles en esgua, epropledos, gue se prefieren usar eu couposi-
ciones de la inveneidn estan los sulfatos de alguilo, es

declir el sulfato de aleoholes grasos de coco, ¥y sodio o el

- 15 =
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leuril sulfato de sodio y los sulfatos de &ber de slquilo

etilenoxi, es deeir, tri-etilenoxi, sulfato de lsurilo y
sodio teniendo dichos grupos alquilo alrededor de & a &0
dtomos de earbono y conteniendo los sulfatos de eti%gﬁoxi
alrededor de 1 a 18, preferiblemente 2 a 10, molesvdeaéxi-
do de etileno, Los grupos de alquilo pueden ser der;vados
de gliceridos naturales o sinbtéticos del petroleo,;és_ae-
¢ir, ocerss eraqueadas o polimerizecidn del etileno:f;

Otros detergentes de sulfato orgduico apropiédos,
incluyen los ésteres de deido sulfurico de aleoholes, poli-
nidricos no completsmente esterificados con écidosiérasos
superiores, es decir, los monosulfatos monogiiceridos de
aoeite de coco y los condensados del dxido de etileno‘y
alquilo superior-fenoies sulfatados con un promedio de
alrededor de 2 & 18 moles de dxido de etileno por grupo d&e

Tenol y alrededor de 6 a 18 dtomos de carbomo en el grupo

de alquilo, Los oondensados de éxido de etileno y slquilo

superior-fenoles sulfatados que se prefieren emplear tie-
nen alrededor de 4 a 6 moles de éxido de etileno nor grupo
de fenol y alrededor de 8 a 12 4dtomos de carbono en €l gru-
no de alquilo,

Como ‘'se indied anteriormente, estos detergentes de
sulfato y de sulfonato son suministrados venta josemente
a la zona de cizallamiento en un estado 1fquido deido y
estan presenteé en el producto flanl en forma de sus sa=~
les de metal alealino y de metal elesliunoterreo . Los me-
tales aloalinos preferidos ,-son el sodio y el potasio y
los metales alcalinoterreos preferidos son el calcio y el
magunesio, Se obbtienen efectos 6p§imos oo las seles de so-
dio en generﬁl.
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Ia proporoidn de detergente orgdnico anidnico apro-~
niada debe ser selecoionade apropiadamente pare producir
un produoto con las oaracteristioas.fisicas y de amctucoidn
deseadss, El detergente actus oomo un egente espumosa y lim-
piente y como un plastificante en las composioiones%ﬁ%~esta
invencidn, La proporcidn de dicho detergente serd mé;df oo m~
parads con les scles inorgénicas, Psualmente en el mgégen
de alrededor de 10 a 40 % en peso, y preferiblemente elrede-
dor de 15 a 30 w por pesb de la barra termimada. -

las sales lnorgeniloas mejoradoras de detergéh&.a,
solubles en aguam, son gemeralmente conocidasd en la:tépnica
pusden ser cuelquier ssl aproplade de metal alcalingf'metal
aLoalincterreo 0 sal de metal pesedo, 0 combinacionégvde
lae mismus, Sal de smonio o de etanolamonio en una ocanti-
dud anroplada tambien puede mer sgregada pero generalmente
las sales de sodio y de potasio o ssles similares efectives
para agregar dureze o resistenciz a la barrs, son preferi-
das, Ljemplos son los fosfatos, silicatos, carbonabos, bi-
carbonutos, boratos, sulfatos y cloruros de sodio ¥ G€ po-
tasio solubles en agua, Las sales mejoradoras de detergen-
¢ia contribuyen a unz eficiencia detewsiva cuando se usan
en combingeién con detergentes sinteticos orgduicos de
doidos sulfonicos y/o ésteres sulfdricos, Las saeles mejo-
redoras de detergencia particulérmente preferidas soun les
sales alcallnzs meJoradotas de detergenciz tales como po-
lifosfatos, silicatos, boratos, etc., Debido & que los efec-
tos mejoradares y las caracteristicas de trataniento de
oada sel individual varian haste ocierto grado, generalmente

se atilizan mezclas de sales inorgeuicas mejoraCas de deter-

geue i en proporoiones varisbles predomlnentes, es decir,
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glrededor de 45-65% en peso de le baira terminzda, ususlimen=
te eh el margen de slrededor de 50-75%, preferiblemente en
una proporoidn de alrededor de 50-657% en neso.

En las mezolas de sales inorgéduicss mejoradoras de
detergencie, solubles en sgua, usadas en las eomposiciénes
de berras detergentes, de lavar, se prefiere que na&g-ﬁra-
sente uus mezcla de tripolifosfato de sodio y bicarbsieto
de sodio o de potesio, La combinaoidn o mezeola de éhlzs en
donde la proporci&n de bioarbonato a tripolifosfato és se~
leocionads del margen de alrededor de l:l a slrededor de
331, ¥ que cuanfo es mezclada oon el Jdetergente orgénico
en pvarticular y el eguna en proporolones toles que esta mez-
ola de sales ilnorgdnicas es pox 1o menos alrededor de un
40 del peso total de la berra fabriscada, da como resulba-
do efectos de tratamiento deseados y produce barras con ca-

recteristiocas fisicas superiores, ZPreferiblemente, la pro-

'porcién de esta mezmola partiouler de seles inorgdnicas es-

$é dentro del margen de alrededor de 456 & alrededor de 657
ei1'peso de la barra fabriceda.

Ambos, el tripolifosfato de la Fase I y de la TFase
II, y sus mezelas pueden ser usados con éxito en las compo-
siciones., El tfipolifosfato comersial usuel consiste prin-
oipalmente del material de lz fase II, El meterial de tripo-
lifosfato oomercial es usualmenbte esencialmente trinolifos-
fato, es deoir, 87-95%, oon pequeilas cantidades, es decir
4-13% de otros fosfatos, es deeir, pirofosfato y ortofosfa-
t0. Ll trinolifosfato de sodio en su forma hidratede tembién
nuede ser usado, Auaque el ortofosfato de trisodio puede ser
usado en las cantidades indieades, su presencis & menulo re-

v

sulta en une berra que btiende a »sudar» eu climas cdlidos
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y himedos y cuya superficie tiende a ponerse como lodo en

tales climss.

ElL bicarbonato de sodio o de potasio es un tampdn
efectivo del pH y se prefiere debido a que la mezolasggr-
ticular de tripolifosfato y bicarbonato resulta en gcmpo-
siciones detergentes plésticas que producen barres 5¥tru1-
das superiores, bste maleriel es tambien deseable Qo?g;e
s relutivemente baralo, tiens ung solubilidad aprobiﬁda
y uo nroduce mescarcnav en la super:ioie de la barra. EL
biearbonato dé godlio puede ser incornorado directa@éﬁﬁe co~
mo bileurbonato anhidro o en l& forms de un éesquioéqﬁohato.
un hidrato que conbtiene tanto bicarbonsto como carboaabo,

Ctras sales mejoradoras de detergencla cue p&eﬁez
ser incoxrnoradas en las composiciones de la terrs mejora-
da de debergente sintetico, incluyen los silieatfos, car-
bonatos, boratos, de sodio y de pnotasio solubles en agua,
como el tebraborato de sodio, los eloruros y los sulfeatos,
oomo el sulfeto de magnesi o, Generalmente, la proporcién
total de estas sales adicelonales mejoradoras de detergencia
estaréd dentro del mergen de 0,5 a 24 ﬁ en peso de la barrae
Fabricada. Los silicatos de sodio y de potasio con une
relaoidn de Napg0 : Si0p dentro del margen de 1 : 1 a alre-
dedor de 4,5 : 1 son partieularmente efeectivos con inhibi-
dores de la corrosién en proporciones de alrededor de 1 a
t 0 eu peso de la barra termimada. ElL contenido de sulfato
de 90dio se mantiene veute josamente bujo, es deoir, por
debu jo de 1/3 del peso del fosfuto (anhidro); nreferible-
mente, pare eviter la wescarcaar, el coatenido de sulfato

de sodio estd por debajo de alrededor de un & % del peso

de l& barra,

- 19 -
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ElL ingrediente final esenoial en la composicidn Ge
la barra me jorada de detergente gintetico es el azgna o un
material similsr. Este componente estd generalmente rresen=
te en una proporeidn denbro del margen de alrededor gé 2 a
30 ﬁ ea peso de la barra. Este maberial sirve como -uir plas-
tificaute en las composiciones sblidas produoidas ner esta
invenoidn y temblen syuda a favorecer la resocidn 3¢ neo~
tralizacidén. Se podrd epreciar que la canbidad totéiiée
agua es la suma de la canbidad egregads con los ctro-s,_ in-
gredientes en la alimentacidn (es deelr, en el éci@o sal-
fdnico o con las scles, o separademente) y lz eamtféaé
formada durante la reaccidn de neutralizecibn, Se préfiere
que el sgue sea desde alrededor de un 4 & un Zv . ea
peso, l
En la realizaoibu desorita enteriormente, ilus-

trade en el dibujo, ol sgente nenbtrallzente estaba conie~

'nido, en forma sdélida, e el polvo mezgoledo que s& alimesba-

ba & lu zona de cizallemienbo intensive, y el agus de ali-
mentacidn era suministrada en la poreidn Lfquida de deido
saulfénico de la alimenbaocidn, Con olertos deidos debergen-
tes {tules como los acidos alauilbenceno sulfdnicos de lar-
ga oadena) la presencie de la cantidad desecda del agua de
alimartacin causa una pareisl gelificacidn de le mezola
de deido sulfénico y agua, por lo gue hay dificaltedes
para dosifilesr ocon exactitud la mezole &l sparato de ciza-
llamiento intensivo, Ea lz prédotica de esta invencidn ae-
mos podido evitsr esta dificvltad afladiendo el agar de ali-
mentaecldn continmsmente eu una corrieabe senarada; venba-
Josamente, cuando el polvo contiene un ingrediente (ocamo
/

el tripolifosfato de sodio no hidratado) que tiende a for-
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mar cristales aidratades por contacto ocon el sgua, esta
corriente separeda de sgue de alimentzeidn es introducida
deatro del anarato de oizallamiento inbeusivo aguus abgjo
del nunto donde el deido detergente L{quido es ali@bﬂﬁado,
vera as{ pemitir un contacto {ntimo previo entre é;'écido
y el material no hidrstado., Preferiblemeante esta aﬁigéén

es neontd Justo ligervemente aguas ébajo del punto dézggntac;
to del deldo y el nolvo, pera gQue las sales mejaraé&ies

de detergencie que estén moviendose entre en contééﬁéicon

el zgua mendos de un segundo, es deolr, solamente an&- frec-
eidn de segando, después de su conbacto com el éciﬁo.rEsta
inveneldn tazuwbien hece posible €. usar un ageste néaf&eli-
zaube Lfguido y el emplesr hidroxidos Qe metal alesalino
como agentes neubralicanies, Por lo tento, una solucidn
aouosa de nidroxido Ge sodio (es decir, de une conceatia-
0idu de alrededor de 20 a 75 jo) pueds ser ussds como &l
ageute neubtralizante, sols 0 ew combingeidn con un ugente
neutraelizente sdlido, Bs ventajoso el agressrla corrieute
scuoss de uidroxido de metal slealino es un punto justemen~
te sgues arribs del puuto donde el dcido detergentes liqui-~
do es Introduoldo, particularmente outndo la mezola de sa-
les mejoradoras de detergencia contiene un material (tal
como carbonzto y/o biesrbonato sélido) que puede sotuar
como un agente neutralizente; esta adicidn aguas arriba
asegura qne el #dcido detergenbe resccione con nreferencis
con el hidroxido de rmetal alcalino en vez de con el ocar-
bonato o el bicerbonato, & peser de gue las sales mejora~
doras de detergencia en movimiento entran en contacto con
gl aleall agregado wenos de un segundo, ¢s deoclr, solemen-

te waa freceidn de segundo, anbes de gue la mezcla se ponga

- 21 =



lo

20

328199

el econbaoebto con el deido., Silicatos altamente alealinos

teles oomo el silicabo de sodio aloalimo pueden ser tombien
ser usados como agenbes neutrelizeantes, ventagos&mgnte
gomo soluciones mounosas sgregades en la amisme form%.@ﬁe
el hidréxido de sodio, |
Opoionalmente, una elguilolemide Ge deido graso
puede ser incluide en la composicidn de este invenfo;‘Ta-
les materisles son genersluente productos de eondeﬁéscién
de fcidos gresos superiores de mlrededor de 10 ¢ 1§, vre-
feriblemente 12, dtomos de carbono en el Zruno acilo,;eon
alquilolaminas seleccionadas del grupo ¢que conste ‘e ronoe~-
tenolamina, dietanolémina e lsopropsnolamina. Bjemnlos son
lzs monoetanolamidas,.dietanolamidas e isopropanolamidas
léuricas, edpricas, miristicas y de coco, y 1los aductos de

éxido de etileno de tales amidas (ventzjossmente con neque-

flas oantidades, es deoir, 1 a & moles, de oxido de elileno

por mol de amida.) Les slquilolamidess que frecuentemente
actuan como mejoxadoras de esgpuma, pueden esbar presentes
en proporeiones dentro del margen de alrededor Ge G & o
4, preferiblemente alrededor de 2 /.

Otros varios ingredienftes pueden ser incluidos si
se deses., Ias composiociones pueden inoluir beneficiosamei=
te agentes quelatinizantes es.ecificos capaces de fommrT
complejos con hierro, tales, como las szles solubles en
agua del deido etileno dimino tetramcético y similares,
Qtros maberisles auxiliares oconvencionales gque pueden ser
ineorporados en las composiciones son los agentes de suse
pensidn de la suciedéd tales como la csrboximetileceluloss
de sodio, los inhibidores del deslustre como la melamines,

los agentes abrillantzdores fluorescentes, los perfumes,

- 22 -
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los sgentes colorentes, los germiecidsas o baeteriostatiocos,
otros materiales deftergentes como los agentes de sauperficie
aotiva o tensiootivos solubles en agua, no ionicos, enfo-
tericos y cationicos, o jabones solubles o imsolubles en

agua, agentes acondloionsdores de La piel tales cono la gli-

ocering, o le lanoline, y similares. Tsbtos meteriales pueden
ser mezelados con las wmposiciones e cualguler formz apro-
rilads que no aleote substencidl mente adversaments aflﬁ plag~
ticidad o a las propiededes beasicas de las composiciones y
estén pfeferiblemente presenves er ocantidcdes pequeilas oon
relacidn a los detergentes sinteticos amionicos.

Otros ingredientes que tambien nuedeus ser curisa-
dos son los almidones {tzles como la herina de tapione, 6l
almiddn ‘de maiz, de yuea o de patzta); la piesencia del
almiddn ayuda al tretamientc Je la mezela, mejora su anti-
tud pars ser trabsjeda y pereee favarecer su flujo por las
paredes exteriores de la hilere formedora de barras del
extrusionedor, Qbros agentes que tieue efectos afines, y
que pueden ser egregados junto com o eu lugar de. almidén,
son las sreilles tales qomo is bentonite y el ocaolin, gque
como el aimidén tienden a absorber numedsd y & hinciarse
para formar geles en los medios aguosos célientes, el 6xi-
do de zino y la celuloss finsmenbte dividida (Solka-floe),
Estos aditives pueden ser incluidos en cantidades de hasta
alredsdor de un ZQ%; sns efestons son marcados por encl ma
de alrededor de un & % (es decir 7 ,2); nua proporel én pre-
ferida es de alrededor de 10 a 12 , de aimidén. Tl almidén
tambien ayude & dar a la barre un color mas brillante.

Otro suxiliar de tretamiento es une cera tal como

la parafing, gue puede ser agregada e finse escamas mezola-
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das oon laé~sales me joradoras de detergénCia 0 disueltas
o dispersadss en deido sulfénico detergeﬁte celentado,
Qtros materiales de cera afines teles como el pastrolato
o vaselina tembién pueden ser usados. Ia cera iambién.
ayada a sumentar ls vide de la barra durante su ugﬁjéi-
dinario y a evitar la ntrenspiracidn® de la barraien'"
clextos clinas, cuando‘se uss en peq&eﬁas eantidaéé;kes
decir, 1/4 a 1-1/2); centidades menores o mayores vueden
ger usades sl se désea. ' -

Entre los meteriales dcidos detergentes paiti&ula-
res gue pueden ser usados ea el proceso estén los"éﬁidosr
alquil aril sulfénioos'inaustrialmente'disponibles;;éon
w1 peso molecular promedio en el margen de alrededor de
£7C a 360, preferiblemente desde alrededor de 300 a 380,
prenaredos sulfonando el qorraspondﬁenta algnil eril hi-
drocarburo eon un agente sulfonador tel como triéxido de
szufre, oleum 0 4oido sulfdrico parz rendir una oamposicién
1{quids que ocontiene alrededor de 65-99% de deido sulfdni-
co, alrededor de 1-34f% Qe decido sulfdrico o monohidrato
de trioxido de azufre, 0,5-2% de productos secundarios de
sulfonacidn y slrededor de O-10/ de zgua,

Bl ageute ueutralizedor ﬁsado en el proceso {vente-
josamente carbonato, 8xido o hidréxido de metal aleslino,
prefeziblemente de sodio o de pobasio pusde, como se ha
indicsdo anteriommente, ser empleado en una forme sélida
hidratada o no hidratada, es decir como perticulas secas
finszente divididas mezeladas nreviemente con la sal inor-
génice mejoradora de detergencis, o pueden ser suministra—'

das como soluciones o suspensiones acuosas, Los carbonatos

¥ los bicarbonatos generalmente son usados en forma sélida.
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Véntajosamente hay presente una centided de sgente neutra-
lizante por lo menos igual & la cantidad estequiométriocs~
mente necesaris pare la neutralizacidén completa del deido
detefgente y de cuale¢squiera constifuyentes aeidos'(ﬁul
como doido sulfurico) que‘acompaﬁen sl decldo detexrzente.,
Es preferible evitar la generscidn de dioxido de caéfono
durante la resccidén de neutralizacidn; por lo tantp;icuando
se emplea un carbonato como sgente neubralizaedor, eeiprefe-
rible fener preéente suficiente agente neubrallzador para
asegurar que el ogrbonato no pierda 602 sino que enA}qgaf
de e%lo sea convertido en un bloarbonato o sesquicérbbna-
to. _

Guando se libera un ges durante le neutralizaciéa
se ha notado que la pasta substanclialmente neubtralizads y
homogenea gue se descarge del mezolador tiene caracteris-
ticas diferentes. Es mds ligera en densidad y algo méds po-
rosa tendiendo muchas veces & romper las hebreas extendidas
seme jendo- tallarines en granos como los que se ilustran en
la figura 7;

¢uando el sgente de neutralizacidn es ua carbomato
o bicarbonato apropiado, la sal inorgenieca mejoradora de
detergencia puede comprender solamente la sal neutralizan-
te misma, en cuyo caso la sal neutralizsute estd usualmen=~
te presente en exceso de la cantidsd estequiomdtrica neoe~
saris pera neutralizer completemente el waterial lfquido
orgdnico contenisndo sulfo deido. Para mejores resultados,
sin embergo, ssles lnorgénicas adicioneles, mejoradoras
de detergencia, (es deoir, polifosfeotos) deben estar tam-
bieh prepentes con €l sgente neutralizador en psrtioulas

para aumentar las ocaracteristicas de comportamiento del
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producto detergente mejorado,

Se he encontrado ogue cumndo un exeeso de ashiza de
sosa sin reaccionar estéd presente en la barra finsl, el
vroducto es menos ventajoso ya que no es ten suave ni_li~
bre de pelusilla o empafiamiento, nartiocularmente éﬁfla
vealizaoidn desorita abejo e ilustrada en las figures
8ff, en donde la barra es extruida directamente desﬁa la
zona de clzsllamiento intensivo, _-

Ta centidad de sgua (inoluyendo el ague de nsatrali-
zaoidn) presente en 1z zona de oizallemiento intensivo vae-
riara generzlmente de souerde con el bipo y la eanti@ad de
detergeute anionico que se forme 211{. Deberd ser_sin em-
bargo, suficiente para impedii alguna plasticidad al deter-
gente anidnico a la temperatura de la operacidéu de oizalla~
miento, Ordinarismente es veantajoso suministrar algdn agua
ademds del agua Ge neutfalizaoién. Ia ocentidad de agua pre-
sente es tal gque la composiciéh es sflide, pldstica, y ex-
truible sin necesidad de un paso intermedio de secado, XL
agua preseubte en los hidratos de sal que son estables bajo
las ocondiciones gue prevalecen en la zone de cizallamiento
generzluente no eshtard disponible para la plestificacidn.

ElL oslor liberado por la resccidn de neutralizac én
aumenta la temperatura de la mezcla de sal mejoradora de
detergencia y detergente anionico y hace & la mezola nés
pléstica ¥ suscepbible de ser trabajade en la zona de ci-
zallamiento ihtensivo. Ls temperatura lograda en esta zZona
depenierd tambidn naturelmente de las centidades y capaoi-
dades calorificas de la sal mejoradora de detergencia y de
los otros ingredientes presentbes, as{ como del calor gene-

rado nor el cizallamiento, Es a menudo ventajoso extraer
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algo del calor de la mezels, haciendo circular uan fluido
de enfrismiento alrededor de le zona de cizallamieato.

En el proceso en que la masa pastosa de materisl es ex-
truide de la zona de cizallaniento inteusivo en formae de
tallarines u otras formas finas, tal enfriamiento eyuda
a reducir la pegajosidad de las sunerficies de las.fbr-
mas extruidas y también reduce a un minimo la tendeﬁéia
de éstas formas a juntarse ousndo estdn en contaefo;ﬁna
con otra en la correa transportadora, Sin embargo,‘iués-
tro prooeso puede funcloner en un margen amplio da témpe-
ratures del material que estd siendo extruido desce 1a zona
de cizallamiento inteusivo; por eJemplo, temnerativres en
ol margen de alrededor de 38% a 93RC, . .

Como se menclona antefiormeﬁte, la nesceidn de neu-
trelizacidn oourre ﬁuy rapidamente en la zona de olzalla-
miento imbensivo. In una forma preferida de la invend én
el materialiﬁne sale de esta zona estd prdoticamente com-

pletamente neubralizado ocomo se evidenaia por un ensayo

~de incorpéraoién de indicador, Se ha encontrado que ocon

esta neutralizaeién el proceso puede ser llevado & cabo
en une forma controlads mds eficaz pare producir el pro-
duoto uniforme deseado; el oual puede ger extruido sin
necesidad de trabajo meednioo adicional; tembién la pega~
josidad de la superficie frecuentemente caracteristica de
los produstos no completamente neutralizados puede ser
evitada o reducida, Una prueba sablsfactoris para deter-
minar la terminacidn de la neutralizacidn desde un punto
de vista prédoetico es la 1ncorporacién de un colorante ade~
ouedo como indicedor gque normalumente camblia de color de

un pE de alrededor de 9 a 4 en agua, tal como el Azul De-
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tergente Pylaklor S-500 o»ei azul de bromofenol, Por ejem-
plo, el colorante Dylaklor, preferiblemente disuelto en agus,
es &iadido & través de un orificio de entrada aproplado en
una concentracién de slrededor de 0,01 /% del peso de la

fémula terminada (por ejemplo, son una cantidad de =gua

que corresnonde a alrededor del 12 {% del peso de la- fér-

mule terminade) con las sales inorgenicas y el éeidé"sul
fonico, Cuando la mezola que estd siendo desoargadages

esencislmente de color rosado a la vists, entonces_po ha
habido sufiociente neutralizacidn, mientras que un color

no rosado, por ejemplo azulado, significa que l=z néqtra-
lizacidn es précticamente completa. -
En el proceso formador de heﬁras descrito arriba,

gl esnesor del mabterizl sxtruido de la zona de cizallamien-

to intensivo es, como se ha expresade anberiomente, ven-

versal del maberial extruidé puede ser substancialﬁente oir-
oular (eomo sucede cuando la placa de descarga tiene orifi-
oios eircalaves) pero la formacidn de otras formes, tales
ocond rectanguler, iriangalar, en forme de pesas, eu forma
de estrelia, en forms de cinta, ebfe., obbtenidss ocon el uso
de orificios coun formes apropiadas, esté dentro del alcan=
ce general de esta invencidn,

La operacidn de extrusidn, @ la eual se someten
las hebras, los granos, o fornas similares previamente
extruidas, puede ser llevads a cabo en una forme aonvencio-
nal, Veatzjossmente el materisl suministrado sl extrasor
asté todavia caliente, a pesar de que sa sunerficie puede
estar en un estado més duro y frio; esto facilita la com-

nactacidn por el tornille y la operacidn de extrusidan

-28 -



en el extrusor, Como se ha indicado enterioimente, el ex-
trusor usualmente comprende un tornillo continne o sinfin
gae gira en un oilindro cerzado. Si se desea, se nueden usar
dos etspas de extrusidn, siendo :limentado el produeto ex=

b  truido de un primer batidor en Forms de febra exﬁruida, di=-
rectamente al orificio de entrads del segundo excruéér J
el orificio de salida del primer exbtrusor puede sex lmanbe-
nido, para la produccidn de berras densas, a una prééién
subatmosferica (es decir uns presidn de alrededor de 1/5

lo de atmosfers); se ha eacontrado gae este nrocedimiente pro-
dace ux producto més profundemeunte coloreado (ceaando se ha
agregedo un material ocolorante a la férmmlaeidn), éyuda e
elimina? gages ooluldos y redunda en un produeto finél éue
es menos pegajoso oucndo estd caliente. Los oilindros gue

1% rodean el sinfin del extrusor puedei: ser oclentados ¢ en-
friados segln se desee para ssegurar el mantenimiento del
materisl en la condicidn pldstics ceseada. Para la formscidn
de une barrs sélids, ls tempersturs d2l material aue se va
a extruir desde el extrusor es generalmente més baja que

2o ls temperatura a la ocual el materisl eg extruido de la zona
de cizallamiento intensivo; usualusnte estd dentro del mar-
gen de alrededor de 322 - 342 C,, geunersimente eu le veoin-
dad de ¢& ~ 412 @G, Bl eufriemiento de lLos tallarines u
otras formas délgadas expulselas desde la zoas de clzella-

25 mienbto infensive desorito prevismente, coun auberioridad &
su entreda en el extrusor fscilite por lo tento la prodae-
eidn de uha barre solids. Pars desrle & la superfieie de la
barra un tenninadb mds liso es muchcs veces deseable al ca-
lentsr la porcién del materiel que estd e: contaclo con la

30 hileras o boguilla que forma le berra en el extremo de des-
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carga del extrusor, calenfsndo las paredes de la bogquille,
por ejemnlo & una temperatura de alrededor de 5,5 a lle ¢.,
mds alte que la temperatura del material en el eitrusor.
Bsté denbro de alcence general de esbta invennidn el
someter el material, después que ha sido deseargado desde
la zona de eizallamiento intensivo y antes ds la opéracién
de extrusidn, a un tratamisnto adicional de amasadp; B1 se
dessa, oon el proposito de enfrisr y/o mezeler o diﬁpgrsar
clertos ingredientes espeoizles tales como cers ae_ﬁ;rafi-
na o dioxido de titanio, _
En otro aspeato de esta invencidn lzs opsrzoiones
de formecidén de la bazrra y neutrsliszseidn con cizallamiento
intensivo estdn dirsctemente conectadas, aooplando‘dhé Zoha
de extrusidn formadora de barra directemente el extremo de
sal ida del dispositivo de ecizallamliento intensivo, Pare este
pronosito el rotor del dispositivo de cizallamiento inten-
sivo puede bener una extensidn que tenga ua tornillo o sinfin
de extrusidn (en ciertos casos la zone de extrusidn puede
ser enfrisds para reducir la temperatura de la mezela has-
t2 uu nivel que facilite lo extrusidn directa de una barre
forme). Bste tipo de tratamiento constituye un sspecto de
otra fovme preferida de esta invencién. Squf la mezola
fluida formada por el cizallamiento intensivo es exitruida
directaumente como une barre a trzvés de uus sberbtura de

extrusidn de un tamafio reletivemente grande (suficieutemen=

te graude para formsr la barra), siendo mentenids la mez-

gla fluide continuamente caliente y fluida y continusmente
bajo fuerzes de cizallemianbo desde el momento de la forme-
cién de la mezela fluida hesta su paso & trevés de la aber-

tura de extrusién. Ventajosamente, el tiempo de residenocis,

- 30 =
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desde la alimentsoidn nzsta la extrusidn, es muy corto, es
decir, muy por debe jo de 10 minutos y preferiblemente menos
que § minutos; un tiempo de residenelc de 1 & & minutos ha
dado resultados excelentes. La mezcla preferiblemeﬁtgfsale
por la abertura de extrasidn a! ezbo de solo un mimuty de
su salida de la zons de cizallamiento iuteusivo. Ia barra
extruida puede ser entoaeces sndarecida (enfriandolgbhqsta
la temperature ambiente), cortcde en barras individg%ies

vy prensada. Una veuntsja de esta forue de la invencidn es

que hace posible la formccidn de unc barra detergentq de

lavar de alts oslidad sin tener gque ussry los exbrusorses

convenclionales muy pesados y costosoz. Al mlsmo tlempo,

la energia requeride vnara producir lss barras es reduci-
da grandemente. Por ejemplo, la energic totel pucde ser
reducida en eirededor de un 52 ;2 o més si se compara con
la gue se neecesl tz cuando el material intensemente mezola-
do es alimentado a un extrasor convencional. Un tivo de
sparato perticularmente spropiado para ser usado pere lle-
var & oabo esta forma de la inveneidn estd ilustrzdo en
las Flguras 8 a 20,

EL eparato incluye una oeja 71 con envolture den-
tro de la cusl eastdn montados ua par de ¢jes paralelos
giratiorios 72, ocada uno de los cusles se extlende horizon-
talmente & todo lo largo de la eaja, tenlendo cada uno
montsdo para su rotaeidn conjunta elementos de tomillos -
a alimentcdores 78 y elementos agitadores o peleteas 74,

La oavidad longitudinal dentro de ls caja estd forme da
por Jos zonas cireulares cilindriess que se intersecen
{como puede ser wisto eu la viste de frente de la Pigura

10) que se juntam uor los salientes superiores e inferiores.

- 3l -



Ta
£

Lo

15

N 5
iy

398100 4l
E;'EZ 53 ‘1 S) S’r ~€§ %?E@%&ﬁ*ﬁ

/¢
R, W

76 y 77, respectivemente, siendo cada'ﬁﬁa‘&e dichas zonas

cllindzicas coaxigl con el eje rotativo situado en dichs
zona, existiendo una pequeiia holgurs radigl entre las pa~
redes interiores de la cavidad y las perifertas exterio-
res de las paletas y elementos de tornillo de alimentacidn,
Hay una aberturz o tolva 78 en uno de los extremos de la

caja, encima de los tornillos de alimentamoidn y una nlura-

f and

idad de aberturas o lumbreras de inyecscidn espac;qags
79 ,81, 82, 85 que se comunicean eon la cavidad,

Pera proveer acceso al interior de la caja,;gsta
se divide en dos seociones, es decir, uns mited ihfprior
estaoclonaria 83a y una mitad superior desmontable 83b que
estd firmemente, pero desmontablemente asegurada a la mi-
tad infexior en cusglquier forma apropieda, como porimedio

de pernos 83¢ que pasan & través de pestaiias exteriores

-coincidentes 830 de estas dos mitades de la caja., La mitad

superior B3a incluye el saliente pendieunte hacia abajo
76 conformado con las porciones eirculares arriba de su in-
terseceién, y la mitad inferior tiene el misno saliente
sobresallendo hacia arviba 77,

Los dos ejes estan mdantados para ser impulsados
en wia misma direceidn por una disposicidn de motor y en-
granaje 84 sltveda @ wn extremo de la caja, Los tomillos
alimentadores en los ejes son del tino coavencional de
hélioe, engranendo aproplademente en una forma bien co=-
noeidsa owsndo los ejes robten para hacer avenzar ¢l male-
rial susinistrado a través de la tolva 78, en une direa-
oida exisl hacia las paletas.

Les paletas estan dispuestas en pares iguales, sien-

do el disello tal que una punta 86 (figura 10) de una de
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las paletas de cada par estéd siempre moviendose en rela- -
¢idn de frotamiento con un borde o flanco 87 de la otra
paleta del per durante la rotacidn coutinnz y sinmultanea
de los ejes. En la oonstruccidn mostrada, las naletas

de cuslquier par son idéuticas una con otra y estdn mon-
tadzs oon sus ejes lsrgos L4 (figurs 11) en éngulo reeto
estando definidos los bordes 87 de cada paleta nor arcos
simétrioos equiradiales cuyos ceatros estd simetriggﬁen-
te situados en las proloagaciones del eje corto Shﬁdé la
paleta; Estos arcos sou de un radio méds greude éué'ips Tg-
dios Ge 1las zonas cilindricas de la cavided de la vaja.
Como podré verse de le seouencis mostrada en las figuaras
10 a 15, durente la rotacidn éimultanea de los ejes alw~
rededofrde sus ejes de robacién RA una punﬁa 86 de la
paleta lzquierda sigue a lo largo de un borde 87 de la

paleta derecha, dos puntas de las naletas se encuentran

entonces después de lo cual una punts de la paleta dere-

ena conbinue a Lo largo de-uin borde de la paleta izquier-
da, Por lo tanto, en una rotacidn total de 3602, cada bor=
de de oada paleta serd frotado una vez por la punta de su
peleta compafiera, Durante esta rotacidn total de 3602, las
paredes internas de la cajm seran frotsdas dos veces'por
lag puntas de las peletas.

Ciertes paletas estan disefladas nara hacer avan-
zar el materiasl a lo largo de los ejes, Enestas paletas
(de aquf en adelante denominadas »paletas de avancens) el
nerfil de la cara posterior 91 (figuras 14 y 15) de 1la
paleta 74 estd desviado en ua pequedio mngulo X (elrede-
dor del eje de rotacidn) respecto del perfil de su cara

anterior 92, Por ejemplo, para une palebta que tiene su

_‘53 -
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gje largo de 124 mm de largo y su eje corto de 50 mm de
largo, y que %tlene uan espesor de &5 mm, les dos caras
pueden estar desviadas por un éngulo de 12-1/22, La otra
paleta del mismo par tiene los perfiles de sus'caras si-
milarmente desviados por un éngulo idéntico, siendo el
diselio tal que el borde de cada paleta serd frotado por
la punta de su paleta emparejada, como se ha dsserito an-
terioruente. Por lo tento, en cuelquier sorte traﬁgiérsal
a través del par de paletas, en éngulo reoto oon qupecto
al gje de rotaoidn, la relacidn de los perfiles trensver-
seles serd la misme que la que se muestra en 1as'figuras
10 a 13, Para hacer avanzar el material desde la extre=
midad de la ocaja donde estd la tolva haciz su extramc
onuesto, el periil en la cara posberior de la paletaA
(es dedir, la care mds proxime el extremo de la tolve)
esté preferiblemente desviado (respecto del perfil en
su eara asaterior) en la misma direcoidn que la direccidn
de rotacidn Ge lss paletas.ilustrada por la flecha en
la figura 14, Se podrd spreciar que aungue las puntas
son mostradas en los dibujos como relativamente azudas,
pusden ser relativemente romas oomo se iudica por las
1ineas de puntos en la figura 14, estando las dimensio-
nes ajustadas nara que las puntes a pesar de ser romas
esten aln en uaa estrecha relacidn de frotamiento con
las paredes interiores de le caje ¥ con los bordes de
la nsleta compaiera,

Para continuar el avance longitndinal del materiszl

en une trayectoria mis o menos helicoidal, los ejes lar-

zos de cada var sucesivo de paletas pueden estar desviados

nor uu éngulo agndo, respeoto & los ejes largos del par

w34 -
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nrevianente en contacto con el aatexisl que se¢ e¢std traten-
do., La figura 16 (enm cdonde las flechas indicen la direo-
0idn de rotacidn del eje) 1lustre varias posiciones de las
caras anteriores de pelebtas sucesivas, estaudo la paleta
designade como I més cerca de la extremidad de Gemsocarga
de la mdquine que les otras paletas; siendo la paleba II
la proxima, después la pslets Iil y despuds la paleta IV
que es la qus més lejos estd de la extremided de deééér~
g8, habiendo un éngulo de 45@ entre los ejes largos de las
paletss sucesivas, Esta desviacién de los sjes largos de
las paletas adyacentes tembién ayuds & la aceidn megola-
dora del asparato, Como se podréd ver en la figura 15, cuen-
do las paietas esten en le posicién desﬁgnada como IX, dor
ejemplo; su movimiento ulterior actua nara bompr;mir el
materiel entre los bordes o flamcos de lag peletas y las
naredes de la caja, forzando al meterisl Gentro de iss
trayeotorias del movimiento de los nared de naletss adya-
centes,

Las caress anteriores y posteriores 9%, 91 de las
peletas son ventajosamerte planss j cusudo las paletas
son montadas sobre los ejes y situadas en planos perpendi~
oculares a dickos s jes, las gavas de las peletes adyacentes
estén preferiblemente cerce unazs de ovras; nor lo tanto,
la holgura entre la cara anterior de una paleta y la cara
posterior de la siguiente peleta puedé ser del orden Qe
alrededor de 0'75 mm, Las holguras entre las puntas de las
neletas y las éaredesuinteriores de lg caja pueden ser,
por ejemplo, de alrededor de 0’75 a 0’1 um, las holguras
entre las puntas de las paletes y los bordes de las pale-

tas emparejadas que equellas frotas pueden ser aproxima-

- &3 -
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dawente les mismas, es deeir, alrededor de Q'75 mm,

Se na encontrado ventajoso el utilizai simultanea-
mente tanto las paletas que hacen avanzar (es decir, las
paletas ocuyas caras anteviores y posteriores estdn desvia-
das, couo Se na descrito con enterioridad) como las pale-
tas que no hacen avanzar (es deéir, las pdletas euyos per-
files euteriores y posteriores estén alineados, ¥ ho des-
viados) |

BEn la extremidad de desoarge del aparato pugdén
ser enpleadas varias disposiciones para extruir ei'material.
En uns disposicidn (iluétrada en las figuras 17 y-IS), hsy
una pared final ajustablemente montada 94 que tiené‘un bor-
de gue sobresale hacig atras 96 dimensionado para iqé aluste
estrechamente dentro Qe las paredes de la caja 71;:cuya }or-
ma en este punto es simétricamente oval (formada por dos
semiéirculos verticales espaciados opuestos, del wmisco dia-
metro y alineados con las eorrespondientes paredes inbterie-
ras de la cavided prineinel de la caja, unidss por lineas
horizonteles bangentes)., BL material que ebandona las dl-
timas paletas 74 fluye entre la pared inferior 97 de ls
caja ¥y la narte del fondo 98 de la pared finel 94, Ll bor-
de 96 iunide que el materisl fluya fuera de los costedos
y parte superior de la extremided de desoarga, Un flujo
suave nsocis sfvrers es syudaede por la presencia de un falddn
inelinado 99 que se extlende hacla abajo desde la pared
infexior 97, Bn otra disposicién de extrusién (ilustrada
en las figuras 19 y 20); hey une pared finsl fije 10l con
une gberturs rectangular de descarga 102 del calibre de la
barra, nero gque por lo demas bloguea vompletamente el ex-

tremo de la oaja, estando dispuesta la abertura de desocargsa
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excentricasmente con resnesto a la linea central de la cavi-

dad de la ecaje y locallzeda més ocercz del lado derecho de la
caja, que corresponde al lado en donde el movimiento de las
puntas de las pal ebac tiene une componeute genersimente he-
oig arribe es vez de hscis abzjo. La nared final 101 tiene
agajeros elrealares 103 para reeirbir a los ejes paralelos
75. Bn una forma gque se he usedo eon le disposicidu de pale-
tas arriba indicada, la nlaca 101 tiene alrededorAQé 25 mm,
de espesor y el pasadizo de desciiga es norizontat-y'fec-
tangulﬁr, siendo. de aivededor de 50 ms. de cueao ¥ 25 m.
de alto, gy estendo ls place espaciadza slrvededor de L& mm.
de los extremos delanberos de los sclieuntes superioi e ln-
Parior 76, 7%, y sieundo la Toxme de la ceavidad de le oxjs
adyaceﬁte 2 la placa 101, un dvalo simetrido como se men-
ciond oon enterioridsd. Hay unma serie de toraillos miimen-
tadores 104 identiocos a los de la extremidac de e@tiada de
la méquina, montados er los ejes 72 ners syudar & forzar

el material & través del pasadizo 102..La disposicidn e
estos tornillos slimentadores en la extremidad de deécar-
ga hacae posible el obbener una presidn de desczige mucho
may or. | .

En otrs disposici6ﬁ'ds extrisidn 1lustreda en la
figura 22, hey une pared final fija gue bloguea comple ta-
meute el finsl de la caja 71 {con aberturas oirculares pa-
ra recibir estrechamente los ejes) 7 un tubo de descarga
rectangular horizontel S § S' que conduoe desde el espacio
adyacente al §ltimo grupo de paletas, Gon esta disposie én

se hain obtenido pérticularmente buenos resultados cumdo

-las-pal etas suocesivas méds cercanas a! exbremo de descarga

tienen sus ejes més largos desviaedos en un dngulo rels tiva-

- 37 -
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mente grande (preferiblemente en el &ngulo méxime de 90e2),

es deolr, une disposioidn en donde la secuencia de los dl-
timos cineo nares de psletas es I, ITI, I, III, I (usando
la ‘berainologia diseubida arriba e ilustrada ein las figu-
ras 16 y 2%).

En el proceso total ilustredo en la figure 8, el
materiel en polvo es suministrado continuemsnte a léN?blva 78
mientras gue los'ingredientes 1{quidos son suministrzcos
g une o a aabag de las lumbreras 79, 8l; lo exbruidﬁlioﬁ es
recogido en ure correa sin fin 106 que se mueve contirmamen-
te, se dsja endurecer por enfrismiento y envejeeimiégﬁo, ¥y
entonces se corta en barras individuales en 107 y se'prensan
en wna forwa convencional ex 108, |

Un medio epropiado de transferencia de ealor, tal
como agua refrigeraante, puede ser suministrado a ocualquier
poreidn de la camisa 109 de la ecaja 71,

La temperabursa de extrusidn preferida en el nroceso
ilustrado eu l& figura 8 es preferiblemente surerior & 382
¢, Un margen anroniado es de alrededor de 49 - 602 C,; la
periferie de la ahertura de extrusidn puede ser calentada
8 ung temperatura superior (es decir, de 5,5 a 1l2 ¢ supe-
rior) a la del material extruido nara asi aetiver lz extmri-
sidn. Se ha enoontredo, sin embargo, que pueden ser emnlea-
das teuneraturss de extrusién mucho mas &l tes rindiendo
efectos esveciales, Por lo tanto, en operacionss de produc-
oidn gue simplifiecan una neutralizacidn oontinua (una reac-
0idn exotermice gque tiende a calenbtar el producto cnside-
rablemente, como se he hescno notar anteriormente) se produ-
jo un nrterial extruidd que tenia uns temperstura nés zlta

de 602 C. (es deeir, 862 C) el oual fué extruido suavemente

- 38 =
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en forme de barra, desde la aberturs de desscarga conservan-
do el corte transversal de esa aberbtura (en este caso un
tubo de descarge lateral tal cecomo se muestra en S, rectan-
gular en seooibn transversal), EL material extruido a esba
temperatura relativemente alta fue encontrado considerable-
ment e mds resistente gae los materizles extruidos similar«
mente a temperaturas més bajas; tenla sufioclente resisten-
oia para que durente la extrusidn continue, la barre -calien~
te (de -alrededor de 50 mm, de eucho y alrededor de 25 mm.
de alto) que abandonaba el tubo, soportera su propi?-peso
sobre un tremo, medido horizontelmente, de mds de i;éo m,
formendo una curve cabenaria cayo punto més bz jo estabg a
alrededor de 60 om por debsjo del nivel de los dos extremos
de este tramo, '

Tipicemente la abertura de extrusidn puedelﬁeher
un srea Ge por lo menos slrededor de 12 om? y una aitﬁra
(por lo menos equivaleute al espesor de las barras indivi=~
duzles) en el margen de alrededor de 12 a 75 mm., y un
ancho de por lo menos 50 mm. EL eneho de la aberbura de
extmsidn puede ser el ancho de une Sola barra o puede ser
un pultiplo de ese amcho, en ocuyo oaso el material extrui-
do puede ser cortado a lo largo antes o Gespués de haber
gido totalmente enfrisdo y endurecido (es deoir, haldndolo
0, empujandolo & través de uno o més eiementos de cortar,
tales ocomo slembres finos vertiecles aue pueden ser calen-
tedos vara facilitar el oorte).

Los siguientes ejemplos son adicionalmente ilustra-
tivos de la neturaleza de la preseate invencién, y 8e enten~

derd que la inveneidn no esté limitada a Los mismos,
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EJEMPLO 1

Un dispositivo de cizallemiento intensivo (como se
ilustra en las figuras 1 a 4 del diﬁujo)mque comprende un
oilindro con 182 mm, e didmetro, que tiene una zona de zi-

5 zallamienbo inbensivo de 488 mm, de largo equipada con ug
rotor con multiples brazos dando vueltas & 104 rpm, es ali-
mentado ocontinuemente oon dos sorrientes de materigl,;Una
corvieube que cousba de la sigulente composioién esiqubea-

da dentro del dispositivo & una velosidad de 98 kg»pgr ho~

lo ra:
5% en neso
Acido tridecilbenceno salfonico (0,99 )
(obtenids por le sulfonseidn de un ben-
ceno sljuiledo con ua nolipronileao en -
Porme convencional Téyl -
Color azul »Pylaklorn (detergent Blue
15 $-500) 1,8
Agua ' 26,4
100, 0
La se Ga corrieate es una mezcla de sslesg inor-
&o ganleas mejoradoras de detergenciz en forma de narbtionlus

gruesas {100 o & través de un temiz de 10) teniendo la si-
g1iente composicién; esta oorriente es alimentads a la
tolva del dlspositivo de oizallemiento intensivo en una
nornoraidn de 145 kg por hora usando uu alimentador »Vibra

Sorewn:

ja)
©

- 40 =
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‘v en_peso

Carbonato de sodio (grado comercial

anindi dro ) 1z
Bicarbonato de Sodio (grado comersial
snnidro) 64
5 Tripolifosfato de Sodio (grado ccmereicl
anhidro) 24
130

El dispositivo de cizellamientn ineluye ua rosor
oilindrico de 7C mm. de difmetro cue tiene onoe brazos
lo sasegursdsmente soldclfos al mlswmo; ¢zla brazo es ana;por~
0i1dn de una hélice que se extiende sobre an dngilo de al-
redeGor de 1008 o mds, y llega hastz casi % mm. de la pa-

K

red interior del eilindro de 1o2 mu, de didmebro dentro

del ocuazl el robtor opers, Ll esnesor G¢ csds rotor es de

£ alrededor de 13 mm. Sobresaliendo Aescs la pared interior

-~

~ e

hay unpe serie de yunques espgcizdcs extendicsudose cads uno
radielnente hacia dentro cerce de oo mm, y teniend oortes
trausversales de alrededor de 1U mim. por L7 mm., Ia trayeo~
toris de los brezos se mproxims estrecicmente {une holgura
20 de cerecas de 0,6 - 1,6 mn) a los yunques, Dewsro del dispo-
gitivo hey dos places espaciadas con abertiras, espaciedas
igualmente a 1/3 y 2/5 del largo de la zoua de cizallamiento,
Aguss arriba de la primere placa oon shexduras {la oual tie-
ne 6,4 mm, de espesor y tiene espzciadecs oi aberturas elrcu-
25 lares axiales de 15 mm, de difmetro) hay bres brazos y tres
yungues, Aguas abejo de la primers placa ¥y aguas arriba de
la segunda place con aberturas (la cugl btlene 3,2 mm de es-
pesor y 6% sberturas ciroulares axiszles de 9,5 mm. de did-
metro) hay otro juego de pares de brzzos y yunques, y hay

do wn juego similar entre la segunds nlaca y la nlaca de des-

- 4] -
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csrge {nlsca que es de 2,4 ma de espesor'y tiene varios
oiertos de aberturas circulares sxizles de un didmetro
de 4,8 mm,, a través de la cual el meterial es extruida.
Las holguras entre las diversas placas y los correspon-
Gientes brazos rotetivos son del orden de 1,6 mm.

Las dos corrientes se encuenbran y se mezolan
aguas arvibe de la primera placa del dispositivo y la
mezole cizallada, neubrelizades y ozlentads, resnltaﬁta
es extruida @ través de la plaoce de descarga en fbf@é_
de tallarines que tienen una relacidn de area superficial
& volumen de alrededor de 584 mm, o

Bl mgteriel descargedo es de color azul, indieen-
do una neutralizaeién substsncialmente complets del deter-
gente orgauico de formz doide, y €5 una mass pléstiqé homo-
gene&, Los tallarines, apilados en una ozpa de alreaédor
de 25 mm. de elto, son dejados enfrisr sl aire duraate 20
a 25 minutos; su temperstura media por lo tanto baja hasta -
alrededor de 38 -~ 438 ¢, Entonces son dirsetemente extrui-
dos usando un extrasbr qie tiene un cuerpo cilindrieco de
100 mm, El ocnerno del extrusor es enfriedo con agus y las
paredes de su boquille son ealentades a alrededor de 4v& C.
La seccidn transverssl rectenguler de la barra exbruida es
de 38 mm, por 2 mm,

Ia barra extruide z una temperatura de alrededor
de 582 ¢, es cortada en tramos de 100 mn., y estamnzdas en
ang forms que Gtieme un disefio impreso en la misma en una
nrense sproplada. Este barra estempade tiene una sparien~
cim howogenea y una superficie relativamente suave. ILa barra
Qe detergente de laver contiene alrededor de un 28 3 de

tridecil benceno suifcneto de sodio alrededor de 9 i de

- &3 -



lo

20

&b

328199

sgua (incluyendo agua Ge hidGretacidu), sirededor de 16 j
de tripolofosfato de sodio {ooi relzcidn a una base anhidra)

y el resto nrincipslmente bicarbonsto de sodio (nés de 40 %

con relecidn a uns base annidra) junto con cantidedes menores

e sulfato de sodio, eolor y nroductos secunderios de sul-

fonecidn.

Ejemnlos 2 y &

-E¥ Bjemplo 1 es renetido subsbtinei dlmente bé?o el
agua no es mezclads prevismente con el Jdetergente deido
sino que es agregade oomo una corriente anarte. En_él Ejen-
plo & la corriente de sgua es esgregede justcmente sguzs
abajo de la primers placa con aberburas & t;avés déi@n&
lumbrers (tal como la lumbrers 9a eu la figura 2), ¥ en
el Ejemplo & la corriente de agua es ggregeda aguégiarriba
de la primera placa y en el mismo nlano vertical (bransver-
sal &l eje del rotor) gue el écido tridecilbenceno sulfé-
nico & trevés de une lumbrers 902 més elld del puato de
adicidn del doide (tal cowo la lambrers 9b en La flgurs

a).
Ejemvnlo 4

El ejemplo 1 es substancialuenite repetid pero el
agente neutralizente es una solucidn acuosa de aldroxido
de sodio (oconteriendo dicha solucidu 75 ,; de caustico de
50¢ Baumé} y el carboneato de Sodio es omitido de la mezcla
en particules de sales mejoradus de detergencia ouya comno-
sicidn es 33,6 o de tripolifosfato, 47,8 » de biearbom to
de sbdio, 18,4 % de slmiddén de tepioca y 0,2 ;o de perfume,

La Cortiente de la solucidn de aidroxido de sodio es ali-
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menta a La zone de cizallamienbo en el mi-sno plano -;rert;i-
ogl trezsversal que la mezela que contiene deido sulfdni-
eo, & través de una lumbrera ligeramente aguas _arriba de la
lumbrers & través de la cusl el doide es agregado.
Ejemplo 5

Bl ejemnlo 4 es repetido substancielmente usando una
velocidad total de alimentacibn de 950 kg por hora y une
veloocidad del rotor de 34J rpm, EL dispositico de -‘c?‘.iz"élla-
miento es enfrisdo con hielo, El tiempo de residencis-en
el aispositivo de cizallemiento es menor de 1/2 mixiu'lﬂtiE)s,‘
aaloulado sobre la base de un volumen de alrededor :dévé’s
litros en el disposibtive y una densidad dsl materiai}&e al-
redelor de 1,5, Ta mézcla de polvo coztiens 56,92& Je sesqui-
carborato de sodio, &5,6% de fripolifosfato de sodf;.o;; :'14,6';75
de almiddén de taniococa, 1,7¥ cde escamss de parafins, 'émg v
perfume.

Ejemplo &

Se repite substancislmente el Ejemplo & usande uwuia
velocidad total de alimentaocidn de 626’5 kg por hora. Los
tallaxines expulsados tiene una temperatura de 70- 723&C y
son slimentados, despuds de un envejecimiento de 3 a 5 mi-

nubos, gl extrusor.

Ejemnlo 7

Se rerite substancislmente el Hjemplo 4, pero las
dos places intermedias con orificios son omitidas,

Bjemplos de un proceso en donde la mezcla fiuida
es ma:itenida continuamente en una forma fluida y odl iente

y conbinuvemeante bajo fuerzas de ocizallamlento desde el mo-
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mento de su formulacidi hasta su paso a través de la aber-

)
U
.

A .
" k;“,
v e

f

tura de extrusidén son dedos sbajo., En estos ejemnlos el
material fué sometido a fuerzas de eizallamiemto intensivo
en uns poreidn del aparato y & menores, nero significativas,
fuerzas de cizallemieaubo durante el flujo subsiguiente a
través de las porciones de descargca del znarate, (estas
fuerzas de cizallemiento que acomnefiau al flujo del mate-
rial nastoso ba o presién) y no sable etara durantéiguvtra-
vesia & través del aparato en que el mbterial estuvigraaen
un estadé de reposo en el gue nudiers tengr la oport&hidad
de solidificarse. Incidentalmente, en estos Ejemplé,-el tri-
nolifosfato pentasodico en el material oalenbtado quevemer-
gia de la abertura de descarga estaba en gran parté-bcdgvfa
sin nidratar y la reaccidn de hidrataeidn que teafs lugar
durante el periodo de envejecimiento mientras el material
se dsjaba enfriar a la temperaturas ambiate, syudada y aoce-
lereba el endurecimiento de l& berra.

"Bjemnlo 8

En este Ejemplo el aparsto usado fué el de las figu=
ras 8 a 1B, teniendc une cavidad iunterns de slrededor de
90 em, de largo, siendo el didmetro interno de eada uno de
los eireulos intersecantes de alrededor de 127 mm, exten-
diendose las hélices del tornillo alimentador (4 vueltas
en cada eje) alrededor de 200 mm. en cada eje, siendo los
ejes largos de les caras de las paletas casl de 127 mm de
largo, y slendo los ejes cortos de slrededor de 50 mm, de
largo, teniendo laes peletas un espesor de 26 mm, y siendo
la desviaoidn entre las csres de las paletas Ge avance de
12-1/20, La secuenoia de las paletes (empezando desde el

extremo de alimentacidn y usando la desiguacidn mAw para

-(*5—
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las peletas de avance y la designaeién »K» para las péle-

tes de no avence) era: 54 (signifieando Sipares suesegivos
de pale tas de avauee), 1I (signifioando un par de naletas
de no avance), 84, 1IN, 44, 1N, ?&, 1N, 5A, teniendo el sje
largo de ocada nalebta una desviaoidn de 452 (oomo se ha des-
orito enteriomente) desde los ejes largos de las paletas
anteriores y sucesivas. El eparato fué continuamente ali-
mentado con tres corrientes de material, Uns corrisate con
la sigoiente composiocidn, era elimentada a le toii%{é wz
veloaidad de 952 kg por hoxa: | |

74 partes (12-1/4 %) de carhonato de sodiolzérado
comercial anhidro); l

215 partes (35,8 %) de un sesquicarhonato de sodio
{un hidrato); . :

186 partes (31 %) de tripolifosfato de sodib_(gra—
do comercial amhidro);

105 partes (17 /) de almiddn de tapioca;

18 - 5/8 partes (3,1 %) de tolueno sulfonato sdédi-
00; més pequefias cantidedes de Tioz (enateasa) y perfume.
La composioidn anterior fué hecha mezclando en seco los in-
gredientes, en una farma finemente dividida, seguida de
una pulverizaeidn.,

Otra ocorrients, conteniendo écido detergente, fué
bombezds eu el sparato & través Ge la lumbrera 79 (la oual
conduce & la porcién inferior de la seccidn que conbiene
las hélices del tornillo elimentador) a una velooidad de
153,5 kg por hora; esta corriente tenia la siguiente com-~
posieidn:

Acido tridseilo benceno sulfdnico 96 4% (del tipo

de oadena remificada, de los polimeros de propilenc);

- 46 -



1o

20

Jo

32819 9,'5“5(}:

b

e 2

N Wl 2
- PReNEE Y

Acido salflrico 2 5

Homedod 1 jJ;

Productos derivados de sulfonzeidn e impurezas 1
ia tercera corriente, conteniendo ague fria y un colorante
indicador azul, fué bombeads en 6l aarcito & través de una
lumbrera 81 (la eugl conduce a la noveidu inferior de la
seceibn que ocontiene las paletas, aireledor de GO am, “des-
de la extremidad Ge desecrgs del anaratn] & uaa veloeidad
de 61 kg por hors; esta eoxriienite feaiwu Le comnosioidn
gsiguiente:

B0 partes de zgua;

0,Ch partes del colox azal d=1 Ejeanlo 1,

Une vlencina de un mabterial plédstico pastoso con
241 nu, de ancho y 98 mm. de espesor Lué ééée:rgada J reco-
gida continuamente del arerato., ElL fiempo medlo de residencia
del materisl en el anarsto ers menor gue 2 minatos. (el volu-
men libre del aparato en si, ere de sirededor de 11,3 litros).
El proceso fué realizedo continuanente durante elrededor de
1/4 de hora para normslizarlo. La plencha de material azul
uniformemente mezolada descerga despuds del apsrato, & una
temperstura de 57 - 602 C,; fué dejeds enfrisr y endurecer
8l aire y fué cortede despuéc trousversglmente en una for-
mg rectengnlar [alrededor de 100 man, por ¢4 ma,) pare fomar
barras individuzles gue fueron preassdus Gesnués {oomo er
el Bjemplo 1) dentro de 1/2 a J noxas despuds de la extru-
s1én usendo una presién de & rededor de 1« kg/omz manom,

Zl oontenido de aguc de las berrss {ineluyendo agua de hidra-
tacidn) era de alrededor de 17 ﬁ ¥y el neso esnecifico del
material en plenochas ers de 1,47,

En el Bjemplo suberior, la velocidad de los ejes
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gra btal gue habla slrsdedor dg 12.000 caﬁtes de palstea nor
minuto; un veoorite de paletar ocurre entre las paletezs de
pares sueesivos ezda vez que la paleta de un Dar, en un eje,
pasg e. una eslireons relacidn de cizallemiento coh una pa-
lete sl otro per, en sl otru.eje; por ejemplo, en la fign-
ra 16, la valeta I, en el eje izquierdo y la valets II en
el oje derecho estdn comenzando & hacer un »gorte®, Con to-
dos los pares de paletzs desviedos como se muestra_én-la
figars 16 d¢l dibujo, hebré 2 »cortes» por e:zda rofécién
comnle ts; nox ejemplo, con 26 pares dé peletas el nﬁmsro
de cortes de naletas por nminuto serd lgual = las rpﬁ»del

gje multiplicado por &2,

Egemplo 9

Se repitid substznciclmente el Ejemnlo 8 pero la
mezola de sblidos no contenia carbonato de sodio, la corrien-
te Ge dcido fud suministrads por la lumbrerz 81 y el hidro-

xido de sodio acuoso fué suministrado por la lumbrera. 79,
Ejemnlo 10

En este Ejemplo el gparato usado ers similer al des-
orito en el Ejemplo 8, exeepto que la secuencia de las pa-
letas comengendo desde gl extrémo de &limentad:én erz: 64,

¥, &4, 1N, 34, iU, 34, iN, 94 (estando el eje largo de cada
val ete desviado cono en el ijemplo 8,.459 resneoto de los
ejes larsos de las palefas anbteriores y sucesives, exeepto
que en las oinco dltimes paletes, edyacentes al extremo de
descargs, el éngulo de desviscidn era de vo8); y la descar-
ga fué efectusda a través de un tubo de descarge lx beral,

horizonial y rectengular, de alrededor de L0 nm. de ancno,

-~ 48 =
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alrededor de &5 mm. de alto y alrededor de 300 mm., dellargo,
ouyos ejes largos estsban en engulos recto ocon los ejes de
los asrboles y ocondnoia desde un onunto de la poreidn inferior
de la caja adyscente a las dltimes paletes, estcndo situsdo
en el lado de la ocajs donde las peletac tenian un movimienbo
hezecic abajo. (La pared finel del ensrefo ei este ceso fué
oonstruide para bloguear ocoumplebamente cualguier descerge
de material e través de dichs pared final; no se ensontra-
ben presenbes tormillos de descerge 104}, :

La barra qQue emergia continuzwenie del tube de des-
caxrge tenis una tempersiura de alredelor de 842 ¢, E&a ex-
truida suvavemexte, reteniendo el corts ftransversal de la
abertura.de extrusidn sin nundimientos imnognantes,‘j-no
era pegajosa. Despuds de eunfriada fud corteds trunsversale
mente pare ferm r barrss individusles.,

Resultados similares fueron obteuideoz cutnde, en
luger de un tubo, de descarge de un coriée trznsversal subs-
tancialmente uniforme a todo lo lLexrgo de sa longitud, se
emplesba un tubo de descerge de tipo odnico, convergente,
suyo oorte trznsverssl en su extremo de entreds era més gran-
de que el de la aberturs de extrusidi.

Este inveneidn encuentra sa mayor utilidsd caamdo
la nuetralizacidn y oizallsmiento inteasivo soun llevides a
cabo Juntos oomo se ha descrito previemente, Un otro aspec-
to de este invenoidn, sin smbargo, el ageube sintetli oo anlo-
nico neutralizado previemente y la sal mejoradors de deter-
geucia son suministradas continuemente & la zona de eizalla-

miento intensivo contiawo y allf sci mezclados intimsmente

y extruidos, siendoe sometidos despues al mismo proceso que

se na deserito aqul con asumberioridad. In este reslizaoida,

-~ 4 -

-—w e o -

© e v s

P e T



lo

20

o
e

328199

la neutralizacidn previz del dcido detergente anionieo
puede ser efectusds mezoelandolo con el agenbe de neatra-
1izaci6n, ¥ la sal detergenbte resultante puede ser seocads,
nor ejemplo nor secedo por pulverizacién, para produaclr

pertienlss finas que son afladidas al dispositivo de ciza-

‘llamiento intensivo_conbtiuzuo con la sal mejoradora &e deter-

gencla, bn este aspsato de la inveneidn, como ea e;;caso
en'que la neaxtralizacidn y el cizallemiento int@nsiyp son
llevalos a cebo juntos, las sales mejoradoras e Jdetergencia
nuedenn ser del tipeo no=piéstico corrieunte, & neszy de que
no estd fuers del amniio alesnce de la inveneidn el emplear
sales mejoradoras de Getergencies plédsticas,

Ejemplos del procedimiento uszndo un material pre-

vianente neutrzlizado soun dsdos abajos .

Ejemplo 11

41,2 partes de un debtergente secado porx atomizzoldn
coubeuicndo 76,2 » de tridecilo benceno sulfoneto sddico,
9,6 .5 de silicato de sodio, 10,8 % de sulfeto de sodio, ¥
humedad fueron mezcladas con 22,4 partes de tfipolifosfato
de sodio, 12,3 partes de almiddn de tepiosz y 24 partes de
bicerbonato de sodio. Una corriente de esta mezele fué eli-
mentede con una corriente de agua igual al 10,7 ;5 Ge la
alimentacidn totel conbinuemente dentro de la tolve de un
disnositivo de ecizallamiento identico al ﬁsedo en el Bjem-
nio 1, excento que una hilera formadore qre tenla una aber-
tore grende fué ajustada e la extremided de descarze del
dispositivo para que las hebras extruidas se unieran y
fueran forzadas desde la hilera en la foyns de una barra,

La temnerature del material extruido era de 542 €., como
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resaltado del cslor de hidratacida y del calor afiedido

por el cizallemiento intensivo; no se utilizé medio algu-

no de enfriamiento.

Ejeanlo 12

Se repitio substencislmente el ejeanlo 11 excepto
que el aparato era como el del ejemnlo & modificado de
tal manera que la extremidad de descarss era & través de
un pasadizo rectangular 102 de 5C x 25 mm, fuera del@én-
tro. .

El material que ewmergia de la gbartura de descargs
retuvo la fomma del corte transversal de dicna aberiura
sin hundimientos sigunificetivos, siendo el esnewsor, &ucho
y forma de la barra extruida substancialmedte los mismos
que la glturs, ancho y foma de i1a asberturs de dezosigs.

Se deberd entender que esté desde luego dexntrc del
anplio aloance de esta iavencidn al nabilitar el aparvato
ilustrado en las figuras 9 a 20 coa una placa de extru=-
si6n de multiples aberturas para que ssf se nroduzoen
hebras semejando tellarines que pueden ser tratadas
ulteriormente en la forma deserita previamente.

Como se ha mencionado previemente otro aspecto
de esta invenoldn se relaciona con lsm produccién de ba=-
rras de debergentes para laver de une densidad més
baja. ElL gas usado en el proceso es nreferiblemente aire
el oual es, obviamente, el mds barato y el més disposible,

Estd, sin embargo, dentro del amplio sloance de esta
invencidn el emplear otros gases tales como el nitrdgeno
diéxido de oarbono, eto.

El proceso no reguiere nresiones de inyeooién de
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gas altas, Une disninueidn significativa en la densidad
del produsto ha sido obtenida aun cuando la presidn del
gas en el punto de inyeceiln era solamente ligeramente
superior a la atmosférica. Presiones muy por debajo de
7 kg em? manon, es decir del orden de 1’4 a 47Z kg/cmz
manon, han dado excelente resultados.

Se ha enosntrado que el tratamiento de gasif;qé-
cién produce una mezola intima extruible que fluye faci1-
mente a presiones bejas mecanicamente aplicadas pervoon-
servendo su forma después de la exbrusidn,

Preferiblemente el procesc de alreacidn es oﬁérado
de tal manera gue el material que estd siendo alimentado
a la zonz de olzallemiento intensive forma un tepdn cepas
de reteser oL aire inyectado dentro de esa zona y‘evita
gubstencialmente que el gas rebroceda y abandone esa zo-
ne a través de la extremidad de alimentacidn. Ia operacidn
con el asparato ilustrado en el dibujo y en la forma deseri-
ta ea el siguiente ejemplo 1%, ussndo detergente previa=
mente uewsrelizado, evita efiocamzmente el reivroceso del
aire; en tel operacidn las tempersburas cerca de la ex-
tremidad de alimentacidn de la zona de cizallemiento inten-
sive son geueralmente relaﬁivamente ba jas, usuelmente més
be jas yue aquellas cerca de la exfremidad de descarga, por
lo que la wezcla adyacente a la extremided de gl imentadin
es més resistente a fluir (es decir, méds viseosa), Cuan-
do se usa el procedimiento de neutralizaci én continaa, el
retroceso del sire oocurrird algunas veces probablemente
debido al heono de gue el celor exotémmico es usualmente
generaiwo adyacente a la extremidad de alimentsaoidn, ha=

oiendo subir la temperatura all{ y haciendo a los ingre-
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dientes menns viscosos y menos suscentibles de formar un

tapdn gue retengs el eire. Este efecto puede ser evitado
o reducido por medio de modificaciones aproniudas para ha=-
cer le configuracidn, dimeunsioues y temparatura del mate-
rigl en el extremo de alimenmbacidn tales, que su resisten=
ocla 8l flujo del aire es wunentada. Zor ejemnlo, los bor-
des eireunferenclales de lLas néiices del tornillo alimen-
tador puedeii ser ancigs y nlunas en vez de afiladas, para
asi swmentver el aves de coubgelo entre los bordes de las
nelices y la vered interas estacionaria de la cajaj otras
disnosiciones puedenl sar usadas para CerVER més eféctiva—
mente el extremo de alimentacidn, es deecir en 1uga¥”de la
tolva abierta 18 puede haber un fubo cerrado de pequeﬁq
didmetro, con un tornillo elimentador onerando dentro del
mi smo, dispuesto en un dngulo (es decir, el iueutando heecia
abajo a 908 respecto a los ejes 72), »

Los siguientes ejJemplos soun Cados vars {lustiar aun

més el tratemiento de mireasidn.

Ejemnlo 13

Dentro de la bolva de un dispositivo como se llus-
tre en las figuras 8, 9 y &%, se alimeniaron continuemente
£75 kg por hora de uns mezcle secs Ge detergente y sal me-
joradora de delergencla (a través de ia tolve 76) a la tem-
percture ambiente y &4 kg por nors de agua fria (a través
de lo lumbrera8l) conteniendo uaa csatidad minime de un
colorente azul, mientras se inyeotaba coubinunemente aire
dentro de las porciones inferiores de la mezocla resultan~
te a una presidn de 4’2 kg/om® menon (medids justemente

fuera de las lumbreras 82 y 83, a través de lus ousles se

— e e—
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suministraba el aire), DLa mezela seom conbenia 83,15 de

alquilo lineal-benceno-sulfonato sédico (los radiocales
de alguilo lineales teniendo un p;omedio de 13 dtomos de
earboﬁo y siendo alrededor de 15 mol ﬁ Cl2, 556 mol {% CL3
v 3C mol yo Cl4, conteniendo el substituyente de alquilo
alrededor de un 20% de grupos de alquilo cuya unidn con
gl beineeno estd en el carbono & del grupo de alquilo, te-
niendo el resto de sus grupos de alguilo la wnida con
el'benceno eu e1 dtomo de oarbono & o superior), 38,45 de
harina de teploos, 38% de biecarbonsto de sodio, 2&,4% de
trpolifosfato pentasddico (grade comereisal anhiaro},.aun-
to cou vpequetlzs canbtidades de perfume, €ads uno de 1los
tornillos alimentadores emperejados estmba eompuesioc de
¢ vueltas de hélice que se exbtendian alrededor de- 200 mnm
ea los ejes, y la disposicidn de las peletas de anf en
pdelante era 64 (significando 6 pares sucesivos de nale=
tas de avance), 1N (signifieando um par de valetas de no
evence), 34, 1, 34, 1N, 34, 1N, 34, 5A. Todas las pale-
tas estaban coloocsdas a 452 respecto de las paletas ante-
riores y sucesivas, aon ex&epcién de las dltimas einco D&~
letas para las cuales el dngulo eram de 908, Ea lumbrera
de inyeccidn de sgua 8L estaba en un punto alrededor de
225 mm, nds adelante de la extremidad delanters de la
secoidn de toruillo alimentador, una lumbrera de inyeo-
cién de aire 82 estaba en un punto alvededor de 225 mm
més adelante de la lumbrera 8L, y la segunda lumbrera de
inysccidn de sire 83 estaba en un punto alrededor de 175
mn més adelaute de la lumbrers 82, y dentro Gel tramo de
la seoccidn de 5 paletas.oon 902, Las dimensiones de las

paletas y las holguras eran las descritas oon anterioridad
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ei: esbe especifioscidn. EL tubo de descercs §* era reotan-

gular, de alrededor de & pulgadss de aucio y alrededor de
una pulgada de alto, y de 6 pulgadss de largo; este tubo
extenso servia como une zone nara comnactar el material
que se estaba extruyendo. Ias velocided Ge rotacidn de Los
ejes erz de slrededor de 176 rpm y corresnondia a alrede-
dor Qe 9500 #oortes de paletar por minuto, El tiempo de
residencia del material en el aparato ers menor de & mi-
nutos ( el volumen libre del wavebto en s{ era de aixeda~
dor de 11 litros) Bl materisl gque emersis dJel tubo de des~
carga tenlis une temperatura de airedelor de 5490.fﬂatenfa
ia foxmme del corte transversal del tubo siu hnundimiento
significativo, siendo el espesor, aueao y forwma dz & ba-
kol - exﬁruida esenciasimente los mismos que el espesoyr, an-
oho y forma de la abertura de extrusibu, Despuds de dejar-
la eafriar y endurecer su densidad era de alrededor de
1,586,

Turante el faneionamiento no hubo indicacidn de es-
cepe de aire del aparato, ni por las juntas ni nor la ex-
tremidad de alimentacién. Aperentemeate la presencis de la
masa pastose del materisl que estabs siendo aecho avenzar.
hacis la extremidad de desoarga por la socidn de los torni-
1los alimentadores y las paletas 4~ avence, impedia que el
aire retrocediera més alld de la extremidad de alimenta-

etén, Esta mass pastosa eslaba a wa temperatura méds beja

"y por lo tanto era presumiblemente mds resisteate a flulr

4
(méds visocosa) que el material mds lerzamente trabajado mas
gercano a la exbremldad de descarsa del aparato.
Aumentendo la proporoidn de agua (es deecir, e al-

rededor de 45 kg por hora) se obtuvieron nroductos con una

w BE -
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densidad Gs &lrededor de 1,15 y aun de elrededor de 1,07,

desnuds de endurecerlos a la temperatura ambiente.

En este esjemplo (como en los ejemplos siguientes),
la aidratacidn de las seles hidratables ( es decir, el tri-
nolifosfuto de sodio) en la mezela era bastante incomplete
durente el mezolado y extrusidn; la hidratzcidn que tenia
lugar después, por repcso, contribuia & la dureza del »ro-
ducto. Esté nidretacidn pareocio tener lugar suhsfanciél-
menﬁe cor uniforaidad por toda la seaeci én transver%ai;de
la barra; en pruebas de penetracidn hechas sobre ung barra,
fabricada en urs forma similar y envejeéida durants un dfa
& la temneratura embiente desnués de envuel ta, la nenetre-
oidn, wedide en la superfiéie exberior de la barre, eva
de 2,C ma lo que era igual a la penetracién medida en una
superricie recientemente a@xp uesta a slrededor de 8 mm de
la superficie exterior de la barra enyvejecida durante. un
dfa { siendo expuesta la nueva superficie por medio de una
cuidadosa separacidn por corte de una norcifn de la barre
gon una navajita de afeitar afilada, sin comprimir la su-
perficie). El material tibio que emergia de la boquilla
de extrusidn podia ser deformado faeilmentes, cediendo fa-
ollmente a la presidn de los dedos, y no era pegajoso.

In estos ejemplos 13 al 17, el materiel era some-
tido @ fuerzas de cizallemiento inbtensivo en una pord én
del anerato y @ wmenorss, pero importantes, fuerzas de cl-
zallamiento durante su flujo subslguiente a través de las
noreiones de descarga del aparato (diochas fuerzas de oizae-
llanieato gue acompafian al flujo del material pastoso bajo
presiba), y no hebia lugar Qurente su.travesia a través

del enarato 6n que el materisl estuviera en un estado de

~56~
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renoso en el que btuviera oportunidad de asentarse,

Las presiones de extrusidn generadas mecaniocamente
por el aparato de estos Ejemplos 13 al 17 (oomo por 8 jem=
plo, las presiones gensrudas cusnde se estd operendo bajo
lzg miemas condiciones pero sin ilnyectar alre dentro del
aparato fueronm relativamente bajas; por ejemplo, el medi-

dor de nresidn coneotado a las lumbreras 82 y 83 indica~

be una presidn de elrededor de 2’8 - 3L jg/omz masety

- (2

do se cerraba el abastecimiento de alre), P
‘Las bolsas de gas, o noros, en Las barras eran mi-
oroscdpicos y bajo el microscopioparecian ser discieﬁos ¥
sin oonexidén; las barras estaban bastante libres, enﬁtodo
su espesor, de poros que fueran de un btemafio tal oomo-pa-
ra ser visibles a simple vista, )
La densided de la barra recieitemente enduréeida era
también substancialmente uniforme en todo su espesor,.

Las medides de penetracidn, autes meucionades, fue-
ron efestuadas con una aguja de un penetrdnetro normaliza-
da {heoha de un alambre cox 1074 mm, de difmetro con la
punta aguzada y rectificeda a un éngulo de 128) bajo una

carsa de 151 gramos, tomandose la lectura 19 ségundos des~

pues de aplicar la carga.

Ejemplo 14

El aparato mostrado en las figuras 8, 7 y 18 fué
usado para un proceso de neutralizacidn continuo (giendo
el sgente neutralizante carbonato de sodio, suministrado,
con la mezela de solidos, mezelado oon sesquicarbonato
de sodio,_tribolifosfato y almiddn), La corriente de doi-

do detergente fué alimentads por la lumbrera 79, el agua
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nor la lumbrera 8l y el aire por las lumbreras 82 y Bd.
Una plancns conbinua del materisl fué extruida; después
e eafriuda y endurecida sW peso especifioco era Jde 1,99;

fué cortada en barras de lavar individuales y prensadas

Ejemplo 15

Se utilizd un aparato como el del Bjemplo 13 pura
un proesso 4e neatralizaeidn continuo con carbonado ﬁébso-
dio. Se inyeetd continuamente aire bajo una presiénAﬁé'él-
rededor Qe &,L5 kg/cmg menom., & través de las lumbréféé 8%,
63, La barrs gué emergia continmamsnbe del tibo de descarge
tenia wna temperatura de glrededor de 852 ¢, Era extraida
suavemeate, reteniendo. el corte transversal de la ebertura
ae sxtrisl én sin hundiniento significativo, y no era nsga-
josa. Despubs de enfriada se cortd transversalmente rara

formar barras individuzles,

L& Gensidad ds las barras era de alrededor de 1,8,

Ejemplo 16

3¢ renitid sabstenoialmente el Ejemylo 1, nerc se
omitid el cerbonato de sodio en la mezola de sdélidos y uua
solucibn aouosa de NaOH fué suministreda por la lumbrera 79,

siendo giadido el deido detergente por la lumbrera &l.

Ejenplo L7

Se repitid subsbancisimente el Bjemplo 15, pero la
disposieidn de las neletss ere de: B4, 1IN, 34, 1N, 14, 1i
(después de lo cusl la secucneia de 14, 1N erz repelide 11

4 vi ente de sdlidos tenia la sigaient -
veces mas), ls corriente de solidos teni ganiente com

s Favd e e
nosieidn, siendo todos los ingredientes enhidros:
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16,9 ;o de ceniza Qe sosa
40,7 i bloaxbonato de sodio
5,8 .4 de Posfato trisddico
26,6 v de tripolifosfoto e 50Cio0
3,6 o de sulfato de sod 1o
046 o de curboximetilceluloss
0,3 % de oloruxc de s0dio

8yl » de isopropeuclamice laurica-mirisllca

G, 5. de nerfume,
y ere suministrads aire & través Ce le lumbrers 85 & wna
presién de uuos 0,64 ké;/om2 superior & la opresibn gensrade
mecénicamente por ol aparato (es deoir,la nresidn geasrdds
caando ée opere bajo las mismas c,ndiciones:pero si; igyec~
oidn de sire, présién mecenicemente geunersla gue ers del

 manom. en este Ejemplo),

ordenr de¢ alrededor de 1,75 kg/om
El material fué descargado a una temperature de 852 C a
través del tubo de descarga el caual, eu esbe caso, estaba
tembien oelentado externsmente nox un ocalentador elecbrioo
vequeilo. La barraz extruide tenia uma densided de alrededox
de 1,4,'tenia un ocntenido de materiael snlonicsmente activo
(como se detemina por el procedimiento convencionsl de va-
loraecidn ocon un egeute ocationico) de &u » y un ocontenido

de humedad de 10 - 1/2 .

Los Ejemplos anteriores 1d ~ 17 se he. referido a
los progesos eu donde se ha inyectado una corriente de
gire, El aire tembien puede ser introducido en otras for-
mas; por ejemplo, partioculas huecas secadas por abtomizaocidn

o pulverizaocidn, o globulos, de una estruebura bien conoci-

da, de un detergente preneutralizado (es deoir benceno sul-

- 53 -
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sodio] pueCen ser usadas como el materizl alimentador deter-
gente bajo condlolones tales gue el aire ocontenido dentro

de estes particulas (es decir, sire encerrado en las pzrti~”
culas) es su gren parte retenido dentro de la masa Gel ma-
terial que e¢std siendo mezelado; operendo de esta menera,
sin la inyeccidn de uns eorrienie de aire, usando subs tan-
cialmente el mismo proeceso y formulacidn bdsics que se des-
cribe ea el Ejemplo 15, y empleando perticulas husois ssca-
das por atomizzcidn oomo elimentacidn de detergente, sc pro-
duoien barras ocon densidades de 1,356 - 1,4,

Tipieamente, un oorte ftreusverssl de la barra aireae-
da (tal eomo wp: superficie expuesta por medio de un corte
ouidedoso) aparece, bzjo el mioroscopio, como un agregado
de materlel reletivamente suelto gue incluye»oristales,de
una sal me joredaru de detergenctia ¥ gfanos de almidbn (cuan-
do el elwiddn se usa como componentej gon numerosos espacios
o interstioios discretos distribuidos por toda la masa, sien-
do ulgunos de los intersticios fan pequéﬁos como 108 granos
de almiddn (10 - 15 mioras en Qidmetro) y otros, menos nume-
rosos, siendo ocousiderablemente més grendes (es decir 20
voces el didmetro de los grenos de almiddu). Los cristales
nés griedes son del oxden de 800 - 300 nierszs de largo y
alrededor de 20 -« &0 micras de enoho, ¥y hey numerosos oris-
tales de un teamazdo mucho menor.

Bn el uso del apasrato de las figuras 8 - 22 se han
obtenido hesta shora los mejores resultedos cuando la velo-
cidad e bal gue da slrededor de 7.000 - 11,000 cortes de
paleta nor minuto,

La presente solieitud que oorresponde a la presentede

- 60 -
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an Estados Unidos de America el 2 de Julio de 1,96 con el
nimero 469,144, el 26 de noviembre Ge 1.9¢% con el admero
509.803; el 8l de febrero de L.966 con el ndmero §29.087 y
gl 21 de febrero de 1.966 con el admnero 523.1%1 se acoge a
los beneficios del erticulo &1 del vigeube Zstatuto sobre

Propiedcd Industrial.

¥ oT 4

Los puntos de inveueidn nropia y nueva que s2 [re-
sentan para que sean objeto de estz Solicitud de Pateute de
Invencién en Eepafia por VEINTE elos soux Los sigilenies:

1¢,~ Un procedimiento pera la fabriceoidn de compo-
piciones defergentes mejoradss, conereutes jy sélidas,'que
contienen un detergente sintetico anionico y una prqpo;cién
de une sal s6lida me jorada de detergencia, soluble ea agua,
en exceso de la cantidad de dicho detergenbe, que comprende
glimen tar continusmente una forme dcide de dieho detergeate
snidnico, la s&l sdlida mejoradora de Jeborgencla en exceso,
vy un sgente neutralizante sleslino para dicho &cido & unga
zona en donde los materisies de alimentszcidn son qonbinua
e intensemente cizallados juutos, hzciendolos avarzar col-
tinuamente & través de dicaa zonme; y descerger oconbtinuamen=
te una mezela fntima pléstica de detergente sintetico anio-
nico neutralizado y sal sbélide nejoradara de datergensia,
desde dicha zona,

22,- Un procedimiento como el de la reivindieacién
L en dondé ol tilempo de residencls en dicha zone es menor

de 10 minutos y en donde la plasticidad de la mezola er dicha
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zona es aumentada por une subida de su temperatura gue re-

salta del celor de la reaccidén de neutralizaocidn daxante di-
oho cizallawlento, y dicha mezola pléstica es continmnamente
extraida en una oondieidn pléstiocm caliente desde dicha zZo=-
na.

32, Un procedimiento como el de la reivindicacidn
1 & 2 gue incluyen las opersciones de extruir continuamente
la mezela desde dicha zona en forma de perfiles findé; endn-
recer las sipérficies de diechos perfiles, densificar”giénos
perfiles endurecidos y despuds extruir el meterisl éé}é dar-
le la formae de una barra por extrusidn. s

42,- Un proocedimiento como el de le reivindioacidn
% en donde la temperatura de la mezola en diche zona es
elevada por el calor de la neutralizacién y en donde-dichos
perfiles, que tlenen un sspesor de hasta alrededor de'é m. ,
son exbtruidos desde dicha zona en una’ condicidn pléshiba
caliente, siendo enduarescidas dichas superficies por enfria-
miento de dichos perfiles entes de densificar, el material ,

52,~ Un procedimiento ocomo el de lQ reivindicacién
1 82, y que inoluyen los pasos de elimentar oconbtinuamen te
wia sel mejoradora de debtergencia sélida, sbluble en agua
y finemente dividida, sn dicho exceso pare former nna mez-
cla de dicha sal, dicho debtergente y agua, en ceantidad sufi-
ciente para plastificar dicho detergente, oizallar intensa-
y continnamente, juntos, los ingredientes de dicna mezcla
para formar una mezola fluida caliente y hacer avanzar con-
tinuamente diohos ingredientes a través de dicina zona, ex-
$rair dicha mezole fluida caliente a través de una abertura
de extrasidn de temafio tal que dicha mezcla es extruida con-

tinvamente desde dicha sbertura de extrusidn eomo una masa

- 62 -
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cuye secocidn tramsversal tiene un espesor de por Lo menos
glredsdor de 19 mn, y un area de por lo menos alrededor
de 13 cma siendo mentenida dicha mezela fluide eonbinuemen-
te en una condicidn fluida y continuamente bajo fuerzas de
oizellamliento desde el momento de 1a formacidn de dicha
mezola hasta su paso a través de dicha sbertura de extru-
sidn, endurecer dicha mssa extruida y subdividir dicha ma-
sa en barres de detergente para lavar,

62,~ Un procedimiento eomo el de la reivindicacidn
5 en donde la mezcla ebandona dicha abertura de extrusidn
dentro de elrededor de L minuto después de ebandonar la
zona de aizsllamiento inbtensivo, dicha mezela extruide

contlene sales mejoradoras de debergencla parcialmente

 hidretadas preferiblemente tripolifosfato pentésodico

_parcialmmte hidratado, ocurriendo la hidratacidn de diches

seles durente el endurecinmiento de dicha masa exbruida y
contribuyendo & dicno endurecimiento.

72,~ Un procedimiento para la fabricacidn de compo-
sleiones 'életergen’aes me joradas, coherentes y sélidas, espe-
oificamente une barra de detergente sélida me jorada conte-
niendo un detergente sintético anionieo y una sal s8di ca
inorgénica me joradora de detergencia, soluble en agua, en
une centidad en exceso de la ocantidad de diaho detergente,
que comprende elimentar continuamente dicho detergente y
diocha sal en exceso & una velocidad substancialmente cons-
tante por una de las extremidades de una éona alargada, ¥
descargar una mezoela de diche sel y dicho detergente por
la extremidad opuesta de dicha zona elargada, oizallaz.' in~-
tensivamente la sal sdlida y el detergente Juntos en dicha

zona forgzendo una mezola de dicha sal y detergepte entre

- 63 -
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dos superficies de elzallamiento que se ﬁueven relebivamen~
te en dicha zona, Eiendo por lo menos una de diehas super-
ficies una.superficie inelindda con movimiento rotativo gque
se gplica a dicha mezela y empuja dicha mezela hacia la
extremidad de descarga de diocha zona, estando inclinada
dioha superficie inelinada con respesto a la direccidn
longltudinal del flujo de la mequa ex dicha zona, siendo
la distancia entre diches superfioieé de ocizallamiento
gue se mueven retabivamente msnor de 5§ mm. y siendo la
velocidad de su movimiento relativo poxr lo menos de 80 om.
por segundo, girando diche superficie en movimiento & una
velosidad de por lo menos 50 rpm, y dédndole continuamente
a la mezela descargada desde dieha :zona la forma de una
barra. -

88,~ Uh procedimiento ocomo el de cualquiera de las
reivindicaciones 1 -« 7 en donde la energia de cizallamiento
en diena zona es por lo menos 0,1l 6.v. el fremo por kg.

92,- Un procedimiento para la fabriocacidn de com-
posioioneé detergent es mejoradas, coherentes y sélidas, es~
pecifiocamente barras de detergentq pare, lavar que tienen
densidades relativamente bajas y que conbtienen detergente
sintético anidnico y wna sel mejoradora de detergencia en
una proporcidn mayor que la proporoi6n de detergente, que
comprende hacer pasar una mezela de dicho detergente, sal
inorgénica y agua, en un. estado pléstico, continuamente
a través de una zona de oizallamiento inbensivo en presen-
olia de gas para dispersar el gés por toda la mezola plés-
tica gue pasa a través de dicha zona, extruir la mezola
gasificada de dicho detergente, sal inorgénica, eagua y gas

como una barre conbinuva y cortar dlcha barra continua en

- 64 =
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102, Un procedimiento como &l de la reivindicacién

barras de lavaxr.

9, que comprende el alimentar continusmenbe una sal séli-
da mejoradora de debergenocis, finamente dividids, en diche
alta proporcién ¥ despuéds formar continuamente dioha mezcla
de dioha sal finamente dividida, hacer avanzar continuemen-
te dioha mezcla a través de dicha zona y extruir continua-
mente la mezela gasificada a través de una abertura de ex-
trusién de tamsfio tal que dicha mezela es extruida eontinua-
mente desde dicna abertura de exbtrusidn como una mase ouya
seceidn trensversal tienme un espesor de por lo menos alre-
dedor de 19 mm, y: un area de por lo menos alrededor de 13
om® siendo mantenida siona mezola conbinusmente en una con-
dioidn fluida y continuamente bajo fuerzas de clzallamiento
desde el momento de la formacién de dicha mezecla hasta su
paso a través de dicha aberbura de exbrusidn.

1le,~ Un procedimiento como el de la reivindioa-
oldn 9 6 10 y que incluye los pasog de inyectar aire den-
tro de dicha zona a une presidn superior a la atmosferiaa
¥ meyor que la presién generada mecdnicamente en dicha zo=-
na, mientras evita substancialmente el escape de alre des-
de el extremo de alimenbacidn de dicha zoxa fommando con
los materiales que esténsiendo alimentados a dicha Zona,
wn tapdn capaz de rebener el aire inyectado deubro cie ai-
cha zona,

129'.- Un procedimiento como el de cualguiera de las
reivindicaciones 9 - 11 en donde s inyectado aire dentro
dé dicha zZona a una presidn de hasta alrededor de 7 kg/

2

om® menometricos.

132,~ Un procedimiento como el de la reivindicacidn

-
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12 en donde la presidn de aire es de alrededor de 1 ‘4 &

Vi kg/cm manon,

142.~ Un procedimiento como el de cualqulera de las
reivindioaciones 9 - 13 en donde la extrusidn se produce
béjo una presidn aplicada meoénicamente por debajo de

kg/om® nanom, :

152,~ Un procedimiento como el de cualquiéra de las
reivindioaciones 9 - 14 en donde el mabterial ebandona la
eberbura de extrusién dentro de dos minutos despuds de de-
jar la zona de olzallamiento intensivo.

162,~ Un procedimiento como el de cualquiera de las
veivindicaciones 9 ~ 15 en donde el materiel abandona dicha
salida de extrusidn dentro de wn minuto después de dejar
la zona de oizellemiento intensivo, tenlendo lugar dicha
extrusidn bajo wna presidn aplicada me odnicanente por deba-
JO de alrededor ds 4,8 Lg/cm menom,

172,~ Un procedimiento para la fabricacién de com-
posiciones detergentes me joradas, coherentes y sélidas, espe-
olficamente barras de detergente sintebtico para lavar conbte-
niendo un detergente sintético anionico y una proporeidn de
sal sdlide meioradura de deltergencia en exceso de la canti-
dad de diecho debergente, que comprende alimentar continua- |
mente una sal me joradora de detergencia finamente dividida,
soluble & agua, en dicho exoeso a una Zona en donde se fox-
ma una mezela de diecna sal, dicho debtergente y ague, en una
cantidad suficiente para plastificar dicho detergente, y
en donde los ingredientes de dicha mezcla son ocontinua e
intensamente ocizallados junbos, para formar uwna nezela
fluide y que es hecha avanza¥ continuamente a través de

dicha zona, teniendo dicha zona un par de ejes paralelos
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substencial ment e horizontales coloeados simetripaﬁente son
respecto a un plano central imasginario, girandd ambos de
dichos ejes en la misna direccidn y teniendo una serie de
salientes o proyecciones emparejados mezcladores y ciza=-
lladores, colocados & lo largo de dichos ejes, estando
construidos y ocolocados dichos salientes emparejados para
que durente la rotacidn de dichos ejes dichos salientes
froten las superficies unos de los otros y las paredes
interiores de dicha zona, y descargar le masa mezglada

en una condi eidn pldstioca conbinuamente a travéds de un pa-

sadizo de descarga.

182,~ Un procedimiento como el de la reivindicaocidn
17 en donde la masa mezolada es extruide en una condicidn
pldstica-a través de dicho pasadizo de descarge en una di-
reccidn transversal a dichos ejes.

199,~ Un proocedimieito como el de la reivindicacldn
18 en donde dicha direccidn es tramsversal a dicho plano

central.

202,- Un procedimiento como el de la reivindicacién
17 e donde la masa mezclada es extruide en wna condicidn
plédstica a travéds de dlcho pasadizo de descarsa en una di-
reocidn a lo largo de dichos ejes, estando dicho pasadizo
en el lado de dicho plano en donde los salientes en movi-
miento tienen una componente hacia arribva, |

21%,- Un procedimiento como el de cual gxlera deglas
reivindicaéiones 1 - 20 en donde une corriente ocontinua ae
1a forma doilda de dicho debergente anionico es alimentada
a dicha zona y es conbinuemente neutralizada alli.

2292,- Un procedimiento como el de la reivindicacidn

a2l en.donde ung corriente separada y continua de una solu-



6idn acuosa de hidroxido de metel aloalinoc preferiblemente
hidroxido de sodio, es slimentada a dicha zona,
232,- Un procedimiento como el de la reivindicacidn

22 en donde dicio hidroxido de mebel alealino es puesto en

(&2}

contacto con dicha sal mejoradora de defergencia antes del
contacto inicisl entre dicha sal y la fomma deida liquida
de dicuo detergente anldnico.

249,~ Un procedimiento como el de la reivindicaeidn
2l én dondé dicha sal mejoradors de delexgencia cdmprende

lo un bicarbonato o un ocarbonato, y la cantidad, qaracter y
consentracidn del agenbe neubtralizante es suficiante para
hacer que reaccione preferentemente dicha forma doida con
un agente neubtralizante en dicha zona sin una liberacidn
substaneial de dioxido de carbono,

15 . 252,~ Un procedimiento como el de cualgquiera éGe _
1§s reivinéicaoiones 2l 0 24 en donde dicho agentes neubtra-
lizente es alimentado como un sélido‘con dicha sal nejora-
dora de debtergencia y una corriente de agua'es agregada
continuamente & dicha zona, poniendose en contasto dlcha

20 sorriente de agua con dicha sal mejoradora de detergencia
despuds del contacto inicial enbtre dicha sal mejoradora
de detexrgencia y dicha forma dcida.

26%2,- Un procedimiento como el de cualgqulera de
las reivinéicaciones 7y 8L - 25 en donde la forma deida

25, de detergente eniénioco es un 4eido sulfdnico con una cade-

na alifdtioa de 8 a 20 dtomos de oarbono. .

2708,- Un procedimiento como el de cualquiera de
las reivindicaciones 21 - 26 en donde la barrg es extruida
como una mezela que contlene sales mejoradoraé de detergen-~

30 oia pareislmente hidratadas y en donde la hidratacidn de
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dichas sales ocurre durante el endurecimiento de la barra

extruida y contribuye a éL,

282,- Un procedimiento como el de cualquiera de
las reivindicaciones 21 - 27 en donde el detergente onid-
nico compiende un benceno sulfonabo de alquilo superior,

292,- Un procedimiento como ¢l de cualgquiera de las
reivindicaciones anteriores en donde la mezela contiene
alnidén en una cantided suficiente para dar una proporeidn
de alrededor de 5 & 20% en la barra terminada.

-308,~ Un procedimiento ocomo el de cualguiera de
las reivin&icaeiones precedentes, en el que la barra se
forma de manera que tenga una densidad ez el margen de al-
rededor de 1,1 a 1,4 y bolsas mieroseénicas.

319,- Un procedimiento coumo el de la reivindicaéién
30, en el ége la barra conbicne cristales de tripolifosfato
pentasédico hidratado, hablendo ocurrido una parte substan-
oial de la hidratacidén de dicho tripolifosfato de sodio des-
pués de la formacién de dichas bolsas,

328,~ Un précedimiento como el de las reivindicacio-
nes 30 § 31, en el que dicha barra coutiene alrededor de 45
a 65 % de una mezela de tripolifosfato de sodio y bicarbow

nato de sodio o sesquicarbonato de sodio,.y alrededor de

4 a 8 [ de agua, junto con wn alquilo superior benceno sul-

fonato sddico.

338,~ Un procedimiento como el de cualquiers de las
reivindicaéiones 30 ~ 32 en el que estan distribuldas dichas
bolsas substancislmente por la toislidad de dicha barra, es«

tando dicha barra substancialmente libre de poros miorosod-

ploos.

.

342,~ Un procedimlento para la fabricacidn de ocom~
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posiciones detergentes meaaradas.; i

Tal y como se ha descriuo en la Memoria que antece~
de representado en los dibujos que se acompafian y pnara los
fines que se han espeoificado.

Tsta lemoria consta de setenta hojas esoritas a mé-

guina por una scla oara,

* §0BR oW
Madrid,
B.A.
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