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La presente invencidén se relaciona con un procedi
miento de preparacion de una composicidén detergente y més
particularmente con un procedimiento de preparacion de -
una composicién detergente secada por pulverizacidn, que
contiene jabbn.

En la produccibén de composiciones detergentes se-
cadas por pulverizacidn gque contienen materiales no imi--
cos como componentes activos, los surfactantes no idnicos
tienden frecuentemente a separarse en la mezcladora o en
el tangue de almacenamiento relevador usado para asegurar -
una alimentacidn continua a la torre de secado por pulveri
zacidén. Tal separacidn hace que las composiciones secadas
por pulverizaciédn carezcan de uniformidad. Ademds, la hete
rogeneidad de la suspensidn separada a su paso a través de
las toberas de la torre tiene por resultado la formacibn -
de muchas masas densas que contienen surfactante no idnico
en cantidad insuficiente para proporcionar la necesaria d4i
latacién de las particulas, teniendo asi por resultado un
producto dotado de una gravedad especifica indeseablemente
elevada.

Estas dificultades, asl como otras expuestas més -
adelante, han sido vencidas mediante la inclusién de una -
pequefla cantidad de jabbén en la composicidén detergente no -
ibnica de la presente invencidn, secada por pulverizacidn
y de bajo espumado.

La composicién de la presente invencidén comprende
del 5 al 15% en peso aproximadamente de los surfactantes no
iénicos Pluronic L-64 més Oronite Dispersant NIW. Preferi-
blemente, la composicién contiene un 10% aproximadamente -

de Pluronic L-64 y un 1% aproximadamente de Oronite Disper
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sant NIW. El Pluronic L-64 es un compuesto que tiene la -
férmula empirica HO-(CZH40)a(02H60)b(C2Hﬁp)cH’ preparado -
por condensacién de dxido etilénico con una base hidrofdbi
ca formada por la condensacién de 6xido propilénico con -
glicol propilénico, en cuya férmula b es 26-30. El peso mo
lecular de la unidad bésica (05H60)b es sproximadamente de
1501 a 1800 y a més ¢ es un nimero ertero tal que la molé-
cula contenga del 40 al 50% de éxido etilénico. El Oronite
Dispersant NIW es un fenol polipropileno-alquilico que pro
media un tetradecilo en el radical alquilico,.condensado -
con 4xido etilénicc a un promedio de nueve grupos de 6xido
etilénico.

La composicién contiene también del 0,2 al 2,0% -
aproximadamente, en peso, de un jabdén que es una sal de uno
o mis de los Acidos grasos saturados o insaturados que tie
nen un grupo acilo de 8 a 22 &tomos de carbono aproximada-
mente, con un metal alcalino, tal como sodio, y puede in-—
cluir, por ejemplo, las sales metdlicas alcalinas del Aci-
do miristico, &cido palmitico, Acidos grasos de sebo y &ci
dos grasos de aceite de coco.

La composicidn contiene también una proporcidén de
hasta el 10% aproximadamente de agua, preferiblemente el 4
% aproximadamente, asi como un reforzador, tal como tripo-
lifosfato pentasddico y reforzadores suplementarios solu--
bles en agua, tales como carbonato sbédico u otras sales -
inorgénicas alcalinas, silicato sbdico y sulfato sbédico. -
Del 20 al 50% aproximadamente en peso de tripolifosfato -
pentasbdico puede emplearse, aunque es preferible un 3% -
aproximadamente del mismo. El carbonato sbdico u otro con-

tenido en sal inorginica alcalina, para suministrar un &l-
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cali de reserva en las operaciones de lavado de la’compo-
sicibén, pueden variar entre el 10 y el 20% en peso aproxi-
madamente, siendo preferible un 17% aproximadamente.

El zilicato sbddico se usa por su conocida propie--
dad de disminuir el grado de corrosidn de los metales co—-
minmente expuestos a una solucién de la composicién deter-
gente en aplicaciones de lavado. Es preferible limitar este
componente a una cantidad efectiva para la finalidad antes
mencionada, pero que al mismo tiempo no sea tan elevada -
que se obtengan soluciones de lavado excesivamente turbias.
La absorcidn de didxido de carbono de la atmbsfera durante
el almacenamiento comercial de productos que contengan si-
licatos, tiende a causar la formacidn de silice libre, que
es insoluble en agua y forma soluciones turbias. Puede em~
plearse del 5 al 15% aproximadamente en peso de silicato -
sbédico, siendo preferible un 11% aproximadamente. Es tam--
bién preferible usar los silicatos solubles més alcalinos,
tales como por ejemplo los que tienen unas relaciones entre
8102 y Na20 de 2,4:1 6 2,0:1.

El rellenador salino neutro, sulfato sadico, com--
pleta esencialmente el resto de la composicidn, aunque 1la
composicibén detergente puede contener proporciones menores
de un tinte y sales de celulosa carboximetilica o celulosa
carboximetil~hidroxietilica. Generalmente se afiade a la -
composicién un 0,5% aproximadamente de celulosa carboximeti
hidroxietilica. Generalmente, puede afladirse a la composi-
c¢ién un 0,05% aproximadamente de un tinte fluorescente, co
mo la sal disddica del Acido 4,4%-bis(4~fenilamino)2,2t~es
tilbeno~disulfdnico.

La composicidn detergente secada por pulverizacidn
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se prepara mezclando sus componentes en una suspensidn scuo
sa en un mezclador durante unos 30 minutos. La suspensién
acuosa posee un bajo contenido en agua, es decir del 12 al
20% aproximadamente, y una temperatura relativamente eleva
da, de 1859F (859C) aproximadamente. El agua efectiva em~-
pleada se selecciona a un nivel tan bajo como sea posible
y compatible con la obtencién de una mezcla viscosa bombea
ble usando cualquier combinacién particula: de reforzado--
res inorginicos y rellenadores deseados. Luego se bombea -
la suspensidén a un tanque'de almacenamiento relevador, des
de el gque se alimenta continuamente a una torre de secado
por pulverizacién, gque tiene una temperatura de entrada de
aire de 4909F (254,59C) aproximadamente. En la torre, la -
composiciédn es secada por pulverizacién en un polvo libre-
mente fluido que posee un contenido en humedad inferior al
10% aproximadamente, y de modo preferible del 4% aproxima-
damente, y una gravedad especifica no superior a 0,4 g por
cm? aproximadamente, y de 0,3 g por cm3 preferiblemente.
La presencia de jabdn en la composicidn detergente
impide que sus componentes se separen en el mezcladar o -
en el tanque de almacenamiento relevador provisto de agita
dores en lento movimiento, pero que ejercen evidentemente -
una accidédn emulsionadora sobre aquéllos. Por consiguiente,
la ®mposicidn detergentqéecada por pulverizacidén es unifor
me y libremente fluida. Ademds, la presencia de jabdn en -
la composicidén detergente permite controlar la gravedad es
pecifica de la misma, puesto que se observd gque un incre--
mento en el contenido en jabdn producia una disminucidén en
la gravedad especifica del producto secado por pulveriza--

cibén. Un exidmen microscédpico de las particulas del produc-




10

Pt
s

Ay

30

to secado por pulverizacidén demostrd que al incrementarse
el contenido en jabdén de la composicidn detergente, las -
particulas del producto secado por pulverizacidn resulta--
ban mé&s hinchadas y por consiguiente eran méis ligeras y te
nfan menor gravedad especifica.

Los datos que muestran estas propiedades de la com
posicidn detérgente, debido a la presencia de jabdn en la
misma, se indican mis adelante en los ejemplos 1 a 5 de la
tabla I, a la que las cantidades de los componentes de la
composicidn se dan como porcentajes en peso sobre una base
en seco. La composicidn detergente del ejemplo I no contie
ne jabdn, mientras que las composiciones de los ejemplos 2
a 5 contienen cantidades crecientes de jabdn, permanecien~
do constantes las cantidades de los demés componentes, a -~
excepcidn de una disminucidn en el contenido en sulfato sé
dico, correspondiente al incremento en el contenido en ja-
bén.

Puede verse fhcilmente que en el ejemplo 1, en el
que la composicidén detergente no contenia jabdén, la suspen
sién acuosa era heterogénea y que el producto secado por -
pulverizacidén carecia de uniformidad y tenia una gravedad
especifica demasiado elevada. Sin embargo, en los ejemplos
2 a 5, en los que se afiadibé jabdén a la composicidn, la sug
pensibén asuosa era homogénea y el producto secado por pul-
verizacién era uniforme y tenia una baja gravedad especifi
ca, que podia controlarse facilmente.

Los surfactantes no idnicos, el Pluronic L-64 y el
Oronite Dispersant NIW, y las composiciones detergentes - -
que los contienen son suficientemente solubles en agua a =

temperaturas més bajas, tales como de 120 a 140¢2F (48,82C
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a 602C) aproximadamente, para producir soluciones sustan--
cialmente claras a una concentracidn tipica de uso. Sin em
bargo, son menos solubles tanto en agua dura como blanda a
las superiores temperaturas usadas en el lavado, tales co-
mo de 140 a 190oF (60eC a 87,72C) aproximadamente, de mane
ra que estos materiales no idnicos se separan de tales so-
luciones calentadas como gotas diminutas suspendidas que -
forman soluciones turbias. Esto se ilustra claramente en -
los siguientes ejemplos 6 a 8, en los que los porcentajes

son en peso.
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Ejemplo 6
Se afiadidé un litro de agua destilada a 3,0 g de la

siguiente composicidén detergente secada por pulverizacidn
v la resultante solucién fué calentada, efectudndose obser

vaciones de su turbidez:

%
Pluronic Le=64 4iveeeeetceroescrsocsaannninoe _—E;;%
Oronite Dispersant NIW ..cievevernncococnca 1,25
Tripolifosfato pentasddico .eveveeeeennrens 35
Carbonato s8dico +s.veeevveeneann. eeeeenn .. 15
Silicato S641CO svvvreeserveotcesrecsecsnonse 10
Celulosa carboximetil-hidroxietil-sédica .. 0,5
Agua ;..................................... 10

Tinte fluorescente (igual que en el Ejemplo
l) LA AN B SN LI I BN B A R B AR R S K S I I B A I K B I 2R 2 AU AN N I 0303

Sulfato SOAICO seevveecscerscsaosravancsone 19,47
Total eeeeeoececonsns 100

Las observaciones de la turbidez de esta solucién
al calentarse y enfiiarse subsiguientemente, fueron las si-
guientes:

1209F (48,89C).~ Escasamente turbia; algunas parti
culas sin disolver. |

1302F-1402F (54,52C 602C) .- Algo mis turbia que a
1209F (48,820).

1609F (71,19C).~ Ligeramente turbia; podia leerse
una impresidén a través de 100 mm de la solucidn.

170eF (76,62C).~ Turbia; podia leerse una impre--
sién a través de 100 mm de la solucidn.

1749F (78,82C).~ Mas turbia; la impresién no podia
leerse a través de 100 mm de la solucidn, pero podiadis-—-

tinguirse los objetos.
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180eF (82,22C).- Muy turbia; los objetos no podian
verse a través de 100 mm de la solucidn.

190eF (87,72C).- Ligeramente mis turbia que a 180
oF (82,29C).

1809F a 150¢F (82,29C a 65,59C).~ Turbia; la im--
presidn no podia leerse a través de 100 mm de la solucidn
pero podian distinguirse los objetos.

1409F a 130eF (609°C a S4,42C) .~ Ligeramente més -
clara que a 150¢F (65,52C), pero todavia turbia; la impre
sién no podia leerse a través de 100 mm de la solucidn, -
pero podian distinguirse los objetos.

1209F (48,82C).- Mucho mas clara que a 1309F (54,4
2¢); la impresidn podia leerse a través de 100 mm de la -
solucidn.

1189oF (47,79C).- Mucho mis clara que a 1309F (54,4
oC); sblo ligeramente turbia.

113%oF (452C).~ Clara.

Para establecer que eran los detergentes no ibni-
cos de la composicidén del ejemplo 6 los que sSe separaban
de la solucidén y producian la turbidez, se realizaron los
siguientes ensayos y observaciones, ensayéndose el FPluro-
nic L-64 en el ejemplo 7 y el Oronite Dispersant NIW en -
el ejemplo 8.

Ejemplo 7

Se afiadid un litro de agua destilada a 0,26 g de
Pluronic L-64 (la cantidad de Pluronic L-64 en 3 g de la
composicién del ejémplo 6) vy se calenté la mezcla, enfridn
dose seguidamente. Se realizaron observaciones en cuanto
a la turbidez de la resultante solucidn.

1%09F (54,42C) .~ Turbio.
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1402F-~1802F (602C 82,22C) .- Progresivamente més -
turbia al calentarse la solucidn; la impresidn podia leer-
se a través de 100 mm de la solucidn.

190eF (87,79C) .- Mu¥ turbia; la impresidn no podia
leerse a través de 100 mm de la solucidn, pero podian dis-
tinguirse los objetos.

18029F (82,22C).- Muy turbia; la impresidén no podia
leerse a través de 100 mm de la solucidn, pero podim dis-—-
tinguirse los obJjetos.

170eF (76,62C).~ Ligeramente més clara que a 180°F
(82,22C); la impresién podia leerse a través de 100 mm de
la solucidn.

1602-130eF (71,12C 54,42C).~ Progresivamente mis =~
clara al enfriarse la solucidn; solamente una débil turbi-
dez a 130eF (54,42C).

1209F (48,82C).- Mas clara que a 1309F (54,49C); .
turbidez apenas perceptible.

1059F (40,59C).~ Clara.

Ejemplo 8

Se afiadid un litro de agua destilada a 0,04 g de -
Oronite Dispersant NIW (la cantidad de Oronite Dispersant
NIW presente en 3 g de la composicidén del ejemplo 6) y se
ca;enté la mezcla, enfridndose seguidamente. Se efectuaron
observaciones en cuanto a la turbidez de la resultante so-
lucibdn.,

1302F (54,42C).~ Clara.

1409F-160eF (602C 71,12C).~- Débil turbidez.

1609FP-1009F (71,12C 87,7eC).- Ligeramente mis tur-
bia que a 1509F (65,59C).

1809F a 1209F (82,29C a 48,89C).- Progresivamente
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mis clara al enfriarse la solucién; a 120°F (48,82C) la so
lucidn era casi perfectamente clara; sdlo se observd una -~
turbidez apenas perceptible.

859F (29,42C).- Igual que a 120°F (48,82C).

La turbidez observada en el anterior ejemplo es -
una separacién similar a la existente en suspensiones rea-
lizadas en plantas en ausencia de una agitacidén extraordi-
nariamente violenta, con la excepcién de que en ls opera—-
ciones en plantas, cuando no se usa jabdn, no sbdlo hay se-
paracién de diminutas particulas, sino que ademis pueden -
observarse capas de ingredientes separadas, con el resulta
do de una inconveniente falta de uniformidad en la suspen-
sidén y en el producto secado por pulverizacidn.

La solubilizacién mediante agentes de accién super
ficial, tales como jabdn, es un fenbdmeno bien éonocido que
se produce a concentraciones del agente solubilizante situa
das al nivel critico, o superior al mismo, conocido por -
"concentracidn critica para la formaciédn de micelas" o més
cominmente por "concentracidn critica de micelasﬁ. Por en-
cima de este nivel, se sabe que existen aglomerados de mo-
léculas mAs o menos definidamente orientadas en soluciones
de agentes de accién superficial. Tales aglomerados se de-
nominan "micelas", teniendo un efecto solubilizante sobre
muchas sustancias no solubles en agua sola o en soluciones
de surfactantes a concentraciones inferiores al nivel cri-
tico. Sin embargo, contrariamente, una pequefia proporcién
de un Jjabdn en la composicibdn del ejemplo 6, concretamente
del 0,5 al 2,0% aproximadamente, por peso de la composi- -
cidén detergente total y bastante inferior a la concentra--

cidén critica de micelas a concentraciones de lavado del de
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tergente, tenia un efecto solubilizante sobre los materia-
les no iénicos en agua dura o blanda. Esto se demuestra con
los siguientes ejemplos 9 a 12.
Ejemplo 9

Se mezcld 0,015 g (0,5% en peso de la composicidn
total) de jabén de sebo sbédico con 3,0 g de la composicidn
del ejemplo 6 contenidos en un litro de agua destilada y -
se calentd la mezcla. Se efectuaron observaciones en cuan-
to a la turbidez de la solucidn.

1209F-1600F (48,82C 71,19C).~ Clara.

1802F-1909F (82,29C 87,79C).- Turbidez muy ligera;
pudo leerse la impresidén ficilmente a través de la solu- -
cidn.

Ejemplo 10

Se afladidé un litro de agua de una dureza de 180 -
partes por millén a una mezcla de 3 g de la composicibén -
del ejemplo 6 conteniendo 0,015 g de Fabdn de sebo sbddico
(0,5% en peso de la composicidn total) y se calentd la mez
cla. Se realizaron observaciones sobre la turbidez de la -
resultante solucién.

120eF (48,89C).- Turbidez muy ligera; algunas par-
ticulas sin disolver.

1409F (602C).- Ligeramente més clara que a 1209F
(48,8¢2C).

150eF-170eF (65,52C 76,62C) .- Igual que a 1409F

(6020).

180¢9F (82,22C).- Ligeramente més turbia que a 170¢°
F (76,620).
1909F. (87,72C).~ Igual que a 1809F (82,22C); la im

presién podia leerse féacilmente a través de 100 mm de la -
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solucidn.

Ejemplo 11

Se afiadié 0,015 g de miristato sédico (0,5% en pe-
so de la composicidén total) a 3 g de la composicidn del -
ejemplo 6 contenidos en un litro de agua destilada y se ca
lentd la solucidn a 1779F (80,592C). Las observaciones de -
la solucidn durante el calentamiento mostraron que la tur-
bidez de la misma era considerablemente inferior a los va-
lores mostrados para las correspondientes indicaciones de
temperatura en el ejemplo 6. Este nivel de 0,015 g por li-
tro es bastante inferior a la concentracidén critica de mi-
celas para el miristato sdédico, que tiene un valor acepta-
do de 1,5 g por litro aproximadamente.

Ejemplo 12

Se afiadié 0,015 g de palmitato sbédico (0,5% en pe-
so de la composicidn total) a 3 g de la composicién del -~
ejemplo 6 contenidos en un litro de agua destilada y se ca
lentbé la solucibn a 1772F (80,52C). Las obsérvaciones de -
la solucién durante el calentamiento mostraron que la tur-
bidez de la solucién era considerablemente inferior a los
valores mostrados para la @wrrespondiente indicacién de tem
peraturas en el ejemplo 6. Esta proporcidén, 0,015 g por 1i.:
tro, de palmitato sbdico, es también inferior a la corres-
pondiente a la concentracién critica aceptada de micelas,
de 0,11 g por litro aproximadamente.

Los datos de los ejemplos 9 a 12 muestran por con-
siguiente que la adicidén de un 0,5% aproximadamente, por =-
peso de la composicidn total, de un.\jabdn a la composicidn
detergente que contiene los materiales no idnicos mostra--

dos en el ejemplo 6 impide sustancialmente la sepamidn de
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los surfactantes no idnicos de soluciones de la composicidn
a temperaturas de lavado en agua dura o blanda.

Pueden realizarse varias modificaciones y cambios
en las composiciones de esta invencidn sin apartarse del -
espiritu de la misma ni sacrificar ninguna de sus venbtajas.
Por consiguiente; la invencidn deberi limitarse solamente
dentro del ambito de las adjuntas reivindicaciones.

En restmen, la Patente de Introduccidén que se soli
cita, recaerd sobre las siguientes:

- REIVINDICACIONES -

1. Procedimiento de preparacidn de una composicidn
detergente secado por pulverizacibn, caracterizado porque
se seca por pulverizacidn una suspensidén para formar un -
producto que comprende del 5 al 15% de una mezcla de (1) un
compuesto de férmula HO(02H40)a(05H60Qb(02H40)CH preparado
mediante condensacibdn de 6xido etilénico con una base hidro
fébica formada por la condensacibén de bxido propilénico -
con glicol propilénico, en cuya férmula b es un numero en-
tero de 26 a 30 y a mas ¢ es un numero entero tal que la -
molécula contenga del 40 al 50% de unidades oxietilénicas,
v (2) el producto de condensacién de un fenol alquilico en
el que el grupo alquilo es derivado de polipropileno y con
tiene un promedio de 14 dtomos de carbono con 9 proporcio-
nes moleculares de 6xido etilénico; del 20 al 50% de tripo

lifosfato pentasdédico; del 5 al 15% de silicato sbddico; del

10 al 20% de otras sales inorgdnicas alcalinas, tales como
V t

carbonato sbédico; y del 0,2 al 2,0% de un jabdn. %
2. Procedimiento de preparacidén de una composicidn |
detergente secada por pulverizacidn segin la reivindicacidn

1, caracterizado porque el producto contiene aproximadamen
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te el 10% del compuesto (1).

3. Procedimiento de preparacidén de una composicidn
detergente secada por pulverizgpcidn segiin las reivindica--
ciones 1 6§ 2, caracterizado porque el producto contiene -
aproximadamente el 1% del compuesto (2).

4. Procedimiento de preparacién de una composicidn
detergente secada por pulverizacidn segin cualquiera de =~
las anteriores reivindicaciones, caracterizado porque el -
producto contiene un 39% aproximadamente de tripolifosfato
pentasédico.

5. Procedimiento de preparacién de una composicidn
detefgente secada por pulverizacidn segin cualquiera de -
las anteriores reivindicaciones, caracterizado porque el -
producto contiene aproximadamente un 11% de silicato sbdi-
co.

6. Procedimiento de preparacidén de una composicidn
detergente secada por pulverizacidén segin cualquiera de -
las anteriores reivindicaciones, caracterizado porque el -
producto contiene aproximadamente un 17% de sales inorgéni
cas alcalinas aparte del tripolifafato pentasddico y el si
licato sbdico.

7. Procedimiento de preparacién de una composicidn
detergente secada por pulverizacidén segin cualquiera de -
las anteriores reivindicaciones, caracterizado porque en -
el producto el silicato sédico tiene una relacién de 8iO,:
Na20 de 2,4:1 a 2,0:1 aproximadamente.

8. Procedimiento de preparacién de una composiciébn
detergente secada por pulverizacién seghn cualquiera de =~
las snteriores reivindicaciones, caracterizado porque el -

producto contiene también el 0,5% aproximadamente de carbgo
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ximetil-hidroxietilcelulosa sbdica.

9, Procedimiento de preparacién de una composicién
detergente secada por pulverizacidn segin cualquiera de =
las anteriores reivindicaciones, caracterizado porque el -
producto tiene una densidad volumétrica no superior a 0,4
g/cm3 aproximadamente.

10. Procedimiento de preparacibén de una composicidn
detergente secada por pulverizacidén segin la reivindicacién
9, caracterizado porque el producto tiene una densidad vo-
lumétrica de 0,3 g/cm3 aproximadamente.

11. Se reivindica por Ultimo como objeto sobre el
gque ha de recaer la Patente de Introduccién que se solici-
ta: "PROCEDIMIENTO DE PREPARACION DE UNA COMPOSICION DETER
GENTE SECADA POR PULVERIZACION". |

Todo conforme queda descrito y reivindicado en la
presente Memoria descriptiva que consta de dieisiete pagi-

nas mecanografiadas.

Madrid, 26 de Agosto 1.966
BERNARDO UNGRIA
P *p 9"’/

g
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