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Beta invencidn se refiere a composiciones detergen—

tes en particulas.

Segfin un método para la produccidn de composiciones
detergentes en particulas de baja densidad aparente, um
mezcla acuosa de sal reforzante o mejoradora de la deter-
gencia hidratable y un detergente expandido por incorpora
cibn en 81 de pequeflag burbujas de gas, dicla mezela ex-
pandida se deja fragwar, por ejemplo, por hidrafacién de
la sal reforzante, y la mezcla asi fraguada se rompe en-
tonces en perticulas finas. Los detergentes mayormente
usados con este objeto son los sulfonatos de alquiloben-
ceno, pero con estas substancias es dificil producir de=
tergentes en particulas con una densidad aparente conve-
nientemente baja, a menos que se les gliaden canbtidades
considerables de ciertos ingredientes relativamente ca-—
ros, los cualss, por si mismos, no poseen efectos deter-
gentes.

Seain un agpecto de esta invencidn, los detergen—
tes en particulas cuya densidad aparente es muy baja y
que contienen detergentes de sulfonatos de alquilobence-
no, se obtienen espumando una mezcla acuosa que incluye
la sal reforzante, el detergente de sulfonato de alguilo-
benceno y un detergente de sulfonato de olefina. Se ha ob
servado que la presencia del defergente de sulfonato de
olefina afladido, tiene ol efecto inesperado (al contrario
del efecto de los otros detergentes afiadidos) de producir
un detergsnte en particulas con una densidad sparente mie-
cho més baja que la del detergente en particulas hecho cm
un detergente de sulfonato alguilobencénico como dnico de-

tergente bajo condicionss semejantes.
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Los detergentes de sulfonato de olefina puneden pre-
pararse de la manera conocida, medlante la reaccidn de
803 con olefinas de la férmule R CH=CIR,, en que R es un
radicel alquilico y R, es alquilo o hidrbgeno, preferi-
blemente hidrdzeno.

Ia reaccién de sulfonacidn es efectuada tipicamen=-
$e poniendo en contacto la olefina, preferiblemente una
alfa-olefina, con una corriente de 803, altamente dilui-
do con un gas inerte, tal como aire, a fin de obtener un
producto dcido viscoso que se supone contiens &cidos sui—
fénicos de alqueno y sulbonas. En la hidrblisis y neutra-—
lizacién, como por tratamiento con un 4lcali acuoso cone-
contrado, las sultonas del producto se convierten en los
correspondientes sulfonatos de hidroxialcanc. Bl produc-
to, el cual contiens sulfonatos de alguenileo de larga ca-
dena y sulfonatos de hidroxialcano, pwde extraerse ahora
tdegaceitarse" para quitarle la materia inaetiva e inso-
luble en agua, tales como sultonas, a fin de mejorar el
poder detergente de la mezecla. El rendimiento del deter-
gente puede incrementarse y reducirse el contenido de
"geeite libre! tratando el producto de la reaccibn 504~
olefina (“iezcla Acida") con dcido sulfrico concentrado
bajo condiciones substancialmente no hidrolizantes con an
terioridad a su neutralizacién. EL producto del tratamien
t0 con 4cido sulfirico, que se emplea preferiblemente en
la prictica de esta invencidn, posse en ciertos casos,

una proporcidén nucho mis alta de sulfonatos de alguenilo

¥y una menor proporcibn (que puede ser, por eojemplo, menos

de 1/3 de los sulfonatos totales), o nada, de los sulfo-

natos de hidroxialecano y une poreibén considerable de su

. 340879
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contenido de sulfonato de alquenilo es generalmente sulfo-
nato de A-3,4~ alqueniloc. Los detergentes de sulfonato
de olefina pueden contensr también cantidades menores de
disulionatos, producides, probablemente, durante el trata
miento de sulfonacibén por la reaccibn del 803 excedanteA
con el sulfonato de alquenilo formado durante la sulfona-
cidn.

La carga de alimentacién de blefina que serd sulio-
nada puede contensr, por ejemplo, olefinas con 8 a 25 4to

mos de carbono, preferiblemente, entre 12 y 21 Atomos de

carbono. Como se indicd previamente, se prefieren las

alfa-olefinas. Ia cargs de alimentacidén puede contener can

tidades menores de otros constituyentes, tales como olefi
nas secundarias o internas, diolafinas, olefinas clclicas,

substancias aromdticas, naftenos y alcanos y puede produ—

cirse medlante cracking de la cera de petrbleo, polimeri-
zacibn catalitica del etileno, deshidratacidn de alcolho-
les de larga cadena, etc.

“n el tratamiento de la ifezcla Acido con 4cido sule
fhrico, la concentraecién de H2304 del decido sulfiirico afia—
dido es, por lo menos, de 60% y, preferiblemente, mucho
ndg alta, como por ejemplo SO4H, de 90w, 97% o0 100% u
6lsum del 20% y la cantidad de agua gue conbtiene el 4cido
afiadido es goneralmente menos de un 10% del peso de la
Wezcla Acida, vreferib lemente menos del 5% y, con mayor
frecuencia, menos del 3. La temperatura de este tratamien
to puede ser, por ejemplo, entre unos 10 y 1002C., preferi
blaente, entre unos 25 y 602C. y la duracidn del tratamien
to es, ventajosamente, relativamente corta, preferiblemen

te, de menos de una hora y, para los mejores resultados,

iy
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menos de 20 minutos, por ejemplo, 5 minutos o menos. Gl
nmaterial tratado se alimenta, preferiblemente, en contac-
to directo con un material bdsico para su neutraliz acién,
pero pusde someterse a un itratamiento intermedio, tal co-
mo un tratamliento térmico (por ejemplo, en medio acuoso
a 1002-2002C. ), antes de neutralizarlo., La neutralizacidn
puede efectuarse mezclando completamente el material cnn
un material bédsico y agua (por ejemplo, con una solucidn
acuosa de 10 & 50% de NaCH, preferiblemente en camtidad

tal que el pH sea llevado hasta 10 aproximadanente o mds)

y manteniendo la mezcla a una alta temperatura, preferi-
blemente a mds de 602C., por ejemplo a unos 65 -~ 2002C.

La reaccién inicial de 503-olefina puede llevarse a
cabo de la manera conocida en la indws tria, por ejemplo
alimentando una corriente de 803 altamente diluido con aim
u otro gas inerte (por ejemplo, una relacidén molar de gas
inexte: So3 de 5:1 a 100:1, preferiblemente de mis de
aproximadamente 1031, por ejemplo, entre 50:1 y 20:1) has-
ta contacto con una corviente (por ejemplo, una pelicula
fina descendente) de la carga de alimentacidén olefinica.

La relacién molar entre el SO, y la olefina es generalmen

3
te entre gproximadamente un 0,5 y 1,3:1, preferiblemente

-de aproximadmente un l:l. Preferiblemente, para la reac-

cién con la olefina se usa 303 que no esté en forma de com

plejo.

Bl detergente de sulfonato de olefina se usa prefe-
riblemente en forma de una sal sbédica, pero queda dentro
de los limites més amplios de esta invencién usar otras sa
les solubles en agua, como por ejemplo, de potasio, amonio,

540879
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Bl detergente de sulfonato de alguilobenceno pusde
contener aproximademente 8 a 16 4tomos de carbono en el

grupo alguilico. Ejemplos particularmente adecuados son
los dodecil o tridecil benceno sulfonatos de sodio, los
cuales son bien conocidos en la industria de los detergég
tes. Bl grupo alquilico puede ser esencialmente de cadena
lineal o ramificada (por gjemplo, derivado del tetrdmero da
propilenc) y el sulfonato de alquilobenceno puede ser ura
mezcla que contiene varias longitudes de cadena alquili-
cas, Bl catidn de este detergente es, preferiblemente, van
metal alcalino (por ejemplo, N, o K), a pesar de que pue=
den usarse, sl asl se desea, otras sales solubles, ‘tales
como sales de amonio de monoalquilolamina, dialquilolemi-
na o trialguilolamina, u otras sales de metales, alcalino-
terrsos.

las proporciones relativas del detergente de sulfo-
nato olefinico y del detergente de sulfonato de alquilo~
benceno estdn, preferiblemente, entre los limites de aproxi
mademente 3:1 y 1:4 y, més preferiblements, entre aproxima
damente 2:1 y 1l:3. Dentro de los 1imites mis auplios de es
ta invencidn pueden usarse, no obstante, mayores caentida-
Ges del detergente de sulfonato olefinico y aln vuede usar
se el svlfonato olefinico como dnico material debergente.

Un método preferible para formar las bufbujag de
gas en la mezcla consiste en usar un compuesto que despren
da oxigeno, preferiblemente perdxido de hidrdgeno, el cual
forme oxigeno y agna al descomponerse, suministrando asi
un blangueo e hinchamiento efectivos. Otra técnica para for
mar las pequeiias burbujas gue se desean, consiste en some-
ter una mezcla del detergente acuosa y un gas (por ejemplo,

340879
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nitrégenc, oxigeno o didxido de carbonc y, nreferiblemen-
te, aire) a un alto efecto de cizallamiento, preferiblemen
to, bajo presidén superaitmosférica, como por ejemplo una
presidn entre 1,41 y 3,52 kg/bm?, presibén manométrica. '

En lugar de emplear un compuesto que desprenda oxi-
geno, segln se describid previamente, pueden usarse otros
métodos para formar burbujas in situ. in una téenica ade-
cuada, el gas es vapor, de agua, el cual es generado por
calefaccién interna, como por reaccién de un trimetafosta
to de metal alcalino con una base . En ecte reaccidn, el
trimetafosfato se convierte en tripolifosfato y se desarro
1la una gran camtidad de calor, el cual puede elevar la
temperatura de la mezela acuodga hasta el punto de ebulli-
c¢lén, conviertiendo parte del azua libre en vapor y gene-—
rando agi pequelias burbujas de gas discontinuas, &1 $ripo
lifosfato obtenido por la reaccibn es, a su vez, conver=
tido en cristales hidratados, sxtrayendo asi el agua li-
bre de la mezcla espumosa y contribuyéndo a que sea més
viscosa o sélida.

Puedenemplearse tambiédn combinaciones de estos mé-
todos. Por ejemplo, usando alto cizallamiento o compuesto
peroxigénado, todo el contenido de tripolifosfato, 0 par-
te de é1l, que posee la mezcla pusde ser generado in situ
por la reaccién del trimetafosfato ¥y una base. Igualmen=-
te, una mezcla que contiene perdxido puede someterse a
alto cigzallamiento, si asl se desea.

La sal reforzante usada en la mezcla serd, preferi-
blemente, una que forme un hidrato estable a la tenperge
tura ambiente. Ia sal inorgénica de mayor preferencia es
el tripolifosfato de pentasodio, Forma II; pero pueden

: A
JANRTH
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usarse ‘bambién otros polifosfatos hidratables alcalinos,
tales como el tripolifosfato ds pentasodio, Forma T y el
pirofosfato de tetrasodio. Izualmente, si asi se desea,
puede usarse silicato de sodio, ortofosfato de trisodio,
sulfato de sodio, carbonato de sodio, bicarbonato de so-
dlo u otras sales veforzantss para debergentes, alcalincs
o neutras, para llevar a cabo el procedimiento de esta ia
vencidén. Como se indicd previamente, la sal hidratable
puede ser el trimetafosfato de sodio, el cual reaccioma
con una base acuoss para producir el hexahidrato de tri-
polifosfato sbdico.

Un margen adecuado de proporciones de la sal inor-
gdnica ss de apw ximadamente 10 a aproximadaments 756 del
producto acabado.

Bl agua que contiene la mezcla que se estd espuman
do dependerd del procedimiento de espumacidn enpleado. =n
el procedimiento en que la mezcla es una masa pastosa an
tea de espumarle, el contenido de agua puede variar entre
los limites de anroximadamente 15 a 40y, prelferiblemente
entre aproximadamente 15 y 30s. Se han obtenido, en pax
ticular, buenos resultados usando pastas cuyo contenido
de agua era entre 20 y 25% y cuyo contenido de materias
sblidas era, correspondientemente, entre aproximadsmente
60 y T5%. La cantidad de agua debe ser tal que la masa po
sen una viscosidad y fluldez tales que pueda formar una
vasta uniforme cuya consistencia le permita hincharse, o
expandirse pero gue impida 2 las burbujas de gas atravesa
la pasta y mantenge asi sustancialmente una estructura de
finas burbujas de gas completamente dispersadas evitando

la coalescencia de las burbujasg de gas o la pérdlda de gas

.. 340879
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del sistemsa.

La cantidad total de detergente orgdnico es adecua
damente entre aproximadamente 2 a 65, preferiblemente
entre aproximadamente 10 y 405 del producto final.

Para facilitar la manipulacidén cuando lz nezela to-
tal contiene una baja y convenlente cantidad de agua, to-
da, o la mayor parte del agua puede mezclarse vreviamen—
te con unz porcidn de las substancias sbélidas y el restu
de dichas substancias sélidas pueden afiadirse dsspuéds,
incrementando asi la viscosidad de la mezcla, precisamen-
te antes de la operacién de espumaclédn.

Cuando la etapa de espumacién vo acompaiiada de la
conversidén del trimetafosfato en $ripolifosfato nidratado,
la mezela, snbtes de ser espumada puede ser una pasta con
una viscosidad comparativaments baja, la cual aumenta con
giderablemente al formarse una cantli dad considerable de
hidrato de tripiifosfato in situ durante la operacibn de
espumaciodn.

£l perbxido de hidrbégeno puede suministrarse en for
ma de solucidén acuwosa de calidad comercial, como, por

ejemplo, de una concentracidén de un 20 a 50% y puede con=-

tener un estabilizador. La cantidad empleada puede estar

por ejemplo, entre los limites de 1/4% y 1% de H,04, baw
gada en el peso total de la pasta. Bajo las condiciones
alcalinas (por ejemplo un pH de zproximadamente 9-1/2 a
11) y las temperaturas (por ejemplo de unos 35 a 602G)
que son preferibles en la ebapa de mezclado, el perdxido
de hidrdgeno no requiere 15 presencia de ningun rsaccio-
nanbe adiclonal, sino que se descompone a una velocidad

continua y adecuada para. blanquear efectivamente la com-

pogiclién detergsnte y producir burbujes de gas pequeiias

g 34_0 87 9
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y wniformes.
Otros per-compuestos que producen oxigsno, distine

tos del perdxido de hidrbgeno, y que pueden emplearse en

el presente procedimiento incluyen las per-sales, tales
como, por ejemplo, el perborato de sodio, a pesar ds que
en tal caso es generalmente necesario usar condiciones
més vigorosas, como por ejemplo, una temperatura de la
pasta de por lo menos unos 65C, o usar un cataligador
para la descomposicidn, a fin de obbtener la generacidn
adecuada de oxigeno mientras la pasta estd en un estado
fluido o plédstico conducente a la expansidn.

En el procedimiento seglin el cual la mezcla se S0~

mete a un alto cizallamiento es preferible introducir aire

comprimido dentro de la pasta y someber después la mezcla
bajo presidn, a cizallamiento en un mezclador adecuado,
capaz de impartir grandes cantidades de energle y altas
velocidades de cizallamiento a le mezcla, a £in de que la
mayor proporcidn del material gaseoso se divida en cuerpos
gase0908 discontinuos de un difmetro medio menor de aproxi
madanente 0,005 milimetros y, preferiblemente, menoxr de
unos 0,054 milimetros.

Bl término “eizallamiento", segin se emplea aqui,
ge refiers a una accidn resultante de la aplicacidn de
fuerzas, aceibn que hace que las porciones contisguas de
la mezcla que se estd tratando, se deslicen una con re-—
lacién a la otra. Ias fuerzas aplicadas a la mezcla varian
segin sean el equipo empleado y los pardmetros operativos
del procedimiento. Por "alto cizallamiento™ se entiende
una accibn del tipo indicadoe previamente, en gue hay un

"Factor de Cigzallemiento (£)" segin se define mds abajo,

540879
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en exceso de aproximadamente 5 y, preferiblemente en exce

80 de aproximadomente 6,5.

>

ac

Factor de Cizallamiento (F) = 2X10 ° IIL rRD

en que:

r = rodio del rotor del mezclzdor en mm.
0 su equivalente en el caso de un mez
clador de tipo distinto;

R = nimero de revoluclones del rotor desl

mezclador por minuto, o su equivalente;
T = velocidad de alimentocidn del material
que se va a cizallar, en kg. por hora;
d = holgura entre las paletag del rotor y
lag del estator, o su equivalente; y
¢ = capacidad volumétrica del aparcto mez-

clador, en cm?

Los mezcladores de gran cizallamiento son, por lo
general, de capacidad relativamente pequefia, de manera
gue en un momento dado solo se puede trabajar con una pe-
quefia cantidad de pasta y, por consiguiente, permiten que
la mayor parte de la potencia consumida se utilice direc-
tamente en la pasta sin necesidad de disiparla en tratar

de megeclar grandes cantidades de material de una vez. De

egte modo, el mezclador tendrd ventajosamenite una capaci-
dad menor de unos 4 litros y, por consisuients, el mate-
rial puede pasarse por el mezclador en menos de unos 30
sesundos después de haberlo sometido a cizallamiento exe
tremadamente alto durante este corbto periodo de tiempo.
Bl aparato mezclador puede ser de cwlquier construceidn
estructural aproplada y puede incluir, por ejemplo, ven-

tajos amente una clmara mezcladora con dos estatores y un

-=- J40879
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rotor adaptado para glrar entre los estatorss. Las caras
internas de ambos estatores y ambas caras del rotor pue=
den estar provistas de hileras concéntricas de paletas'
dispuestas de modo que las paletas del rotor engranen in-

timamente pero sin tocar las paletas de los estatores. [a

pasta puede pasar convenientemente desde una entrada en
el centro de un estator, entre las paletas de ese estator
y el rotor, al través del rotor y entrs las paletas del
otro estator y el rotor y, después, pasar a una salida
situada en el otro extremo del mezeclador. Al atravesar
este curso por el aparato mezclador, la mezcla y el mate-
rial gaseoso, son rotos, estirados y cortados por las pa-
letas sn innumerables corrientes, y las pequefifsimas ma-
sas de material gaseoso se distribuyen uniformemente por
toda la pasta.

#l material espumado se descarga, preferiblemente,
del mezclador de alto cizallamiento a través de un tubo
que sirve también para ajustar o graduar la presién del
mezclador. Asf, aumentando el largo o disminuyendo el did
ﬁetro del tubo de descarga, se puede aumentar la presidén
del mezclador. s preferible emplear un miembro de este
tipo para controlar la presidn en lugar de una vélvula de
estranaulacidn para evitar una baja repentina de la pre-
sidn, lo que puede causar la inestabilidad del producto.
Bl larzo y el didmetro del tubo pueden modificarse a fin
de mantener la presién del mezclador dentro de los limi-
tes de unos 1,4 a 7 kg/em2, presidn manométrica y, prefe~
riblemente, dentro de unos 3,% a 4,5 kg/eme, presidn mano
métrica. Convenientemente, el largo del tubo deberi ser
por lo menos igual a dlez veces su didmetro equivalente.

340879
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Al senerar espuma mediante formacibén de vapor in
situ por reaccidn de trimetafosfato con una base fuerte,
es preferiblc usar como base un hidréxido de metal alca-
lino (preferiblemente ifa o X), un carbonato o silicato
(con una proporecidn entre Sioz/mzo menor que 2, en gque M
es el metal alealino), siendo la cantidad de la base pre~
feriblemente 1lo suficiente para convertir por lo menos la
mitad del trimetafosfato en el correspondiente tripolifog‘
fato y, mis preferiblemente, para la completa conversion,
por 1o menos unos 2 equivalentes (por ejemplo, 2 a 6 equi

valentes) de una base fuerbte por mol de trimetafosfato.

Es también preferible calentar la mezela, bien suministiran
do la pasta precursora a una elevada temperatura (como por
sjemplo a mds de unos 500C, preferiblemente a mds de unos
70¢¢.) antes de afiadir la base fuerte, o calentar la mez-
cla que contiene la base y el trimetafosfato para que la
temperatura de la mezcla suba, evenbualmente, hasta el pun
to de ebullicibn aproximadomente.

Por lo zeneral conviene mezclar la mezcla espumable
final répidamente y hacer sesuir al nezclado un periodo
de reposo en gque ocurre una parte importante de la hidra-
tacidén de la sul, sin agitacidn externa. El zas debe ex-~
pandir la masa hasta el szrado deseado antes de que la hi-
dratacién de la sal endurezca indeseablemente la pasta,
pero el mezclado de la pasta no debe continuar hasta el
grado de que ocurra una pérdida sustancial del ~as. Asi,
cuando se emplea perdiido de hidrdgeno en una operacién
continua, los ingredientes ze mezZelan entre si répidamen
te, extrayendose casi instantaneamente, la vasta del nez

clador a un receptdculo en menos de un minuto, para que

. 340879
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pueda sxpandirse, enfiiarse y fraguar en estado de reposo.

En una operacidn discontinue con perdxldo de hidrd-
gano, se ha obssrvado quees conveniente afladir el tripoll
tosfato de pentasodio preferible y el perdxido de hidrégs
no al mezelador, como los dos Wlbimos constituyentes, y
afledir cada uno de estbs dos constituyentes a los compo~-
nentes previaments mezclados de la.pasta tan pronto como
sea posible. Bl mezclado de la pasta final se coantinda
despuds sdlamente durante el minimo periodo de tiempo ne-
cesario para efectuar el mezclado completo de todos los
constituyentes. Este periodo puede ser menos de un minug_
%o y, preferiblemente, del ovden de unos 30 segundos. Das
pués de descargar su contenido, no es necesario limpiaf
el mezclador, puesto que une nueva carga de material pue;'
de prepararse en dicho mezclador en presencia del remanen
te de los materiales previamente mezclado (que puede ser
hasta el 10% de la nueva carga) sin que sea necesario un
aumento de la cantidad de perdxido empleado.

Icualmente, en la operacibn de espumacidn con alto
cizallamiento, el tiempo necesario después de que todos
los componentes del producto final han sido mezclados y
antes de empezar la etapa de mezclado con altbo cizallé-
miento, se mantiens adecuadamente & menos de unos 5 sezun
dos.BL tiempo de paso por el mezclador de alito cizalla-
miento serd, ventajosamente, infsrior a unos 30 sezundos
¥, preferiblemente, entre unos 5 y 20 segundos.

Durante el periodo de reposo, el material espumado
puede guardarse en tinas, bandejas u otros receptéculos,
0 bien en una banda que se mueve continmemente. Ia masa

alcanza un volumen, por lo general, entre 2 y 2-1/2 veces
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el volumen que el material tenfa antes de ser espumado,
por lo general, dentro de un espacio de tiempo relativa-
mente corto, por ejemplo, 15 minutos. Debido & las reac-
ciones exotédrmicas, tales como la hidratacién del fosfa-
te y la reaccidn entre la base y el metafosfato, la mez-
cla estd generalmente a una elevada temperatura, por lo
menos durante las primeras etapas del periodo del repo-
80; también puede aplicarse calor externo. El material ea
pumado puede conservarse gin perturbarlo hasta quedar e
gido y, preferiblementes, hasta que se haya enfriado a una
temperatura menor de 302C. (por ejemplo, después de unes
10 a 48 horas cuando se mantiene como una masa entera, al
aire). Puede recurrirse al enfriamiento acelerado y la ma
sa puede subdividirse después de haberse endurecido en su
astado expandido, para promover el enfriamiento.

Ia composicidn detergenie friable y expandida se
rompe despuds, pasdndola, por ejemplo, por un molino de
jaula, o por trituracibén manual u otro método y, despuds,-
pueds cribarse, preferiblemente por un tamiz (por ejem-
plo, uno que tenga aberturas de 2 mm). El contenido de hu
medad puede ajustarse colocando les particulas en una at-

mésfera desecante a la temperatura ambiente, o bien en un

“horno de desecacibn; con este objeto, las pariiculas pue-

den suspenderse en una corriente de aire calients o colo-
carse en un tambor giratorio por donde se hace pasar una
corriente de aire calients.

Ls mezcla puede contener otrog ingredientes gque fa-
ciliten el tratamiento o que imparftan cualidades deseables
gl producto final, o ambas cosas. Entre dichos ingredien-—

tes pueden mencionsrse los meteriales coloidales orgéni-
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cos con propiedades de suspensibén de la sucisdad, hidro-
tropos, incrementadores de la espuma, mejoradores de la

detergencia, cargas, agentes colorantes (si se desee un

producto coloreado), y otros semejantes.

El material coloidal orgdnico es, preferiblemente,
carboximetil celulosa sédica, la cual sgirve, no sbélamen--
te como agente para le suspensifén de la suciedad durante.
el lavado de la ropa con el producto detergente, sino gue
tembién tiene un conveniente efecto retardanie sobre la

hidratacién del tripolifosfato y contribuye a la estabi-

1idad de la espuma. Otras materias poliméricas coloidales

solubles en agua son el alcohol polivinf{lico y los poli-;

meros vinilicos 4cidos, tales como los copolimeros de ane-
hidrido maleico-stileno o de amhidrido maleico-éter vinil
metilico hidrolizedes, o sus sales de metales alcalinos.

El material polimérico puede estar presente en la mezcla

en cantidades que varfan entre aproximadaments 0,1 y 1,

por ejemplo.

Un hidrotropo, por ejemplo un alquilo inferior aril
sulfonato hidrotrépico soluble en azua, tal como el tolue
no sulformto sbdico o el xileno sulfonato sbdico, es un
ingreGiente recomendable durante el tratamiento. Ayuda a
la operacidn de mezclado y mejora en general las caracte-
risticas de expansién o hinchemiento de la mezcla y con-
tribuye a la produccibén de un polvo seco y quebradizo y
que no tiene la propensidn a humedecerse en un ambiente
himedo. La proporcién del hidrotropo es generslmente me—
nor de un 10%, preferiblemente, menor de un Gj, por ejem
plo, entres 1 y 45.

Un incrementador de la espuma, como por ejemplo la
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LT b
manoetanolamida de Acidos grasos de acelte de coco, que

es una substancia sélida y cérea a temperaturas menores

de unos 658C., puede usarse ventajosamente con los produc
tos de esta invencidn, tipicamente, en una proporeidn de
aproximadamente entre un 2 y 7% del producio final.

La melamina puede incorporarse para inhibir el ata-
que de las soluciones de lavado com:ra el cobre y las ale
clones que contienen cobre.

n las composiclones de la presente invencidn puede
también haber presentes abrillantadores épticos, plrmen-
tos, azentes conservadores y otras substoncias semejantes
en las cantidades que comfinmente se emplean en las compo-
siciones detergentes.

Las particulas obtenidas de acuerdo con esta invens
cidén son de estructura esponjosa y substancialmente 4spe-
ra. y contienen huecos esferoidales. Le mayoria de estos
huecos tienen didmetros que no exceden de unos 0,2 mm. ¥y,
por lo general, ninguno de dichos huecos <tienen didmetros
mayores de 0,6 mm. Ias particulas estin formadas por agre
gados cohersntes de formas irregulares de material amoxrfo
y cristalino, incluso plaguebas cristalinas no orienta-
das.

Los siguientes ejemplos ilustran la invencién pero
no deben considerarse como ejemplos limitadores de dicha
invencién. E1 término "densidad aparente" usado en estos
ejemplos y otras partes de la presente memoria y reivine
dicaciones se refiere al peso por unidad volumétrica del
maserial en particulas no apisomdo segin se carga en el
envase. La densilad aparente es, preferiblemente, menor
de 0,45 gramo por centimetro clbico, y el didmetro medio

7O

b Y A
SN 4
NS N I :
I RN S|

-17 - o S

»

P



13~-7-67

10

15

20

25

30

de las particulas es, preferiblemente, menor de 2 mm.
Ejemplo 1
Se prepara un sulfonato de olefina hacilendo reaccip
nar continuaments SO3 (6,5 kg. por hora) y una carga de
alimentacifn de alfa-olefina (18 kg. por hora) en una pro
porcidén molar de aproximedamente 1l:1, tratando despuds la

mezcla resultante con HZSO4 acuoso al 90% (2,7 kg. por ho

ra), y meutralizando despuds con hidrdxido de sodio acuo-

so caliente. Ia carga de alimentacidén de olefina emplea-
da contiene c'omo un 88% de olefinas de cadena recta ter-
minalmente insaturada cuyo psso molecular medio es de 230
¥y su longitud de cadenz media es de unos 15 a 18 Atomos
de carbono (aproximadamente 015—24*;'3, cl 6-2996, 017-307&,
018-1775) v con limites de ebullicidén a la presién atmos-
férica, ds unos 265 a 3002C (con 11% de residuo)., Hl ja=
rabe resultante tiene un contenido de 415 de sblidos y
un contenido de 35% de material anidnicamente activo.
1629 partes de este jarabe, 57 partes de agua y
144 partes de sosa caustica acuosa de 502Be, se mezclan
en un mezclador de paletas en signe provisto de una cami-
sa para el enfriamiento. Se afladen después 559 partes de
un &cido tridecilobenceno sulfénico de 96% (que contiene
96% de 4cido sulfénico, 2% de H,80, libre, 1% de agua ¥
% de material no sulforrdo) a la mezela agitada, mien=
tras su temperatura se mantiene entre los limites de unos
492 y 602C. Cuando la resultanbte neutralizacidn del Acido
alquilo-benceno sulfdénico es completa, se afiaden, mientres
continta la mezcla, 466 paries de sulfato de sgodio (arhi-
dro), 49 partes de un polvo que contiene carboximetil ce—
lvlosa sbdica. de T4% de pureza, 4,6 partes de un tinte
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fluorescente y 332 partes de silicato de sodio sdélido de
82,55 finomente dividido (en que la proporcidn entre ol
Nazo:Sio2 es de 1:2) para formar una pasta uniforme a
45,52C. Despuds se afiaden 1688 partes de tripolifosfato
de pentasodio (anhidro) y el mezclado se efectia rdpida-
mente durante un mimuto, después de lo cual se afiaden
71,4 partes de perdxido de hidrdgeno ascuoso al 354 mien-
tras se continfa répidaomente el mezclado. Medio minuto
despuds de la adicidn del perdxido, la pasta resultantie -
se descarga del mezclador a un recipiente ablerto donde
se deja en reposo durante 15 minutos en un recinto calien
te a una tempsratura de 668C; durante este periodo de
tiempo la pasta se expandes hasta 2 a 2-l/Z veces su volu-
men original. La pasgsta expandida, después de dejarla to-
da la noche a la temperatura ambiente, se tritura mecédni-
camente y @e criba por un tamiz de malla 10 (U.8.S.). La
densidad aparente del producto triturado es de 0,34 g/cc.
Contiene como un 20,4% de humedad, como 125 del sulfona=
%0 do olefina anidnicamente activo, y como el 12% de tri-
decilobenceno sulfonato sddico.

Cuando ge usa estz mismo procedimiento, salvo gue
todo el sulfonato de olefina se substituye poxr tridecilo-
benceno sulfonato sbdico adicional (de modo gque el produc
to contiene un 25 de ese ingrediente), la densidad apa-
rente del producto es 0,43 g/cc, lo cual es como un 38p
mayor que la densidad aparente cuando estd presente el
sulfonato de olefina.

Ejenplo 2

Se repite aqui el Zjemplo 1, salvo gque el 2% (basa-
do en el peso del producto final) del tolueno sulfonato
340879
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s0dico se incluye en la mezcla con anierioridad a la adi-
cién del tripolifosfato, y el sulfonato de olefina se su-
ministra como un s6lido seco, en proporcidn tal que la
cantidad de su contenido anidnicamente activo es de 12,5%
(bagada en el peso del producto final). ELl sulfonato de
olefina empleado es un producto que combiene T2% de ingre
alente anidnicamente activo (sobre una base seca) y se
prepara haciendo reaccionar 303 ¥y una carga de alimente-—
cidn de alfa~olefina (descrite a continuacidén) en una pro
porcibn molar de aproximadamente l:1, tratando después la
mezcla 4cide resultante con éleum de 20%, y neutralizan-
do después con hidrdxido de sodio acuoso caliente. La cax
ga de alimentacibén de alfa-olefina tiene un peso molecu-
lar medio de aproximademente 224, consiste esencialmente
de olefinas que tlensn uwna longitud de cadena de 12 a 22
étomos de carbono y conbiene aproximadamente'un 92% de
l-olefinas y un 4% de transolefinas. E1 contenido total
de agua de la mezcla, antes de la espumacidn, se ajusta
de modo que sea casi igual 2l del Ejemplo 1.

Bl producto tiens una densidad aparente de 0,29.

Los productos obtenidos en los anteriores Ejemplos
1y 2 tienen un didmetro medio menor de dos milimetros y
poseen una estruciura esponjosa y substancialmente unifor
me y 4spera, con huecos esferoidales, la mayoria de los
cuales tienen un didmetro que no excede de aproximadamen-—
ta 0,2 milimetros y casi ninguno de ellos es de un didme-~
tro meyor de aproximadamente 0,6 milinetros. Las particu-
las estdn formadas de agregados coherentes de forma irre-
gular, de material amorfo y eristalino, incluides plague-

340879
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Il contenido de humedad de las particulas finales

de los productos de esta invencidn es zeneralmente entre
aproximadamente 15 y 35/, preferiblemonte (después de de
secacidn parcial, si se dezea) de aproximadamente 15 a
205,

A pesar de que la presente invencidn se describid
con referencia a ciertas realizaciones y ejemplos pariti-
culares, los entendidos en esta técnica comprenderdn cla-
ramente que pueden substituirse por ellas variaciones y
modificaciones, sin apartarse de los principios y verda-
dero espiritu de esta invenecidn.

Ia presente solicitud que corresponde a la formula~
da en Estados Unidog de América, con fecha 31 de Mayo de
1.966, bajo el nfmero 553.621, se acoge a los beneficios
del articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad In-

dustrial.
N 0 i A

Los puntos de inveneldn propia y nuevs que se pre=-
sentan para que sean objeto de esta solicitud de Patents
de Invencidn en Espafla, por VEINTE aflos, son los siguien
tes:

1.~ Un procedimiento para la produccidn de detergen
tes en particulas por expansidén con pequefias burbujas de
gas, de una mezcla acuosa de sal mejoradora de la deter=-

gencia e hidratable y un deterszents orgdinico sintético 80
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luble en agua, dejando fraguar desPueé la mézcla expan—
dida, hajo condicliones de reposo, para formar una masa
friable y granulando dicha maga £friable para fommar dicho
detergente en particulas, caracterizado por la mejora que
conslste en incluir sen dicha mezcla, un detergente de sui-
fonato de olefina de unos 8 a 25 4tomos de carbono.

2.~ Bl procedimiento seghn la reiyinﬂicaoién 1, en
el cual dicho defergente orginico incluye un detergente
de sulfonato de alquilobenceno.

3.= BELl procedimiento segin la reivindicacibén 1 6 2,
en que la sal mejoradora de la detergencia e hidratable
incluye tripolifosfato de pentasodio.

4.~ E1 procedimiento segln le reivindicacibn 2 6 3,
en que la proporcibén entrs el sulfonato de olefina y el
sulfonato de alquilobenceno es, por lo menos, l:4.

5.~ E1 procadimiento seghn la reivindicacidn 4 en
que dicha proporcidn estd entre los limites de aproxima-
damente 3:1 y Ll:4.

6.~ &1 procedimiento segin una cualquieva de las
reivindicaciones 1 a 5, en que el detergente de sulfona-
to de olefina es un producto obtenido por reaccibn de SO,
gaseoso y dilufdo, con una alfa-olefina superior, para
producir una mezcla de dcido alquenilo superior-sulfénico
y sultone superior, seguida por la conversién de la sul-
tona en dcido sulfénico superior, y neubtralizacibn de di-
cho 4cido sulfdénico con un base, poseyendo dicha olefina
superior, dichos 4cldos sulfbmicos superiores y dicha sul
tona superior, entre 8 y 25 &tomos de carbono.

Te= L1 procedimiento segin cuclyuiera de las reivin

dicuciones 1 a 6, en que dicho detergente de sulfonato de

.. 340879
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), mezeis

olefina incluye sulfonato de alguenilo y sulfonato de hi-
droxialcano.,

8.~ &1 procedimiento seghn la reivindicucibén 7, en
que dicho detergente de sulfonato de oleiina contiene sul
fonato de alquenilo, siendo la cantidad de cualguier sul-
fonato de hidroxialcano presente en dicho deterprente de

sulfonato de olefina, menor que la cantidad de dicho sulw-

fonato de alquenilo.

9.- E1 procedimiento segin la reivindidacién 6, en
que dicha mezcla de dcido sulfénico y sulltona se trata
con 4cido sulfirico concentrado, con anterioridad a dichs
neutralizacidn.

10.- ELl procediniento segin una cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 9, en que las burbujas se producen
por la descomposicién del perdxido de hidrdgeno.

11l.~ Bl procedimiento segin una cualguiera de las
reivindicaclonss 1 a 9, en gue las burbujas se producen
sometiendo la mezcla a cizallamiento, bajo una presidn su
peratmosférica de gas.

12.-~ El procedimiento segin una cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 9, en que las burbujas de gas se fox
man por el vapor de agua generado en la mezcla por el ca-—
lor de reaccibén de un trimetafosfato y una base.

13.~ Procedimiento para la produccién de deterzen-
tes en particulas.

Tal y como ge ha descrito en la lemoria que antece—

de y para los fines especificados,



Bsta Memoxia corsta de veinticuatro hojas, escritas

a mAguina por una sola cara.

07 g saes
Madrid, JUL 854

P. A,
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