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Memoria descriptiva

para solicitar PATENTE DE INVENCION por oo aiios

a nombre de COLGATE-PALMOLIVE COMPANY

entidad / de nacionalidad  norteamericana

con domicilio en 300 Park Avenue, Nueva York, N.Y., Estados

Unidos de América

por: “UN PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCIUN DE UNA BARRA
'DETERGENTE PARA LAVARY (Clase In‘ternaClona.l C114d)
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Esta invencidén se refiere a barras detergentes
para lavar que contienen detergentes sintéticos, Las ba-

rras de este tipo generalmente contienen ung centidad rele

tivamente grande de sal mejoradora de detergencia (prefe-

5 riblemente tripolifosfato pentasodico) y usualmente sun al

‘tgo tosces al tacto. Esta rudeza o tacto indeseable es ob-
%servada durente su uso en el lagvado.
i De acuerdo con un aspecto de estg invencidn, se
|ha descubierto wn método para hacer barras detergentes pa-
10 ira lavar las cudles son mucho mas suaves al tacto y +iens,
%en general, una agpariencia superior cuando se comparan con
élas barras de detergente sintético para lavar de le técni=|

3

ca anterior.

En una forma preferida de esta invencidn se for-

mg una mezela de un detergente orgdnico acuoso y une solu-

15

:cién acuosa de silicato sddico. Entonces de incorpors a es:
gta mezcla de detergente, silicato sddico y agua, tripolifos-
i

ifato pentasddico anhidro, en su forma usual en polvo, y se

|

rszclan entonces a fondo. La mezcla resultante es entonces

20 pxtruida en forma de una varilla, la cual es cortadz en ba-

rras o panes individuales de detergente para lavar y prense~

de si se desea.
i
i

ibarra muy suave teniendo una estructura altamente wnifor-

El nuevo procedimiento hace posible producir unae

25 he (mostrando bajo un exdmen en el microscopio finos cris-
Fales bien dispersados), mediante el uso de un equipo sim-
%13 y convencional (por ejemplo un amalgamedor, un mezcle-
?or de cuchillas en signs 0 un mezclador que tenga barras
interpenetrantes que giran en sentido contrario, una amasa-

30 ?ora y un batidor). El procedimiento tembién hace posible

él obtener una barra de detergente reforzado altamente uni-

609468 -2-
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|
forme y suave la cudl, a pesar de que contiene una propor-
1
cién sustancial de agum "libre" (es decir, agua en excasoi

]

de la caentided requerids peras la hidratacidn de todas las§

sales hidratables presentes en la mezela), es euficlentemqn-

5 te dure para ser cortada inmedistamente después de le ex~ |

trusidn,

’ Les barras de la invencidn desasrrollan una sue-

|

vided especigl cusndo son bien mojadas y tienden e desli-

zerse por las manos durante el lavado similarmente a las

I

10 ‘barras de jabon de tocador. En contreste las barras de la-

?var de la téenica anterior mentenfen una sensacién al tac-!
!to de arenosidad aim durante el lavado. Tipicamente las baL
rras presentes no solo son todo lo sustancialmente homOge—l
neass que e8 posible sino que exhiben una estructura mlcros—

l

{
15 cépice Gnica como resultado de la integracidn de la formu-'

‘
i
1
{
i
i
i
‘
?

1a ¥y el procedimiento. Estas barras tienen una matriz mlcro-
crlstallna gustancialmente libre de cristales de la sal me—
;joradora de detergencia de mas de alrededor de 40 micrones
ide digmetro que tienden a producir aspereza en la barra ¥
20 la matriz rinde una superficie de la barra la cual es suave
gdurante el lavado.

Fotomicrografias de la barra con suavidad exce-

1ente muestran ung matriz microeristalina que generalmen-

te no tiene cristales ni otras partfculas con bordes agu-

[ 4

|
|
|
| !
25 demente definidos, de un tamafio superior a 40 micrones, ma %
_4

particularmente no superior a 30 micrones de largo y prefe
riblemente no mas de 20 micrones. En algunas barras exce-
H

lentes con suavidad Optima puede haber une partfcula ocasig
!

i
hal significaetivamente mayor, por ejemplo, de 60 micromnes,

30 pero le incidencia de tales cristales es muy baja. Por ejen
|
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plo hay ususlimente un promedio de ‘menos de uno de eatos
cristales por 5 a 10 milimetros cuadrados, y preferible-
mente no mis que uno o dos de tales cristales por centi-
imetro cuadrado, cuando ello ocurre. Cuando estéd presente
le1 almidén como en wna de las formas preferidas de eata

iinvencidn, los grénulos del mismo aparecen pequefios, cle-

ros y en forma de disco, estando cada uno rodsado de ia ma:
%triz microeristalina. En general las part{culas de la ma-
'triz son mds pequefias que las particulas de almiddn las
cuales son del orden de 10 a 20 micrones en didmetro. Ta
matriz miorocristaling parece ser cohesiva debido a que en
ios bordes delgados de una rebanada se pueden observar agur
ijeros, con un aumento de 1000 veces, de los cuales se han
?esalojado los granulos de almidon.

g En las barras que tienen una suavidad en el uso
? son marcadamente superiores a lgs barras de lavar comer-
%iales asperas, la matriz esis tembién sustancislmente li-
bre de oristeles de la sal mejoradora de detergencia de més
?e glrededor de 40 micrones. El tamafio y frecuencia de los
pristalea mgs grandes puede ser aumentado hasta cierto pun-
;o. En general puede haber un promsedio de hasta alrededor
be 2 oristales de 60 micrones o mds por mil{metro cuadra-
ao, lo cudl cubre un grea de alrededor de 0,3 a 0,4 por
éiento maximo del drea de la superficie. Un cristal ocasio
%al puede llegar hasta un maximo de alrededor de 100 micro-
%ea pero ésto es raro. Estas observaciones pueden ser he-
éhas con un aumento de 50 veces en un microscopio. Muestras
%ipicas de barras ésperas tenfan un niémero importente de
éristales de 60 a 200 micrones y variaban an el promedio
ée tamafio y frecuencia como sigue: la muestra A tenia 8 de
|
| -4 -
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tales cristales por milimetro cuadrado, cubriendo un drea
de alrededor del 4%; la muestra B tenfa 6 de tales cris-
tales cubriendo un drea del 8%; y la muestra C tenfa 24
ide tales cristales que cubrian un drea del 4%, determina-
| do bajo las mismas condiciones. En comparacidn estas ba-
rras tenfan glrededor de 3 a 12 veces el nimero de cris-
!tales de alrededor de 60 micrones o mas y tales cristales
cubrian un drea de alrededor de 10 a 20 veces mayor gne 1
barra de buena suavidad, Este microestructura de la barra

ipuede ser ilustrada por cualquler método spropiado. Un

método apropiado es cortar una rebenade fing de la barre

Ede alrededor de 5 a 25 micrones de espesor con una cuchil

‘de afeitar y colocar la rebanada en el portaobjetos de un

b . : .
‘microscoplo de investigaciones de manera que pueda ser

i
i

ivista por la luz transmitida e través de un plano de la

.muestra. Entonces colquese una gota de un medio de inmer-

isién 1{quido apropiado tal como un aceite de inmersién de |

l

iun {ndice de refracoidén de 1,5 sobre la rebanada y déjese
que el 1{quido llene las cavidades de la rebanada y qus
escape una proporcidn sustancial de burbujas de aire, Ia

rebanada es obserwada con un aumento de 50 & 500 veces se

facil por un observador adiestrado si se desea.

! Esta suavidad caracter{stica puede ser lograda

con la condicidn de gque las variaciones en las férmulas

jsean integradas con el orden de adicidn y los pasos del

aplicables de manera que Se asegure un control maximo de

la cristalizacidn y dispersién general en la masas, suficien

i
i ' -5-

1

'gﬁn se desee, y puede ser folografiada para su observacidn

por varias modificaciones como se ilustra en los ejemplos,

procedimiento. Por lo tanto consideraciones especiales son

g

i

i
!
i
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te para lograr la suavidad deseads. El procedimiento debe

ser llevado a cabo de maners gue So forme una mezcla f£lui-

ida o plastica conteniendo agua y detergente, afiadiendo sa-

%les me joradoras de detergencia en forma de particulas mien
tras se mantiene una fluidez o plasticidad suficiente du-
‘rante el mezclado pera dispersas finamente las ssles me-
:joradoras de detergencia e inhibir el crecimiento de los

cristeles, y formando la mezcla en una barra que tiene una

‘matriz microcristalinag como se ha descerito. En los siguien:

¥

:tes ejemplos todas las barras tenian la matriz deseada. Son

¥

‘preparadas con ung suavided excelente cuando las condicio-]

I

%nes son cuidadosamente controladas y ¢on una suavidad de
ébuana e excelente aim en operaciones del tipo comercial
ien gran escala.

§ En varios ejemplos puede notarse que parte del

%carbonato de sodio es disuslio en el agua en el primer pa-

180 para formar una solucidn sustancialmente saturada. Gene
%ralmente a le centidad no es suficiente para una neutrali-
Iliza.cién completa, pero el carbonmto debe ser mantenido en
'una suspensidn o solucién estable para evitar los grumos

go terrones y la consiguiente cristelizacién de perticulas
Egrandes duras. Despuds se afiade el Acido sulfdnico ol mis-
imo tiempo més 0 menos que el resto del carbonato. Si se
Eomite el silicato también se pueden obiener barras suaves
%or egte procedimiento, pero generalmente el contenido de
%gua puede ser aumentado para compensar el aguae de la solus
?ién de slicato, con aumento en el contenido de detergente
?ara lograr una masg plédstica similar qus forme una barrs
@e una suavidad deseada. El tripolifosfato debe también

estar en wa forma finsmente dividida con una proporcidn

-6 -




de adieidn que depende del poder mezclador suficiente pars

lograr una dispersidn adecusda y evitar una hidratacidn

répida con la formaoidn de cristales grandes y duros en lﬁ

matriz. %

|
5 En los procedimientos més preferidos desarrolla-i
‘dos hasta ehora la mezecla de detergente y agua es unn ma—‘

isa pastosa y espesa producida mezclando un dcido alquilo-i

benceno gulfénico y un agente neutralizente del mismo (porl

ejemplo carbonato de sodio o hidrdxido de sodio) con agua,
10 ;de manera que se obtenga un detergente de alquilobenceno-

sulfonato sddico hinchado a fondo. El silicato sddico es

iaﬁadido, como une solucidn coloidal, 1liquida, acuosa, a
;esta maesa. Silicatos sddicos, liquidos, acuosos, teniendo ;
:una proporeidn reletivamente alta de Nazo; 3102 ( por ejemT
!

i

.15 plo wna proporcidn en peso de Na,0: 5102 por arriba de

;1:2,5, tal como una proporeién de 1:2 6 1:1,9, 1:1,8 6
%1:1,5) son los més preferidos. Estos generslmente tienen
un efecto de diluir o adelgazar la mezcla. Despuds de ésto
se agrega el tripolifosfato pentasddico en polvo, preferi-

20 blemente después que la mezcla ha sido espesada por adi-

Fién de almiddn o de cuslquier otro agente aglomerante su- |
plementario apropiado, tel como la carboximetiloeluloss deé
godio, el cual es ususlmente también suministrado en forma'
he polvo. Las particulas de almiddn parece que empapan cual-

25 quier 1fquido que es vieible antes de la adiocidén del al- !

pldon, ¥ la mezcla se vuelve bastante pastosa antes de aﬁa-

dlco no necesita ser el inico me jorador de detergencis;

h

dir el polvo de tripolifdsfato. El tripolifosfato pentasd- i
l
1

barras muy buenas han sido hechas usando una mezcla de car-

30 bongto sdédico ‘anhidro y el polifosfato en una proporcidn

t
i }
6.9068 % . - 7 - !
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de por ejemplo alrededor de 2:1. -

Aungue las razones para los efectos obienidos

en el procedimiento no son bien entendidas, se cree que

I108 silicatos liguidos pueden temder a fijar el agua en
luna forna coloidsl, controlar la cristalizacién e hidvata-
Ecién de las sales mejoradoras de detergencia y ayudsr a e-
%vitar la indeseable aglomeracidn o aumento de los crista-
%les. Lossilicatos pueden tembién tender, cuando se agregan
?como se describe aqui, a aumentar la dureza del material
iaglomerando las ssles mejoradoras de detergencia finamsnte
%divididas y disminuyendo por lo tanto el contraste entre

la dureza del meterial aglomerante y la durezs de los cris

“tales, Ia accidn de los silicatos liquidos coloidales, co-
Emo son usados aqui, es distinta que la de otros ingredien-
Etes gue mejoran la suavidad de la barra recientemente ex-
ztruida; por ejemplo, las alquilolamidas tienen este efec-
Eto pero en realidad le dan s la barra un tacto aspero du-
?anta el uso. En contraste el uso de esta invencidn hace
gposible el producir barras que son suaves antes, durante
P despuds del uso, ¥ que son mucho menos abrasivas sobre
?os textiles que estan siendo lavados (como se muestra en
?ae pruebas de abrasidn sobre los textiles tejidos de al-
%odén), déndole mds larga vida a los tejidos lavados.

% Este invencidn también hace posilie el producir
%arras detergentes pare lavar, suaves y enteramente satis-
%actorias, de una densidad apreciablemente més baja que la
de las barras de laver convenciomales de detergentes. Por
;jemplo, para las barras hechas amssando y batiendo formu-
;aciones que tienen una relacidn dada del total de sal me-

joradora de detergencia a detergente, el uso del nuevo pro-
: .
i

3

-8 -
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|

i una mezcla del detergente sintético, silicato sédico ¥

'sddico en la matriz pueden estar bien por arriba de las

cedimiento da una buens barra con una densidad de alrededor
de elrededor de 10-15% menor que la obtenida en el proce-
dimiento convencional (por ejemplo una densidad de slre-
dedor de 1,45 hasta alrededor de 1,65). Esta ventaje se
conserva ain cusndo el paso de baticidn, en ambos casos,
es modificado para ocluir o atrepar alre en la barrs;

ahf el uso del nuevo procedimiento puede rendir ung barra|
de ung densided de glrededor de 1;25 en comparacidn aon

alrededor de 1,35 para un procedimiento por lo demds eimi-

lar, en el cual los rasgos de la presente invencidn ne
son usados. Por lo tanto por el huevo procedimiento se pus-
de hacer una barrs grande fla cual esobviemente mas deseabie
ien el lavado a mano) de una cantidad dade de detergente y
sal mejoradora de detergencia.

Se cree que las barras comprenden una matriz de‘
agua, conteniendo dicha matriz cristales finos dispersa-
dos de una sal mejoradora de detergenciala cual ha sido
hidratada in situ, y preferiblemente, granulos de almiddn

hinchados con agua. Las proporciones de egua y silicato

proporciones correspondientes en las barras de detergente
gintético para lavar convencionales.

Los sigulentes ejemplos son dados para ilustrar
esta invencidén aun mds. En estos ejemplos, as{ como en el
resto de la memoria todas las proporciones son por peso
a no ger gue 8¢ indique lo contrario.

EJEMPLO T
Se egregan 2,0 kz de agua a alrededor de 602C a

un amglgamador pequefio (del tipo inclinable o voleable

i : -9 -
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usado convencionalmente en la fabricacidn de jabdn, y que
comprende un recipientve y una cuchilla mezcladora rotatival
cuya superficie de afuers se mueve en egtrecha proximidad

e las paredes internss del recipiente.) Ia rotacidn de la

te que la mezcla es sacada fuere del amelgamador. Eatonces
Ese agregan 0,60 kg, de carbonato sédico ahidro y se disuel
ve en el ague, despuds de lo cual se afinde una "cape Supe~
rior' convencional de dcido alquinobenceno sulfdnico (con=-
iteniéndo 86,9% de dcido tridecilobenceno sulfénico ds cade

ne ramificada, 8,5% de HyS80,, alrededor de 3% de agua ¥

focomo de 1a=1 1/2% de subproductos de sulfonacién)) en por-

‘olones alternando con porcilones adiconales de carbonato sd

es de 4,6 kg. y la centidad totel de carbonato sédico (in-
ieluyendo el 0,6 kg inicial) es de 2,16 kg, Durante el mez-
clado de la remccidn del carbonato y el dcido de una masa
esponjosa debido a la liberacidn de €O, el cual a su vez

reacclons con el excesc de carbonato presente pars produci

prendimiento de €0, la mezcla estd a una temperatura de al
rededor de 652C, Entonces se sgregan 3,8 kg. de silicato
sédico acuoso liquido (conteniendo 36,8% de adlidos de si-
licato, teniendo una proporcidn de Na20/3102,04) junto con
perfume convencional (0,04 Kg.), y se mezclan e fondo con
le masg en el amelgemdor. En este momento lg mezcla es men
viscosa que lo que fuers antes de la adicibn del silicato
de sodio acuoso, Un cdlculo de la composicidn de le mezcla

sobre la base de las cantidades de ingredientes incluidos

ihasta esta etapa indica lo siguiente: alrededor de 33% de

- 10 -

dico. Le cantidad total de le capa superior de dcido usadg

bicarbonato de sodio. Después de que no se aprecia més desg-

guchills mezcladora es comenzada entonces y se continua har-

r
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alquilo benceno sulfonato sbdico, elrededor de 0,4-0,5% de
Na2003, glrededor de 4,4% de Nay504, slrededor de 12, 9% de
NallCO3, alrededor de 10, 8% de aé_lidos de siliceto de sodilo
compuesto por alrededor de 7,1-7,2% Si0,, y alrededor de
3, 7% Nao0) y alrededor de 37,6% de agua. Entonces se sgre-
gan 2,4 kg, de almiddn de meiz; como resultado la masa se

vuelve mds viscosa y tiende & romperse o desganarse Auran-

|te 61 mezclado. Entonces se egregan 4,6 kg. de tripolifos-

fato pentasddico anhidro en polvo (teniendo un contenido

| -

'relativamente alto de la Fase I / alrededor de 28% ds Fase
iI; comocida tembién como "forma I"7 y teniendo alrededor
de 0,25% de humedad) y 0,3 ke. de sgua, y se continua el
%mezclado durante alrededor de 2 6 3 minutos. ILa mezecla re-|
‘sultente (teniendo una temperaturs de alrededor de 582C, y

|

june. consistenclia similar a la de una paepilla bastante espe:

}

sa es echada (y raspada) del amslgamador y alimentada gra-!

‘anelmente a una smesadora de jabén de 3 rodillos, que tie-
| i
me sus rodillos enfriados internamente con agua suministra%

i

da a 182C. El espacio entre el primero y segundo rodillo
de la amasadorg es de alrededor de 0,10 mm. mientras que

]el espacio entre el segundo y dltimo rodillo es de alrede-
|

dor de 0,05 mm, Fl material emerge de la amasadora en for-

:
ima, de cinta y estas cintas son alimentadas a un batidor cog
canise enfriada por agua del tipo convencional que funcio—%

na con su matriz de extrusifn a 40-509C., rindiendo una ba:
!
rra extrufda que tiene una temperatura de 322¢. y un fndice
9
de dureza de 60 medido en un comprobador de dureza Creen |

i(suninistrado por la Harry W. Dietert Co., Detroit, Michi-

!
gan, E.U.A.). Ia barre puede ser cortade suavemente en unai

Eorma convencionsl para rendir berras de lavar individuales
| , |
-1 - |
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Les barras son muy suaves y contienen uniformemente distri

buidas cristales muy finamente divididos de las sales mejo
radoras de detergencia. El producte tiene un contenido de

glquilobenceno suvlfonato de alrededor de 21,4%, un conteni

5 do de P,05 de alrededor de 13,3% un contenido de sulfonat

Q

de sodio de alrededor del 7% de 2,9%, un contenido de sili

cato de sodio de alrededor del T%. Contiene no mds que alr?-
dedor del 8% de bicarbonato de sodio y no més que alredsdor

del 5% de carbonato de sodio. Su contenido de agua eatd apre-

10 ‘ciablemente en exceso del agua de hidratacidn de las sales]

‘contenidas en el mismo. No se cree que ocurra una pérdida

isubstancial de ague debido & la evaporacién durante el pro

gcedimiento como es descrito en estos ejemplos, y el conte=~
inido real de agus de las barras ee por lo tento substancial-
{

15 %menxe el mismo que la centidad que puede ser calculada de

'los detalles suministrados shf,

\

; EJEMPLO II

Se usa el procedimiento del Ejemplo I con los si-

guientes ingredientes afiadidos en el orden dado:

202 (a) ague 10,2
cabonato sédico anhidro 12, 3
dcido de la cepa superior(87% doi-
do tridecilobenceno sulfonico) 23,5

; golucidn de silicato sddigo 19,0
g (Ne0/5102, 1/1,94; 38% sélidos) _

25 Almiddn de melz 12,0
Tripolifosfato sddico 23,0
(como en el Ejemplo I)

| (b) eagua 6, 35
sosa cdustica acuosa (49% NaOH) 6,90

dcido tridecilobenceno suwlfénico 26,06

30 golucidn de silicato de sodio 19,20
(38, 7% sdélidos)

6+9.68 - 1




Almiddén de maiz

tripolifosfato de sodio
(como en el Ejemplo I)

(¢) Agua

carbonato sédico anhidro 11, 57

5 dcido de la capa superior (gg?olﬁn el 24,87
golucidn de silicato sédico 16,19
(39% de solidos)
almiddén de maiz 5,78
carbonato s6dico anhidro (sirviendo como
una sgl mejorade de detergencis) 20,24

10 g tripolifosfato sddico (como en el Ej. I) 11,57 %

:La barre del Ejemplo 2 (a) tiene un contenido de I.A. (con}
.tenldo de ingrediente detergente activo) de alrededor de §

,21,7%, un contenido de P,05 de alrededor de 13,3% y un con-

[+4

‘tenido de NayS0, de alrededor de 2, 7%. La barra del Ejempl;
15 2 (b) tiene un contenido de I.A. de alrededor de 26,6%, wn o
‘contenido de P,05 de alrededor de 15,4% y un contenido de
gNa2804 de 0,72%. Para el Ejemplo 2 (e¢) el contenido de I.
A. es de alrededro 23%.

Céloulos de las composiciones de las mezclas con

20 anteriorided a la sdicidn del elmiddn de maiz, sobre la be

ise de los ingredientes incluidos hasta ese momento, indican
lo siguiente: Para el II (a) alrededor de 33~1/2% de alqui;
globenceno sulfonato sddico, alrededro de 2,4% de Ne,C03, ;
elrededor de 4,4-4,5% de Na,S0,, alrededor de 13,1% de Na ;
25 HC0y, alreedor o 11,1% do s61idos de silicato séico (coh-
puesto de alrededro de 3,8% de Si0, y alrededor de 7,3% de|
yazo) Y alrededor de 35% de agua. Para el II (b) alrededorg

%4%V%deﬁwﬂo%mwowﬁwﬂo%ﬁw,ﬂmwuo;

lde 1,3% de Na,S0,, alrededor de 12,7 de sélidos de silice-

6. 9.68

1
i
30 ito addico compuesto de elrededor de 4,3% de SiO2 y alreded%r
!
- 13 - :



de 8,4% de Nay0) y 40% de agua. Para el II(c) glrededor de
36,9% de alquilo benceno sulfonato sédico, alrededro de
0, 3-0, 4% Na2003, alrededor de 4,9%'de Na2304, alrededor de
i 14,4% de NaHCO3, alrededor de 10, 1% de s86lidos de silica-

5 0 sddico compuesto de alrededor de 3,4% de Si02 y alredé-
dor de 6,7% de Nag0) y alrededor de 32,8% de agua.
EJEMPLO IIT

Se repite el Ejemplo II(a) excepto que en lugar

Edel doido de la cape superior y de carbonato sédice erhi~
10 %dro se emplea una mezcla detergente preneutralizade fina~
%mente dividida, secada por atomizacidn, (conteniendo 75%
éde tridecilo beneeno sulfonato sddico de cadena ramificada)
'10% de sdlidos de silicato sddico, 13% de sulfato sédico
%y 2% de agua) en una cantidad suficiente apra dar substan-

15 icialmente la misma proporcién de detergente en la barra co

gmo en el Ejemplo II (a), siendo ajustada similarmente la
écantidad de egue sfiadida e la formula. El agus y la solu-
Ecién acuosa de silicato sddico son primeramente mezcladas
-para formar une solucidn diluida de silicato sddico, y el
20 %detergente secado por atomizacidn es entonces afiadido y mef-
iclado hasta que se ha dispersado a fondo, para formar una
%mezcla viscosa relativamente homogenes, antes de que se a-
Egreguen del almiddém de maiz y el tripolifosfato sddico.

En los Ejemplos dados arriba la proporcidn de si

25 licato sédico con la barre estd dentro de un margen prefe-
rido de por arribe dél 3% (por ejemplo dentro del mergen

|

:de 4 a 12%) la proporcidn total de agua es una cantided a-

propiada dentro del margen de alrededor del 5 al 25%, usual-

lmente por lo menos &l 10% y preferiblemente alrededor del

30 %14 al 25% y una proporcidn substancial de esta agua (por

6¢9.68 - 14 -
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ejemplo alrededor de 1/3 & 1/2) estd en un estado "libre®

( es decir,’no combinada como agua hidratacidn); en la méw
cla de agus, detergente y silicato sddico, con anteriorri-
ded a la adicidn de otros ingredientes, estos tres compo-
nentes estdn presentes en las proporciones de aproximada-
mente 1 parte de detergente sintético, 1 parte de sgua y

1/4 a 1/3 parte de silicato sédipo (sdlidos); por ejemplo
entes de que se sfiada el almiddn, el contenido de detergen-
te de la mezcla estd en la margen de alrededor de 30-50%,

el contenido de agua es de por lo menos alrededor del 15%

v preferiblemente esté en el margen de alrededor de 30-40%

i
4
i

y 8l contenido de silicato sddico estd en el margen de al-

Fededor de 10-13%. En los ejemplos dados arriba de detergeép

‘te estd en un estado plastificado con agua, cremoso o pas-§
Loso; en los Ejemplos I y II este resultado es obtenido en

ia formg preferida, la cual da los mejores resultados lle-

1

yando & cabo la neutralizacidén in situ de manera, que el

ve originglmente presente y el esgua de neutralizacion plds-

tifiquen al detergente, mientras que el Ejemplo III se ob-
tiene mezclando a fondo el detergente previamente neuntrali-
vado y secado con la solucidn acuosa de silicato sddico.

Se puede también usar un polvo seco preformado, preparados

Fecando por atomizacidn una mezcla del detergente neutrali
%ado, agua y silicato sddico disuelto; este polvo puede en-
onces ser mezclado con agua en ung manera tal como para

lagtificar y dispersar el detergente ydisolver & fondo el
ilicato sédico (probablemente como una solucidn coloidal),

entonces ser agregado al amelgamdor, después de lo cual,

—

08 otros ingredientes de la barra pueden ser afiedidos en

e ——

Le. forma descrita en los ejemplos dados arriba.

- 15 =




EJEMPLO IV )

Los procedimientos de mezclado 109 cuales son lle-

vados a cabo en un amalgamador en los Ejemplos II(ae) y II

(B) son repetidos usando las mismas proporciones relativas
5 de meterisles peroc a mayor escala, de manera que el peso
total de la mezcla final en cada caso sea de 180 kg. Deg-

pués de que los ingredientes han sido mezclados en un amal~

gamador (de un tamafio correspondiente mayor que el usado

en el Ejemplo II), la mezcla es dejada descmnsar alrededon

10 ide 1/2 hora o mds; durante este periodo la mezcla es endu-

t
+
I

jrece notablemente y se vuelve mas fdcilmente amasable, La

1

;mezdla enve jecida es entonces amasadg en uha amaszdors GOl
§VBncional para jabon ILehmann, de 5 rodillos, y es extruida

i como una barra continue de una seccidn transversal rectan-
i

!

§

;dos etapas, convencional. La barra que emerge desde el ba-

15 gular de 2,5 cme X 6,3 cm, desde un batidor al vacio, de

§tidor tiene une temperatura de alrededor de 302C, y una

i"penetrabilidad" en el'méfggndé alrededor de 190-235 y pue
jde ser cortada con suavidaed en barras individuales inmedia-
20 %tamente despuds de la extrusidén. Dejadas descensar durante
gla noche iéé'ﬁéffas gse endurecen substancialmente, La bar
§hecha de acuerdo con este Ejemplo, usando la misma formul:E
gcién que en el Ejemplo II(a), se endurece hasta una "pene-
étrabilidad“ de menos de 50 en menos de dos horas después del

25 | batido.

_EJEHPLO ¥

El procedimiento de mezclado del Ejemplo II{s)
%es repetido, usando las mismas proporciones relativas de
i
‘mgterial pero e mayro escala de manera que el peso total
!

30 'de la mezcla final es de 23 kg. Bl mezclado es efectuado

649,68 - 16 -
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parslelos que giran en sentido contrario, montados lado a!

ficies exteriores se mueven en estrecha proximidad a las
paredes del mezclador, teniendo el fondo del mezclador una
forma doblemente arqueada conforme a la trayectorig de la%
! superficies exteriores de las cuchillas, A la conclusidn |

del procedimiento de mezclado la mezcla tiene poco pegajo-

sidad o casi ninguna, y se desprende de las cuchillas mez-

icladoras nuy limpiamente. La mezcla es amasada direc tamenj

f
lado, con una cuchillas sigma interpeneviantes cuyas super-

en wn mezclador Read discontinuo (un mezclador con dos ejés

te gin un periodo subgtancial de envejecimiento, en una ama~

sadora de jabén Lehman, de 5 rodillos, y se encuentra que?
:puede ser Pdcilmente amasada. Es entonces extruida como en
%el Ejemplo IV, La barra acabade de exiruir que tiene una %
| teuperatura de alrededor de 302C, es fdcilmente cortable,i
su"penetrabilidad" es de alrededor de 190-200. Despuéds de

1

'2 horag de envejeéimiento al aire g la temperaturs ambienpi

te, la "penetrabilided" estd por debajo de 50, el oual es |
un nivel que permite el prensado y envoltura en una mdqui-
neria autométice convencional.

EJEUPLO VI

{

trillos interpnetrantes de giro opuesto. Esgte dispositivo,

%constituido por una envolvente cilindrica inclinable que

Se replite el Ejemplo I excepto que las cantidadeg
|

lusadas son aumentadas de manera que el peso total de la mez-

cla final es de 200 kg. El mezclador usado para mezclar loé

:ingredientes con anterioridad al amasado es del tipo de ra%—

: t
‘el cual ejerce una buena accidn de mezclado afn durente los
1

primeros pesos, cuando la masa es relativamente fluida, esLé

‘tiene su eje horizontal, un 4rbol propulsado de eje horizon-

- 17 -
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tal capaz de girar, que tiene ung clavijas o dientes espa-~
ciadaes axiaslmente que se extienden hacia afuera en direc-
ciones radieles diferentes desde dicho 4rbol y wn armazdn
propulsado montade de manera que gire alrededor del zje de
la envolvente y dotada declavijas que se extienden radial-
mente desde la armazdn hecis el drbol, EL drbol y la arma-
zon estén para propulsadas que giren en direcciones contra-
rias de maners que sus clavijas penetran mds entre otras

durante tal rotacidn contraria. La porcidn horizontal de

‘la armazon, en la cual estdn montadas las clavijas gue se
%estienden radialmente hacia efusra, estd en wna posicidn
gcercana a las paredes de la envolvente., En el dispositivo
éparticular usado en este Ejemplo las clavijas del arbol se
extienden hacia afuera alrededor de 3/4 de la distancia en:

tre el arbol ¥ la armazén, mientras que las clavijas de lal
;armazdn se extienden hacia adentro un poco mis de 1/4 de
!dicha distancia y estan localizadas, axialmente, entre las
iclavijas del drbol. La envolvente cilindrica estd abierta
en su-parte superior para permitir la introduccidn de los

ingredientes y estd en forma montada, inclinable sobre su

! .
eje de manera que lg mezcla pusde ser echada a traves de

I19. misma aberturs. La mezcls entonces pasa & través de une
|amssadora de jabén de 5 rodillos y de un batidor al vacio
de tambores gemelos, emergiendo desde el dltimo como una
barra ¢ varilla a una temperatura de alrededor de 402C, Ia
varills extruida de una seccidn transversal rectangular de

3,5 om. X 5,7 cm. s cortada en barras o panes individueles

de detergente, continuamente, inmediatamente después de ls
extrusidn (usando un cortador Mazzoni TCI/CR);

Como puede verse en los Ejemplos anteriores, el

- 18 -

ey . s i ¢ S



procedimiento de esta invenoidn rinde barras que sonduras
a pesgr de su alto contenido de agus libre. En una prusba
en que el contenido de agua de uno de los ejemplos es re=-

ducido substancialmente se requirid un gran aumento en la

5 fuerza motriz suministrada a le amasadora.

La "penetrabilidad" mencionada arriba puede ser§
medida por el método D-5 de la American Society of Testiné
Materials (ASTM) Vol. de 1964 de ASTM, Standatds, parte II?,

pag. 4) pero usando un peso adicional de 100 gramos (demaJ

10 ‘nera que el peso total es 150 gramos, incluyendo el peso

gdel conjunto del huso y usando un tiempo de penetracién

ide 15 segundos. Puede ser usado un Penetrdémetro con "Ajus{

‘te Micrdmetrico" teniendo divisiones de 1,10 mmm en su esca-

1
i

Ela (demanera que una lectura de 250" significe una penetra-

15 ' %cién de 5 mm.&). hecho por la Krebs Electric Manufacturin%
" !Co., New York City. |

; Es a menudo deseable el permitir que la mezcla !
%envejezca (por ejemplo 1/2 hora( con enterioridad al amasaL

t
3

1

do pare asi{ mejorar sus caracteristicas de amesado. Las ca

20 racteristicas de amasado también pueden mejorarae, sin el

envejecimiento, enfriendo la mezcle (por ejemplo e una tem!

peratura por debajo de 402C,) con anterioridad al amasado.

i
i

Bato puede hacerse prontamente pasando la mezcla a través

de un dispositivo de extrusidn enfriado ¥ provisto de cami.

25 Esa. Por 1o tanto la mezcla puede ser pasads a través de un

pre-batidor con cemisa ( el cual es un dispositivo de extru~
|

sidn de tornillo bien comocido que tiene un barril relati-

vamente corto provisto de camisa de agua) desde el cual la

mezcla es extruida como una aerie de hebras paralelas relaé

30 ftiVamente finas que pueden ser entregadas directamente a lé

1 |
6.9068 i . - 19 - l
: i
| i



10

15

20

25

30

649.68

amasadors sin un envejecimiento importente. las caracteris-
ticas de amsdado de la mezcla itambién pueden ser mejorada

sumentando el contenido de sal hidratgble mejorada de:d2ter-

gencia de la mezcle, especialmente incluyendo carbonato s6

dico anhidro (por ejemplo en uns cgntidad de alrededor del

2.5% de la mezcla, cantidad que es adicional a la cantidaé

H
H

sl se usa alguna, usada para la neutralizacion del dcido !

detergente para former la sal detergente). La presencia dél

|
carbonato sddico anhidro afiadido disminuye el contenido de

agua "libre" de la mezcla, debido a que el carbonatorsédi4

v

co toma agué de hidratacidn. Por ejemplo a uns formulecid

jque ordinariamente tiene un contenido de egua "libre" de

——t

galrededor del 15%, se puede afiadir suficente carbonato s6-

!

i dico pare disminuir el contenido de agua "libre" a T%.

Los siguientes Ejemplos vII, VIII y IX ilustran |

i
{procedimientos en los cuales la mezclg es alimentada dirac-
i
tamente a le amasadors sin un envejecimiento importante.

EJEMPLO VII

Se repite el Ejemplo VI pero la mezclas es alimbq-
tada desde el mezclador gque tiene dientes o dedos interpe4

netrantes directamente a un pre-~batidor movido de camisa

y enfriado con agua a alrededor de 182C., desde el cual es
estruido en forma de varios varillas continuas de alreded@r
de 0,8 cm. de digmetro. Las varillas que emergen desde el .
pre-batidor a una temperature de alrededor de 37¢C, son ali-
mentadas directa y continuamente a una amasadors de jabén
de 5 rodillos.,

EJEMPLO VIII

Se repite el Ejemplo I con los siguientes ingre-

dientes afiadidos en el orden dado abajo:
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(a) agua 14,1
carbonsto gbdico anhidro 3,5

|
|
}

deido de capa superior 87% dci-
do tridecilobencenosulfonico 22,0

carbonato sédico anhidro . 6,5

solucién de silicato sédico
(Nay0/8105=1/2,07; 39, 7% s61idos)18,5

perfume 0,2 !
i ’ X
: elnidén de maiz 11,7 P
carbonato sbédico anhidro 3,5 ;

tripolifosfato sbddico (como en .
el Ejemplo I) 20,0°

H
i
1

g El dcido de la capa superior esafiadido en porcio-
Enea alternando con la segunda porcidn del carbonato s6dico;
EDespués de que los ingredientes son mezclados en un amalga%
Amador, la mezcla es inmediatamente alimentads a una amsado;
ira de rodillos y después a un batidor a vacio de doble ba-é
érril, el cual la extruye como una varilla de 1,9 em. x 5,0
cme de seccidn transversal. |
EJENPIO IX
Se repite el Ejemplo VII usando los siguientes
ingredientes en el orden dado abajo: %
(b) agua 12,1 :
carbonato sddico anhidro 2,6

doido de capa superior (87% 4-
cido tridecilbencenosulfénico)21,8

carbonato sédico anhidro 7,4

solucidn de silicato sédico |
(Nap0/510,=1/2,07; 39, 7% s6li-
do8) 8

?

; perfume 0,2
. . elmiddn de maiz 11,9 !
sesguicarbonato sddico 559 i

-21 -




tripolifosfato sddico (camo en el .
Ejemplo I) 19, 8

Cada una de las barras descritas en los EJemploé
ldados arribe son suaves al tacto, inicialmente y después

;del uso en el lavado. Cuando se usa carbonato sédico para
5 ln.eutralizar el dcido swlfdnico se prefiere que la propor-

;cidn de la centidad de agua presente en la mezcla en ese

! (4
imomento, & la cantidad de carbonatk sodico, sea de alrede=-

dor de 3:2. Como se ha indicado previamente es preferible

iusar un exceso de medio mol de carbonato de sodio por egui

10 Evalente de dcido detergente de maneras que se forme por la :
%reaccién de neutralizacidn, bicarbonato sddico finamente
%divido. :
i Para evitar la posible formacidn de granos de ca&-

%bonato sddico hidratado es deseable mantener el carbonato
{

15 igbédico en una condicidn disuelta o finamente dispersada.

]
: {
‘En un procedimiento, mostrado en los Ejemplos, se prepara
: i
una solucidn de carbonato sédico en aguas, sediade parte del
4

H

gcido sulfdénico y el carbonato sédico y el dcido sulfdnico

|
gon entonces afiadidos en proporciones relativas tales que !
|

20 jeualquier carbonato sddico libre estd en una condicidn disr
perss durante el paso de neutralizacidn. :

i
i Como se ha indicado en los Ejemplos, el almidén ;
les un ingrediente deseable en la barra. Este material el E
| i
icual puede estar presente en una cantidad de hasta alrede-;

25 dor del 20% o mds, mejore la plasticidad y la suavidad. Po%_
centajes mayores de 20 son posibles y dan un producto exce%
hente, pero normalmente no son convenientes por razones ecé-
némicas y porque ocurre una alteracidn del color del almidén.
i

El almiddn puede ser afiadido en mezcla con la sal

30 me joradora de detergente, si adi se deseara. También comose

6.9.68 ' - 22 -



indica en los Ejemplos, la centidad de sulfoto sddico de
lg barrs puede ser extremadamente baja, si se desea, ¥y la

proporeidn de la cantidad de sélidos de silicato sédico a

la cantidad de sal mejoradora de detergencia puede ser re~

5 lativamente alts. ' 1

i Como alquilo benceno sulfonatos solubles en agu@
%se pueden usar los que tienen grupos alguilo de cadena ra-
f i
jmificada o recta. EL nimero de carbonos del grupo alquilo |

!eata preferiblemente dentro del margen de alrededor de 8 %
10 16 méds deseablemente slrededor de 11 & 15; grupos alquilo
;con un peso molecular promedio de alrededor de 160 g 185
l(por ejemplo dodecilo o tridecilo) son los mds preferldos.
: El grupo alquilo puede ser del tipo ramificado :
‘(por ejemplo derivado del uso de propileno terémero para
15 alcohilos el anillo de benceno) o del tipo lineal (particu;
larmente grupos alquilo que estdn unidos el anillo de benc;-

no en los carbonos internos, por ejemplo, un alquilo susti#

'tuyente que contiene del 20% de grupos alguilo cuyos unié#
lal benceno estd en el cerbono 2 del grupo alquilo, teniendé
20 el resto de los grupos alquilo la unidn con el benceno en ;
el 4dtomo de cerbono 3 0 en un atomo superior. |
Estd dentro del amplio alcance de esta invencién!
el usar otros detergente sintéticos en lugar de parte (porE
eaemplo 1/3 0 1/2) o de todo el alquilo benceno sulfonato.'
25 Deestos los detergentes aniénicos, tales como los detergen—
tes sulfatados o sulfonados, y particularmente, los deter-;
gentes sulfonados, son los preferidos. Por lo tanto, se pué—
je emplear un slquenilo sulfonato detergente o un hidroxiai-
cano sulfonato detergente o mezclas de los mismos, tal comé

30 un detergente- sulfonato de olefina, preparado, por ejemplo;

6.9.68 . 23
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por la conocida reaccidn del gas SO3 deiluido, no complejo
con una elimentacidn de alfa-olefina superior, por ejemplo

de 10, preferiblemente de alrededor de 15-20 dtomos de car:

bono, seguida por hidrdlisis y neutrelizacién del producto

ide reaccidn de sulfonacibmmsultante, para producir wn sul-

Efonato de alquinilo superior conteniendo, usualmente, un !

ihidroxialcanosulfonato superior. Otros detergentes sulfonaﬁ

Edos gson un sulfonato de parafina el cual puede ser hecho

gpor la adicién de NaHSOj a una alfa-olefina superior, y say
aes de ésteres de alquilo de dcidos alfa-sulfograsos (por ! |
feaemplo, de alrededor de 10-20 gtomos de carbono, tales col
mo el decido metilo alfasulfomiristico o el dcido metilo al-
;a-sulfo sebo). Otros detergentes anidénicos sintéticos in-
Ecluyen los sulfatos de cadena larga de alrededor de i0-20 ;
%tomos de carbono tales como el bien conocido alcohol de

Febo—sulfato gbdico, La invencidn es particularmente Gtil
;cuando el detergente egtd presente como sal gbdica, ya que

1
las sales sddicas son las mds comunes y mas baratas; estd,

sin embargo, dentro del alcance de la invencidn el usar otra
sales golubles en agus, por ¢jemplo, sales de potasio, li-z
%0, calolo, eto, Genersluente la centidad de detergente sin-
tético estd en el margen de alrededor de 10 a 35%, preferié
blemente en el margen de 15 & 30%, y mds preferiblemente |
en el margen de alrededor de 20-28%, basado en el peso to- |
tal de la barra.

Estd dentro del amplio alcance de la invencidn el

hsar silicatos sdlidos 1iquidos de un ancho margen de pro- |

?orcionea de Na20:5i02, por ejemplo desde 1:4 a 1:1,5. Como
: . o , . !
pe ha indicado previamente, los silicatos solidos mas alca=

i

l 1
linos se han encontrado que on los preferibles, Si se deseq

=24 _




10

15

20

25

30

7'9. 68

ge puede usar un silicato sddico menos alcalino aunto con
hidrdxido sédico adicional; este hidroxidc de sodio adicioe
nal puede ser suministrado por ejemplo, usadn un exceso de%
NeOH en le meutralizacidn del dcido sulfénico. Los silica-
ltos godicos, liquidos, coloidales, comercialmente disponi-g
bles (por ejemplo de una concentracidn de alrededor de 25-§

'50% pueden ser usados, siendo preferidos aquellos que tie-;

nen una concentracidn de alrededor de 40% de sdlidos (por

l
eaemplo 34% o 42%) p 46% de sélidos. La proporcidn de 31—§
slica'l:o sddico (sdlidos) en la barra es generalmente de mas;
idel 4%, §
; Como ge he descriito arriba; las barras detorgen—g

;tes para laver comunmente contienen tripolifosfate sddico '
%como sel mejoradora de detergencia y es preferible emplear;
%ste material en el procedimiento de esta invencidn. Otras,
Qales mejoradoras de detergencia que pueden ser usadas en %

l

otros fosfatos (particularmente fosfatos condensados, tales

lugar de todoede parie del tripolifosfato sddico, incluyen;

Lomo el trimetafosfato o el pirofosfato) y carbonatos (ta-

Les como el carbonato de sodio o bicarbonato). Fosfatos sim—
i
bles, tales como el fosfato tridddico, pueden ger empleadoé,

articularmenteen combinacidn con fosfatos condensados (por
Lgemplo uns mezcla de 3 partes de tripolifosfato pentasodi-
o y 1 parte de ortofosfato trisddico). El uso de sales mej
boradoras de detergencia neutras asi como alcalinas, ests |

dentro del amplio alcance de la inveneidn, EJjemplos de salés

gejoradoras de detergencia neutrales con el sulfato sédieo;

& el cloruro de sodio. También pueden estar presentes mejo-

fadores de detergencia orgénicos, por ejemplo, sales sédicas

ae dcido nitrilotriacédtico o acido etilenodiamino tetraace-
{

- 25 . ;
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tico. Otras sales son el bdrax y los sesquicarbonatos. En

lugar de las sales sddicas preferidas para el detergente

: |
'y mejorador de detfergencie, se pueden usar cualesquiera O-
1

étras sales solubles en agua, tales como las sales de meta-=
éles alcalinos y de metales alcalinotdrreos, por ejemplo, |
Epotasio, litio, calcio, magnesio, en cantidades apropiadas:
isleccionadae, efectivas para formar una barrs suave., lLa pro-
gporcién del peso de la sal mejoradora de detergencias (cla-

i
joulada como sel mejoradora de detergencia anhidra) gl peso

;del detergente por lo menos de alrededor de 0,5:1, preferii
‘blemene 0,8:1, por ejemplo alrededor de 1:1 o mayor. Esta

sal me joradors de detergencia este principalmente pvesente

‘como particulas sflidas dispersas, tales como cristalas,

durante el proceso y en la barra endurecida. Preferlbiemeni

[
=te la centidad de fosfato de la barra estd muy por encims |

;del 5% y el tripolifosfato sédico constituye por lo menos

ﬁa porcién de las sales mejoradoras de detergencia.
2 Una porcidn substancial del tripolifosfato penta-

Q
lsdaico puede ser de la conocida Forma I (de otra forma lla,

%ada Fase I), asl se han obtenido resultados excelentes cuan-

do el contenido de Forma I ha sido tripolifosfato de sodlo,
Sln embergo, muy buenos resultados tembién han sido obteni~
?os ugando tripolifosfatos de sodio de muy bajo contenido :
he FPorma I y de un contenido bien alto de la Forma II. i
i Los polvos de sal mejoradore de detergencie pue-i
ﬂen ser preparados moliendo en une forma convencional, Porl
ajemplo el tripolifosfato de sodio pueden ser molido para
pbtener el siguiente anélisis granulometrlco. menos del 1%

pasa e travds de une criba de mella 100, menos del 0,7%

pasa a través de wna criba de malla 80, y menos del 0,17
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pasa a través de wna criba de malla 60; similarmente, el |
landlisis granulométrico del carbonato sddico en polvo pue-?
de ser tal que menos del 1,7% pase a través de una criba dé
malle 100; menos del 0,9% pase a través de una criba de mai
5 11a 80; y menos del 0,4% pase a través de una criba de ma—g

lla 60, Todos los tamafios de tamiz usados aqui son V.S. Stan—

1dard. :
| El procedimiento de ests invencidn es particular%
imente til cuendo la sal mejoradore de detergencia es sumiQ
10 nistrada en una condicidén hidrateble y se hidrate mientras
esta en mezcla con la mezcla de detergente, silicato ﬂédico
w agua. En tel caso pare mejores resultados (en términos de
ésuavidad al tacto) la sal mejodora de detergencia en polvoé
ﬁebe ser suministrade en una condicidn substencialmsuie an;
15 MLdra. Por 1o tanto la proporeidn de agua combinada del tri—
polifosfato de sodio afiadido a la mezcla estd preferlblemen-
te muy por debajo del 1% méds preferiblemente por debajo 3
iLiel 0,4%, obteniéndose barras especialmente suaves cuando
%1 contenido de agua esté por debajo del 0, 1%, por ejemplo;
20 0, 5%. Se cree que cuando une sal anhidra es usada en esta §
Forme la hidratacién de la sal en polvo se llevae a cabo eni
ﬁa matriz 1{quids o pastosa, en ausencie substancial de cris—
tales de siembre de sal hidratada, para producir in situ
finas particulas hidrtadas dispensados. De sal substancial%
25 hente enhidra puede, sin embargo, ser mezclada con materia%
les hidrtados antes de ser introducida dentro de la mechaf
de detergente y silicato. Por ejemplo, tripolifosfato pen-;

tasddico puede ser mezclado, con almiddn de maiz el cual

jcontiene glrededor de 13% de humedad, incluso (menos desea%

30 Wle) molido junto con el almidén y despuds usado inmediata-

T¢9.68 ) - 27 - ;




$
e

mente, antes de que ocurra una hidratecidn substancial de
la sal.

Otros ingredientes que pueden estar presentes en

ila barre detergente incluyen los perfumes , agentes blan- !
5 queadores tajes como el didxido de titanio, abrillantadore%
dpticos, cargan (tsles como bentonita, caoclin u otras arci-

1las, 6xido de zinc, celulosa finamentedividida, o silice

finamente dividida, por ejemplo, coloidal).

! Para obtener los productos més uniformes coxn una,.
" 10 gmejor epariencie y tacto, es ventajoso hacer pasar la mez-§
%cla, sutes de darle forma por medio de la extrusidn u otroz
imedio, por une smasadore de rodillos (tal como unas amasado;
ra de jabdn) u otro dispositivo que ejerze un efectods cizér
‘llamlento similar sobre la mezcla. Bstd también dentro deli
15 Pmplio elcance de la mencionada 1nvencwon, el llevar s cabé
el procedimiento continvamente, alimentado continuamente %
%na corriente de la mezcla acuosa previamente descrita de ?
isilicato sodico y el detergente neutralizedo corriente que
buede ser producida continuamente), y una corriente sélida’
20 ﬂe los polvos de la sal mejoradora de detergencis y el al—;
bldon a un dispositivo de mezclado y cizallado continuo, tal
komo los dispositivos ilustrados en la solicitud de patente
italiana nim. 36/33 del 30 de Junio de 1.966 (solicitud de!
1os Bstados Unidos de Amérixa Serie nim 529.151 de 21 de

25 ?ebrero de 1.966, modificados apra permitir la sdicidn de i
i

los polvos a la mezcla acuosa de silicato y detergente.

La formacidn de la mezcla en forma de barrs es
preferiblemente efectuado por extrusidn de una varilla con—
$inua (usualmente de un grueso de por lo menos 15 mme. y un |

¥

30 gree de la seccidn transversal de por 1o menos 800 mm, cua-
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drados) y cortando después la varille en barres individualés.
Se pueden usar batidores convencionales pars este propési—i
to y, &8i se deses, pueden emplearse, las condiclones de ba;
ticidn descritas en la patente Italiana antes mencionade. 5
Alternativamente, cuando se emplea un dispositivo de ciza-;
1lado intensivo, como Se ha mencionado con anterioridad, |
la varille continua puede ser extruf{da directamente, a tra%

vés de une boquilla de extrusidn,desde el dispositivo de

jcizallado, particularmente cuendo el Gltimo es del +tipd qué
:tiene medios para ejercer una presién suficiente sobre la '
mezcla para forzarls continuamente desde la boquilla.
; Lo mezcla puede también ser aireada con anterio-
ridad 8 la extrusidn para producir una barra de uma densi--
dad inferior, por ejemplo de una densidad de 1,1:1,4, prafe-
riblemente elrededor de 1,2:1,4 y mds preferiblemente menos
que 15 35. Esto puede ser logrado con el uso de batidores de
multiples pasos en los cusles se entremezcleaire (preferi—-
enmente suministrado bajo presidn superior a la armosferi—
ca) con los extruldos enire los distintos pasos como se dea-
ribe por ejemplo en la solicitud de patente Italians num.;
%2/389 de 21 de Abril de 1.966 y en la solicitud de patente
prltanica ndm 18.010/67de 19 de Abril de 1.967. Otro metodo
implica la introduccidn de aire, u otro gas, dentro del ma-
?erial que estéd siendo trabajado en un dispositivo de 0128;
ilado intensico, como se describe en la solicitud de paten-
*e Italiane nim 36/33 de 30 de Junio de 1.966 (y solicitud |
Ae patente de los E, Unidos de Américe Serie nim 529.087 de
%1 de Febrero de 1.966)., Un eojemplo del uso de un procedlmlen-
to de aireaccidn es dado abajo:
EJEMPLO X

- 29 -

s - . B Rt o 40 e S



- 10

15

20

25

30

T+9068

idor de dientes o dedos interpenetrantes que giren en sent1~

‘do contrario del tipo inclinzble, §

]
La rotacidn de la cuchilla mezcladors es entonces

comenzada ¥y continuads hasta que la mezclg es echada desde,

;el amalgemador. ;

Entonces se agregan 3,0 kg. de carbonato sddico i

: |
‘anhidro y se disuelven en agus, y despuds se agregan en por-

lciones un acido alquilobenceno sulfénico convencionzl de

"capa superior" alrededor de 84,5% de deido tridecilobence=

mosulfénico de-acdenaramificada,9?,0% de H2304) alternandol

;oon porciones adicionales de carbonato sddico anhidro.
. La cantided totel de la capa superior usada &8s de
48, 45 Xg. ¥ la cantidad total de cerbonato sddico (inslu~ 5
yendo la parte inicial de 3,0 kg.) es de 22,35 kg.

1

: Durente el mezclado la reaccidén del carbonato y i
el dcido rinde una masa esponjosa debido a la liberacién
fde COp el cusl a su vez reacciona con el exceso de carbonas

Eto presente pars producir bicarbonato de sodio. DesPués de

!que no se aprecia desprendimiento de CO,, se afiaden 48,8 kg

’ !
gde silicato 1{quido acuoso (conteniendo 29% de sdlidos del

%silicato teniendo une proporcién de Na,0/5i0, de 1/2, 0) %
%junto con un perfume convencional (0,4 kg.) y son mezclado%
ia fondo con lg masa en el amalgamador, f
i En esta etapa la mezcls es menos viscosg que anx?s
lde la adicidn del silicato sddico acuosos E
Entonces se sfiaden 24,0 kg. de almiddon de maiz; ‘
como resultado le masa es endurece y tilende a romperse du-
rante el mezclado. ' i

Entonces se agregan 46,0 kg. de tripolifosfato
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1y g
pentasddicoanhidro en polvo (teniendo un contenido relativé
mente alto de la Fase I, alrededor de 28% y alrededor de

0,2% de humedad) y se continia el mezclado por alrededor aE
idos 0 tres minutos. Da mezcla resuliante (teniendo una tem-
5 ‘peratura de alrededor de 622C.) es echada (y raspada) desdé
el amalgamedor y draduslmente es alimentada 2 un pre-batil
.dor con camisa y enfriado con sgus a alrededor de 182C. ’

Las varillas del producto de elrededor de 0,8 cm.

de didmetro, emergen desde el pre-batidor ( a alrededor de!

l t

10 379C ) v son continuamente alimentadas a una amesadora con=
;venc1onal de 5 rodillos. :

; El materisl emerge desde la amasadora en forna de

Xcin'l;as y es alimentado & un batidor de dohle tornillo sin-:

lfin de tres etapss, en el cual el aire es entre-mezclado

15 con los extrufdos entre las etapas, como se describs en la:
,solicitud de patente Italiana num 32/389 de 21 de Abril j
de 1.966 y en la solicitud de patente Britdnica ném. 18. 010/67
Pe 19 de Abril de 1.967. En la operaclon de baticidn el ma-
%erialpasa a través de un batidor de doble tornillo sinfin;

20 Le primera etapa, cuya camisa es mantenide a alrededor de i
209C; despuds a través de una cdmara de etapa intermedia
hantenlda a una presidn de aire de 210 kg/cm manom; des- -
puss a través de un batidor de doble tornillo sinfin de se—

gunda etapa, cuya camisa es mantenida a alrededor de 209C;

25 ?esdepﬁes a través de una segunda cémara de etapa interme-é

1

Hie mentenida & una presién de aire de 1,6 kg./cm® manom. 7

iGSpues g través de un batidor de dohble tornillo sinfin de
la etapa final cuya camisg es mantenida a 20-402C; despues
£ través de una boquilla con camise, camisa que es mantenie

30 da @ alrededor de 402C; y finalmente a través de wa boqui-
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lla de extrusién con una camisa a 1102C. Después del periom
do inicial de preparacidn la temperaturs de la varilla re-
lativamente suave que ostd siendo continuamente extruida;
es de glrededor de 469C.; su densidad es de alrededor de

1,25-1, 32 g/cma. Este varills es enfriada, cortada en barras

Eindividuales parae lavar y prensada.
; EJEMPIO XT
l
!

Se use el procedimiento del Ejemplo I, con los

!siguientes ingredientes afiadidos en el orden dados

, Ague. 14,6 §
i Carboneto sédico emhidro 21,9 |

i écido,de capa superior
i (874 écido trideeilobenceno
; sulfonico) 32,0 §

Almiddn de maiz 15,0

Tripolifosfato sddico (co- ;
mo en el Ejemplo I) 16,5 ;
i

3 En el procedimiento dado arriba no se afiade silie

cato sodico y dste es reemplazado por cantidades mayores
1

de 4cido sulfdnico y elmiddn de maiz cuando se compara con;
las formulasiones del Ejemplo II. La barra resultante es i
suave-también pero con menos contenido de agua libre y con;
tiene alrededor de 29,6 por ciento de detergente, alrededor

de 15% de almiddén y alrededor de 18% de contenido de agua |

total. Con anterioridad o la adicién del amiddn, la mezclaé
contiene alrededor de 43% de detergente, 10,5% de carbonaté
Sodico de 5,8% de sulfato sédico, slrededor de 16,9% de bi%
carbonato de sodio y alrededor de 22,7% de agus. §

EJEMPLO XL :
Se usa la formulacidn del Ejemplo XI sin silicaté
con el equipo del Ejemplo X, dando por resultado una mezclé

suave la cual es amasada. El producto final es una barre
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aireada muy suave de una densided de alrededor de 1,35 g/émz
Otras barres desegbles teniendo las siguientes composicioé
nes finales son hechas con este procedimiento: alrededor f
del 14 al 20% de humedad, del 25 al 38% de sal sddica de ;
detergente, del 10 al 25% de almiddén de maiz, del 5 al 10%

de tripolifosfato sédico siendo el resto carboneto y bicar-

§bonato, ¥y con una densided de 1,25 a 1,4.
BJENMPLO XIII

Se repite la formulacién del ejemplo XI con el |

procedimiento del Ejemplo IV, resultendo una mezcla que es

gamasada sin envejecimiento, y que forma tambidn una barra_
gsuaveo

' EJEMPLO XIV

Se repite la formulacidn del Ejemplo I con el pro-

!cedimiento del Ejemplo VI, en el mismo mezclador, con un

gpeso total de la mezela final de 200 kg., excepto que no se
;aﬁade silicato sédico lfquido después de la neutralizacidn.
gEl silicato 1fquido es reemplazdo por alrededor de 8% de
édetergente, alrededor de 3% de carbonato de sodio, 4% de
ialmidén de maiz y 5% de agua. Se obtiene también una barré

buena y suave,

2 EJEMPLO XV |
! Se repite el procedimiento y el equipo del Ejem~
plo X sin el uso del tripolifosfato. Da cantidad total usg—
da de dcido sulfénico (capa superior) es de 180 kg. y la 1
cantided total de carbonato de sodio es de 222,6 kg. (in-;
cluyendo una poreidn inicial de 9,6 kg. afindida 8l agua). .
La reaccidn de neutralizacidn dura slrededor de de 12 minu%
$08 con un mezclaedo a fondo y la mezcla neutralizade es un?

mesg de aspecto seco la cugl tiende a romperse o desgarrarée
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durante el mezclado. Entonces se afiaden 91 kg. del mismo

silicato acuoso; la masa se vuelve mgs finas y puede mezclar-

| se sin romperse, Entonces se agregan 80kg. de almidén lo

Ecual con vuelve la masg mas espesa. La mezcla uniforme re-
5 isultante que tiene una temperatura de alrededor de 562C.
es echada desde el amalgamador y elimentada a un pre-bati-
dor con camiss y enfriada con agua a 182C. La mezgla es
entonces tratada como se describe en ol Ejemplo X, produ-
ciendo barras satisfactorias con una densidad de alrededon

10 ‘de 1,25-1,30 g./cm’.

i Esté también dentro del amplio alcance de la ine

£
t

i
'vencidn el formar la composicidn en formg deuna barra de

ilavar por medio de otros medios que no sean la extrusién,
por ejemplo, por moldeo 0 colada.
15 Todas las proporciones dadas agqui son por peso

& no ser qus se especifique lo oontrario. Las presiones

en los Ejemplos son atmosféricas a no ser que se exponga
lo contrario. i

Debers entenderse que la descripeidn detallada
20 anterior es solamente dada como via de ilustracidn ¥ que s
pueden hacer muchas variaciones en la misma sin apartarse
del espiritu de la invencidn.

Eata solicitud que corresponde a la presentuda
en Italia, 2 de Agosto de 1.967, com el nbmero 38581/67,

25 se acoge a los beneficios del artficulo 51 del vigente Esta

tuto sobre Propieded Industrial.

30
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N 0T A

|
% Los puntos de invencidn, propia y nueva, que se
presentan pare que sean objeto de esta solicitud de Daten—-
rte de Invencidn, en Espafia por VEINTE eflos, son los si-
'gulentes. i
% 1.- Un procedimiento pars la produccidn de una
%barra detergentepara lavar, conteniendo un detergente sin-
.t6tico orgénico y una sal mejoradora de detergencia on la |
§cual la proporeidn del peso de la sal mejoradora de Aeter-
ggencia al del detergente es de por 1lo menos alrededor de :

0,5:1, la mejora gque comprende el hacer una barra suave

ibajo condiciones controladas formando una mezcla flulds uni-
iforme que contiene agus y detergente, mezclando con elle %
una sel mejoradora de detergencia en forma de particulas :
mientros se mantiene la plasticidad durante sl mezclado pa%
ra dispersar finamente la sal mejoradora de detergencia e g
{inhibir el tamafio del cristal para formar una mezcla la cual

on forma de barra tiene una matriz microcristalina substan-

:clalmente libre de cristales de la sal mejoradora de detar-
ken01a de més de alrededor de 40 micrones de didmetro, es-l
tando caracterizade diche barra por su suavidad y ausencia!
de sensacidén arenosa al tacto durante el uso en el 1avado.z
2.— Un procedimiento como el de la reivindicaciéﬁ
1, en el cual la matriz microcristalina formada es subtan-.
cialmente uniforme y estd sustancislmente libre de crista=-

les de mds de-alrededor de 30 micrones.
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3.- Un procedimiento como el de la reivindicacion
13 2, en el cual silicato sddico disuelto es afiadido a 1%
mezcla acuosa con anterioridad a la sal mejoradors de detér-
genciacen una cantidad de hasta alrededor del 12% por peso
5 de la barra. |
4.~ Un procedimiento como el de las reivindica-
iciones 1 & 3, enel cusl es afiadido almiddn a la mezcla de

agua, detergente sintético y cualquier silicato sddizco di-

suelto.
10 é 5.= Un procedimiento como el de cualquiera de 153
remv;ndlcaciones 1a 4, en el cugl el detergente comprenda
lan.qu:Llo superior - benceno sulfonato de sodio, y la =sal me-
- joradora de detergencias comprende tripolifosfato de SOleq
; 6.~ Un procedimiento como el de cualguier 4de laq
15 reivindicaciones 1 a 5, en el cual dicha sal mejoradora dé
:detergencia es una sal hidratable, y se hidrata in situ, ;
Ey la cantidad de agua esta substancialmente en exceso de i
la cantidad reguerida para la hidrtacidn de dicha sal meaor
radora de detergencia. ;
20 Te= Un procedimiento como el de la relvindzcaoioh
6, en el cual el contenido de agua de la mezcla con anterlp-
ridad a la adicion de dicha sel mejoradora de detergencia %
es de alrededor de 15 a 40%. :

8.~ Un procedimiento como el de las reivindica-

|
!
I
15% de agua "libre". {
H
]

25 ciones 1 a 7, en el cual la barra contiene alrededor del
9.~ Un procedimiento como el de cualquiera de las

reivindicaciones anteriores, conteniendo una mezcla de agus,
|
detergente y silicato sddico en una proporcidn de alrededor

30 de 1:1:1/4 = 1/3 y ol silicato tiene una proporoldn de Nazb:
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10.= Un procedimiento como el de cualquiera de

8102 por arriba de 1:2,5.

1as reivindicaciones 1 2 9, en el ocual la proporcidn del

total de la sal mejoradora de detergencia a detergente es !
5 de por lo menos alrededor de 1:1 por peso.

11e~ Un procedimiento como el de cualquiera de
ilas reivindicaciones 1 a 9, en el cual la mezcla gue con-
tiene la sal mejoradora de detergencia es extrulde para

formar una varilla o barra y dicha varilla es entonces cor~

10 ‘tade pare formar barras de lavar individuales.
g 12.~ Un procedimiento como el de cualquiera de
§las reivindicaciones 1 a 9, en el cual la mezcla que con-

itiene la sal mejoradora de detergencis es amasads antes de

i

éformarla en una barra. |
15 % 13.- Un procedimiento como el de la reivindicacién
.12, en el cual la mezcle es formada en barras después del °
lamasado, extruyéndola s través de un batidor para formar |
wea varille y cortendo la varilla en barras individuales.
14.~ Un procedimiento como el de cualquiers de é
20 las reivindicaciones 1 a 13, en el cual la mezcls de agua,?
detergente y cualquier silicato sbédico disuelto que haya |

prosente, es producida mezclando la forma Acida del deter—?

gente con un agente neutralizante soluble en agua para for-
@ar un detergente plastificado con agua, en forms de sal,

25 ﬁariando la cantidad de agus en el mismo con la cantidad

i

he cualquier silicato afiadido al mismo en la forme de wuna

|

solucion coloidal acuosa del silicato sbdico, y afiadiendo
i

reguidamente una sal mejoradora de detergencia en forma

Fe particulas,

30 15.—- Un procedimiento como el de la reivindicacidn
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14, en el cual dicha forma &cida d;l detergente comprende
un 4cido alguilo superior bencenosulfénico, y dicho agente
neutralizante forma una sal sbdica de dicho &cido.

16.~ Un procedimiento como el de la reivindica=-
cidn 15, en el cual el agente neutralizante comprende hi-
drbéxido de sodio o carbonato de sodio, siendo afadido di-
cho carbonato en parte como una solucidn acuwosa con ante-
rioridad a dicho detergente.

17.~ Un procedimiento como el de cualguiera de
las reivindicaciones 1 a 16, en el cual la barra contiene
alrededor de 7% de agua libre y contiene alrededor del 2
al 5% de carbonato de sodio.

18.-~ Un procedimiento como el de cualquiera de
las reivindicaciones 11 a 17, e incluyendo al paso de pa-
sar la mezcla a través de una zona de enfriamiento con an
terioridad al amasado.

19,~ Un procedimiento como el de cualquiera de -
las reivindicaciones 1-18, en el cual la proporcidn de
la cantidad de sal mejorada de detergencia a la cantidad
de detergente es por lo menos 1:1.

20.,~ Un procedimiento como el de cualquiera de
las reivindicaciones 1-~19 e incluyendo el paso de airear
la mezcla que contiene la sal mejoradora de detergencia y
formar la mezcla aireada en una barra.

21l.~- Un procedimiento para la produccidén de una
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barra detergente para lavar.
Tal y como se ha descrito en la liemoria que an-
tecede y para los fines que se han especificado.

Esta lMemoria consta de treinta y nueve hojas -

5 escritas a miquina por una sola cara.
vadrid, 46N 1970
F.4.
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