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WPRCCLDINIINTC PARA PRODUCIR UNA COMIQSICICH DEMNEH-

GENTE GRANULADA".
Salbcitante . T . X .
FNC CCHPORATION, entidad nortesmericsns, residente

en 633 Third Avenue, ¥ew York, New York, EE. UU.
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Ia presente invencidn sge refiers o
la produccidn de psrticulas fuerves y estables gue
centienen une mezcla de un nolifosfato y un silica
to.

Se - En el procedimiento pera marufasciursr
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uns formulscidn detergente mezclada en seco y for-
made pera usarse en lsvadoras de pletos ¥y pars la
limpieza, es comin usar tripolifosfzto de scdio cé—
mo comp;nente, junto con otros ingredientes cemunes.
Estos otros ingredientes pue’én ineluir agentes ten=-
sio-activos sitéticos, anidnicos o nonidnicos; o-
gentes de snti-redepesitacidn tsl como carboximetil
celulosa sddica; diluyentes; perfumes; sgentes hlan
queadores tel comd cianurastos cloredes; limpiasdo-~

res slcalinos tal como carbonsto sddico enhidro y sos:
chustica. &1 anterior detergente slcalino formedo con
polifosfato, cuende se use en lavedores de platos

¥ equipo de limpieza convencionales, se same que ¢o

s 2
rroe tanto a los articulos metslicos como los esmal
tados con los cue entra en contzcto. Pare inhivir
esta corrosidn, se incorpors en lz fermulscidn de
detergente un silicato de metzl aslcslino, normasi-
mente silicato de scdio.

Se han encontrado serios problamss
en el uso de un2 mezclz de tripolifosfato de szdio
¥y un silicsto en unaz formulacidn detergente mezcls
da en seco. Estes ingredientes se eterronen junsos
en sglomerados durcs que son dificiles de hacer fluir
y manejer ¥ que ocosiona la segregeeidn indeseada
de slgunos componentes de la formulacidn. Una solue
c¢idén sl probleme de formscidn de berrones se indiw
ca en lz Fatente de los Estzdos Unidos de Nortea-
mérica 2,909,490 expedida a Max MNebtziger el 20 de
octubre de 1.9%9, en donde el Hitulzr describe 1z

manufacturs 4e composiciones debles de tripolifog

.
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fato de sodio ¥y siiicato de sodio al poner en con=-
tacto a8 estos ingredientes a menos de 602 C. pera
que el tripolifosfato de sodio enhidro deshidrate
a les formss liquidas scuosas del silicato de sodio
pars dar una mezcla seca.,

Ests mezcla doble, pztentada, tiene
ciertss desventajes. Inicizlmente, puede formars:
solamente con los silicatos menos alcalinos, Vv.g.,
aquelloc tienen proporciones en peso de Sioa/ﬂago
de 3.,22:1 a 2,40:1, Ademés, cusndo se desean en la
mezcla, pars 6ptima inhiviecién de corrosién, eleva
dss proporciones moleres de siliclo a polifesfato,
V.g., de por lo menos 1l:l, sclsmenie el silicate
menos aleslino (proporeidn en peso de SiO‘/NaEO
Ae 3,22:1) puede emplearse para obtener ei praducto
doble del inventor de ls patente, Esto es una des-
ventajs en virtud de que se desean ingredientes al-
tamente alcslinos en la formzcidén de estas formuls~
ciones de detergente, de preferencia aquellas que
producen un pH de por lo menos 10.5 en una solucidn
scuosa gl 1% para obtener mejor tendencia y evitsr
precipitedos en lo solucidn de detergente disuelta.

De scuerdo con la pre-ente invencibn, se
producen particulsr fucrtes y estables que contiehen
une mezcie de un silicato y tripolifosfato de sodio ‘
en la proporcidén molar de por lo menos 1:1 y que
dan un pH de por lo menos 10,5 en una soluciébn acuo-
sa al 1%, al epreger una solucidn acuosa de un sili-
cato de sodioc teniendo une proporcidén en peso de
3i0,/Na 0 de menos de 2,40:1 {de preferencia de



2,0:1) a un lecho de tripolifosfeto de sodio en
polvo hasta que la proporcidn moler del 510, con
respecto al tripolifosfato es vor lo menos de 1:1

¥y resulta uns mezcls pegajoss

fu

3 e esta sdicidn, agi-
5. tar a la mezcla pegsjosz para formar grénulos plas~
ticos deformaibes, calentar los grénulos plisticos
en una zona de calentsmiento msntenids a uns tewmpew~
returs de 602 a 8G° C, aproximedsmente hasta que
los grénulos se secan y recuperar particulas grenu-
10. lares secss.

Al realizsr ls presente invencidn, se uss
tripolifosfato de sodio, en polvo. Si el tripolifos-
fato de sodio no se encuentirsz en forme de polvo, debs
molerse por medios convencicnales psra que substan-

15, cialmente todo € polifosfato pase a trevés de un temiz
de malla 40 (Stendard de EE.UU.) siendo por lo meros
un 50% sproximsdamente de mella -80. El tripolifos-
fato de sodio se‘coloca luego en une cimsra de resc-
cibén agitads tal como unz mezcladora de cinta o un

20. tambor rotatorioc y mantenido en un esilado de agita-~
cidén conston-e.

A este lecho 2gitado de materisl de poli-

4

osfato, se agrega luege una solucidn de silicatc
de sodio. I.a solucidén de silicasto debe tener unz

25. proporcidn en veso de 3102/H320 de menos de 2,4C:1
y de referencis de 2,0:1., Unz solucidén de silicsto
de s0dio zcpecislmenie uLil es el producto de rhi.
ladelphie Quarts Cowpany de siliceto marca D que
contiene 14,7% de Naj0; 29,4 de $i0,; ¥ 55,% do

30, H,0. La solucién de silicato se dispersa denbrc del
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de distribucidn,

lecho ée vripolifosfste de sédio, de preferencis
ror medios de toberas rocisdoras o distintos nedios
En muchos casos, €s vreferido agre
gar aproximedsmente 10% de agua, en peso, a la so-
lucién de silicato marca D comd se recibe con el fin
de disminuir su viscosided y permitir una distri-
bucidén més facil de lo solucidn de silicsto de scdio
sobre el lecho ¢de polifosfate. Por ruzcnes de conve-
niencia, se prefiere opersr s la temperatura embien-
te durante este procedimiento de mezcle, 20n cuendo
pueden emplesarse temperaturss mis altas, siempre
que no se evaporen centidades meterisles de 3sgua en
lz solucidn de siliceto.

La solucidn de silic to se rocia sobre el
tripolifosfsto hasta que le proporcidn molar del
Si02 con respecto al tripolifosfzto es per lo menos
de 1l:1. Le mezcla se vuelve'pegajcsa Yy se aglomera
en grénulos deformsbles susves y plésticos. La tempg
ratura de los grénulos se eleva luegc en una cémers
calentada para gue los grfnulos alcsncen una temners-
tura de 66 e 80¢ C. pers climizsr humeded. Los gri-
nulos se¢ mantienen 3 esta temperaturs haste cue tomen
apsriencia secs. Posteriormente, scn molidos, s5i es
necessrio, para que se exncuentren principalmente en

el tsmafio de malla -8 3 +5C y se racupersn como oo~

ja

ducto. Cuslquier producto en polvo cde malla menor de
-50 puede reciclarse a la cémsra de reaccidn pars mez
clorse con colifosfsto en polvo esdicional entes de ‘
agregarse més solucién de silicato.

-

©n muchos ¢2sos, es dessable sgrexar
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uns pequeiia centidad de sgente humectante, v.g.,

un ageﬁte tensio-active, a2 ls solucidn de silicato
de sodio psra ayudsr s humedecer el tripolifosfs- -
to de sodio srhidro y cbtener unz mezcla més uni-
forme con menos mezclacdo. Los sgentes humectantes a-
propisdos incluyen éteres de alquilo inferior de
polioxietil octil fenoles, tsl como aquellos vendi-
dos bajo la marca Triton CF, por e¢jemplo triton CLf-54
que es el éter butilico de fenil octil polioxieti~
lado; y Triton X~100 que es iscoctil fenil polie-
toxietanol,

Una solucidn de silicato de sodio éal
como el silicato marcs D que contiene 55% aproxime-
damente ae agua puede usarse como se recibe del fe-
bricente y agregarse directamente al tripolifosfate
de sodio. Sin.embargo, en muchor ¢250s es conveniene
te agregor agua a la solucidn de silicatec hasts que
el contenido de H;0 de la solucidén llege sl 60% a~
proximadsmente en peso. El agua que se aprege dis-

minuye la viscosidad de la

w

olucidn e silicato y
permite que sea disversads mss facilmente en todo el
polifosfato, Debe tenerse en cuenta, sin embargo,

que la adicidn de cantidades mayores de agua es in~
deseable en viriud de que la mezcla resultsnte de tri
polifosfato de sodio y silicato acuoso no da el gra—-
do apropisdo de pegajosidzd necesario pars obtener
los grénulos deformables pléticos y suaves que’se
tyata de obtener . La produccidn de estos grénulos
deformables y plésticos es necessria en la préctica

de la presente invencidn para obtener, después de
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secado, grénulos fuertes que tengan vna densidad
deseablemente baje, v.g., de C,7 3 C,8 g./cc.
aproximadamente y sue no se desmoronen sl ser nez-
cledos en seco con otros ingredientes en unz mez-~
c¢ladora.

En 1ls menufactura del presente pro-
ducto, es conveniente mantener ls proporzién mo-
lar de 8102 con respecte al tripolifosfatb de sodis
por lo menos én lil con el fin de proveer buena
inhibicién a la corrosién. .Esta proporcibén de sili-
calbo con respecto sl tripolifosfzto de sodio e€s su-
ficiente pers reducir materialmente o eliminsr lis
corrosidén indebids del equipo de metal por el pro-
ducto detergente finel, Froporciones menores de sie
licetoz no son tan efectivas. Las solucicnes de sili
cato de sodic que hen demostraio ser efectives en
ls presente invencidén se indican a continusecién,

7

Nombre del TFeso % Peso $ Peso % Proporcidn Tesc

Producto Na20 SiO2 H20 SiOQ/Ha2O
D 14,7 29,4 55,% 2,00:1
c 18,0 36,0 45,0 2,00:1
B-W 19,5 31,2 49,5  1,80:1

Los productos anteriores son mrrces re-
gistredas de Yhiladelphias Guartz Comgsny, Philadel~
phie, Feunsylvania,

Los siguientes sjemplo se dan pare

ilustrar lu presente invencidén y no hen de consi-

dersrse come uue limitacidn de la miszma.

™

Zjemplo 1
11,340 Kilogremos de tripolifosfate

.
.
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de solido en peolvo, que presenta uns distribu-

cidén de tamafio de malla como sigue:

4,9% malla =40 a 450
9,1% malla .50 a +70
12,0% malla ~70Q a +1GO
% ' malla -100

¥y con unag densided de 0,93 g./cc. fueton colocsdos
en una mezcladors rotstoria. La mezcladora ers de
45,72 cms. de difmetro por 45,72 de largo y conte-
nis siete pzletas de 5,08 cms. de slto para slzar

Yy volesr al producto eﬁ la misma. La mezcladora

fue luego activada y permitido girar a una veloci-
dad. de 15 rpm. Mientras la mezcledora estabs girsn-
do, uns mezcls de 7,931 Kilogramos de solucidn de
silicato merca D (Philedelphia Quartz Co.) contenien
do 14,7% Na 0, 29, 4% 510, ¥ 55,9% H0, ¥ 0,231 Kilo-
gramo de sgua (equiv-~lente s 3% por peso de agu2
para reducir la viscosidad de la solucidn de sili~
éeto) fue alimentada zor gravedad s través de un tu
bo de 12,7 mm. dentro de ls mezcladora., La base del
tubo que se extendid dentro de la mezcledora con-
tenis ocho pecuefios sgujeros sepsrados aproximsda—
mente 5,08 cms. a través ée los que la solucién

de silicato podia ser finamente disbtrivuida sobre
el lecho volcedo de tripolifosfato de sodio. Toda
ls solucidn de silicato fue sgregada sobre un pe-
riodo de veinte minutos. Ls tanda se volvid pege-
Jjosa, ¥ todo el msterisl en polvo fue aglomeresdo en
terrones irregulcres gue eran pegsjoscs y piésti-

cos. Estos terromes plésticos fueron secados a 652 C,



hasta endurecer y fueron luego triturrdos y vemi-
zados. Aproximadamente 80% de las particulas tri-
turadag fueron recuperadss como un producto granu—
lsdo dc malla -8 a +50 teniendo una densidsd de

5. 0,85 g./cc. con aproximadamenﬁe 20% siendo separado
como fines de -50 de malls., Una muessvra del produc-
to granuledo fue uszda psra preparar ums solucidn
acuosa sl 1% y se encontro que estsba completamen-
te libre de insolubles, y ademés se encontrd que

10. o tenia un pH de 10,7. El productc grznulesdo conte-
nia 19,5% de humedad totrl (al encenderse) y tenisa
una proporcidén molar de 510, con respecto sl tri-
polifosfato de sodio de 1,23:1. Pars determincr 1ls
resistencia del producto granulado se mezcld por com-

15, pleto una muestra con otres ingredientes convencio=
nales de detergente en una mezcladora mecédnica ¥y
el producto granulado no se desmorond ni sumen-
t& 1la deusidad de volumen.

Ejemplo 2

20, E]l procedimiento del Ejemplo 1 fue
repetido con excepcibn de que solamente 2,072 Ki-
logrsmos de tripolifosfato de sodio en polvo fueron
agregedos a la mezcladora junto cen 2.268 Kilogra-
mos del producto granulado d= malls -50 del Ejem

25. plo 1. fdemés, la cantidad de solucidn de siliecato
sgregads fue reducids por 20%. Ls solucidn de sili

. cato fue agregeds a una velocidad més lents y se

necesitsron 36 minutos pars afadir toda la solucién
de silicato. Los terrones pegajésos resulbentes

30, se secaron de nuevo a 652 C, hasta endurecer, tri-

»
.
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turados y temizsdos. Aproximadasmente 80% de ls tan
da total fue recuperado como producto grznulzdo de
nalla -8 a +50 teniendo uns densiqad de volumen de
0,76 g./cc. Se usa una muestrs del producto resul-
tsnte para hacer uns solucidn azcuosa al 1% y se en
contro'que no contenia insolubles y tenis un pH de
10,7. El producto contenia 20,5% de humedad totsl (ai
encenderse) y tenia una proporcidén molar de 510,
con respecto al tripolifosfato de sodio de 1,23:1.
El producto resultante.se confermo en particulas
duras gque no fueron desmoronédas al mezclarse ne-
cénicamente con otros ingrendientes del detergen~-
te.

Ejemplo 3

8e repitio el procedimiento del &=
jemplo 1 con la excepcidn de que se useron 13,608
Kiiogramos de tripolifosfato de sodio en polvo ve~

niendo una distribucidén de tamofio de malle como ci-

gue:
0,9% malls ~50 a +60
2,1% malla -€0 a 470
8,8% - mella ~70 8 +1CO
88,2% malla =100

¥y teniendo una dersidsd de 0,91 g./cc. Unz mezclsa
de 8.618 Kilogramos de silicatc de sodio m2rce D |
¥y 0,353 Kilogrsmos de Triton X-100 (agente humec-
tante de Rohm and Hass Compeny, iscoctil fenil po-
lietoxi etsnol) fuereon sgregados al lecho sgitadoe
de tripolifosfato de sodio en un pericdo de wuna

hors. No se agremo sgus @ ls solucién de silicato
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de sodio., Los berroness pegajosos y plésticos re-
sultentes se secaron luego a 652 C. y se tritu-
raron y tamizsron. Aproximademente 80% de la tands
resultente fue recuperada como un producto grsnula
do de malla ~8 & +50. Tenla una densided de 0,68
g./cc., una proporcidn molar de Si02 con respecto
8l tripolifosfato de sodio de 1,22:1 y un contenido
total de humedad (al encenderse) de 19,9%, Una mues
tra del producte grznulado sl formerse en uns solu-
cidén scucsa a2l 1% dié ﬁn PH de 10,6 y se encontrs-
ba libre de insolubles. Zn el ejemplo anterior la
adicién lents del silicato y el uso de un agente
humectante parecen contribuir s disminuir ls densi-
dad del producto resultante.

Ejemplo 4

Se agregazron 9.072 Kilogremos de hLri-
polifosfato de sodio en polvo, teniendo un tamefio de
farticula como se indica en el Ejemplo 3, s ura tem=
peratura de 759 C. a la mezcls rotatoria (descrita
en el Ejemplo 1) y se agregaron 2.268 Xilogramos
de finos de nalla -850 del preducto del Ejemplo 3.
Una mezcla de 5.71% Xilogramos Ge solucidn de sili
c¢eto marca D, 0,177 Kilogramo de egua y 0,235 Kilo-
gremo de agente humectante Tergitol Min-Foam (Uniqn
Carbide Company), etoxilsto de alcohol lineel mo-
dificado, se sgregd al lecho volcado de tripoli-
fosfeto de sodio sobre un pericdo de 27 minuvos.
La mezcls recultente estsba cesi totalmente en lo
forma de un aglomerzdo pegejeso y plistico . de na~-

lla -4 a +8, El productec se seco a 652 O, ussts en

-
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durecer y luego fue tritu rado ¥y tamizsdo. Ls parte
mayor del producto fue separadc como un producto gra
nulado de malla -8 a +50 que tenfa una densided de
0,79 g./cc., un contenido total de humeded de 16,6 %
(a1l encenderse) y una proporcién molar de Sio2 con
respecto a tripolifosfato de sodio de 1,10:1. Una mueg

tra del producto resultante o1 formsrse en una solu-~

‘cién acuosa 2l 1% dié un pHE de 10,6, Fl producto seco

presentaba la forma de grénulos duros cue no se des-
moronaron al mezclarse cor otros ingredientes del de-
tergente en una mezcladora mecénica.

FOZTA

Deserita suficientemente la maturalezs
del invento, asi como la manera de realizarlo en la
prictica debe hecerse conster que las disposiciones
anteriormente indicrdas son susceptibles de modifice-
ciones de detslle en cuznto no alteren su principio
fundamental., Tsmbién se hace constaer que el invento
corresbonde a una solicitud de Fatente, presernteds en
Norteamérics con el n2 Ser 696,114, y fecha 8 de enero
de 1.968, acogiéndose por lo tanto a los beneficios
que Conceden los Convenios Internacionales en vigor,
siendo lo que constituye ls esencia del referido in-
vento, y por lc que se solicita une Patente de In-
vencidén por 20 afios, en Espsfia, sobre:"FROCEDINIENTC
PARA FRODUCIR U4 COMFOSICION DETERGENTE GRANULALAY
carscterizéndose por lo siguiente:

lg,- Procedimiento para producir unsa
compesicidn detergente grsnulsde, en perticulss fuer

tes y estables, conteniendo una mezcla de un silicato
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¥y tripolifosfato de sodio en la propu;u*yﬁ moler de por
lo menos 1 : 1 y que dsn un pH de por lo menos 10.5
en una soiucidn acuoss al 1%, caracterizado porgue
comprehde sgregar una solucidn acuosa de un sili-
cato de sodio que tiene una proporcidn en peso de
Si02/N820 inferior a 2,40:1 con respecto a una base
de tripolifosfato de sodio en polvo hasta que la pro-
porcidén molar de Si02 con respecto al tripelifosfate
de sodio es por lo menos de 1 : 1, con 1o que une
mezcla pegajosa de dicha sdicidn, agitar la mezcla
pegajosa pera formar grianulos plisticos y deformazbles,
“calentar ¥ secer los granulos plisticos en una zona
detalentamiento mantenida a una tempersturs desde 80°
a 80° C. aproximadamente, y recuperar particulas gra-
nuladas secas.

2,~ Frocedimiento segin la reivindica
cién 12, caracterizado porque'la solucidén acuosa del
silicato de sodio tiene una proporcidn en veso de
SiOZ/Naao de 2,0:1.

%8, Procedimiente segln la reivin-
dicacién 12, caracterizado porque las pesrticulas se-

cas recuperadas como producto tienen un tamartio de ma-
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