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Esté invencidn se refiere a composiciones detergentes
¥ blanqueadoras. Con objeto de blanquear durante el ciclo de
lavado, las composicionss detergentes contienen materiales
blanqueadores.

Una clase de materiales blanqueadores que se utiliza
es la que proporciona perdxido de hidrdgeno en solucidn. Son)
ejemplos de esta clase sl perborato scdico, el percarbonato
sédico y urea~perdéxido de hidrdgeno. Un material com&gmenté
empleado es el perborato. Con objeto de aumsntar el efecto
blanqueador de, por.sjemplo, sl perborato a temperaturas in-
feriores a 60°C, se ha propuesto el llamado precursor de
blangueo como aditivo de las composiciones detergentes. Se
cres que el precursor (como sers denomingdo en adelantes)
reacciogﬁ con el perdxido de hidrdgeno para formar una espe-
cle blanqueador? activa a estas temperaturas mds bajas. Son
ejemplos de precursores sdlidos los anhidridos de doido car
boxilico, por ejemplo anhidrido succinico, benzoico y ftdli-
co; ésteres de acido carboxilico, por ejemplo acetoxibenzo-~
sﬁlfonato sddico, fenilbenzoato sédico para-sulfonatado y
dcido acetilsalic{lico; amidas N-acil-sustitufdas, por ejem-
plo tetraacétiletilen(o matilen)diaaina y glicourilos.

Siendo el precursor un material hidrolizable, necesita

“rd ser protsgido de los componentes aclosos y alcalinos de

'la composicidn detergente durante el almacenamiento, Esta

i proteccidn también garantize que el precursor no reaccions

durante el almacenamiento con el compuesto liberador des perd;
xido de hidrdgeno. Esta invencidn es de especial interds en
la proteccidn de los anhidridos y esteres.

Cualqguier método de protsccidn del precursor contra el

ambisnte alcalino debe peramitir la disolucion del mismo en
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el 1fquido de lavado. La liberacidn del precursor debe ser
conseguida en un momento anterior al final del ciclo de la-

vado con objeto dé dar tiempo a qué ge produzca la fase de

blanqued. Asi, con un ciclo de lavado a 40°C, utilizando co+

mo precursor anhidrido ftdlico, este debe ser completamente

. liverado .por lo menos 5 minutos antes de terminar el ciclo

de lavado. En adelante la invencidn describird el tipo de

matérialeg utilizados para conseguir la proteccidn y el lecs

tor observard como esta descripcidén puede ser modificada pa
ra dar las caracteristicas de liberacion desegdas. Cuand@ el
precursor ha sido expuestq al 1{quido de lavado, normalments:

es necesariqlque se disuelva lo mds pronto posible, pero la

.proteccidn pusde ser selecciorada paraBberar. el precursor des—

pués ‘de un intervalo de tiempo seleccionado,

. La invencidn proporciona una composicidn detergente en|

polvo que domprende un material iiberaQOr de peréxido de hi:
drégeno y los cuerpos que contisnen preoursof; conteniendo
como mfinimo el 40 % en peso de preouréor‘y con un didmetre
de alrededor de 0,3 a 3,60'mm, que comprenden una caps cohe:

rente protectora externa que rodea a una partfcula de combi

nado dispersable gue contiene un material precursor finamen:

te dividid'que atraviesa unamalla de un' tamafio de 0,15 mm
aproxinadaments, y un material poriador.

Convenientemente el precursor es de un tamaiio de parti

cula lo mds pequefio posible y preferiblements atraviesa un

tamiz de 0,05 mm. Teniendo en cuenta las condiciones. de ma-

nipulacidn del polvo, el limite inferior efectivo es alrede

dor de 0,001 mam. '
Preferiblemente el precursor se encuentra en una pro-

porcidn del 60 % como minimo en los cuerpog que contienen

(3

?
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- precursor. El 1imite superior prdctico es alrededor del 80 ﬁ..

en paso.

Los componentes alcalinos de los que se désea proteger

&l precursor son, por ejemplo, silicatos y sales reforzantes

como fosfatos. En algunos casos el material liberador de pe-

i

réxido de hidrdgeno es también alcalino,. por ejemplo perbBra
to sédico_y percarbonato sodico. Por-lo taﬁto,vlas.cgmposi-
ciones definidas por la invencidn comprendén aquellas donde

las propisdades alcalinas procedeﬁ del material liﬁerédor
de peréxido de hidrdgeno.

El término “polvo" comprende, por ¢jemplo, granulados,

extrufdos y particulas. El intervalo de tamaiios de lds cuer- '

pos que confienen el precursor esta seléqéiOnado de forua .
que no ge segrega en la composicidn en poivo de un tamafio de¢
particuia norma}, es decir, con una distribucidn ancha infe-
rior a 1 mm.

El detergente activo éresente an la composicign puede
ger un solé agente activo o una mez?la de agenfés activos,
Bl egente activo puede estaﬁ seleccibnado entre los grup@a
anidnico, eatidnico, no idénico, anfdtero y zwitteridnico,
Son ejemplos los alcarilsulfonatos (v.g. dodecilbenZoéulfo-
nato), productos de la sulfonatacidén de olefinas, sulfatos
de alcohol, alcéholas etoxilados y sales de metales aloalis-
nos de dcidos grasos de cadena larga (jabones). Otros agen-
tes activos detergentes estan descritos en las obras "Surfe-
ce Active Agents and Detergents", vol&menés Iy II por
Schwartz, Perry y Berch (publicadas por Intersclence).

También pueden encontrarse presentes reforzantes ae la
detergencia, por ejemplo fosfatos (v.g. tripolifosfato s6di-

co, ortofosfato sodico), carboratos y reforzantes orgdnicos,|
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"disuelve en aguae para dar wna solucidn con un pH superior a

;,te,junto con un material poftadgr vy las particulas combina-

~do expuesta al liquido ée lavado.

FUC

veg. deido nitrilotriacétice y sus salss solubles en agiid.

El término "alcalino" significa que la composicidn se

T y_préferiblemente comprendido,entre 8 y 10, EstasValcéli;
nidades se consiguén cuando la composicidn se utiliza a las
concentraciones habituales en uso de 0,15 % a 0,6 % en pséo,
volumen.

~ Ia invencion también se refiere a un método de forma~
cién»de cuerpos que contieﬁén precursor establés ¥y disberba—
bles en agua; adecuados para su inclusidn en una composicidn
detergente en la que el precursor pulverlzadc qué.atrﬁviesa.
un tamafio de malla de 0,15 mam es éonfigﬁrado en particulas

combinadas con unldiémétro de 0,3 mm a 3,00 mm aproximadament

das son'recubiertas pers, formar une capa céherénte brotecto»
ra externa. SRR ir | -

El uso de un auxiljéfide diépersién.én combinacidn con
un precursor-finamente gividi&o garantiza la disoluciéh ré-

pida del precursor después que la particula combinada ha si-

Entonces el precursor reaccionars, éficientemeﬁte‘con el
perdxido de hidrdgeno presente en el liguido. ; A
' Lg invencion evita el contacto entre ei precursor y lag
componentés alcalinos de la composibiéh detergente qué ini=-
cia la descomposioién por formacidn de saieé, habitualmente
sales sddicas, de los dcidos correspondientes al precursor,
v.g. benzoato, ftalato, succinato y acetato sddicos. Estas’
sales, al ser higroscépicas»respecto_a,los hidrgtos do lag-
sales inorgdnicas normalmente presentes, introducen agua en

el punto de la reaccidn inicial. En ei caso de los anhidri-

SRR LS

et

R

S
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insignificante.

posiciones detergentes. Esta invencidn describe el medio es

-6 =

dos y ésteres de acido, este agua produce un nuevo ataque

que conduce a la penetraci6n de todo el cuérpo que contiené
el precursor, las amidas son solamente atacadas por :ios élcg.—
lis acuosos de.forma que la reaccidn postariér.solamenta,_ 

puede transcurrir con l:ntitud y, por lo tanto, pueds ser

En le solicitud de patente canadiense n® 676.777, con-
cedida a la Pillsbﬁry Company, se deécriben méfodos;dé pro~|
teccidn de los anhfdridos de Acidos carboxilicos contra el
ambiente alecalino encontrado en una composicidn detergente.
Aunque en ésta memoria se réivindica una buena estabilidad
de los anhfdridos durante periodos de‘tiempO‘relativamente

cortos, los productos no son totalments satisfactorios debi

L}

do & la lente disolucid1 del precursor en-el 1{guido blan=-
queador o & la'baja con:entracidn de precursor'en las pas-

tillas protegidas. Esta baja concentracién requiere unas al:

tas dosis para consegui.* una cantidad @til del precursor
en el 1fquido de lavado.

En la memoria de la patente inglesa nf 907.358'(N935y?3$
gse describe el recubrimiento de un precursor, V.g. fefgg;
acetilmetilendiamine, con un material soluble en agua, V.8
un polietilenglicoi. El producto de este descripeidn, aun-
que-esta protegido del ambientg, presentaxuna lenta velocie
dad de disolucidn,

En la memoria de la patente inglesa n? 1,204,123 se

describe un método de proteccidn de un coadyuvante en com~

L

peci{{ico requerido para proteger los precursores sélidos en
este aumbisnte,

Esta invencidn proporciona proteccidn de los precurso-
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lucidn.

“proceso en una sola etapa para produclr un’ cuerpo con el

un espesor congtante en la capa de recubrimiento garantiza

'la liberacidn durante un periode de tiempo cortc y controla

‘en-una formulacidén detergente, la invencidn contempls el
‘uso de este cuerpo en mezcla con un compussto liberador de

"% perdxido de hidrdgeno-alcalino con una cantidad relativament

| ger manejable para configurar una forma, en mezcla con el
~ precursor, por ejemplo en un proceso de extrugion, un pro-

"coso de formacidn de esferas o un proceso de granulacidn.

=T=

res al mismo tiempo que da buenas caracteristicas de diso—
El precursor solido puede ser mezclado primero con un
materlal portador parg formar particulas comblnadas con .1os

componentes distribuidos uniformemente en la. nAS8. Aunque

no es esenclal, un exceso de materlal portador en la _super=|"

flcle,de la particula proporciong une proteccién adicional.
Lag-particulas son después recﬁbiertéa por un material4de
récubrimientbvparé formar una éapa externa protectora cohe-
rente. . »4 .‘ .. ' ,

. Aunque se considera un.pracedimiento en dos etapas, la
invencion tambien consldera la formacldn del cuerpo ‘en un

mismo material como portador Y como capa protectora externa.

" Las particulas son preferlblemente dotadas- de forme es
ferica durante o antes del procaso de &ecubrlmlento para '

conseguir un espesor constante del. mlsmo. g presen01a de

ble,

Ademds del uso de un cuerpo conteniendo el precursor

¥

T.

te pequefia de agente activo detergente. Esta composicidn se;
rie utilizada como preparado blangueador independiente.

El material portadbr, que .puede ser'unalmezcla, debe
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Tos materiales portadores deben ser inertes & las tem-
peraturas ambientes, es decir, no deben resccionar con el

precursor ni ser disolventes del mismo. EL materiel portador

tambidn debe ser soluble o dispersable (si es necesario me-

diante un auxiliar de dispersidn) en la solucidn deferggnte
acuosge : |

Fl material portador pueds ser -un liquido. En ¢ste ca-
so.ia particulé combinadg pueds ser preparadaipor sinple
mezcla del precursor con el material lfquido. Ias partfcu
ias puedén ser'formadas en un proceso independiente después
de que se ha formado la mezcla o durante el proceso de mez-
cla, Los.solicitantes han encontrado que un precursop'puede
ser meﬁFlado éon un materiél portador liquidb pafa brbducir
particulas combinadas en un proceso en unms etapa utilizande
una mdquina denominada "Marumeriser" fabricada por Fuji
Paudal KK (anteriormente Fuji Denki Kogyo KK), Una mééuina
"Marumeriser" comprende un cilindro vertical liso con una

placa rotatoria dotada de aspereza en su base. La rotacidn

de la placa de base puede producir la granulacidn de un polt

vo por adicidn des un agilutinante (material portador lfqui-
do). Esta placa de base puede ser dotada de aspgrezé, poxr-
ejemplo, mediente renuras o por arenado. La miquins también
da forms esférice a los extruidos, que son rotos en trozos
con una longitud aproxinmadamente igual & su didmetro duran-
te la formecidn de las asferas y recubrir las particulas es-
féricas. Se ha encontrado, por ejemplo, que el anhidrido
ftdlico puede ser confi,;urado en partfculas combinadas uti-
lizando parafinra liquida y laurilsulfato sédico como mate-
rial portador.

El materiel portador (que puede ser una mezcla) no de-
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: meabllidad al vapor de sguas.

 por ejemplo dextrinas y almidones de baja viscoasidad, ota~

we20s

be ser higroscépico en las condiciones de almacenamiento.
Ios materiales adecuados qus son utilizables como compo~

_nentes en los materlales portadores gon las paraflnas y

01ertos gcidos y ésteres grasos de cadena large, Ve.ge. acldo

laurlco, dodecilftalato sddico hidrdgenc ¥y dod301lsu001naﬁo

gddico hidrdgenc. En general, se prefieren los dcidos y és-|’

teres con longitudes de cadéna supefiqres a"08. ‘En el ma-

.tprial portador pueden incluirse auxiliares dispersagntes

espec{ficos pero algunos componentes, por éjemplo las para=-|

finas,'solamente pueden ser utilizados con un auxiliar dis-
persante. Estos auxiliares favorecen la dispersidén del pre=

cursor en el 1iquido de lavado cuando 1a particula combina-|

da es expuesta después de ld disolucidn de la cape protecto!
ra externa. Son ejemplos derage?tes dispersantes adecuados
los alguilsulfatos de sodid, alquilarilsulfonatos de sodio
y olefinsulfonatos de 80dio, - 1 4 -

' El material de: rectbrimiento émpleado para formaer la
capa protectora debe ser capaz de formar una capa coherente
sobre la particuls combihada. Es neéesaria'una caps coherend
te para eVitér que el élcaliAacuoso'se'ponga en contacto'com
el precursor. Lz capa protectora externa, es decir el mate~
rial de recubrimlento ¥y el plastlilcante 0901onal, no debe

ser delicuescente y preferiblemente debe tener una haje pers

Los materiales de recubrimiento adecuados gon alcohol J
pbllVlnlllco, pollacrllamlda, ciertos copolimeros de acido
acrilico, deido metacrilico o anhldrido maleico (109 homo~’

polimgros de estos materiales son hlgroscopicos y ne deben -

ger snpleados), glmidén. ¥y sug moditicaciones y derivados,
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res celuldsicos solubles en agua como"metilbelul&éa, hidro- '
xistilcelulosa, gelatina y gomas solubles en ague como gome
arabiga y gome tragacarto; se prefiere lardextrina 0 la sa-

carosa. ‘ '

Ia eleccidn de plastificantes para estos materisles de

penders del material de recubrimiento seleéciohadof Cuande
es nécesario un plastificante, puede ser un derivédd de
urea, un glcohol polihfidrico como glicerol, etilenglicol,
propilenglicol, hexilengiicol, ciertos ésteres de écidos'
dibésicés, v.g. ftalato de dibutilo, maleato de éibotilo,
succinato de dihexilo y de deido fosférico, v.g. fosfato de
tri-terc-butoxietilo. TLa proporéién de plastificanté-reque-

rida es tal que se obtenga un récubrimiento coherente en ot -~

El espes%r de la capa protectora estd seleccionado pa-

ra dar la estabilidad daseada en almacenamiento Yy podér con

trolar las propiesdades de liberacidén requeridas en el 1i-
quido de Bvado. Es necesario ques la capa protectora ﬁenga
una resistencia a la triccidn suficiente para resiétip a

los dafios causados duraite cualquiera de los procesos implis

cados en la mezcla del jrecursor recublerto con el polvo deq
tergente y en el embalaje y transporte del prodﬁcto.

A continuacidn damds unos ejemplos que ilustran le in=
ﬁencién junto con ejemploéncomparativos. - .

EJEMPLO 1

Una mezcla de 69 parites de anhf{drido ftélico pulverizw
do, que atravissa unz wmalla de un tamafio de 0,15 mm, 29 part
tes de acido ldurico y 2 partes de scido graso del coco $0-
talmente endurecido, se exiruye a través de una rejiila de

1 mm. Los fideos producidos son dotados de forma esférice
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un peso molsculer de 14.000 (producido por hidrélisis al
88 % de poli(acetato de vinilo)) y 12,5 g de laurilsulfato

.85 liberado muy répidamente en une solucidn alcalina acuosa

-con 85 partes de la base dstergents, de la siguiente compo-

de sebo) S . , '16,6
‘Silicato sddico’ ' - 13,0
Sulfato sddico . . SR _ 11,0 -

| Tripolifosfato sédico | . 34,0
: Agua (como hidrato en los materiales inorgéni-
rcos) . 14,0
Tétrah;drato de perborato sédico __12*9' '
100,0

"un ensayo de control utilizando. un anhfdrido no protégido,

en una médquina "Marumeriser" con una placa de base ranurada
de 23 cm de didmetro, para producir particulas esfericas la
mayoria de las cuales tienen un didmetro de 1 mm aproxime~

damente, En la mequina "Marumeriser" se recubren alrededor

dé 500 g de las esferas preparadas, utilizando una placa de|

base dotada de-una ligera»asperézg, con 250 .ml de una solu~|

cién-acﬁosa-que contiene 25 g de alcohol_polivinilico-éon

sédico. Se dirige una corriente de aire caliente al lecho-

para efectuar el sescado. Sg ha encontrado que el anhidrido

agitada (pH 10) & 40°C y su disoluciéﬁ es;casi completa gl
cabo de 20 minutos. ’
Se mezclan 15 partes del anhfdrido ftdlico recubierto

sicidn: ‘ , _
Polvo de bage detérgente V %h

Agente activo detergente (una mezcla de alquil~
benzosulfonato, alcohol de sebo-18 OE y jabdn

Después de almacenar en una vasija de vidrio hermetica-

mente cerrada durante 3 semanas a 37°C, permansce el 59 %

del anhfdrido ftdlico original (determinado por RMN). En
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la totalidad del precursor se pierde durante esté periodo.
Ias esferas recubiertas son ensayadas para determinar

la continuidad de la capa prqteotora sapapandolas dqrante‘

10 minutos en-unos 5 cc de acetona, gqua - es un disoivente
-del arhidrido ftdlico pero no del material recubriente, Al-

gunas gotas de la acetona se evaporan en un porta de vidrio|,

y el examen del porta en un microscopio revele que no se ha
depositado cristales de anhidrido ftdlico cuando la ecetona
se ha evaporado. | ‘ ,
‘ EJEMPLO 2 (éompmzmivo)-

Este ejemplo muestra la preparacidn de un ouerpo que -
contiene precursor con buenas propledadas de almacenamiento
pero mellas propiedades de liberacidn,

En una bandeja giratoria de un recubridor de banco -
se colocan 300‘g de grdanulos de anhidrido ftdlico que atra-
viesan'un tamafio de malla'de 2 am y son retenidos sébre
1 mm. E1 lecho volteador de.los granulos de anhidrido se ro:
cia con 300 ml de una solucidn acuosa gue contiene 30 g Qe
alcohol polivinflico de peso molecular 14.000 (este'polimé-
ro es producido por hidrdlisis de_poli(acetato dé vinilo)
hasta el 88 %) y 15 g de laurilsulfato sédico, éue sirvel
como auxiliar para humedecer la superficie del anhfdrido

asi como para facilitar la dispersidén en la solucidén de la-

. vado. La operacidn de rociada se lleva & cabo lentamente,

secando sl lecho continuaments con aire calierite para svi-

tar la aglomeracidn de los granulos. Las trazas finales de

ggua se eliminan con el aire caliente.

Se mezclan 15 partes del anhidrido ftalico recubierto
con 85 partes del'polvo de base detsrgente citado en el

Ejemplo 1 y se almacera a 37°C en un matraz de vidfio herme




10

- 25

30

“pero debido al gran tamafio de particula del anhidrido, la

ra que todo el anhidrido pase a la solucidn.

‘¢idn del anhidrido ftélico con un sistema portador adecuado

- gon dotados de esfericidad en una mdquina "Marumeriser”

Q 230, con una placa de base ranurada de 23 cm de diémetro;

- a 35°C._Las esferas tienen>un diéhétro de 1;5 nm aproxima-—

402205 7

ticamente cerrado. A intervalos de una semana se analiza el

anhidrido ftéiico en el polvo y no puede dstectarse pérdidal
del anhidrido al cabo de 4 sewanas . En un experimento de
control utihzando granulos de anhldrldo 1o recublerto, la
descompOSlclon completa se produce denﬁro de 2'semanas.

La naturaleza 1rregular de los granuIOs de anhfdrido
ftélico produce uns falta de unlformidad en el gspesor del
recubrimiento., La liberacidn del anhfdrido’ a la solucidn

alcalina acuosa (pH 10) a 4Q°G comiengza casi inmediatamente

liberacidn es lenta y son necesarios mis de 60 minutos pa-

EJENPLO 3 (Gomparativo)

Este -ejemplo muestra que 1h sxtrusidn y 1a bsferifioa—'

H

produce cierte mejora de la estabilidaé, aunqus no suficien

te.

Una mezcla de 75 partes de anhidrldo ftalico (que atra
viesa un tamafio de malla de 0,15 mn), 12,5 partes de lau-
rilsulfato sdédico y 12,5 partes de acido lgurico se extru-

ye a través de un tamiz daf1,5 mm. Los fideos producidos

damente..
El anhf{drido es casi completamente liberado en una S0~
lucidn tensoactiva alcaling acuosa agitada (pH 9,5) a 40°C

dentro de 10 minutos, Las esferas no recubiertas son almace-

B~

nadas en cajas de cartén estratificadas en el mismo polvo d

base detorgents que en el Ejemplo 1 a 37°% y 70 % de hume-

B
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" del anhfdrido ftdlico originel. EL 90 % del anhfdrido ft4li4

¢ co se disuelve en una solucidn acuosa agitada al cabe de

- {4~

502209

dad relativa. Se produce una descomposicidn del 50 % del

anhfdrido en 18 dfas,
' EJEMPLO 4

Este ejemplo muestre un almacenamiento aceptable debi~-

do a un recubrlmlento coherente de alcohol pollvinllico.
Se vuelven a cargar 500 g de las esferas produ01das en
el Ejemplo 3 en la maquina "Marumeriser" provista de una, |

placa de base dotade de ligeras aspereza, que funciona a

350 rpm. Se afiaden gota & gota 470 ml de una solucidn acuosg

que contiene 70'g del alcohol polivinilico utilizado en el
Ejemplo 1 sobrs el lecho mdvil de esferas, a 1o large de un
periodo de 2 horas, secando el lecho continuamente con aire
calients. »

. Le continuidad del recubrimiento es Qeterminada reme—
jando 1 g de lals esferas durante 10 minutos en 10 cc de
1,4-dioxano, que es un disolvente del anhfdrido ftdlico pe-
ro no del alcohol polivinilico. Se evaporan algunas gotas 1
del dioxano sobre un porta de vidrio y el examén del porta
en el microscopio no revela cristales de anhidrido ftdlice.

Después de almacenar durante 3 meses en un polvo de-.
base detergente a 37°C ¥ 70 % de humedad relativa en cajas

de carton estratificadas, gsolamente se descompone el 3 %

22 wminutos a 40°C (pH 10),
EJEMPLO 5
Se cargan 500 g de las esferas producidas en el Ejem—
plo 3 en la Mgrumeriser provista de una placa de base do-
tada des lige;a aspereza, que se pone en movimiento a 350 rpm

Durante un periodo de 15 minutos se vierten sobre sl leche
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. rodante de grénulos 74 ml de una solucién acuosa qué con-

" de glucose, mientras que se espolvorea intermitentemente

‘es eliminada & 40°¢c, .

hugedad relativa en cajas de cartdn estratlflcadas en el

dotados de forma esférica en la maquina Marumeriser a la

. despues ze recubren 500 g de las esferas obtenldas en la

-15 -

tiene 34,7 g de dextrina amarills calidad Encapéﬁl (obteni-
ble de la laing National Starch Ltd., Manchester) y 10,4 g

con Alusil (una alimina-silice ‘obtenible de la J. Crosfield
& Sons Ltd., Warrlngton) (peso total empleado = 30,7) g pe~
ra retener las propiedades de libre fluidez del lecho.

Despues las esferas se descargan en un secadero de le-

cho fluido donde el agua utilizada pars, aplicar la solu01én '

Despues de almacenar durgnte 3 meses a 371% y 70 % de

polvo'de“base'detergeﬁte,féq;gmehfé;3§7pa;de§pompuesto el

7 % del anhidrido f£tdlico origghal. El 90 % del anhfdride
ftélico se disuelve en una solucion acuoaa agitada -al cabe
de 8 minutos a '40%C (pH 10). N

| EJEMPLO 6
Una mezciaAdé 80 partes de anh{drido ftéliéé (éue atra

viesa un taimafioc de malla de 0,15 mm),710-paffg§ de lauril-
sulfato sdédico y 10 partes de pérafina 1iquida se extruye

a través de un tamiz de 0,8 mm. Ios fideos producidos son
temperatura ambiente, utilizando la placa de base ranurada,

Marumerlser, utlllzando una placa de base dotada de- ligera
aspereza, en la forma descrita en el Ejeuplo 5. Las esferas
tlenen un diametro de 0, 8 mm | aproxlmadamente. 7 '
En uns solucidn acuosa agitada a 40°C (pH 10),. el 90 %
del anhfdrido se disuelve dentro de 9 minutos. Después de

almacenar durante 3 meses 2 37°C y 70 % de humedad relativa|.
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en el polvo de base detergente en cajas de cartén estrati-
ficedas, solgmente se descompone el 10 % del anhidrido ftd-]
lico original. |
| EJEMPLO
Una mezela de 75 partes de tetraacetiletilendiamina

(TAED), que atraviesa un tamafio de malla de 0,10 mm, 20 par

tes de laurilsulfato éédico_y 5 partes de dodecilsuccinato ‘1

sédico hidrégeno, se extruye & través de una rejilla de

0,8 mm. Los fideos producidos son dotados de forma esférica
utilizando una placa de base ranurada en una Marumeriser

a la temperatura ‘ambiente. Deépués, utilizande una placa de

base Aotada de ligera aspereza, se recubrs 1 kg de las esfe

: raS'coq.112 ml de una soluciéh acuosa qQue contisne 51 g de

dextrina amarille calidad Encapsul y 15,2 g de urea, agre-

gando esta soldcidn al lecho rodante de particulas durante

un periodo de 8 minutos mientras se espolvorea con Alusil

(peSO'ﬁotal empleado = 90 g) para mantener las propiedades
de libre fiuidez del lecho. Las esferas tienen un didmetre
de 0,8 mm aproximadamense. | |
Se-disuelve el 90 4 de la TAED en una solucidn acuosa
agitada que contiene pesrborato éddico a 40% (bH 10) dentro

de 3,5 minutos. (Compérese este tiempo con los 10 minutos

para el polvo de TAED no protegide). Despuds de almacenar duT

rante 3 meses en el polvo de base detergente a 37°C y 70 % |

de humedad relativa en cajas de carton estratificadas, no
se observa ninguns descomposicién.
EJEMPLO 8

Se cargan sn la Marumeriser, provista de la placa de

_base ranurada, 800 g de anhidrido ftdlico (que atraviesa un

tamafio de malla de 0,15 mm) y 100 g de laurilsulfato sédice

»
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.dos se descargen, se tamizan y se récoge la fraccién que .

~solamente se descompone el 8 % del anhidrldo ftallco orlgi-

- Sayo de exiremo abierto. Este a su vez se coloca en el inte4

i rior de una vaslaa mayor que contlene el polvo detergente

A contacto con el polvo detergente sino que estd abierta a2 la

'atmésfera dentre de la vasija externa. Ia vasiaa externa se

La maquina ge pone en mov1m1ento a 1200 rpR.y sobre el le—

cho de polve movil se vlerten 100 g de parafina 1iqu1da. Al |

cabo de 5 minutos,.los gréhﬁlos de forma esferica prOducie'

atrav1esa la malle de 1,2 om. y es retenlda sobre la malla

de 0,6 mm, De nuevo se 1ntroducen 500 g de estos granulos on

-la Marumeriser provista de;la plgca de base ligeramente do=|
pare ¥ ée'recubre en la fdrma deécriba en ol Ejémplo 5,

.~ En ina solucién acuosa egitada & 40%  (pH 10), se di-
suelve en 8 minutos el 90 % del’ anhidrido. Después de alma~
cenar durante 3 mesas ‘en- un polvo de base detergenﬁe a 37°C

Y 70 % de humedad relativa en cajas de cartdn estratlflcadam,

nal, o .
. Ies métddés'por lqs cuagles son selecclonades el mate-
rial portador y ‘el material de recubriq;énté ée'dan-a coﬁ-
tinuacidn. S ‘ '
Métodos qe.egsayp

1. Materiasles portadorss

Para determinar las interacciones entre el precursor y

el material  portador propueéto,'be coloca una mezela Intima

de los dos en las proporciones antiéipadas en un tubo de end

de forae que la mezcla de portador/precursor no se pone en

clerra herméticamente para aislarla de la atmésfera exterior .

Y se almacena & lag tempera@uras'antidipadas pare el proddé—

to, Semanalmente se toman muestras de la mezcla para .Su &ana-
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lisis. Cualquier interaccidn es detectada por una pérdida

-18 .

del precursor,

2. Materiales de recubrimiento

(2) Un ensajo preliminar para determinar si un materiall

de recubrimiente forme una pelicula oeherente es el. realiza-

do de la sigulente forma:

Se prepara una solu01on del materlal de recubrimlento,.

conteniendo cualquler plastificante adecuado que puede ser
necesario, y se sumerge en esta selucidén un porta de vi-

drio que después se deja egscurrir. A continuacidn el-porta
se seca en una corriente de aire caliente y en la pélicula
que se depoéita-se'examina le preéencia de grietas w oetros

defectos.

(b} Ia coherencia del recubrimiento después de su apli

cacidn a la partlcula comblnada se determina de 1la siguieny '

te forma°‘ _

Se introduce 1 g de 1as partlculas recublertas en
100 ml de un disolvents del precursor que al mismo tiempo
ne es disolvente ni agente de hinchamiento del mauerial de .

recubrimiento. Al cabo de 10 minutos se reooge una, gota del

disolvente y se evapora a sequedad sobre un porta de vzdrlo. 

El porta es examimado bajo un mlcrosoopio éptico para obser
var la deposicicn del precursor a medida que se evapora el
disolvente. Si el recubrimiento es coherente, no se'observa
esta deposicidn. '

En resumen, la Patente de Invencidn que se solicita

debera recaer sobre las siguientes:
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REIVINDICACIONES

1. Un método perfeccionado de formacibn de cuer~
pos revestidos contenedores de precursor dispersables en
agua, que contienen al menos el 40% en-peso de precursor,
adecuados para su incorporacién en una formulacidn de deterg
alcalino en polvo, que contiene un material liberador de pe-
rdxido de hidrbdgeno, caracterizado por que comprende las e-
tapag de:

i) mezclar material precursor finamente dividido
que atraviesa un tamefio de malla de 0,15 mm, con un material
portador para formar una mezcla gue puede ser trabajeda, a
través de la cual se distribuyé el materal precursor’de ma-
nera sustaqcialmente uniforme.

ii) formar la mezclajen particulas combinadas, ¥y

iii) reculdr las particulas individualmente con
una capa protectora coherente para forﬁgr cuerpos contenedo-
reg de precursor de un diémetro comprendido entre unos 0,3
mm y unos 3,00 mm.

2. Método segln la reivindicacidén 1, eh el que
la particula combinada se forma a partir de la mezcla por
un procedimiento que incluye una operacidn de extrusidn.

3, Método segln las reivindicaciones 1 6 2, en el
que la particula combinada se forma & partir de la mezcla
por un procedimiento que incluye ‘una operacién para dotarlas
de una configuracibén esférica.

4, Método gegin cualquiera de las reivindicaciéne
anteriores.en el que los cuerpos contienen por lo menos el
60% en peso del precursor.

5. Método segln cualquiera de las reivindicacio-

nes entexriores; en el que se incluye en la mezole de precur-

ente

P
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sor y material portador un auxiliar de la dispersidn.

6. Método segin cualquiera de las reivindicacionep
anteriores, en el que los cuerpos contenedores de precursor
tienen un diametro de 0,5 mm a 1,5 mm aproximadameﬁte.

7. Método seglin cualquiera de las reivindicacionep
anteriores, en el que el material precursor atraviesa un tama
fio de malla de unos 0,05 mnm.

8. Método segin cualquiera de las reivindicacionep

anteriores, en gl que el material precursor es un anhidrido
de acido sélidof

9. Método gegin la reivindicacidn 8, en el que el
anhidrido de &cido se selecciona entre el grupo formado por
anhidriQo succinico, anhfdrido ftéalico, y anhidrido benzoico}

10. Método segln cualquiera de las reivindicaciongs
enteriores, en &l que el precursor es una amida N-acil sus-
tituide.

11. Método segln la reivindicacidn 10, en el que

la amida N-acil sustituida es tetraacetiletilendiamins.

12. Método segin cualquiera de las reivindicacio=

nes anteriores, en el que el material portador es dodecilsuc
cinato de hidrdgeno 6 acido laurico.
13. Método segln cualquiera de las reivindicacio-

nes 5 a 12, en el que el auxiliar de la dispersidn es lauril

sulfato sbddico.

14, Método segln cualquiera de las reivindicacio-
nes anteriores, en el que las particulas combinadas son re-
cubiertas de dextrina plastificada con sacaroga, urea, o
glucosa.

15. Se reivindica por Gltimo como objeto sobre

el que ha de recaer la patente de invencidén que se solicita
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por: UN METODO PERFECCIONADO DE FORMACION DE CUERPOS REVES
TIDOS CONTENEDORES IE PRECURSOR DISPERSABLES EN AGUA.

Todo conforme queda descrito y reivindicado en

la presente memoria descriptiva que consta de veintiuna

péginas mecanografiadas.

Madrid, 28 de aﬁpil de 1.972
BERNARD UNGRIA

=7

CQ’
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