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gente en perticulas y & un procedimiento'para la prepéré—

{rp051016n detergenxe en, particulas qae. contiene un agente

ftensoactiVo detergente .o iénico.

';contlenen un agente tensoaotlvo detergente no 16nico como
',parte de une mezcla tensoactﬂva detergente activa, conte-};
| fnlendo ademés en su mayoria un agente tensoactivo detergen—
‘;ﬁe aniénico y/o jabén, ‘son muy conoeldas. Ia prenaraclén
rde estas composiciones detergentes en’ partﬁxﬂas, que nor—:%
'imalmente contienen hasta alrededor del 5% en peso de un N
'agente tensoactivo detergente no 16nlco, no plantea madhaQ

'=3;?dificultades en general. Iag composiolones se preparan ha—

acuosa que contiene los agenﬁes tensoactrvos detergentes,

7reforzantes Ty otros constltuJentes atomlzables de una, com=

: tergente no iénico es el ﬁn“co detergente actlvo o constl—

“tuye la mayor partn -de la mezcla deuergenue activa, va habid

"cla¢men+e ﬂVlden es cuardo se 1ncornoran cantldades mayores
-de un azcnte tensoactivo ae;ergente-no ;6nlco,,es decir, has
fta el 2% % del peso de la composicién,-En'la preparacién de

'una @us~~4516n acuosa de estas cantldades mayore= de agen—

_2_ Qe
4053091s =
Esta invencién se refiere a una composicién detég

cién de esta com9051016n. un especial, se reflere a una coml-

Las com903101ones detergentes en particulas que

bitualmenta por secado por atomizaclén de e, suspens16n

T

p05101on detergente.
Sin embargo, 1a produ0016n de comp03701ones Gom

tergentes en nar*iculas:en las que el agente tensoaotzvo de

tualmenme acomnanaaa de varias dlflCJTtades. Egtes son e pe“

te tenS'*ctlvo aetevgerte no 16nlco ﬂon dos coadyuvantes

detergentes para ser eoaao~ por atomlzaciéu, esﬁa susnem—

Lo
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nea en]agﬁ?&ahomogénea. Bl secado por atomizacidn de esta

cla se forma un humo azul en la forre de atomizacibn, que

~con éfer vinilmetilico o etilenc en una suspensién acuosa

sidén tiene tendencia a ser fisicamenie inestable. Se for-

men capeg distintas, quedando asl una suspensidn heterogé-

sugpensidn heterogénea produce composiciones detergenteg

()

n particulas muy poco satisfactorias. Asimismo, el secado
por atomizacidn de esta suspensidn con agentes tensoactivod
detergentes no ibnicos, ya sea homogénea o heterogénen, va
con frecuencia acompafiado de verios inconvenientes indesee~
bles. P§r ejemplo, cuando se wbilizen cantidades mds altas

de un agente tensoactivo detergente no ibdnico, con frecuen

56 cree que es debiéo'a la degradacién del agente $ENE09, G~
tivo detergente no iéniéb.-Ademés, éon frecuencia se obtie
nen polvos irregulares que no fluyen con facilidad. Ya se
han propuestos sistemas para superar algunos de los incon-
venlentes antes menclonados. Asi, en la memoria de la pa~ |
tente canadienég n? - 704.074 se ha propuesto incorporar de

0,25 a 2,0 % en peso de un copolimero de anhidrido maleico

de uvn agente tensoactivo detergente no idnico y posterior-
mente secar por atomizacidn la mezclé resultante. Sin em~
bargo, estos copolimeros son relativamen%e costos0s ¥ ia
formacidén de humo azul antes mencionad2 no siempre se evie-
ta con ello. Por la memoria de la patente canaéiense nifmne-
ro 6664119 se conoce la incorporacidén de una sal solublc
en agua de un 4cido polimcrilico en vma solucidn aéuosa
concentrada de un electrelito inorgdnico fuerte y un agen-

te tensoactivo deltergente no idnico, con .objeto de obtener

ung dispersidn esteble. Sin embargo, el secado por atomiza~
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,1ncorporando a uns suspen516n acuosa de un agente tensoac—

;pollmérlcas“dlferentes, que serfn definidas a contlnuecién

ne con el agents tensoactlvo no 16nloo. Con frecuenc1a es-

~eibn- ‘con el mlsmo nivel total de uno cualqulera de los

'ca funciona como agente emulsionante en la suspen516p,

resente~ en la sumne neidn ¥ nuAden ser adsorbidos en gro-
D _ 2

cifn de este dispersién no produce polvos satisfectorios.
' Ahora se ha encontrado que los inconvenientes

antes mencionadds pueden ser reducidos considersblemente

tivo detergente no 16nlco une combinacién de dos sustencieag

con més.detal7e.

Ia comblnaclén de dos sustancigs pollmérlcas dim-

ferentes estd consﬁ*tuida por una sustan01a pollmérlca

que eg copaz de reaccioner eon el egente tensoactlvo deter-

gente no *6nico Y una sustan01a pollmérlca que no reacczo—

tag combinaoiones broducen un efeoto smergetlco en compapa— :

constltwyentes. Se cree que la prlmera sustancla pollmérl—

mienuras que Ta ﬁltlma se cree que Punclona como agente
Suspensor en 1a su~peﬁ916n. Egto es debldo probablemente
a2l hecho de que el agente emuls#onamm yel agente suspen-

sor tlenen movilicades diferentes en las faseS'liqulqas J

dos d_ferente° ya vcloc dades diferer % s en las inierfap'
sés situadas entre las fases. Son ejempldsrde los polfmeroe
reacﬁlvos log cono““merOﬂ de etileno con enhidrido mslei co,
lineales o retlculadoo. Egtos polimeros deben ser utlllvs—
dos prefernb'emente en su forme dcida o anh:arida J no en

la !ormn de onle Eatog honnufme*oa pe pueden adquirxr 00—

mereﬁnlmmnte de Monsanto Co. UsdsAe DB jo lo marna reg¢utrn—

da EF?GD Como ejemplos citaremos ENA 11, 21, 22, 31, 61,

¥, orm o»
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i -estadounldense nQ 2.047 398, que e incorpora aqui 2 titulc"

. adquirlrse comercvalmente, por eaemplo, de lg General Ani- f
‘Gantrez AN 149;'Los pblimeros reacti&os preféridos tienen

'blemente mayor de 200.

das se pueden adquirlr comer01a1mente,rpor-egemplo de la

,1imero reactivo, los polimeros no reactivos son preferlblg

71, 81 3 91+ Estos copolimeros puéden ger preparados, por

ejemploy en lz forma deserite en la memoria de la patente

de referencia. Otros pglimeros reactivos adecuados’ son el
écido‘poiiaérilioo, ¥y los copolimeros lineales de-éter po~- |

11vmllmetilieo/anhidr1do malelco. Estos dltimos pueden
lin and Film Corp. baag la mareca registrada “"Gantrez", V.g-"
un Indice de acidez alto, e decir superlor g 150, prefer’~*

Un polimero no reactlvo tipico de 1os utilizados' N

en ests inven016n es la pollacrilamlda._Estas polzacrilaml-

W A. Scholten N. V., Holanda, baao los nombres comerciales

de Solv1tose 433 0 Solvztose 1297. En contraste con el po-

mente,uﬁilizad§é en forme de une sal, por ejemplo las sales
de metales alcalinos y amqnid'solﬁbleS'en aguge Otros polid
meros no reactivos adecuados son los poliacrilatos, polimed
facrilatos, comnuestoé.de'é7mid5n nodificads ¥y otros poli-
meros solubles en aguz. E1 peso moWecular del polimero no
reactivo QGOG .ger nre_erlalemente del orden de 104~ a 1C7
mlenuras'gue el peso moleculgr del polimerp reactivo aebe
Se.r' preferiblements de 10% 2 107, '

. Por lo tanto, esta invencién Dropbrciona'una cém
posac*én detergente secada por atomlzacién que comprende,
une cantidad sustancial de wm agente tensoactxvo detergen~—

te no :onlco,.coacyuvantes detergentes y un polimero reao—

tivo 7 un polimerc no reactivo. Esta invencidn proporcione

|
|
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'seé parcial"d totalmente, éh ei agente'tensoactivo détergen

tamb"én un nrocedlmlento para ls fabr103016n de comb051elo-
nes detergentes en particulas que contienen una cantldad

sustancial de un agente tensoactlvo detergente no iénlco,

ouyo proced_miento con51ste an preparar une suspensmén acug

sa del. agente tensoacﬁlvo detergente no iénlco, coadyuvan~ ‘

te;detergentes atomlzables ¥ por lo menos un polimero reac
tive ¥ un polimsro no reactivo h'2 secar por atomlzaclén Gl
cha suSpen316n. En general, debs afiadirse a la suspenszén
acuosa de 0,01 % a 10 % en peso del’ polimero reactivo y de
0,01 % a 10 % en ‘peso del polimero no reacﬁIVO. Tos 1nteru

valos preferldos.son de 0,01 a 2 p-de cada uno de ellos. -

_Se prefiere que el polimero reaétiVO y el poliméro no'reéo—

tivo sean agregados a8 1a suspen316n acuosa medlanﬁe el agen

te tensoact ivo detergente no idnico, es decxr, que el poli~

mero reactlvo y,el no :eactmvo deben ser dlspersados, ya;

e no 16nlco y la dlspers16n resultante debe ser agregada
después. a 1a dlsner316n acuosa de 1os otros: coadyuvantes f
detergentes a‘com_,zablee pars fo rmar la suspensmon.' '
Los polimero. tambidn pueden ser dispersados én
une mezcles 4de agénﬁe nec iénico/agué'o pueden ser égregadds

e la suspensiln complets. Sin embargo, es esencial que el

pol Ivero regctivo‘y el no reactivo geéan sgregados simulfd~|

neamonte con el agente ter ~oactivo detergente no idwico o
después de’ su nd“cwén a la uuspen51on acuosa. Ia ad¢316n .
antes de que ss8 encuentre presente el agente tensoactzvo
detergente no 16nlco altera 1os efectos beneflolosos de 104
polimeros reactzvo ¥y no roactlvo. E1l agnnte tensoactlvo qe—

tergente no idnico o utl]lz@r en esta invencidn puede sexr

T A

cualqguier egente tensoactivo detergente no idénico adecuado.
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“Son ejemplos adecuados log yroductos de condensacidn de- ox.-.

“carbono en uno o mids grupos alquilé, con emidas de écldo

' greso y alquilolamides que cortienen de 8 & 24 &tomos de

“de -otrog coadyuvantes detergentes atomlzables, comq aabones

| e R e : .
| (en pequefies cantidades), silicstos de metales alcalinos, sul

'como, por ejemplo," trlfosfato sédico, gales de écidos amlnoi

405309

dos- de alquileno, como éxido ce etileno v/a éxido de yrop¢-
leno, con QICOhOLCS allfau160u que contlenen de 12 a 52 a0
mos de carbono, ya sean alcoacleg primarics o sschndarios;

aderds con alquilfenoles que contiénen de 8 & 24 dtomos de

carbbno en el grupo aoilo. Otros'ejemplos-adeduados pueden
ser encontrados en la obra de Sdhwartz, Perry vy Bertsch,-
vol. II, " Synthe'b:.c Detergen'bs and- Surfacta.nts“, 1958, que-
se iIncorpore aqui a tdtulo de referencma. Te cantldad de
agente no 16nlco & utllizar as de 5a25 % en peso.

- Ig com9031016n contiene ademds de 40—95 % en peso

fatos de metales alcelincs y aipalino-térfeos, agentes sus-
pénsores de la suciecad, hidrotropos, agentes secuestrantes,

fluorescéntes, sales reforzantes orgénicas y/o inorgénlcas

pollcarboxillcos, etce _

Ia invencidn seréd 1lustrada adamés mediante ejem—
plbé. El-polimero emulgente reactivg;utlligado es un copoli}
mero ae;etiléno y anhidrido maleico, de la Hoechét A.G. Aleq
menia. Ta viscosidad de una soiuoién aciosa al 2 % de este
copolimeroren agus & pH 10 es dé 45,000 epe BL polimero no
reactivq es pdliacfilaté de Fluka y tiene un peso molecu-
lar de 106. : '

VEJEMPLO 1

Se preparan suspensiones acuosas con la siguiente

composicidn:
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Alcohol.(51_15[secundario condensado con 9 moles _

- de dxido.de etileno o 8,3
Jabén_de'sebo.éﬁdiéo o ,{,' - o ,”é;é,

, Trifosfgto_sédicoéﬁﬂzd S - : 29

 Silicato sédico ,',(3'07 # . 58 (en
T T Lo T . seco
leuenéulfoﬁétd SGdiéot  o -  7 6,8 |
sulfeto sédicd B S 8,3 -

A Carboximsﬁllce¢ulosa s6dica S : : 0{5
Sulfato’ magné51co ' f ST P 0;8.;
Acido etilendiaminote'braacé’aico T o
Fluoresoente - B . : '. L | . 0,2 .

“Agua - - "i';" S e ' ;, e 43,; .

,Polimero no reactlvo/bolimero emulgenie reactivo 7‘0;3 :

'ldé'componentes sélldos de las suSpensiones se ‘mezclan pri-

-suspenszén. Bl agente tensoactivo deuergente no zénloo 1i- .

70,3 % del Dolimero no roact?vo golo y une tercers con ane

‘- 8 =

4053@9

', Wl procedlmlento de suspen316n esg el 51gulen+e.

mero en ueco en- ane. mezolado"a "murm*x" durante 15 segundos
y 88 trqnsflere a una p‘obeta de 500 ml. Desnués se aﬁ

vldmo aﬂdble aWOallno ¥ agua. A contmnuacmén se mezcla la

quldo, en 31 que se ha sucpendldo prev1amente a 60o la neg-
cla ds Dolimero reactlvc/nc imero no “enctivo, se 1ncorpora

entonces y todo el glsteme 59 deaa en renoso durante una, ho

ra a-90%C. Dnsbués de secudl_ durante dos minutos, se ovsert

ve la sepaveclon de las diversas fases, cuando ocurre, rer-

_man901endo en reposo a 90°C. Asi 2L prenaran tres susnens1o .

nes, une con 0,3 p del p01¢m0ro reactivo solo, otra con

mezecla de 0,15 % del polimaro react&vq ¥ 0,15°% del pol
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 tivofpresénta un 1{mite visible de una emulsién muy turbia |
,polimero no reactlvo presenta limltes de ?ases v1sib1es de |
. una capa nho i6nica, une. emu“sién no 16nlca y una emu1316n ,

'espuma. Reduclendo les - cantldades en ceda wno de los casos

¥ una oolucién turbia ce-electrolito y en el caso del

: 0,15 % del polimero no reactivo, un limite de una emu1516n

'y corocido con el nombra de Gantrez 119 de G.A F. como po—

ro no reactivo. Ie suspensién con 0,3 % del polimero reao-| -

8l cabo de GOﬁmindtos'y degde el principio_una molests es-

puﬁa basfarté"alta N eétable. Ia suspénsiéﬁ con 0,3 % dei

muy turbia, pero ma. cantidad con31derab1emente menor. de

anteriores a 0,15 %, con ol polimero reactivo se observan

unos limites ae fases v151bles de uns, emu7s16n muy turbis

no 16n1ca.y una suspen gibn- turbia de electrolitos. Uﬁillzan

do una'mézcla de 0,15 ﬁ del polimero reaotivo y 0,15 % del

polimero no- reactivo, ein embargo, no se observa ningﬁn 144
wite de fese v131b1e ¥ solamente una 1igera cantidad de

espuma Ia squens~6n nermanece estable durante 90 minutos.
_ -BIEMPIO 2 " ‘

Se repite el nrocedimiento del Ejemplo 1, utiii—

zando un copolimero de &ter polivin1lmetflioq/anhidr1do me-

leico con un peso molecul ar de 2 5 x 105 eproxinademente

lime“o emulgente reachive ¥y una pollacrl amlga con un peso
molecular da 106, conocido con el nombre de Solv*tose 433 -
de W.A. Scholten como polimero no :eactlvo. AY:) concentra—

cién ce ceda uno en la suspensién em:

Gantrez 119 Solvitoss 433
1) 015 | 0515
2) 0,08 0 0,15
3) ' B G100 - . : . 0,10

4) - 0,05 . 0,10 |
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tados: _
1) o O,ﬁS cara no idnica’ suspensién de sal des
2y 'O{10'dg;a no iéhicg puds de 90 minutos,

B t0), en combinacién con Solvitose 433 se obtienen results-

»dos 1guales a los obtenidos con ol producto Gantrez 119
con Solv‘tose 433. , '

, coﬁ?o 1016n, con. 0 05 % de- Cantvez 119 ¥ 0,10 % de Solv1to—
’ Se 4310

Alobbol 011 15 ecundarlo cendensado con 9 moles

las suspensiones son completamenﬁe estables du=~
rante 1% horas, 51n separaclén del electrollto ni del egen
te ho 16nleo. Las mismls concentracmones de Gantrez 119 so'

lo dan los 51gulantes resultados:

1) o 0,15 emulalén miy espesa Y 'Después'deuso
2) 0,05 emulsidn muy espese | minutos, la sud
-3) .. " 0,10 emulsién no lénlea > pensién de sal

oy egpesa, ‘cape de ocupe el T0-53%

electrolito | gdel volumen

P,

Il Solvitose 433.s0lo de los siguientes resul-

71 66 % en volumen

Repltiendo este procedimlento, utlllzando an com

polimero de eflleno con: anhidrido maleico (EMA de Mbnsan- |

Ebzmrzo 3

Se prenar" una c'u.s1;>en*s:1.<5n estable de 1g s1guiente

%

© de fxido de etileno o o ,,8,35
| Tabén de. sebo ° | i L 3,2 N
| Trifostato sédico emhidro’ - Y
Vidrio soluble alealino o 5,8
Toluensulfonato sbéice - 7_ S ' 0,8 | |
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Sulfato sodlco

"fFluorescentea . '£  T : . ' : g 1  "'1'-0,35
'Gant:ez,119 " ;{:-:' ‘lf '73'7':';:"-; 0,05,
rsoivitose,.433 B

'! minutos a 70°C.

Temperaﬁura flnal de le- suspensién 7:.‘f L' 80 ¢
Densidad de 12 susnensién , .'7: . 1,12 kg/litro
Pesortotal de la sgspensién"- 77;_ 728 ke
.Cénténido'eﬁ egua  © i, , 48 %
' Agﬁa combinada.con fosfdto 1’; o jf'. 11,5 % (del 48%
Temperatura de entrade del a_re - 27Q°C -
|~ Temperatura de «alnda del aire . 85%
© Ceudel de aire - " 4300 n¥/nora
Pregifn a la entrads Ce 1a-su3pensién . 30'atmésferas
Diémé*rp de 1a quuilla : P j é{1; mml'

382 g u/1:.1;1'0 ¥ un contenido en ague del 14 5 %. E1 polvo

Carboximetllcelulosa séaica

Sulfato magnéslco

Etllend*aminotetracetato

El SoIvitose f33 y el Gantrez 119 son mezclados

previamente con 20 litros del agente no iénico durante 15

Ia suspensién se seca por. atomizacién bejo las

aiguientes condiciones.

EL polvo ob%enifo “iene ura densidad aparente de

fluye libremente y no o 1rregular.

BIEMRLO 4

Se- 1levan & suspenglén los seig preparados gi-

e

"te~ y se secan por a+ovizacién. Las condiciones y re- .

dos se ‘den a continuacién:
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Vidrio so_luble alcalino

Poluensulfonate sddico

Sulfato sédico

Carboximetilcelulose sddica

Sulfato magnésico

Acido etilendiamintetracdtico

Pluorescentes

Acido polimcrilico (P.H. 10%)

Gantrez 119

Solvitose 433

Copolimero de etileno con anhidrido ma
leico (viscosided de la solucidn al
2 %, 45.000 cp) i

Susnensiones

% de agua

Tengidad (kg/litro)

- : 0
Temperatura: 30~ ¢

T

Seczdo nor atomizacidn

Temperaturs de entrada del gas (°C)
Temperature de salida de

1
Prasidn a la endrada de la suspensidn

¥n resumen, la Patente de Invencidn cue se solicite Geberd me

1 2 3
8,3
2,2
22,7
e 5,8
0,8
. 8,3
0,5
0,8
o?i
, - 0,35
10,3 0,15 -
- 0,15 -
- - 0,1
34,4 47,1 44,5
1,5 1,37 1,02
290 290 268
110 110 100
18 32 32
516 530 455
2,17 2,17 2,17
365 2863 336
18,9 10,3 5,6




5 3 4 5 6
6,3
2,2
22,7
5,8
0,8
s
0,5
0,8
0,
0,35
15 -~ - - B
15 - - - h
. _ - 0,15
o o2 0,2 0,05
1 44,5 13,5 39,5 40,0
3% 1,02 1,11 . 1,11. 1,22
268 268 265 265
100 100 90 92
2 - 30 30 30
455 456 456 456
17 2;17 ‘2;1; 2,4 2;4
336 371 316 359
3 5,6 6,4 5,8 6,6

. . .
O U LTI (C R o

0licite deherd reccamn Soheglon
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&5 poliacrilamida. -

REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento para lé preparacion de una comy
gicidén detergente secada por stomizacién, que comprende de
5 & 25% en peso de un agente tensoactivo detergente no ibéni
co, de 40 a 95% en peso de sales coadyuvantes detergentes
atomizables y de 0,01% a 10% en peso de un polimero emulgen-

te reactivo seleccionado entre el grupo formado por copoli-

co, copolimeros de &ter polivinilmetilico con anhidride ma-
leico, y.fcido poliacrilico, con un peso molecular compren~
dido entre 107 ¥ 107 y 0,01 %:a 10 % en peso de un polimero
no reactivo seleccionadd entre el giupo formado por polia-
¢rilamidas, poliacrilatos, polimetacrilatos y compuestos de
almiddn modificado, con un peso.molecular comprendido entre
104 ¥y 107, caracterizado el procedimiento porque consiste
en formar una suspensidén acuosa del agente tensoactivo detei
gente no indnico, sales coadyuvantes. detergentes y los po-
limeros reactivo y no reactivo, afiadiéndose dichos polimeros
simulténeamente con el agente.tensoactivo detergente no id-
nico o despubs de su adicién & la puspensibn acuosa ¥ poste-
riormente secalo por atomizacidn la suspensibén resultante
de manera convencional para formar la cbmposicién detergente
en particules. .

2. Un procedimiento segfin la reivindicacién 1, ca-
racterizado porque el polimero emulgente reactivo es un co-
polimero de etileno con anhidride maleico.

3. Un procedimiento segin las reivindiqaciones 1

6 2 caracterizado porque el polimero hidrotropo no reactivo

/ 4. Se reivindica por filtimo como objeto sobre el

Q

merog lineales o reticulados de etileno'con anhidrido malei~ .
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que ha de recaer ld patente de invencidén que se solicita
por: UN PROCEDIMIENTO PARA LA FREPARACION DE UNA COMPOSICION
DETERGENTE SECADA POR ATOMIZACION.

- Todo conforme queda descrito y reivindicado
en la presente memoria dscriptiva que consta de catorce

péginas mecanografiadas.

Madrid, 28 de julio de 1.972

BERWARDO UNGRIA
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