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COMPENDIO DE LA INVENCION

Un procedimiento para la preparacioén de una com
posicién de agente de suspensidn, conteniendo un propulsor,
que posee propiedades de suspensidén realzadas para utili-

5. zarse en composiciones pulverulentas en aerosol, cuyo pro-
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cedimiento comprends combinar un agente de masa seleccionado
del grupo consistente en arcillas de mbntmorillonita y arci-
llas de monitmorillonita tratadas hidfofobicamente, con un pro-
pulsor, y someter dicha combinacién a'&n mezclado de elevado

esfuerzo cortante hasta que el agente de masa se dispersa uni-

formemente.

FUNDAMENTO DE LA INVENCION ‘

Campo de la Invencién

Los sistemas aerosol no son nuevos per se, datando !

los primervs sistemas desde el afio 1,800. Desde la introduccién!

de los primeros sistemas de aerosol, se han desarrollado diver—
s80s gistemas de aerosol qgue ge han traducido en numebosos pro-~
ductos de meroscl de consumo.

De los gistemas de amerosoles que han a@parecido en el

mercado desde gque los recipientes de serosol llegaron a ser
comercialmente Tactibles, uno de dichos sistemas de asrosol
que ha llegado a ser exbtremudamente popular en los Gltimes

: !
afios consiste en el aerosol en polvo, el cual consiste basica- :

mente en una sugpensién de materiales en polvo en uno o méas :
propulsores licuados. A pesar de gque en generdl se reconoce.
que el aerosol en suspensgién, pulvefulento, ofrece hastantes
ventajas con respecto a 1a solucién de los productos aerosol
de tipo espuma y que ha venido acompafiado de un grado modera—
do de éxito comercial, se reconoce también que estén asociados
diversos problemas con el empleo de este tipo de producto en.
aerosol. .

Los principales problemas asociados con las compo-

siciones de aerosol en polvo consisten en la aglomeracidn y

decantacién de las particulas en polvo suspendidas. Estos fe-

némenos se presentan mis frecuentemente inmediatemente después |



10.

15.

20.

2H.

30.

de preparar la suspensién o en un intérvalo de tiempo corto

después de dicha preparacién. Esta aglomerscién junto con 1a
sedimentacién de los materiales en polvo, hace que sea difieil
la redispersidn, taponando las vélvulas y produciéndose una
distrﬁbucién desigual del polvo sobre la superficie deseada.

A pesar de'que los efectos de aglomerecidén y sedi-
mentacién pueden remediarse en cierto. grado sacudiendo el re-
ciplente de aerosol antes de su empleo, ésto no constituje
una solucién satisfactoria para el problems, puesto que cier~ |

tas encuestas han demostrado que la mayoria de los usuarios de

aerogoles no sacuden adecuadamente loa recipientes o dejan de |

sacudirlos antes de su empleo.
Alpunas ventajas atribuidas al empleo de amerosoles

en polvo, adembs de su- conveniencia, son: la posibilidad de

pulverizar poivos homogeneamente y economicamente sobre una
superficie requerida, uniformemente y con un desperdicio m{-
nimo, por ejemplo, antitranspirantes, polvos para nifios, pol~-
vos para pies, etc.; facilidad de aplicacién a superficies
inaccesibles o dificiles de alcanzar; falta de exposicién a
una contgminacién bacterial con lo cual se permite la prepara- |
cién de productos estériles; y la proteccién contra la dete-
rioracién atmosférica debido & humedad u oxidacibn, con lo cual-
ge obtiene un producto que posee una vida en almacenamiento
prolongada, i
Al objeto de remediar los problemas anteriores, se !
ha l1llevado & cabo una cantidad considerable de trabajo, inclu=-
yendo, por ejemplo, la utilizacién de agentes de masa o de
suspengién al objeto de facilitar el llenado del espacio vacio
existente en las particulas sugpendidas, la introduccién de

materiales en la suspensién al objeto de proporcionar un desli=~
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zamiento entre las particulas y lubricar las partes componen-
tes de la vélvula del aerosol, y 1la regulacién del tamafio de
particula, en funcién de la naturaleza de la suspensoide de
pélvo. A pesar de que este trabajo hg mejorado la estabilidad
de los produétos en polvo de aerosoles, en cierto grado, es
evidente que las composiciones pulverulentas en aerosol dispo-
nibles actualmeﬁte se encuentren todavia acosadas por 1los pro-
blemas anteriormente descritos.

Ejemplos de productos que actualmente se encuentran
en el mercado en forma de un aerosol en polvo, incluyen anti-
tradspirantes, antisépticos, fungicidas, antibibticos, insec-
ticidas, polvos para piés, pinturas, extinguidores del fuego,
lubricantes, asi como une diversidad de preparados cosméticos.

TECNICA ANTERIOR

Existe una cantidad considerable de técnicas rela-
cionadas con el empleo de agentes de suspensién de tipo arci-
1lla en sistemas pulverulentos en aerosol. Véase, por ejemplo,
la Patente briténica n® 1.167.173, Spitzer et al, Patente USA
n? 3.088.874 concedida el 7 de mayo ﬁe 1.963 a Geary et al
y Patente USA n? 3.218.263 concedida el 16 de noviembre de
1.965 a Boyle et al. |

RESUMEN DE LA INVENCION

Sorprendentemente, ge ha descubierto que es posible

obtener composiciones en polvo en aerosol que poseen caracte-

‘risticas enormemente mejoradas, mediante la incorporacién en

las mismas de una compbsicién de agehte de suspensién que con-
tiene un propulsor, preparada mediante un proceso que compren-—
de combinar un agente de masa seleccionado del grupo consig-
tente en arcilles de montmorillonita y_arcillas de montmori-

llonita tratadas hidrofobicamente, con al menos una porcién de
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la cantidad de propulsor de aerosol empleado en 13 composicidn

final, y oometer & continuacién a dicha combinacién a un mez-
clado de elevado esfuerzo cortante durante iun periodo de tiem-
po suficiente para conseguir la dispersién uniforme del agente
de masa. Los ingredientes deseados resi;antes pueden combinar-
se a continuacidén para conseguir la composiciéﬁ deseada. Ia
mezcla completa puede envasarse entonces en un recipiente de
aerosol adecuado, con el resto del propulsor deseado, el cual
puede ger igual o diferente al utilizado para preparar la com-
posicién de agente de suspensidén, siendo afiadido de forme cono-
cida en la téenica.

, Las'composiciones,en polvo en aerosol que utilizan
la cocmposicién de agente de suspensién‘conteniéndo propulsor,

preparada por el proceso de la presente invencidn, poseen unas

caracteristicas enormemente mejoradas con respecto a las compo-;

siciones en polvo en aerosol, similares, que no contienen la
composicién preparada de acuerdo con el proceso de la presente
invencién. Dichas mejoras se evidencian por los niveles de
suspensién significativamentfe superiores, velocidades de sedi-
mentacién inferiores y por una aglomeracién inferior, siendo
el efecto neto el de producirse un menor taponamienso, una
menor formacién de depbsitos en el fondo y una distribucidn de
producto més uniforme, incluso cuando el recipiente de aerosol
no es sacudido bien o no es sacudido en absoluto. Igualmente,
en los casos en donde se ha producido cierta sedimeﬁtacién de-
bido a la no utilizacién durante un periodo de tiempo prolon-
gado, las composiciones pulverulentas en aerosol gque contienen
la composicién de agente de suspensién, preparada por el pro-
ceso de la presente invencidn, se redispersan més facilmente

mediante una agitacidn normal que los productos conocidos en la

!
!
I
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téeni'ca que no contienen la citada composiici_én de agente de
suspensién. &1 procedimiento de la presente invencién tiene
la ventaja adicional de que el producto pulverﬁlenbo de aero-
sol, deseado, puede prepararse en corto tiémpo._

Ejemplos de productos pulverulentos de serosol que
pueden ser preparados utilizando la composicién de agente de -
suspensién que contiene propulsor, preparada mediante el pro-
cedimiento de la presente invencidn, incluyen cosméticos ¥
productos de tocador, ltales como antitranspirantes, polvds
pare nifios, cremas bronceadoras, desodorantes, champis zecos,
polvos dentales (limpiadores y adhesi%os), sombras para ojos,
pulverizaciones para el cabello conteniendo tintes, polvos
para la higiene intima, barras de lablos, protectores contre
el sol, pulverizacioneé de talco (y formas variadasg de los
mismos, tales como fémmulas para el masaje en deportistés),
cremes de base pigmentada, y dentifricos, productos médicos
y farmacéuticos, tales como lociones devcalamina, inhalaciones
nasaleg y oralss y pulverizacionés locales, aerosoles para
alimentos, tales como pulverizaciones coloreadas para pasteles
y decoloraciones para el mazapdn, pulverizaciones de especias
y una divergidad de productos en polvo de derosoles, tales
como abrillantadores de coches, sistemas de molienda con pol-
vo diamante, limpiadores de géneros, pulverizaciones en polvo
para la deteccién de defectos, extinguidores del fuego, lacas
(de color metdélico), pulverizaciones lubricantes (por ejemplo
basadas en grafito), pulverizaciones de pinturas, productos de
limpieza para ventanas y polvos abrasi#os desinfectantes de
cuartos de bafio.

A pesar de @ue no todos los produchos indicados an-

teriormente producen polvos secos cuando se distribuyen,
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sin embargo dichos productos son aerosoles en polvo incluso
en el caso de que no sean pulverizaciones en polvo.

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

En su aspecto"més amplio, 18 presente invencién se
relaciona con un procedimiento pararla_preparacién de una com~
posicién de agente de suspensién gque contiene un propulsor,
itil para las composiciones pulverulentas en aerosol, cuyo
proceso comprende:

(A) combinar en un recipiente adecuado:

(1) de 0,1 & 3 % aproximadamente de un agente de

masa seleccionado del grupo consistente en arcillas de mont-

morillonita y arcillas de montmorillonita tratadas hidrofobi—-

camente

(2) de 0 a 0,45 partes en peso, por parte en peso
de agente de mase, de un liquido polar seleccionado del grupo

congistente en metanol, etanol y carbonato de propileno; y

(3) un propulsor no téxico, licuable, anhidro que
constituye el resto, seleccionado del grupo consistente en
hidrocarburos no halogenados, fluorhidrocarburos y clorofluor-
hidrocarburos, cloruro de metileno y mezclas de los anterioresy
¥y (B) someter dicha combinacibén & un mezclado con elevado
esfuerzo cortente durante un periodo de tiempo suficiente pare
consegkir una dispersién uniforme del agente de masa.

Preferiblemente, el liquido polar estd presente en

una relacidén en peso de 0,33 - 0,45:1 aproximadamente de adi-

tivo polar & agente de masa. Cuando se utilizan metanol (solu- .
|
¢ién acuosa al 95 %) o carbonato de propileno, la relacién pre-

ferida es de 0,33:1 aproximadamente. Cuando se utiliza el eta- |

nol (solucién acuosa &l 95 %), 1a relacién preferida es de O,45:ﬂ

aproximadamente. '
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nita, por magnesio, y, en adiecibén, por la presencia de litio

Los agentes de masa adecuados para utilizarse en el
proceso de la presente invenecidn, se eligen del grupo consis-—
tente en arcillas de‘monﬁmorillonitaAy arcillas de montmori-
llonite tratadas hidrofobicamente. Las arcillas de montmorillo~-
nita son aquellas que contienen montmorillonite mineral_y se:
caracterizan por poseer una red expensionente. Ejemplos de
estas arcillas incluyen las bentonitas, hectoritas y silica-
tos de magnesio-2luminio cololdales.

Ie bentonita es coloidal, silicato de aluminio hi-
dratado obtenido a partir de montmorillonita y tiene la férmu- :
1a A120345102-H20. Una descripecién mas detallada de bentonitas
puede encontrarse en Kirk-Othmer Encyclopedia'of Chemical
Technology, 28 Edicién, Vol. 3, (1964) péaginas 339-360, publi-
cada por Interscience Publishers, la cual se incorpora aqui
con fines de referencia.

La hectorlta, igualmente una ércilla de montmorillo-
nita, se diferencia de la bentonita en gue existe casi una.

sustitueién completa de aluminio en le estructura de la bento—

y fluor.

Los silicatos de magnesio-2luminio son complejos de
silicato de magnesio-aluminio coloidal més ricos en magnesio
que en aluminio. Los silicatos de magnesio~aluminio se encuen--
tren disponibles en el comercio por'él.hombre VeegumC> (R.T.
Vanderbilt Co.).

Log agentes de mase prefepid&s pare utilizerse en
la presente invencién son ciertas arcillas de montmorillonita
tratadas hidrofoticamente, por ejemplo, las bentonitas hidrd-

fobag disponibles bajo el nombre comercial "Bentone". Bentonecj

se prepara haciendo reaccionar bentonite, en un sistema inter-
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cambiador de cationes, con una amina. Se hacen reaccionar dis-— 5
tintas aminas para obtener una diversidad de Bentones, que pue- %
den igualmente diferir en cuanto a las proporciones de 5102, E’
Mgl y A12-03. Ejemplos especificos de Bentones que caen dentro i
del alcance de la presente invencién, son: Benténe-38(g), {
Bentone-34 @ , Bentone-27 @) s Bentone-14 ® s ¥ Bentone-LT @ s
log cuales tieneh un tamafio de particula inferior & 5 micras
aproximadamente y se encuentran disponibles en el comercio a

partir de la National Lead Company. Se prefiere en la mayoria

de los casos el empleo de Bentone-38 GD. i

Le composicién de agente de suspensién que contiene ;
propulsor, preparada mediante el proceso de la presente inven- !
eidén, contiene de 0,1 & 3 % en peso eproximadamente del agente i
de masa, con preferencia 1,5 % en peso aproximadamente. Por :
debajo del 0,1 % aproximadamente, 1a composicién formada me- '
diante el proceso de la presente invencidn, pierde algunasg de
sus propiedades deseables de realzamiento de la suspensién, ’
mientras que el empleo de los agentes de masa, en el presente E
proceso, en cantidades superiores al 3 % aproximadamente, se i
traduce en una composiclén que es demesiado espesa y que posee
unasg caracteristicas de realzamiento disminuidas.

A pesar de que no-constituye un factor critico para
el presente procedimiento, es preferible utilizar un 1l{quido
polar para faciliter la obtencidén de la maxima eficacia de

dispersién. Ejemplos de aditivos polares preferidos incluyen

metanol (solucién acuosa al 95 %), etanol (solucién acuosa al

95 %) y carbonato de propilenc. El etanol es el compuesto més

preferido, en una relacién de aproximadsmente 0,45:1 con res-
Pecto 2 la cantidad de agente de masa presente. El metanol y ;

el carbonato de propileno estén preferiblemente presentes en {
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una relacién de aproximadamente 0,33:1 de aditivo polar:agente
de masa.

E1l propulsor @til en la presente inveneién, puede
ser un propulsor de hidrocarburo no halogenado, de clorofluor-
hidrocarburo o de fluorhidrocarburo, anhidro, licuable y 1o
t6xico. Ejemplos de tales propulsores son: tricloromonofluor-
metano (propulsor 11), diclorodifluormetano (propulsor 12),
diclorotetrafluoretano (propulsor 114), monoclorodifluormetano
(propulsor 22), monoclorodifluoretano (propulsor 142b), tri-
clorotrifluoretano (propulser 113), propano, butano, isobutano,
1, 1-difluoretano, 1,1-difluor~1—cloroétano, dicloromonofluor~
metano (Freon 21) y cloruro de metileno, empleados por si so-
los o en mezcla. los propulsores preferidos para utilizarse
en el proceso de la presente invencidén, incluyen tricloro-
trifluoretano, diclorotetrafluoretano y tricloromonofluor-
metano, siendo el més preferido el jricloromonofluormetano.
(prqpulsor 11), debido principalmente & su punto de ebulli-
cién més elevado. El propulsor completa el reste de la compo-
siclén. Los propulsores anteriores son todos ellos comercial-
mente disponibles bajo distintos nombres comerciales.

Los compuestos anteriores se combinan en un reci-
piente adecuado, estando gobernada la eieccién del mismo por
factores tales como tamafio del lote y de la aplicacidén o no de
enfriamiento, calor y/o presién si se desea. Ia combinacién se
gsomete entonces a mezclado utilizando un equipo de mezclado de
elevado esfuerzo cortante. El mezclado con ele;ado esfuerzo
cortante es necesario pare .llevar & cabo le méxima dispefsién
del agente de ma@sa en el propulsor, l2& cual puede que no se
consiga utilizando métodos de mezélado en ausencia de esfuerzo

cortapte. El concepto de mezclado con esfuerzo cortante ya es




10.

15.

20.

25.

30.

esfuerzo cortante puede encontrarse en diversas referencias

de-Ingenieriz Quimica, una de las cuales es Chemical Enzinece~

ring, Vol. 2, 28 Edicién de Coulson y Richardson,

|

1

|

‘ ]

El término"mezclado con elevado esfuerzo cortante” se relacio !
=

|

i

realizado utilizando diversos medios conoecidos. El grado de
mezclado con esfuerzo cortante elevado no es tipico en la pre-
sente invencidén y las composiciones de la presente invenciGn
pueden consegulrse facilmente utilizande una variedad de egui—-
po3 que poseen una gamso de capacidades de mezclado con esfuer-
zo cortante. Ejemplos de equipos de mezclado de elevado esfuey !
zo cortante, adecuados, son las bombas de esfuerzo coritante, :
molinos coloidales, mezcladores de esfuerzo cortante en linea,i
dispersadores y mezcladores para la formulacldén a pequefin es- E'
cala, El mezclado con esfuerzo cortante deberd continuarse
haste obtener la uniforme dispersidén del agenté de masa. El
punto de méxima dispersién se consigue cuando se alcanza una i
viscosidad constante en cierto grado. i
El punto de méxima dispersién puede medirse determi- i ,
nando periodicamente 18 viscosidad, empleando cualguier ins- j .
trumento medidor de viscosidades, tal como el viscdémetro |
Brookfield Synchro-Lectric. El periodo de tiempo necesario parévf
conseguir la maxina dispersién es vafiado y depeade no solamen

te de la composicidn deseada sino también del tipo de instala-

cibén de esfuerzo cortante empleada y de las condiciones bajo
las cuales se lleva a cabo el mezclado con esfuerzo cortante, |
e¢s decir, de la temperatura y presién‘utilizadas. Igualmente, E
deberé observarse que la eficacia de la instalacién de esfuer i:

zo cortante estard en funcién de la viscosidad y cantidad de
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dispersién obtenida. Il mezclador de esfuerzo cortante "en
linea" ha resultado ser el mis eficaz para grandes lotes de
preparados.

A pesar de que es satisfactorio realizar el mezclado
con esfuerzo cortante utilizando recipientes abiertos, es pr?—
ferible que el recipiénte contengga thmbién un mecanismo de en-
friemiento. Esto es deseable ya& que los puntos de ebullicién
de algunos de lds propulsores adecuados para utilizarsé en es—
te proceso, son de la temperatura ambiente aproximadamente,
mientras que la mayoria de los propulsores que tienen puntos
de etullicién considerablemente inferiores a la femperature
ambiente. El enfrismiento de la mezcla por debdjo del punto
de ebullicién del propulsor reduce 8l minimo las pérdidas de
propulsor debidas & vaporizacidne

Le etapa de mezclado con esfuerzo cortante de la
pregente invencidén puede realizarse también utilizando la
aplicacidén de calor y presién a 1la mezcla en un recipiente ce-
rrado. Ia cantidad necesaria de calor y presidén dependerd del
tipo de propulsor empleado y de la formulacién particular de-
peada. Ia seleccidn de las condiciones apropiadas de calorfpxg
gién es facilmente determinable por aguellas personas exper-
tas en la técnica. Este método, y & pesar de que es el mds com
plicado, facilita el esfuerzo cortante y en consecuencia gis~
minuye el tiempo de mezclado con esfuerzo cortante. E1l tipo de
recipiente empleado no constituye un fagtor eritico.

Ia composicidén resultante es una composicidén de
agente de suspensién, que contiene un propulsor, la cual,

cuando se incorpora en una composicién de aerosol en polvo co-

mo anteriormente se ha mencionado, imparte & 1la misma propie-

dades de suspensidn enormemente realzadas.
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Ademés de los ingredientes egenciales anteriores,

pueden incorporarse ingredientes ndielionnles, fnles como un

material activo en polvo particulndo, con low compuautlon osoin-

ciales y preferidos en la etapa (A) anterior, antes del mezcla-;

do con esfuerzo cortante de la etapa (B). Ia naturaleza de los
ingredientes adicionales dependerd de la composicidn deseada
‘del serosol. No obstante, es preferible mezclar los ingredien-
tes esenciales y preferidos antes de 12 incorporacién de ingre
dientes adicionales, ya que la incorporacidn total se traduce
en cierta pérdida del realzamiento de la suspensidén. Sin em—
bargo, la mezcla de todos los ingredientes esenciales y no
esenciales, antes del mezclado con esfuerzo cortante, se trd-
duce en una composicidn de aerosol que posgsee caracteristicas
de suspensién realzadas, como méas adelante se demosirard,

Por ejemplo, la composicidén de agente de suspensién
de la presente invencién, puede utilizarse en una composicidén
antitrenspirante en aerosol, en polvo. Dicha composicién en
aerosol podria contener, ademds de 1la composicidén de agente de
suspensidén, un material activo antitrenspirente en polvo, 1i-
quidos emoliente~§ehiculos, agentes de suspengidn adiclonnles,
opcionales, agentes antimicrobiales, agentes colorantes y

perfunes. Estos ingredientes pueden afiadirse en la etapa (4)

-anterior o después de la formacidén de la composicibn de agente

de suspensién que confiene propulsor obtenida en la etapa (B).
De cualquier modo, después de mezclarse conjuntamente todos
los ingredientes deseados, la composiéién se encuentra lista
para colocarse en el recipiente de aerosol deseado y llenarse
a continuacién al nivel deseado con un propulsor apropiadc.
Los siguientes ejemplos ilustran adicionaimente la

eficacia mejorada y lns versiones preferidas de la presente

o o -y
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invencién. Dichos ejemplos no deben ser considerados comoc 1i-
mitativos, ya que para aquellas persconas expertas en la técnica
serén evidentes ciertas variaciones de 138 presente invencidn.

BJEMPLO 1

Se prepara una composicién de agente de suspensién,
para utilizarse en composiciones de aérosol en polvo, de la si-
guienté foma: |

Se combinan 1,5 g de Bentone-38 @Dcon 150 g de pro-
pulgor 11 (tricloromonofluometanoc) en un mezclador Osterizer.
El mezclador se cierra y se conecta para proceder al "licuado"

durante aproximadamente 1 minuto. ILa mezcla resultante consis--

te en una composicién de agente de suspensién que contiene pro-!

pulsor, uniforme, deseable para utilizarse en diversas formu-

]

iaciones de aerosol en polvo. i
EJEMPLO 2 |

!

Se prepare un lote de 45 kg de una composicidn de

agente de suspensién que posee la siguiente composicidn:

Ingrediente 2 en _peso !
4

Bentone-38 C) 1,5 i

Etanol (solucidén acuosa al 95 %) 0,675

Propellant 11 (tricloromonofluormetanc) resto

E1l Bentone-38 C2 etanol y pfopulsor 11, se colocan
en un recipiente abierto que contiene una camisa de refrigerg
cién. ELl recipiente se conecta & un mezclador en linea
Chemineer y le mezcla se mezclsa con esfuerzo cortante hasta
que la mezcla obfenida tiene una viscosidad esencialmente
constante de 800 cp. aproximadamente, medide por un viscéme-
tro Brookfield. Durante el esfuerzo cortante, el recipienhe

se enfria a 21eC aproximadamente. La mezcla resultante es una

compesicidn de>agente de suspensién gue contiene propulsor
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que impartird caracteristicas de suspensién mejoradas a una
composicién de aerosol en polvo en la'que haya de incorporar—
Se.

Se utiliza el proceso‘del ejemplo 2, excepto que
el Bentone-38 GDsm reemplazé por cantiaades equivalentes de

otraé arcillas de montmorillonita seleccionadas del grupo

congistente en bentonitas, hectoritas y silicatos de magnesio- .

aluminio coloidales; y arcillas de montmorillonita hidrofoba-

mente tratadas seleccionadas del grupo consistente en Bento-

ne-34 ®,, Bentone-27 ® , Bentone-14 ® ¥y Bentone-LT ® En cada |

caso, se obtiene una composicién de agente de suspensién que
contiene propulsor, deseable, para utilizarse con las composi-
ciones de aerosol en polvo.

Las composiciones de agente de suspengién se prepa-
ren de acuerdo con el proceso del ejemplo 2, excepto que la
solucién acuosa de etanol es reemplezada por una cantidad de
0,5 % en peso de carbonato de propileno y metanol (solucién
acuosa 8l 95 %), respectivamente. En cada caso, se obtiene
una composicién de agente de suspensién deseable.

Bl procedimiento del ejemplo 2 se utiliza para pre-—

parar composiclones de agente de suspensién, excepto que el

' propulsor 11 es reemplazado, en cada caso, por una cantidad

equivalente de diclorodifluormetano, diclorotetrafluoretano,
ﬁonocloxodifluormetano, monoclorodifiluoretanc, triclorotri-
fluoretano, propano, butano, isobutano, 1,7-difluoretanc, 1,1~
difluor-1-cloroetano, dicloromonofluormetano y cloruro de meti
leno. En funcién del propulsor particular empleado, la mezcla
se enfria por debajo del punto de ebullicién del propulsor
regpectivo. En cada caso, la composicidén resultante es desea-

ble para utilizarse en composiciones de aerosol en polvo im-
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partiendo a las mismas unes caracteristicas de suspensién
enormemente realzadas.

EJEMPLO

Se prepara una composicién antitranspirante én aero-
sol, en polvo, utilizando una composicidén de agente de suspen=—
gién que contiene propulsor, de la forma siguiente:

Se afiaden 0,67 g de agua destilada a 12,83 g de eta- |
nol (SDA #40) para fomar una solucién acuosa 2l 95 <%. Se di-
suelve 1 g de écido citrico monohidretado en esta solucién, en
un vaso de precipitados de 50 ml, Esta mezecla, junto con 903 g i
de propulsor 11 (ftricloromonofluormetano), 30 g de Bentone~38@§
175 g de ftalato de dibutilo, 5 g de hexaclorofeno, -250 g de i
un complejo de hidroxicloruro de aluminio/hidroxicloruro de
zirconio (agente activo antitranspirante) y 10 g de perfume,

gse coloca en un mezclador Osterizer. Ia mezcla se somete a es-—

fuerzo cortante en el mezclador cerrado, durante 1 minuto apro :
ximadamente, a la velocidad de "licuacidén" a temperatura am-

bients. Se afladen entonces 40 g de ezte concentrado & una bo-

tella de eristal pars aserosol revestida con pléstico Wheator.
En la botella, se llenan a presién 102 g de la mezcla propul-
sora 11/12 (50/50). Ia botelle se sacude. Después de 24 horas,
la altura de suspensidén era de un 50 % eproximadamente.

EJEMPLO 4 !

Se prepare uns composicién antitranspirente, en

aerosol, en polvo, de lm siguiente manera:

Se disuelve 1 g de decido citrico monohidratado-en i
13,5 g de una soluocién acuosa al 95 % de etanol en un vasé de |
precipitados de 50 ml; Se introducen en un mezclador 05terizer4
903 g de propulsor 11 (tricloromonofluormetano), 30 g de |

Bentone—38® Y la solucién anterior. El mezclador se cubre y
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o coneoebn parn procedar al “licuado" durante 1 minuto aproxi-

madamente, pare llevar a cabo el mezclado con esfuerzo corten—
te. A esta mezcla se afiaden 175 g de ftalato de dibutilo, 5 g
de hexaclorofeﬁo, 250 g de un complejo de hidroxiclorurc de
alb.minio e hidroxicloruro de zirconio y 10 g de perfume, El
mezclador se conecta de nuevo durante otros 15 segundos apro-
ximaedamente. Se.coloran 40 g de este concentrado én una bete-~
1la de cristal para aerosol, revestida .con plédstico Wheaton.

En la botells, se llenan a presién 102 g de une mezcle propul-

sora 11/12 (50/50). Ia botella se sacude y se deja reposar du-

rente 24 horas. Transcurrido este perdodo, la altura de la sug
pensién era del 65 % aproximadamente. s

EJEMPLO 5

Se prepara una composicién entitranspirante, en
aerosol, en polvo, utilizando una composicidén de agente de
suspengién que contiene propulsor, de la siguiente manera:

Se disuelve 1 g de &cido citrico monohidratado én
12,83 g de etanol (SDA #40) y 0,67 g de agua destilada, en un
vaso de precipitade de 50 ml. Un2 porcién de 2,9 g de esta
mezcla, rju.nto con 180,6 g de propulsor 11 (tricloromonofluor—
metano) y 6,0 g de Bentone-38 ® s 8e colocan en un mezclador
Osterizer y se cierra la parte superior. L& mezcla se mezcla
con esfuerzo cortante moviendo el mezclador para proceder &
la "licuacién" durente 1 minuto aproximadamente. Se afiaden
35 g de ftalato de dibutilo, 50 g de un complejo de hidroxi-
cloruro de eluminio/hidroxiclorurc de zirconio, 1 g de hexa-
clorofeno y 2 g de perfume y se procede al mezclado durante
15 segundos mds. Se colocan 40 g de este concentrado en un
recipiente para asrosol, revestido con pléstico Wheaton y se

ilenan a presién en dicha botella 102 g de una mezcla propul-
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sora 11/12 (50/50). Ia botella se sécude y se deja r«‘eposar‘
Gurante 24 horas. i)espués de 24 horas, le altura de la sus-
pensién era del 80 <.

Se utlliza el proceso del e_‘jemplo 5 excepto que el

Bentone-38 ® se reempleza por cantidades equivalentes de

otras arcillas de montmorillonitas seleccionadas del grupo
consistente en bentonitas, hectoritas y silicatos de magnesio- ;
aluminio coloidales; y arcillas de montmorillonite hidrofoba-

mente tratadas seleccionadas del grupo consistente en

Bentone~-34 ® y Bentone-27 ® s Bentone-14 ® + ¥ Bentone-~LT ® i
En cada caso, el aerosol en polvo resultante posee caracte-
risticas de suspensién deseables. |

Se preparan composiciones Qe serosol en polvo que
contienen una composicidén de sgente de sdspensiéz; conteniendo
un propulsor, de acuerdo con el proceso del ejemplo 5, excep-
to que la solucibn acuosa de etanol se reemplaza por carbonato

de propileno y metanol (solucidén acuosa al 95 %) en una canti-

dad tal q{xe se mezclan 2 g con los 6:g de Bentone-38 ®. Se
ob’giene una composicién antitranspirante, en polvo, dessable,
que posee caracterisiticas de suspensidén realzadas.

Se utiliza el proceso del ejemplo 5 excepto que el

propulsor 11 se reemplaza, en cada caso, por una cantidad equi
valente de diclorodifluormetano, diclorotetrafluoretanc, mono- ;
clorodifluorme fano, monoclorodifluoretanc, triclorotrifluor-

etano, propano, butano, isobutano, 1,1-difluoretano, 1,1-di—

fluoi'-1-cloroetano, dicloromonofluormetano y cloruro de meti-
leno. En funcién del propulsozj particular empleado,. la mezcla -
se enfria por debajo del punto de ebullicibén del propu.l_sor

respectivo. En cada caso, se obtiene un antitranspirante en

polvd, deseable, con caracteristicas de suspensién mejoradas.
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EJEMPLO 6

Para demostrar les caracteristicas de suspensidn
realzadas que se pusden obtener mediante el procedimiento ¥
la compogicién resultante de la presente invencidén, se prepara
una composicién antitranspiraﬁte utilizando un agente de sus-
pensién convencional y un procedimiento-de preparacién, como’
gigue: ' 4
Se afiaden 0,67 g de agua destilada a 12,83 g de
etanol (SDA #40) en un vaso de precipitados de 50 ml. A con-
tinuacién, se disuelve 1 g de écido citrico monohidratado en
la solucién acuosa de etanol. Esta soluelén, junto con 400 g
de ftalato de dibutilo y 30 g de Bentone—38 @Q se coloca en
un mezclador Osterizer y se mezela a la velocidad de "“licua-
clén® durante 1 minuto aproximadamente. A continuacién, se
afiaden 250 g de un complejo de hidroxicloruro de aluminio/
hidroxicloruro de zirconio, 5 g de hexaclorofeno y 10 g de
perfuﬁe, mezclédndose durante 15 segundos més. Se colocan 22 g
de la mezcla resultante en una botella de cristal, para aero-
s0l, revestida con plastico Wheaton. En la botella, se intro-
ducen a presién 120 g de una mezcla propulsora 11/12 (60/40).
Ia botella se sacude y se deja reposar durante 24 horas.
Transcurridas las 24 horas, 12 altura de la suspensién era
del 30 %. ‘

Cuando gse compara con las composiciones similares

representadas por las composiciones y procedimiento de la pre
sente invencién, preparadas como en los ejemplos 3-5, son fa-
cilmente evidentes los niveles de suspensién significativamen
te realzados que puedgn obtenerse mediante el proceso y com-

posiciones de esta invencién.
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Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
asi como la manera de realizarse en la préctica, debe hacerse
constar que las disposiciones anteriormente indicadas son sus-
ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren su
principio fundemental. También se hace constar que el invento '
corresponde a una solicitud de batente presentada en Norteamerd
ca con el No. de Ser. 216.991 de 11 de enero de 1972, acogién-
dose por lo tanto a los beneficios que conceden los Convenios
Internacionales en vigor, siendo lo que»éonstituye:la esencia
del referido invento por 1lo que se solicita Patente de Inven-
c¢ién por 20 afios en Espafia, sobre: PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR
COMPOSICIONES DE AGENTES DE SUSPENSION CONTENIENDO PROPULSORES;
caracterizéndose por lo sigulente:

1.- Procedimiento para prebarér composiciones de
agentes de suspensidén conteniendo prppulsores, utiles para com
posiciones de aerosol en polvo, caraqterizado porque comprende
(4) combinar en un recipiente adecuado: (1) de 0,1 a 3 % en
peso, aproximadamente, de un agente de masa seiecciénado del
grupo consistente en arcillas de montmorillonita y arcillas de
montmorillonita tratadas hidrofo@icamente; (2) de 0 & 0,45 par
tes en peso, por parte en peso del agente de masa, de un 1iqpi
do polar seleccionado del grupo consistente en metanol, etanol
y carbonato de propileno; y (3) el resto completado por un
propulsor anhidro licuable seleccionado del grupo consistente
en hidrocarburos no halogenados, fluorhidrocarburos, cloro-
fluorhidrocarburos, cloruro de metileno y mezclas de los mis-
mos; y (B) someter dicha combinacién a un mezclado de elevado
esfuerzo corfénte durante un periodo de tiempo suficlente

para conseguir una dispersién uniforme del agente de masa,
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2.-— Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-
terizado porque la relacidén en peso de liquido orgénico poler
a agente de mosa es de 0,33:1 @ 0,45:1.

3+~ Procedimiento semin la reivindicacién 2, carsc-—
terizado porque el 1liguido orgéniqd pola;‘r contiene hasta 5 %
dé agua, con respecto al peso del liquido orgénico polar.

4.~ Procedimiento segin la reilvindi'cacién 1, carac-
terizado porque el liquido polar es etanol presente en una re
lacidn de 0,45:1 con respecto a la cantidad de agente de masa.

5.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-
terizado porque el agente de masa es una arcilla de montomord-
llonita tratada hidrofobicamente.

6.~ Procedimiento segin la reivindicacién 5, carac-
terizado porque la arcilla de montmorillonita tratada hidrofo-
ficamente se elige del grupo consisténte en Bentone-38 ®,
Bentone-34 ® s Bentone-27 ® , Bentone~14 ® » Bentone-LT ® .

7.~ Procedimiento segin la reivindicaeidn 5, carasc-
terizado porque la arcilla de montmorillonita tratada hidrofo-
bicamente es Bentone-38 ®presen‘t;e en una cantidad de 1,5 % en
peso aproximadamente.

8+~ Procedimisnto segin la reivindicacién 1, carac-
terizado porque el propulgor anhidro licuable se elige del gru
po consistente en tricloromonofluormetano, diclorodifivor-
metano, diclorotetrafluoretano, monoclorodifluommetano, mono-

clorodifluoretano, triclorotrifldoretano, propano, butano,

isobutano, 1,1-difluoretano, A1,1-dif1uor—1-cloroetano, dicloro
fluormetano, cloruro de metileno y mezeias de los anterdores.

9.- Procedimiento segin la reivindicecién 8, carac-
terizado porque el propulsor anhidro licuable se elige del gru

po consistente en tricloromonofluoretano, diclorotetrafluor-

q
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etano y tricloromonofluormetanc, y mezclas de los anteriores.

10.~ Procedimiento segin la reivindicacidén 9, carac
térizado porque el propulsor anhidro licuable es tricloromono
fluorme tano,

11.~ Procedimiento para préparar composiciones de
agentes de s@spensién conteniendo propulsores, tel y.como que-
da sustencislmente descyito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 22 hojas escritas a méquina
por una sola care. |

2% 3R 173
Madrid,

THE PROCTER & GAMBLE CGOMPANY.

1. GMEZ A6eBn ¢

. Etrmadar L Gosla Eaafindiy
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