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establecida en 12 Whitehall, Londres SW1A 2Dz, Inglaterra

pors "PROCEDIMIEWTO PARA REDUCIR O EVITAR LA FORMACION DE
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La presente invencion se refiere a una sustancia
de control de espuma y a ua méiodo para preparar tal sus-
tancia, Da invencidén se refiere también a una composieidn
detergente que contiene dicha sustancia de control de es-
puma, |

El vso de composiciones detergentes en forma de
polvo para el lavado de telas sucias es ahora bien cono-
cido y ampliamente practicado. Sin embargo, las compesi-
ciones de este tipo pueden originar una excesiva formacidi
de espuma cuandc son usades en maguinas lavadoras automa-
ticas., Tal formacidn de espuma no solo interfiere con el
eficaz lavado de las telas, sino que tembién origina re~
bose e inundacidn de la maquina,

3e ha propuesto superar esta tendencia a la ex-
cesiva formacidn de éspuma por modificacidén de la formuia
cidén detergente, o por inclusidn, en el agua de lavado,
de una sustancia que suprima la formacidén de espuma en
sistemas amcuosos. Uno de tales métodos que ha sido pro-
puegto comprende incluir en la compoaicién detesrgente una
sus tencia supregora de la espuma, gue esté encapsulada
en un material orgdnico, Sin embargo, les propuestas co-
nocidas para reducir la excesiva formacidn de espuma en
composiciones detergentes han tenido ciertas desventajas
ssociadas con ellas, Por tanto, ha existido la necesidad

de unos medios mejorados para superar el problema antes
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expues to,

Se ha descubierto ahora que el tripolifosfato
sédico que tiene sobre su superficie un antiespumante de
gilicona es un agente eficaz de control de espuma en com-
posiciones detergentes de los tipos en poivo 0 granular,

Por tanto, la invencidn proporcions una sustan-
cia de control de espuma que comprende tripolifosfato sod-
diéo, en polvo 0 granular, que tiene sobre su superficie
una composicidn antiespumante que contiens organopolisilo
xano,

En la preparacion de la sustancia de control de
espuma de la invencidn se puede emplear cualquier composi
cidén que contenga organopolisiloxano que sea eficaz para
controlar la formacidn de espuma en medios acuosos. Una
amplia diversidad de tales composiciones es conocida y
esté descrita, por ejemplo, en las memori.as desceriptivas
de las patentes britanicas n® 689,306, 859,329, 1.020,022,
1.051.687, 1.051.688, 1.079,832 y 1.110.207, Normaelmente
son meteriales viscosos tipo pasta o emulsiones acuosas,
En general, la composicidn antiespumsnte comprende un dior
ganopolisiloxsno en mezela con de eproximadamente 1 a
aproximadamente 10 % de su peso de una carga finamente ai
vidida de gran éres superficisl, por ejemplo silice recu-
perada de humos o precipitada, u éxido de aluminio recupe

rado de humos, El componente diorganopolisiloxano tiene
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usualmente una viscosidad a 25¢ C comprendida entre 50 y

5.000 cs, Sin embargo, tembién se pueden user diorganopo-
lisiloxéhos que tienen una viscosidad fuera de este intep
valo.

Los radicales organicos unidos al silicio en el
organopolisiloxano son usualmente radicales metilo. Sin
embargo, el organ0p011s1loxano puede contener también
otros radicales organicos, por ejemplo radicales alcohllo,
alquenilo, arilo, arslcohilo y alcarilo tales como etilo,
propilo, octilo, tetradecilo, fenilo, bencilo y 2-fenil-
propilo, o radicales aﬁinoalcohilo; segin se describe en
la memoria descriptiva de la patente briténica n? 1.050,996,
Cuando hay radicales distintos del metilo presentes, pre-
feriblemente constituyen menos de aproximadamente el 50 %
del total de radicales unidos al silicio en el diorgeno-
polisiloxano,

El diorganopolisiloxano empleado en la compogi-
¢idn antiespumante puede estar o no estar interrumpido en
el extremo, Asi, puede estar terminado, por ejemplo, con
radicales hidroxilo, o puede haber sido interrumpido en
el extremo con radicales triorganosiloxano; por ejemplo
radicales trimetilsiloxi, fenildimetilsiloxi o dimetilvi-
nilsiloxi,

Son preferidas para uso en la presente invencidn

las composiciones antiespumantes basades en o que contie-

-4 -



10

15

20

25

5.3.73

12583

nen dimetilpolisiloxanos y una silice de gran drea superfi

cigl, Entre las composiciones antiespumantes preferidas
estdn aquellas que comprenden una mezcla de 94 a 98 % en
peso de dimetilpolisiloxano, y de 2 a 6 % en peso de una
silice'que tenga un érea guperficial de al menos 50 m?/é.
También se incluyen en el grupo de composiciones antiespg
mentes preferidas aquelles que comprenden una silice, un
dimetilpoligiloxano y un diorganOpolisiloxano'que contie-
ne.radicales metilo; etilo y 2-fenilpropilo unidos al si-
1icio, estando presente la silice en proporcidén de apro-
ximadamente 1 a apfoximadamente 10 % en peso; basado en
el peso total de diorganopolisilosano, '

Ademas del componente organopolisiloxeno, la
composicidén antiespumante de silicona puede contener otres
ingredientes, por ejemplo inhibidores del crecimiento
de moho, agentes emulsificantes y copolimeros resinosos
de'unidades (CH3)3810095 y 5105, como se describe, por
ejemplo, en la memoria descriptive de la patente briténi-
ca n? 1,110,107,

La preparacidn de la sustancia de control de
espuma de la invgncién se puede conseguir ficilmente mez-
clando entre si el tripolifosfato sddico y la composicidn
antiespumante que contieﬁe orgenopolisiloxano, La mezcla
ge efectia convenientemente usando un mezelador de cinta,

pero tembién se pueden usar otras técnices y equipo de

-5 -



10

15

20

25

5.3.73

125873

Un método preferido para preparar la sustancia

mezcla,

de control de espume comprende mezclar tripolifosfato sd-
dico anhidro con una emulsion acuosa del antiespumante
que contiene organopolisiloxano. Las proporciones relati-
vas de emulsidn y tripolifosfato sdédico empleadas depen-
deran del contenido de ingrediente activo, es decir, or-
ganosiloxano antiespumante, en la emulsidn, y de la pro-
porceidn de composicidn sntiespumante deseada en la éus-
tancia de control de espuma. El contenido de ingrediente
activo en la emulsidn no es critico, pero esta comprendi-
do muy convenientemente sntre 10 y 40 %, basedo en el pe-
s0 total de la emulsidn, Mur preferiblemente, se usa la
emulsidn suficiente para justamente hidratar el tripoli-
fosfato sddico. Normalmente ello implica la absorcidn

de aproximadamente & moles de =2gua por mol de tripolifog
fato sédico. Si se desea, la proporcidn de agua afiadida
como emulsidén pueds ser menor que la requerida para hidra
tar completamente el tripolifosfato sddico, Altsrnativa-
mente, la proporcidn de agua afiadida puede estar en ex-
ceso respecto a la requerida para la hidratacidn, Sin
embargo, en este caso pusde ser necesario someter la
mezcle resultante a secado y desmenuzamiento; para alcan
zar propiedades de libre fluencia. Desde luego, ‘se en-

tenderd que la proporcidén de agua afiadida no debe ser
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tan grande que pase a solucidn el tripolifosfato sédico,

Por tanto, en el dmbito de la invencidn se in-
cluye un procedimiento para preparar una composicidn de
control de espuma, gque comprende poner en contacto tripo-
lifosfato sédico anhidro con una emulsidn acuosa de una
composicidén antiespumante que contiene organopolisiloxa-
no,

Ademds de la conveniencia de preparacidn de la
sustencia de control de espuma, el uso de una emulsidén tam
bien parece ser ventajoso en cuanto que se ha hallado que
reduce la tendencia a la formacion de nata en el uso.

La proporcidén de composicidn antiespumente que
contiene organopolisiloxanc, prezsnte sobre la superficie
del tripolifosfato sdédico, puede ser variada entre amplios
1imit§s. Para inclusién en composiciones de polvo deter-
gente, la sustancia Ge control de espuma se prepara deseg
blemente como polvo de libre fluencia, Para conservar la
naturaleza de libre fluencia del producto, la proporcidn
de composicidn antiespumante no debe exceder, preferible-
mente, de aproximadamente el 60 % en peso, basado en el
peso del tripolifosfato sodico, es decir, aproximadamente
37 partes de composicidn antiespumante por 63 partes de
tripolifosfato sdédico, Muy preferiblemente, la proporcidn
de composicidn antiespumante presente en la sustancia de

control de egspuma es de aproximadamente 10 a aproximada-
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mente 55 % en peso, basado en el tripolifosfato sdédico.

Las sustancias de control de espuma de la inven
¢idn son ﬂtile§~como agentes de control de espuma en sis~
temés acuosos, Eﬁ.particular, pueden sér incbrporadas en
composiciones detergentes del tipo de polvo, donde actuan
controlando la cantidad de espuma generada durante el laf
vado. Tales composiciones detergentes son bien eonoéidas,
y tipicamente comprenden, en peso, aproximadamente de 10
a 25 % de agente tensioactivo organico, por ejemplo una
sal sédica de un alcohilarilsulfonato o de un sulfato de
un glcohol primerio de cadena recta, por ejemplo dodecil-
bencenosulfonato sédico y laurilsulfonato sddico, y apro-
ximesdamente de 25 a 50 % de un fosfato inorgenico, por
ejemplo tripolifosfato sédico, Normalmente también estan
preseﬁtes en las composiciones detergentes otros ingre-
dientes tales como agentes blanqueadores, abrillantado-
res dpticos, tintes y perfumes. '

La pppporcién de sustancia de- control de espuma
que pusde ser éﬁpleada en las composiciones detergeﬁtes
no es esirechamente critica, y puede ser varisda entre
amplios l{mites, por ejemplo hasta 50 % en peso de la
compogicidén total, La proporcidén realmente empleada de-
penderd, por ejemplo, del contenido de composicidn anti-
egpumante presente en la sustancia de control de espuma,

y del grado de supresidn de espuma deseedo. Se ha hallado
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que la presencia de hasta 5 %, preferiblemente de 1 a

4 %, en peso de una gustancia de control de espuma que
contenga aproximademente de 10 a 35 % en peso de compo-
gicidn antiespumsnte de un control de espuma satisfacto-
rio, con un polvo detergente comercial tipico,

| La invencidn se ilustra mediante los siguien-
tes ejemplos. En los ejemplos 2 a 5, las composiciones -
detergentes fueron ensayadas en una mdquina lavadora auto
matica Phillips Autostar, de carga frontal, empleando un
ciclo de 90 min, durante el cual la temperatura del agua
se elevé de 25 a 902 C, La composicidn detergente se

empleé en proporcién de 4 g. por litro de agua.

Ejemplo 1

Una mezcla de 5 % en peso de una silice recupe-
rada de humos, que tenia una proporcién entre superficie
especifica y peso de 140 m®/g., y 95 % en peso de un po-
lidimetilsiloxano terminado en hidroxilo (aproximadamente
1,500 cs de viscosidad a 25¢ () fué emulsificada en agua
usando técnicas usuales, La emulsidén del tipo aceite en
agua asi obtenida contenia 30 % en peso de la mezcla de
sdlice/polidimetilsiloxano,

Luego se mezclaron a fondo 40 partes en peso
de 1a emulsidn con 60 partes en peso de un tripolifosfato

sddico grenular enhidro, El producto resultante fué un
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polvo de libre fluencia que era un eficaz agente de cgh-'t
trol de espums para sistemas acuos 0s espumantes, .

. El polvo fué mezclado, en proporcidn de 1 5% en.
peso, con composiciones detergentes en polvo que tenlan |

la siguiente formulacidn:

Dodecilbencenosulfonato sédico 12% en peso .
Tripolifosfato gédico 40% en peso
Siiicato sédico 6% en pesb
Carboximetilcelulosa 1% en peso

Reforzador de espuma (monoetanolamida

del acido de coco) 2% en peso
Perborato sbédico 20% en peso-
Abrillantador Optico y agua 5% en peso
Sulfato sdédico 5% en peso

La composicién fué afiadida a agua en cantidad
de 4 g por litro, y la solucién fué agitaﬁa durante 1 ho-’
ra a fOQC. ?n la duracion de este periodo no tuvo lugar
acumulgcién excesiva de espuma, y no hubo formacién per-

ceptible de nata en la superficie,

Ejemplo 2

Se preparé una composicidn antiespumante mezclan-
do 6 partes en peso de silice recuperada de humo con 94 par-
tes en peso de un polidimetilsiloxano interrumpido en los

extremos con trimetilsiloxi, que tenia una viscosidad de
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1000 ¢s a 259°C,
‘ Se mezclaron 30 partes en peso de la composicidén

tipo pasta asi obtenida con 70 partes en peso de tripoli-
fosfato sédico granuler enhidro, dendo una composicién de
libre fluencia, Fsta composicidn fué eficaz como agente

de control de espuma en sistenmss acuosos.

La composicidén de control de espuma fué afiadida
en proporcidn de 2% en peso a la composicidn detergente
descrita en ol ejemplo 1. Cuendo se ensayd en una méquina
lavedora sutomdtica, no tuvo lugar acumulacién excesiva

de espumsa.

Ejemplo 3

Se prepard una composicidn antiespumante ciza-
1llando durante 3 horas, a 175¢C, una mezcyﬁ de 3fpartes en
peso de una silice que tenfa une superficie especifica de
aproximadamente 225 m?/g, y 97% en peso de un polidiorga-
nosiloxano que tenia una viscosidad de aproximadaﬁsnte
1500 ¢s a 259C, una proporcidn entre metilo y silicio de
aproximadamente 1:1, una proporcidn de etilo a silicio de
sproximadamente 0,8:1, y una proporcién de 2-fenilpropi-
lo a silicio de aproximadamente 0,2:1,

Se mezclaeron 35 partes en peso de la composicidn
tipo pasta asi obtenida con 65 partes en peso de tripoli-

fosfato sédico anhidro, dando un polvo de libre fluencia,
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El polvo fué un eficaz agentes de control de espume para

sistemas acuosos, Cuando fué incorporado en el polvo de-
tergente descrito en el ejemplo 1, a un nivel de 4% en
peso, evitd la excesiva acumulecidn de espuma, A menores
niveles de adicidn, el agente de control de espuma fus
también eficaz para controlar la formacidén de espuma en

un polvo detergente "poco espumante" del comercio,

Ejemplo 4

Se preparé una composicidn tipo pasta mezclando
88 partes en peso de un polidimetilsiloxano terminado en
trimetilsiloxi, que tenia una viscosided de 1000 cs =
259C, 10 partes en peso de aerogel de silice y 2 partes
en peso de un copolimero resinoso de unidades (CH3)38100,5
y 8i0, en el que la proporeidn entre las primerss y las
Wltimas unidedes estabs comprendida entre 0,6:1.y 1,231,

La composicidén fué emulsificada en agua usando
técnicas usuales de emulsificacidén, conteniendo la emul-
sién{acgite en agua obtenida 30 partes en peso de la com-
posicidn,

Luego se mezclaron a fondo 40 partes en peso de
la emulsidn con 60 partes en peso de tripolifosfato sodi-
co granular anhidro, dando un polvo de libre fluencia, El
polvo fué eficaz como agente de control de espuma en sis-

‘temas acuosos.
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El polvo fué mezclado, en proporcidn del 1% en

peso, con una composicidén detergente en polvo que tenia

la siguiente formulacidn en peso:

Leurilsulfonato de alcohilo 24%
Tripolifoéfato sédico 38%
Silicato sédico 6%
Carboximetilcelulosa 2%
Sulfato sdédico 29%

Cusndo el polvo detergente fué ensayado en una
méquina lavedora automdtica, no tuvo lugar acumulacidn

excesiva de espuma,

Ejemplo 5

Se preparé una composicidn de control de espuma
mezclando, en peso, 65 partes de tripolifosfato sddico
granular anhidro y 17,5 partes de cada una de las compo-
gsiciones antiespumantes tipo pasta preparadas en los ejem-
plos 3 y 4. La composicidn resultante fué un polvo de li-
bre fluencia.

Fl polvo fué incorporado, en cantidad de 1% en
peso, en ung composicidn detergente en polvo que tenia la

siguiente formulacidn, en peso:

Dodecilbencenosulfonato sddico 15¢

Tripolifosfato sddico 40%
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Perborato :sodico 20%
Silicato sddico 6%
Silicato de magnesio 0, 5%
Carbonato sédico 5%
Carboximetilcelulosa 1%
Sulfato sédico ‘ 11,5%

Cuando el polvo detergente fué ensayado en
una méquina lavadora automatica, la espuma fué estabili-
zada a una altura de 12 cm,

Esta solicitud que correspondse & la presentada
en Gran Bretafia el 1 de Julio de 1971; bajo el Nimero
30964/71, se acoge a los beneficios del articulo 51 del

vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial,

NOTA

Los puntos de invencion propia y nueva que se
Presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten-
te de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los que
8@ recogen en las reivindicaciones giguientes:

18, ﬁ;ocedimiento para reducir o evitar la for-

macidén de espuma en un medic acuoso, que comprende ponexr
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en contacto dicho medio acuoso con una composicion de
control de espuma que comprende tripclifosfato sédico
en polvo o granular que tisne sobre su superficie una
composicién antiespumaﬂte que contviene organopolisilo~
xano, |

28,- Procedimiento segin la reivindicacidén 1, don
de la composicidn antiespumante esté presente en cantidad
de hasta 60% en peso, basado en el peso del tripolifosfato

sédico,
38,- Procedimiento segin la reivindicacidn 1 6

le reivindicacidn 2, donde la composicidn antiespumante
comprende un diorganopolisiloxano en mezc¢la con de 1 a
104 de su peso de una carga finamente dividida de gran
superficie especifica,

48,- Procedimiento segin la reivindicacidn 3,
donde la composicidén antiespumante comprende, en peso
de 94 a2 98% de dimetilpolisiloxano y de 2 a 6% de sili-
ce que tiene una superficie egpecifica de al menos

50 n®/g.
58 ,~ Procedimiento segin la reivindicacidn 3,

donde la composicion entiespumante comprende wn dimetil-
polisiloxsno, diorgenopolisiloxano en el que los radica~
les orgénicos unidos al silicio son metilo, etilo y 2-fe-
nilpropilo, y una silice finamente dividida, de gran su-

perficie especifica,
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68, Pfocedimiento para reducir o evitar la for-
macidén de espuma en un medio acuoso, 7
Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante-
cede y con log fines que se han especificado,
Esta Memoria consta de dieciseis hojas escritas
a maquina por una sola cara,
13 [kR, 1973

Madrid,

Par Foduis
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