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.tituido e 1} suspensidén alimentada a la torre de secado por

Esta invencibén se refiere a un procedimiento para uso
en la produccidn de'cOmposiciones detergentes en particulas
que, como uno de los ingredientes activos detergentes,'cons
tiene un agente tensoactivo no idénico, especialmente del tipo
de alcohol o deide alcoxilado, '

Las composiciones detergentes en particulas gue con-
tienen agentes tensoactivos no idnicos pueden prepararse por'
procesoa de secadd por atomizacidn muy conocidos. Uno de los
problemas que el secado por atomizacién de las suspensiones
que contienen agentes tensoactivos no idnicos introduce es
el de la estabilidad. Los agentes no ibnicos son menos es-
tables a altas temperaturas en presencia de aire qué los
agentes aniénicos normaimente utilizados para preparar las
composiciones detergentes secadas por atémizaci6n. En otras
palabras, los agentes no ibnicos estén_expuestos & sufrir und
autooxidacién.~El término "autooxidacidn" ge utiliza aqui
para incluir la situacién en la que la sustancia que esté
siendo secada por atomizacién se calienta esponténeamente de-

bido sl contacto con el oxigeno y no estéd limitado a la gi-

tuaciéﬁ en que la sustancia eXperimenta una combustién espon
ténea. La temperathra a la cual el polvo se vuelve auto-calen -
table se denomina temperatura de auto-oxidacién. 7

Ahora hemos descubierto qe = ii;éorporacién &-wma can-

tidad relativamente amplia @& wn compuesto aminico o amfnico sug

atomizacién ejerce un efecto beneficioso, elevando la temperaty
ra a la cual se produce la amooxidacién del agente tensoactivo m ifnicd.

De acuerdo con esta invencidn, se proporciona um proce-
dimiento para producir una composicidn detergente en parti-

culas que contiene un agente tensoactivo no idnico, que

POOR
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cOnsisté en secar por atomizacién una suspensiéh que contie=
ne el agente tensoactivo no idnico y wna cantidad de un com-
puesto aminico o aminico sustitufdo suficiente para consti-

tﬁir por 10 menos el 4 % del peso del polvo secado por atomi-

gacl 6110

Preferiblemente, la suspensidén contiene una cantidad
de dicho compuesto suficiente para Que la composicibén deter—
gente en particulas resultante lo contenga en ung propor-

cifn del 6 % en peso como minimo,

La inyencién.también se refiere a la composicidn detex
gente en particulas as{ producida.

Los compuestos aminicos o aminicos sustituidos adecua-
dos son las alcan&laminas, como etanolamina y las alcanol-
aemidas de cadena larga, por ejemplo las monoetanolamidas y
las dietanolamidas del hueso de 'pé..:'l.'ma, &1 sebo laurico y delcoco}
proteinas, por ejemplo gelatina y ﬁezclas de esﬁos produectos.
Pambién pueden utilizarse las amidas como la acetamida y la
urea. ,

Bn una modificacién del invento, cuando el compuesto
que contiene el grupo amino és distinto de una alcanolamida,
por ejemplo un material como la thamina 0 la gelatina, pue-
den utilizarse proporciones menorés del 4 %.

El problema de la autooxidacidn eﬁ la torre de secado
por atomizacién eé pronunciado con 1os polvos que contienen
agentes tensoacti?os no ifnicos con un alto contenido en
8xido de etileno 9 en otro 8xido de alquileno. Sin embargo,
el procedimiento de esta inveneifn no eé aplicable solamente
a esos polvos szno también a los que contienen otros agentes
tensoactivos no 1on1coa. Son eaeﬂplos de agentes tensoacti-~

vos no idnicos adgpuados los smguientes. condensados de al-
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quilfenoles con un grupo alquilo (derivado, por ejemplo, de
propileno polimerizado, di-igobutileno, octeno, dodeceno o
noneno), conteniendo alrededor de 6 a 12 &tomos de carbono
en una configuracién de cadena lineal o ramificada, con al=
rededor de 5 a 25 moles de 6xido de ‘etileno por mol de al-
quilfenol; condensados conteniendo alrededor de 40 a 80 % en
peso de polioxietileno y con un peso molecular de 5000 a
11,000 aproximadamente; resultantes de la .reaccidn del bxido
de etileno, con el producto de feaccién de la etilendiamina
y un exceso de 8xido de propileno, condensados de alcoholes
alifiticos de cadena lineal o ramificada conteniendo de 8 a
18 &tomos de carbono con §xido de etileno, v.g. un condensado
de alcohol de coco y 6xido de etileno conteniendo alrededor
de 4 a 30 moles'dg 6xido de etileno por mol de alcohol de
coco; Sxidos de aminas terciarias de cadena larga correspon-
dientes a la férmula general R1R2R3Nf~a-0, donde Ry es un
radical alquilo que contiene de 8 a 18 atomos de carbono
aproximadamente ¥y ?2 Yy R3 son cada uno de ellos un radical a
metilo, etilo o hidroxietilo, tales como 6xido de dimetil-
Godecilamina, éxido de dimetil-octilamina, 6xido de dimetile
hexadeoilaﬁiﬁﬁ, y Sxido de NAbis(hidroxietil)dodecilamina;
xido de fosfina terciaria de cadena larga, 6xido de dime=
tiltetradecilfosfina, 6xido de etilmetilftetradecilfosfina,
6xido de dimefilésfearilfosfiha, bxido de etilpropilcetil-
fosfina, éxido de dietildodecilfosfina, 5xido de bis(hidro-
ximetil)dodecilfosfina, 6xido de bis(2-hidroxietil)dodecil-
fosfina, 6xido de 2-hidroxipropiluetiltetradecilfosfina,
6xido de dimetiloleilfosfina y 6xido de dimetil-2~hidroxido-
decil-fosfinai y sulféxidos de diaiquild‘éorrespondientes a

la férmula generai RR'S -0, donde R es un radical alquilo
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alqueg%}o, B= 0 Y;monohidroxialquilo, 0 un radical alquilo
) a-'d%’Y-monohidroxialquilo cqnteniéndo uno o dos &tomos de
oxigeﬁq mis en la oadena, conteniendo los grupos R de 10 a
18 &tomos de carbono y donde R! es un radical metilo, etilo
0 alquxlol, tal como dodeellmetilsulf6x1do, tetradecilmetil=
sulféx}do, 3-h1droxitridecilmetllsulféxldo, 2-hidroxidodecil-
metzlsulf&xido, 3-h1droxi-4—dodeclloxibutilmetz1sulf6x1do,
2-h1drox1-3-decilox1propilmetllsulf6X1do, ‘dodeciletilsulfé-
xido, 27hidroxidodeciletilsulféxi&o ¥y dodecil-2~hidroxietil-
sulféxido. '
| :iosegentes tensoactivos no idnicos preferidos son:
1. Condensados de nonilfendl y 8, 10,123 15 mles de &xido de etileno
2. Tergitol 15-5-7, 9, 12y 15 ..
3. Tergitol 45-8-7, 9, 10, 12 y 15
4. Dobanol 25-7, 9, 12 y 15 ‘
5. Dobanol 45-7, 9, 12 y 15
6. Softanol 70 y 90 (que contiene 7 y 9 moles de bxido de
etileno respectivamente)

7. Alfol 12/14 y 14/12-7, 9, 127 15
8. Synperonic 7, 9, 11 y 15
9. Acropol 35 7EO, 35 9EO y 11EO

Todos estos materiales son alcoholes etoxilados.Los
Synperonics (marca registrada de las Imperial Chemical In-
dustries Limited), los Dobanols (marca registrada. de Shell
Chemicals Limited) y los Acropols (marca registrada de Uging
Kuhlman) son derivados etoxilados de alcoholes primarios
preparados por el procedimiento Oxo.Por consiguiente,estos
alcoholes contienen una cierta proporcién de materiales ramil
ficados. Los Alfols (marca registrada) derivan de los alcohg
les Condea-Ziegler y por lo tanto estdn menos ramificados.

Los tergitols (marca registrada de la Union Carbide Corpora-
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tion) y los Softanols (marca registradé de la Japan Catalytic|
KK) derivan de alcoholes secundarios lineales.

En esta memoria, el tér@ino "agente tensoactivo no
iénigo" no incluye ninguna aléuil-alcapolamida que tenza ac—
tividad detergente. 7 f

 Los agentes tensoactivos no idnicos normalmente esta-
rén presentes en una, proporciéh'de'aproximadamante 2 a 20%
en peso cuando hay presentes otros compuestos activos deter=
gentes, por ejemplo jabén y/o un detergente aniénico yde5
a 8 % en peso aproximadamente del polvo secado por atomiza~-
cibn cuando son la Gmica esnecib activa detergente.

Ademés de un agente tensoactlvo no ibnico ¥ un com-
puesto aminico o amfnico sustltuido, la suspen516n introduci
da en la forre de secado por atomlzaclon puede contener otrog
compuestos activos detergentes; @aferiales'reforzantes, auxi-
liares contra la redeposicién, a&itivos para mejorar las pro-
piedades de la suSpen316n v humedad. 7

Uno o mas materiales reIOrzantes estarén generalmente
presentes en una ‘proporeién del orden del 10 al 80 %, prefe-
rivlemente del 20 al 55 % en pesd del polvo secado por ato-
mizaci6n. Los materlales reforzantes pueden ser reforzantes
del tlpo de fosfato como orto-, piro o tripoli—fosfato sbdi-
co o mezclas de 1os mismos, © pueden ser otros reforzantes,
por eaamplo carbonato sbdico, silicato sédloo, citrato. sbdi~-
co, oxldlacetato s&dlco nltrilotrlacetato sbdico, etilen=—
dlamln;betraacetato sbdico, sales sédlcas de Acidos dicar—
boxillcos de cadenha larga, por eaemplo 4eidos (Cyq & Cg¢)
succinicos y mal6nlcos de cadena 11neal, carboxlmetiloxisué- .

cinato sédico, sales sédicas de &cidos monocarboxflicos
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a-gulfonatados de cadena larga y almidones modificados como-

los almidones oxidados, por ejemplo émpléando hipoclorito s6-
dico, en los que algunas unidades de anhidroglucosa han sido

ablertas para dar unldades dlcarboxilo. i

El silicato sbdico también puede estar presente como
1nhib1dor de la carr0316n. | :

Son ejemplos de agentes contra la redeposicién adecua-
dos para uso en el procedimiento de este invento la carboxime-
tileelulosa s6diéé y los copolimgqu de diversos mondmeros
etilénicos, | R |

Algunos o todos los agentes tensoactivos no idnicos
y/o algﬁpos o todbs‘de los eompueétbs'aminicos o aminicos sug-
tituidos pueden ser inyectados eﬁ:lﬁpsuséensi6n inmediatamend’
te anteé del secado por atomizaciln. ‘

ﬁespués de:que la suspensibn hé sido sécada por atomi-
zacién,7§ueden aﬁadirse al polvo iesultaéte diversos ingre-
dientes.bonvencionéles de las compoéicioﬁes detergentes paré
el lavado de tejidds, en las centidades habituales, mediante
téonicas de post-dosificacién nor@élgs. ¢§mo ejanplos de es-
toS’ingfedientea a&icionales oitaremos los estimulantes de 14
espuma que pueden Ser agregados pbr post~dosificacidén ademés
del matériél incorpérado a la suspensidén de acuerdo con este
invento; sales ino#génicas como sulfatos &e sodio y magnesio,
agentes blanqueantes que liberan ¢loro como los tricloroiso-
cianuratos; agentes:blanqueantes que liberan oxfgeno como el
perborato sddico y; habitualmente prgsehfes sbélo en pequefias
cantidades, perfuﬁés, colorantes, fiuorescentes, inhibidores
de la corr0516n, germlcidas y enzimas. :

bl 31gulenta ejemplo mnestra el efecto que ejerce ung

alcanolamida sobre lg temperatura de autpoxidaclén de compow




1 siciones detergentés en polvo que contienen un agente tenso-

activo no iéﬁieo. Este ejemplo se realiza con un sistema moda—r

1o, ” .
EJEKPLO 1

Lae composicidn del sistema es:

Tergitol--15~s--9t (marca registrada) 16,5
Tripolifosfato sbdico 83,5

A este sistema se afladen diversas cantidades de eta
10 nolamida de coco y se determinan las temperaturas de. aute-
oxidacién. El método de determinacién consiste en dejar pa-
sar 10 cc por minuto de aire a través de un lecho de 1 gra-
mo de polve caliente, siendo la temperatura de autooxida~
cién aqgella a ;é cual se advierte por primera vez un efec-’

15 , .
to exotérmico. Los resultados se encuentran en la Tabla I.

TABLA I

- | % en peso de etanolamida ~ Temperatura de autoe
20 . _de coeo ' oxidacién (9C)

143
158
168
169

N &~ N O

25 - EJEMPLO 2
En otra serie de experimentos, se determinan las tem=
peratufas de ‘autooxidacidn de varias coﬁposiciohes en polvo
secadas por atomizacibn, que contienen diversas cantidades .
de etanolamida de coco y agentes tensoactivos no i6nicoé.,

30 Las composiciones en polvo son de la signiente fér-
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mula:
Partes en peso basadas en
7 el polvo acabado
Tergitol 15-5-9 _ 11,30
Jabdn de coco | 2,00
Silicato alcalino 5,00
Pripolifosfato sddico 35,00
Carboximetilcelulosa sédica 0,50
Humedad, etc. 10,25
| Etanclamiaa de coco : 0,00, 2,00, 5,00

El Tergitol-15-5-9 es un condensado de un alcohol
Cy1-q5 Secundario lineal ¥y dxido de etileno, que contiene
9 moles de 6xido de etileno por mol de alcohol, suministrado
por la Union Carbide COrporatibn.

Las temperaturas de autooxidacibn se determinaron em=-
pleando muestras de 10 g de la composicidn en polvo totalmen-
te fluidi?icadas con aire caliente. Los resultados se encuen-

tfan en la Tebla II,

TABLA II
% en peso de eta= % en peso de Tergitol  Temperatura d
nolamida de coco - 15=8=9 autooxidaci&n?h
o 17,6 145
3,0 17,1 170
T2 16,6 215

Los porcentajes anteriores se expresan como propor=
cidén con respecto al polvo secado por atomizacidn.

Los resultados de las Tablas I y IT enteriores demues-
tran claramente el efecto que ejerce la etanolamida de coco
en el aumento de la temperaturs de autooxidacién de los pol=

vos que contienen agentes no idnicos.
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TABLA III
Compuesto amfnico o amfnico sus- Teﬁperatura de autooxi-
tituldo : dacidn, 9C
- ~ 43
Etanolamina ‘ 157
Acetamida o 150
Urea . 155
Biuret 150
'Moﬁoe‘bg.nolan_lida; de coco/3 OE 162
Monoetanolamida de coco/10 OE ' 156
Dietanolamida caprilica 160
Monoetanolemida oiprica _ ' 145
Dietanolamida céprica 165
Dietanolamida léurica : 175
Monoetanolamida de sebo ' 165
EJEPLO 4 |

-10 -

EJEMPLO 3

En otra serie de experimentos, se estudid un cierto
nfimero de diferentes compuestos aminicos y am{nicos sustituf-
dos para determinar el efecto que ejercen sobre la temperatu-
ra de autooxidacién de un polvo que contiene Tergitol 15-5-9
El polvo contenia 16,5 % en peso de Tergitol 15-S=9 y 4 % en
peso del compuesto aminico, siendo el resto tripolifosfato
sbdico, Los compuestoé utilizados ¥ las temperaturas de auto-

oxidacidn aleanzadas se encuentran en la Tabla III.

El efecto de la monoetanolamida de coco (CEA) y de la
dietanolamida léﬁfica (LDEA) soﬁré la estabilidad de los pol-
vos que éontiénen Tergitol 15=-5-9 frente a la autooxidaci6p
también ha sido estudiado en la siguien%e serie de experi-

mentos, Polvos de base secados por atomizacién, conteniendo
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cantidac;es variables de Tergitol y alcanolamida,fironexamina=
@os para determinar su estabilidad térmica. utilizando una for-
ma modificada del ensayo de Bowes puesto. a fnmto por la Joint
Fire Research Organisa'bion en. Boreham Wood, Hertfordshire,
Inglate;;ra y descrito por P.C., Bowes y A. ‘Cameron en el
Journal of Applied Chemical Biotechnology, 1971. En muestros
ensayos, el polvo sge coloca en un cubo de tela metAlica de
10 em de lado y se suspende en una estufa provista de un ven-
tilador de eirculacién y mantenida a una temperatura fija, ey
este caéo 150°C. Entonces se determina el tiempo que trans-
curre whasta que comienza a prbducirse la autooxidacidn. Los

resultados se encuentran en las Tablas IV y V.

‘ TABLA IV
Partes de agente ten- Tiempo para la
goactivo no idnico en  Partes de CEA auto-oxidacibn,
el polvo en el polvo (horas)
16,2 - 3,6
16,2 6,0 25,0
15,2 . 9,0 >88,0
17,1 3,0 Te7
17,1 9,0 88,0
: TABLA V
Partes de agente ” " '
tensoactivo no . Partes de Tiempo para la
iénico en el pol Partes de CEA LDEA end auto-oxidacidn
vo en el polvo. polvo (horas)
16,2 - - 3,6
16,2 2,25 1,5 16,9
16,2 - 4,5 38,7
16,2 6,0 - 25,0
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TABLA VI
Mateg;gl'. Tiempo de autoq;jdacién
- ' Horas) :
Monoetanolamida ldurica 8,5
Dietanolamida de coco 7—915
Proﬁanolamida de coco 15
Etanolamida acética 10 ,
| Hexamina a
Gelatina 8,5
Dietanolamina _ 5
Ninguno

- 12

EJEMPIO 5

A un polvo detergente de la siguiente formulacidni

% en veso
Tergitol 15-8-9 . \ 16,2
Jabén de coco ' 3,0
Trifosfato sédico : 54,0
Silicato sédico alcalifo 7,6
Agua e ingredientes merores hasta 97,75

se afiade 2,25 % de uno de los compuestos aminicos o aminicos|
sustituidos indicados en la Tabla VI. El polvo resultante se
calienta hasta que se produce la autooxidacidén comd se ha

descrito en el ejemplo 4.

En resumen, 'la Patente de Invencién que se soli-
cita deberd recaer -sobre las siguientes:

RETVINDICACIONES

1. Un procedimiento para la produccién de un pol-
vo detergente que contiene un agente tensoactivo no iénico,
mediante las fases de preparacién, secado por atomizacién y

dosificacidén de secado de la suspensidén, que comprende:
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sustituido es incorpoiadb en cantidad suficiente para que
.constituya por lo menos el 6 % del peso del polvo secado pox

atonizacidn,

-13% =

a) formar una suspensidén acuosa que comprende el
agente tensoactivo no idénico y un componente
reforzante de detergencia inorganico.

b) secar por atonizacién la suspensién en una to-
rre de secado mediante atomizacién a contra-
corriente para formar un polvb detergente se-
- cado por atomizacidn.

¢c) agregar el polvo, componentes sensibles al ca-
lor, mediante una o mis fases de dosificacién
de secado.

caracterizado portque, para reducir los peligros de la auto-
oxidacidén del polvo durante la fase de secado por atomizas'
cidn, se incorpora a la suspensidén un compuesto amino ‘o ami+
no sustitui&o, siendo la cantidad de compuesto tal que cons-
tituya por lo menos un 4% en peso del polvo secado por ato-
wizacién.

2. Un procedimiento segin la Reivindicacién 1,

caracterizado ademds porgue el compuesto aminico o aminico

3. Un procedimieﬁto segin las Reivindicaciones
1.6 2, caracterizado aéemés porque el compuesto aminico o
aminico sustiﬁuido'es una alcanolamida,

4, Se reivindica por Gltimo como objeto sobre el
que ha de recaer la Patente de Invencidn que se solicita:

UN PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCION DE UN POLVO DETERGENTE,
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"l-%
Todo conforme queda descrito y reivindicado en
la presente lMemoria descriptiva, que consta de catorce pé-

ginas mecanografiadas.

Madrid, 31 de julio de 1974

BERNARDOn UNGRIA
b.D ’
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