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RESUMEN DZ TA INVENCION

Se prep-ra un perccrbonato sbcico de mayor estabili-’

-

daz @ almacencaiento en las Formulaciones blanqueadoras y

detergentes sdiidas por contacto de Zas particulas de per-

car onato gddico con un sel acuoso que contiene de 3 a 8 %

en ; 2s0/volumen (g/100 ¢c} de silice con un tamafio maximo de

-o"x'.'--:-—“-’

particula de 0,1 micras y que se preyara por desionizacidn
de wnz soiucidn de un silieato solubie en agua & un pH de 3
a 0. con objeto de depositar sobre las particulas del per—
carbonato de 1 a 10 % en peso de silice, calculado sobre el

res2 del percarbonato.

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

Los agentes blangueadores generalmente empleados como
aux:..lares @e lavado se ercuentran dentro de dos categorias
prircisaless compuestos que liberan clore y compuestos que
libe an oxigenc, Se prefieren los blenqueadores cue liberan
oxigano porgus los que liberan clorc son duros para los te-
jidos y los tintes de los tejidos y vsroducen amarilleamien-
to e muchus fibras de resinas sinteticas. Entre los blan-
quesiores que liberan oxigeno se encuentran el perdxido de
hid-lgeno, los compuestos gue liberan perdxido de hidrdgeno
en stluciones acuosas y los verdadercs perdcidos y sus salesd
Los olanqueadores sblidos que liberar oxigeno generalmente
se wiilizan como aditivos blangueador2s en los defergentes
para el lavado ~e la ropa y.como ingrediente activo en los
blzriveadores de la ropa formulados ea seco.

Los polvos detergentc.. frecuer:2mente contienen com—
pues"0s que libaran perdxidc de hicrégeno, como perborato s
dice ypercarbonato sidico ¥ similares, con objete de aumen~

tar :. abrillooramientc y :zL blanguec de los textiles duran~

b
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te ei lavado. Norsmalmente se prefiere 2l perborato sddico
como :ditivo blenqueador sblido porque es mis estable que el
percezbongto en log polvos detergentes durante el :ilmacena-—
mientn prolongado. La humedad externa, la alcalinid.d del
detersente, la presencia de diferentec componentes en una
mezo 7. detergente y el contenido en humedad libre del deter—
genye contribuyen a la inestabilidad &zl percarbonato sddico
en Ju: composiciones detergentes. Por =1llo, los percarbona-
%08 qua, por lo demds, son econéricos, éeguros y eficaces agent
tes &2 blanqueo, no han encmiraio amplio uso en los deter—
gentes para la rinz y otras composicidaes de lavado.
Como “.a pérdida de perbxido de hidrégeno o del conte-

nido ‘e oxirsnc activo del percarbonats sddico se produce a
unz vilocidad mucho mzyor en condiciones de humedad, se han
sugei,do vorics sditivos resistentes 2% agua como estabili-

endes del pércarbonaﬁo. Essos aditives gque pueden comunicar

resl oheneil a 1 humedad al vercarbonsto son los acidos gra-

sos d» cadena lorga, sug ariercs y amiiss, emulsicones copoli+d

méric-z y céreas y similares. Pars presentar la méxima efi-
caciz. esteo: aditivos hidroTdbicos debin ser agregados a con-
centrociones relativemente 2itas al percarbonato. Sin embar- |
go, cuando estos productos se afladen g’ agua, como en éllavado
de la ropa, quede un residuo insoluble indeseable.

Divarsos ‘nvestigadores en esté canpo han intentado

la es%abilizacidn guimica del percarbenato sddico. Entre los

K]

establlizantes «ximicos que aumentan 1z estabilidsd del per-
carbe uto sédico, la mayori: son compuastor de magnesié v
silicato #8dico. El estabilizanbe pre“srido para el percar—
bonu%o sddico ho sido el silicate megehglco que se incorpors

gl poroarihonato sddico durants su prer-racibn a partir de
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En la nserce alemena 070,092 se describe el uso de

el de s itce akumada ara es-abilizar el percarbona-
mieve 37 utilizadc en las conposiciones de blanqueo

0, Sin -mpargo, La silice ghunada de esa referencia

se sicuenira ev forma agregada, con tamafios de particula del

ordea de 2 2 10 micras. Fstas particulas tienen una estructu-

Ira '.LLO

parcicitente hidratada y no son dispersables en el

agua pars Yormer gsoles de bajs viscosidad y gran concentra-—

cidy si

10 se aplican unas fuerzas de cizalladura suficiente

mert o alezs 2ers desagregar las parﬁiculas, haciendo con

gllc gue las supe:

LR
gie, ar
(hicrél
ciones
cibn U

poxr - on

H
+

filcies desapgregadas se hidrolicen y final-

se disntorzen. Wo 5dlo estos precedimientos son laboric

r0lestos cino que tasbién son costosos, ya que impli-

zpliicacidn de cantidades excesivamente grandes de enes

~a iniciz™ mecdnicaments la rezceidn quimica necesaria

isis) para conseguir la dispersidn, Rstas considera-
har side discutidas por K.A. Loftman en la publica-

ltrafin- Particles", edicada por W.E. Kuhn, publicada

n Wiley end Sons, Inc., (N.Y.) (1963), pass. 203-204

¥ vc. R.K. Zler. en la publicacibn "S-rface and Colloid

Sciezn e"

, Yoil. 3, editada nor E. Matijevic, publizada por

Joan Wiley and Sons, Inc., (1973), pazs. 20 y 39-55.

OMPENDIC DE LA INVZNCION

Ahors se aa encentrodo gue la sstabilidad del percar-

sdoicy o» las composiciones s¢hiéss blanqueadoras y

deter senves nuale Ser mejor.dz poni o en contacto el per-

vbe s0iice en nartiscvias con 2. sol acuoso que conbie—
3 a8 % en puoofvelieern {grame., /100 ce) de silice con

un temailo ndxims de werdicula te 0,7 dvras y que se prepara
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des coizapdo una solucidn ce urn silic: i scluble en agua a
un +7 de & 10 aproximadament ., cun ¢ajeto de deypdrsitar so~
bre .a@ carsiculzs de percevberzho de 1 a 10 % en meso de s
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douizdo sobre el pesze Zel neresrbonato.
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Iolainoute es necesaric FIrodo-r un sol acuoso de
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.

sflice en las perticulas d¢ percerbcosic sddico pera prep

sl pevrcarbonato s0dico ectzxil- axdo wv esta inven~idn. Aun~

= mecmisme que imtor—immc e el efecto estabilizante
Goice de este nvencidn no us woxocids. se supone que el pH
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del ;- rearbe Ac sbdico es sufi

Gug i .. melificacida préesiccmente T ediata de la silice

sohre La sungrtivie de las uurf:cvldg ﬂa percarbonato y asi

hace: Tesiztade s la humed-d 21 perc"ﬁonnato. Como conse-
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cuern-a de ello, el perca rponato trat: o presenta una esta-
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|
. . -~ L P -~ PO “\ 5 3 s

3 % . openoecluern (e Mul o) 4o silice en wgua. Siosel

.

desex; P ds . eopleprse coviontracionus menores, M CUYO ©ash

la voahtlnd i:seuda e siii”? 25 obii.ne sobre la superficie

B L LT PRy TN 3 Sy drome




18

20

30

- RN |
de lac Tl ales

nar
to sldico o med:uante ap
ce.

Br. ~er srel, pued
do sz

perc - uorail 0L

en

introdice sobre ias

de percex:

amente alz c21ac?

-7 - R -
¥OoELL LA T DEQI Ol L IRA
s - . . b R et

‘ '3!: - J:x O e e Lac T.‘_..'"

ie per
enve.turs de of.ice ¥

te Tsduc

desezhles zobre los tejides

los innce @

:

al 1Q % en peso le s
carbonzio ¥ e Jrefiere ur
s0 goprcoximadanente,

21 sol
eniv. 3 agr’

carnonato
INHEAYE

da. sdcmas, gquedean r

iilice, ca

[42Y
i

qercarhon

g.0re

fovice Qe

LIGIER

[ AVRa 20

e c g’

i
- ]
rec reulando el percarbona+

rev

H
(6]
[+

la

Lex
asnee marnros de glrededor del 1€
gueian
iocidad'de

ssiduog

ado

glo

socuoso de Siiice dcbe

siradamente, gre e3 el -

Gegtunizacids Gel silicatc, y 10, pu

eprcvimadamente. el Si0p del sol se

2L e (RPN ) "
jovisw ds fisicaso inicialrente y, al
ooy Lmtd - na T
me e2illonT . iYL L& graCeid, & un po
- P it b - 3
to. oe soies formedcd S0U aclcesizl
- - S et
G""(:\ =S 3 AT 2/ 0L LL RARVE 4
. e - - - wact & o .
. e ia eS¢
Arrs LAl T 85 2 oot —"”tv b

- - M S~
mer g peme Svenan
bize S¢ €37 v [SgeN
- i N it e i

reior de 8 a 9,5. Por e

cesultados notables cuan

2 -
L.y 8% ha encontrado gue

,;suelve pars

.20 de pH Ge 5 a 6,5

l
sidas del sol de sili-i

de las particulas de

—
1
H
»
M
1]
H

% en peso de silice,

%0e Aungue no existe
-antided de silice a

arbonato, a concen—

 memhw Nt b

% en peso de silice,

recubiertas con una

¥

¢isoluwidn es gravemen

I

e silice insoluble in-

o

£ . bstratos g1 final de !

de alrededor del 1 %

sobre el peso del per-

o

:mtre 1,2 ¥y 5 % en pe-

#er un pH comprendido
oirimo conseguible por
terivwlemente de 6,5 &
ima de un oH de 10

formar

zanentor el nH,

€2 3 a

iones |
i
5 arroximadamne qﬁ

s 7 dehen ser utilizu-

1.3 30les menos esta—

—~inadog dentrn de

reimin v s S b st 13 4 4 600 At S e 4 5




10

15

20

25

30

1 hora aproximademente. Por esta razdn, estos soles son ex—

traordinariamente adecuados para uso £n una linea continua
donde ?uedeh ser utilizados continuamente & medida que son
producidos continug o semicontinuamente,

El sol de silice emnleado en 1z practica de esta in-
vencidn se prepara por descationizaciin de soluciones acuo-
sas de cualquier silicato soluble en zgua, como los silica-
tos ce metales z2lcalinos (sodio, potaczio o litio), silicato
de gudnidina, gilicato de tetrametilaionio y similares o
mezclas de cualouier silicato soluble en agua, con una resina
cambiadora de catidn hasta el pH exacto deseado. Preferible-
mente, se emples un silicatc de metal alcalino,

Puede utilizarse cuclguier res-na cambiadora de ca-
tidn en su forma hidrdégeno adecuada prra preparar el sol de
sili~e de esta invencidn. Preferiblems:nte, la resina cambia-
dora de idn es Gel tipo de édecido fuerie o de dcido débil en-
tre las gue se ancuentran, por ejempl:, Rexyn 101 (H) sumi-
nigt:rada por Fiwher Scientnfic (tipo Acido fuerte); Dowex
50W »8, suuinicsirada por Ionics, Inc, (tipo &cido fuerte);
resirns IRC 84 ¢ IRC 50 de Rohm & Haas del tipo dcido carbo-
xilipo (deicdo d3bil); resina H~120 Roim & Haas del fipo
écidé sulfénico (dcido fuerte) y cualquiera de laz citadas
en lé patente estadounidense 3.468.813 concedida a lindieck
N'g coiaboradores el 23 de Septiembre dz 1969 y similares, EL
método descrito en la patente estadounidense 3.463.813 de
findick y colaboradores también puede emplearse para preparaly
los soles de silicato sgoluble en agua que pueden ser desioni-
zados de forma continﬁa o iscontinua en la préctica de esh
invencibn. Freferiblemente. debe emplearse un sol de silice

recién prapareds con objehs de evitar &l aumento del tamailo
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de particula y del grado de agregacidn y gelificacidn. EL

sol de silice debe ser utilizado dentro de las 24 horas apros
ximadamente despuds de haber sido prerarade, cuando tiene un
pH ccmprendido entre 3 y 5 y dentro de 1 hora después de ha-
ber sido preparado cuando tiene un pH comprendido entre 5 y
6,5,

Para conseguir los méximos bene¢ficios de una resina
cambiadora de catidn dada, es interesante utilizar silicato
sbdico de baja alcalinidad o alto contenido en SiOy. Por
ejemnlo, un silicato con una relacidn de 3,7:1 a 2,5:1 apro-
ximacamente de SiOQ:NaZO seria el mAs adecuado para esta ine
vensidn, Se emplen menos resina cuandc se utiliza un silicate
de relaéién més 21ta, Ademds, puede utilizarse una cantidad
deda de resina éurante un periodo de tiempo mis prolongado
cuando se emplea un silicato que presenta una relacidn més
alté, debido a la menor cantidad de hildrdxido sgédico en la
solucidn de silicato. Aunque debe habcr poca diferencia en-
tre el producto de descaticnizacibn del metasilicato sbdico
o de un silicato con una relacidn de SiOZ:Na2O de 3,7:1 en
lo quz se refiere a esta invencibn, el aspecto econdmico del
procelimiento inclina al uso de silicatos con una alta re-
laciin.

La silice desionizada de esta invencidn, que tienec un
pH ccmrrendido entre 3 y 10, forma soies de particulas de
silice coloidal (dcido wilfcico y Acido polisilicico) en mary
cado contraste con los llamados silicatbos solubles que formam
verdederas soluciones y tienen un pH superior a 10 y hasta
de "3 puiw 1us eoluciones con una concentracidn minima de
un 1 % como minimo. La nica forma soiuble de silice, el dciy

do si icico (Si(OH)4) en los soles de esta invencidn ascien-
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de a no mis de zlrededor de 100 ppm. Jin embargo, este dcido
N .

silicico monomérico aumenta constantemente de tamafio por po-

limerizacidn a Acidos polisilicicos que tienen la siguiente

estructura quimicas

— g -
|
e
HO-4— ?i—o —— ?i—OH
0O OH-
|
L = I

que reticula a irgvés de las unidades de $104 repetidas. Se
crec gue cuando estas particulas se depositan de los soles
acucros sobre 1us particulns dé ﬁercarbonato, se wen entre
- Lon en aglomerados relativa&anﬁe compactados.

ia siiice con un tamafio de particula superior a 0,1
mier=g ne es adscuada en L practica .‘e esta inveacidn ya
gus estous ables contienen geles de'pa*tioulas grandes y,
por 1o tario, no son los materizles coloidaleg de baja vis-
cosicad requeridos pars poner er. praciica esfa invencidn.
Aungve las vartioulas de silice cuyo %amafio oscila entre
0,0dé hs b;1 micras son eminentementé adecuadas en la préc-
tica de esta invencibn, las més preferidas son las particu-
las cuso tamafio oscila entre 0,002 y 9,05 micras.

En forme cristalina pura, el peréarbonato sédico res-
ponde a la formula general 2Na2003¢3E502. Gene?almente, los
percarbonatos ds sodio contienen apfﬁximadamente de 67,5 a
97 % en peso de carbonato sddice i airededor de 32,5 a 3 %

erl

=3
9}

+50 Zo perdxide de hidrbgeno. Asi. el percarbonato s6di-
¢o &= un aducic de carbonuio sddico ; perdxido de hidrdgeno

en vai anpliis gome de prorcreiones gus incluye cualquiera

de lo3 gue se 2noueasran sa o marcats. Son tambieén adecua~
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dos ios percarbonstos y log métodos p.ra su preparacidn co-
mo lzs Cescrifow en las patentus estadounidenses 2,380.620
concedida a C.H, Walters ei 31 de Julio de 1945; 2.448,0658,
concedrda a V.W. .Stater y W.5. Wood .1 31 de Agosto de
1948: 2.541.733 concedida & J.H, Young el 13 de Febrero de
19515 3.555.696, concedida a H., Pistor y colahcradores el
19 «f nero &3 19713 patente austriacs 140,553 concedida g
Ostexréiqdisshe Chemische Verke Geselﬁschaft'M.B.H. en

Vient 21 17 de Febrero de 1935, etec.

trocogider en las particulas de vercorbonato que han sido
eETHI 1. i § rreviam-nte con cualquier sustancia que actda
coiie axtabillizante dei percarbsnate c.ao, por ejemplo, com—
pusc’ T *3-£3c*'ac 2emo 1o eitados exr otra parte de esta
memcl L6, agzies ceumplejantes como de:do etilendizminotetra-
acéi 33, 4cide uletilentrisminopentaacético, Acide benzoico
gbc., pars Fowr»» procductos especlalicnte estables. Puede
empleqres cualquier cantided egtabilirante de estos aditi-
VO3 pero habiiusimente se ubillizan alresdedor de 500 a
10.000 pom.

El sel de¢ silice se introduce en el percarbonato por
cualuuier nittods adecuwdo, Com frocoencia es ventejoso in-

troduvcir un 501l de silice ex el perca:-bonato en un reactor

despues de hehorse Tormado el ercarbonato pero antes de gue

pase xl secaderc, sungue tombilin puede ser introducido des—
pués Jae sacar, : 2zulde de vna nueva ouernnidn de secado. bl
sCl Ca €illicé pu=ue ser agiogado, aplicado, pulverizado o
ilawrciceico oy zuslouser oftro metode :n las particulas de
percy ~honsho, erplenndo cusagquier equl oo mezcelador en seco

10 eou . mur ejennlo, un mezcles or rotatorin, un le—

pn o s e . 5 e ot ebeTt n s e mars Sng w ® P e
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cho fluidificadc, mezclazdores mecAnicss o batider-u. Ademas,
las particulas pueden ser recirculadas 5antas veces como se
deser y no es necesario observar iimites eriticos de tiempo
0 terperabura.

Preferiblemenie, el sol de silice se pulveriza sobre
un lecho mbévil 3: particulas de percarbonato empleando cual
quiez dispositiro corriente para la pilverizacidn de un 1i-
quide sobre un wdlido. En una operacién especialmente efi-
cients, ex percarbonato se introduce en el interior de un
nmezelador de tambor giratorio que prenenta la forma de un
cilindro zlargado, cuyas paredes interiores son rascadas pox
una héiies giratoria gue simulbéneamente mezcla el contenidd
y 1o mveve lentzmente a Zo 1argb del uilindro. El sol de
silinn puéde_ser pulverizalo gobre 1o~ particulas de per-
cerbiaztc medisrte inyectores aituador a la enirada o cerca
de la entrada del cilindro. Las parti~ulas asi pusstas en
contoeto se transportan después a través del cilindro, gque
preferivlemsnte tembién coriiene una mona de calafaccidn
para contribuir 3l secado dsl productﬁ; 128 temperaturas de
secado de wios 25 g unos 100°C son la: ids eficaces.

En unn realizacidn preferida & eéta invencibn, el
sol ﬁduego de silice contiene iones magissio que wueden ser
introducidos en el sol en forma de solucidn concentrada de
ung ol MagnéSica °o en cuaiguier otra forma adecuazda. Puede
utilizarse cualgaier sgal negnésica ave Seq soluble en agua

como fuerte de iones magnesio, entre “as que Se encuentran,

por »jemplo, i sulfate magrésico, cloriro magnésico, bromuw
i
|

~
b

e

i

- MRHT SO,

catato magnozico, Flw :ilicato mageésico y

¢

!
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W

lares y rezr.as de loy mismos,. Lha lones magnesio go-
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sacsionar oon la silice

0]
H

xist

]

{




10

18

20

25

30

pars fermar un cempuestc insoluble como, por ejemplo,
MgSid,. Sin embargo, una ver introducidos en el percarbona-

4

%o 55@100, los iones de magresio reaccionan con la estructu

- L) ”~ - ~ . > .
ra 4o siiice y funcionan inaxctivando cualquier posible cata+

ligzacor de descc.sposicidn gue pudiera sstar contenido en el
peréxido . en el carbornato sédico, Para conseguir este objed
tivo c¢ficientemente, se prefiere que el sol de silice con-
tenge alrededor de 20 ppm de iones magiesio aunque pueden
emplg;rse de 1 a 100 ppm.

Los percavbonatos estabilizados de esta invencidn
puede: utilizarse en cualguier formulacidn detergente o de
blanclueo en seco. Como ejemplos adecuados, podemos citar log
slgtemas detergeates descrifos en las pabtentes estadouniden-
ses 5.450.665, concedida a JSchiefer y colaboradores el 5 de
Agosts de 1969; 3.415.752 concedida a 3rowning y colaborado-
res e¢. 10 de Diciembre de 1968; patente canadiense 834,690
concedida a Walter P, Fethke el 17 de Febrero de 1970 asi
como cuglaguiera de las descritaz en la obra Synthetic
Detergents por A. Davidsohn & B.M. Milwidsky, C.R.C. Press:
Cleveland, 1968, especialmente en las paginas 66 a 207 y
similares. En general, se emplez alrededor de 3 a 25 % en
peso de percarbonato sbédico, calculado sobre el peso total
del detergente.

Los percarbonatos de sodio estabilizados de esta in-

vencion también pueden ser utilizados en formulaciones secas

o

blanqueadoras como, por ejeaplo, las Cescritas en las paten—

tes estadouniderses 3.398.096 rconcedica a Balaram Das y co-
laboraderes e 20 de Agosto de 19683 2.697.217 concedida g
Lodric %izddox el 10 de Oct.ure de 19723 3.522.184 concedida

a Y. Nakagawa y <olaboradores el 28 de Julio de 1970 y simi-

T
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lares. En general, se emplea alrededor del 10 % al 70 % en
peso de percarbonato sédico, calculado sobre el peso total
de la formulacidén blanqueadora.

Aunque la invencidn ha sido descrita con detalle con-
siderable refiriéndonos a log percarbonatos de soéio, se
gobreentiende que el procedimiento de esta invenecidn y sus
ventajas pueden ser igualmente aplicables a las particulas
de cualquier perhidrato como los perfosfatos, perboratos y
persilicatos de metales alcalinos y perdxidos de urea y si-
milares.,

La invencidn es ilustrada ademis aunque no limitada
por los sipguientes ejemplos en los qus todas las partes y
porcentajes se dan en peso salvo indicacién en contrario.

EJENPLO 1

A. Preparaciin Jel sol de silice

Una sclucién de 25 »artes de NaySi03.5H,0 en 200 ml
de arua destilada se descationiza a un pH de 6,4 afiadiendo
lentamente una resina de tipo dcido sulfénico, previamente

L

laveda (RexyniBJ1O1H, un copolimero de poliestireno sulfona-
tado, cambiador de catidn, de &cido organico fuerte, en su
forme hidrbgeno, porosidad media, vendido por Fisher
Scientific Co.) & una solucidn de siiicato bien agitada. Se
obtiene un sol de silice al 3,54 % de Si0, que contienc par-
ticuias de silice con un tamafio medio de 0,005 micras apro-
ximadamente. Después el soi de silice se decanta en un fras-
¢o pulverizador y se utiliza en forma de niebla fina y uni-
form: propulsada por gas Freonig). Eswse procedimiento se utif

liza vara prepacar los soles empleados durante la siguiente

pregoracién.

14
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B, Aulivscidn del sol de silice al p<rcarbenato sbédico

Sobre 100 partes de percarbonato sédico conteniendo
alreiedor de 500 ppm de Mg y alrededor de 4100 ppm de Si0,
COomo estabilizantes y con un contenido del 12,8 % de oxige~
no activo, en un reactor fotatorio de acero inoxidable, de
1 1i.ro de capacidad, se pulverizan 20 ml del sol de silice
descyito en A. El reactor rotatorio se hace girar a unas
35 ram y se inelina formando un angulo de 30° aproximadamen-
te c¢oa la horizontal. EL percarbonato himedo se seca des-
pues 2 50°C durante media hora en una estufa con circula-
ciln Porzada de aire., Después el producto se transfiere al
regt . dr rotatorio y se pulveriza con unos 30 ml de sol de
siiiza reecién vreparado a una concentracibén de 2,33 % en
pesc/volumen (gramos/100 cc) (preparado descationizando
5 paties de NagSiOB.SHéO ex 5C ml de agua con Rexyn(§)101H
hasts un pH de 5,4) ¥ se scca o 50°C durante media hora. Es-

,

ta oneracidn se repite tres veses mis, pulverizando cada vez

el pe-carborate sbédico seczdo en estufa con 30 ml de la pul-

verizacibn de sol de silice al 2,83 %. Al final de la guinta
. ‘ Py O, . . .

aplicacidn, el producto se scca a 50 C. El producto final

pesa 98,5 g y contiene 12,3 % de oxigwno activo. Ia cantidad

de silice en el producto final debida a la aplicacidén del ok,

de silice es del 2,16 %,

o

En cuatrce meses de almacenamiento, el producto no pie:

de ncde de oxigeno activo.

G, Bosownilidad on debergente

3

Se propairs una formuiac:dn dei.rgenie exparimental
susnuendiendo low ingredientec de la lebla T en 15C aml de
agua y secande la custensiin en bance ras de polietileno en

una estufa con circulacidn Forzada de aire, duranie la no~
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PABLA T
Ingredientes
Tridecilbenzosulfonato sédico lineal 32

Ageate tensoactivo no ibdnico Neodol
45-11 de Shell, un etoxilato de al

cohol primzxio lineal 012 a 015 4
Pripolifosfate sddico (Na5P3O1O) 64
Silicato sddico (810,:Na, 0 = 2,3511}; 14
Abrillsnsador dSptico 2
Sulfato sbdico 80
Mg304.7H20 4
Toi.al 200

Al siruiente dia, e detergente seco se tritura, se
pasa por un samiz del n? AC de las normas estadounidenses
y se determina sue el contenido en humedad es del 18,7 %.
Después de secar més para reducir el contenido de humedad
al 11,1 + 0,5 %, el detergonte se mantiene en una vasija ce-
rrada durante 60 horas a lz temperaturs ambiente. 4 continuz
cidn, se prepars una mezcls de 18,0 g del detergente y 2,0g
(10 % del debtersmente total} del percarbonato sbdico de este
ejemplo (Muestra A) y se prevara una rezcla igual a excep—
cidn de que se emplea percerbonato no esitabilizado (Mues-
tra B). Las muegiras experimentales se muntienen durante
6 dfnz a 90%% (3200) y 85 % de humeds” »elativa y se mide 1s

establlidad del detergente.

Porcentaje de nérd Porcentaje de

da de oxigenoactiv:y majora
Mues*ra A 14,5 27,7
Muwestra B 24,2 -

H
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BJEMPLO 2

A, Prenaracibn del sol de silice

Se desionizan 1000 ml ée una sclucidn de silicato 50~
dico 5i0,:Na,0 3,25:1, conteniendo 6 3 de 8102/100 ml de S0+
lucién, a pH 10, por adicién y agitacibdn de una resina de
4cido carboxflico IRC 50 Robm & Haas. La adicidn se reali-
za ea un vaso de precipitados y la temperatura de la solu-
cién de silicato se mantiene glrededor de 3500. La adicidn
dura 20-25 minutos,

Se separa la resina por filtracidén a pH 10. Alrededox
de 900 ml de este silicatc desionizado se desionizan de nue-
vo a pH 9,1 con una resina cambiadora de ibn DowexCDSOW.
Des,ués ésta se separa por filtracién y el sol a pH 9,1 se
emplea en la estabilizacidn del percarbonato. EL sol contie-
ne 4,55 g de 3102/100 ml de sul y las particulas de silice
tiencn un tamefio medio de 0,002 micras.

B. Avplicacidén del sol de silice al percarbonato sddico

Un total de 62,9 partes de sol de silice al pHy a
las concentraciones dadas en A, supra, se pulveriza sobre
100 partes de un percarbonato sbdice que tiene un contenido
en oxigeno activo del 13,1 % y que contiene alrededor de
685 ppm de Mg y 4300 ppm de SiO, comc estabilizantes. La
pulvérizacién se realiza empleando ur pulverizador de nie-
blus operado a gatillo, quz genera uni presibén de atomiza~
cién zl apresar 31 gatillo. La fina nisdla de sol Je silice
se pulveriza sobrs el vercarbonato en un reactor rotatorio

come el deserite zn el Ejemvlc 1. Cow2 la cantidad de agua

~

en al 5ol de Silice e3 bam ante alta; el percarbonato es al-

terr - tivanensa calontedo @ uncs 4000 r cufrindo (parea redu-

[}
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trica de aire que impide gque el percarbonato se humedezca
y forme bolas. El producto se seca despuds a 50°¢C,

En el experimento de control, solamente se pulverizan
33,2 partes de agua destilada desprovista de silice sobre
100 partes de percarbonato sddico. Esta cantidad de agua
es justamenie suficiente para mantener el percarbonato hime-
do y flufdo perc no excesivamente mojado y apelotonado, Des—
pués el producto se seca a 50°C,

Los ensayos de estabilided de las mezclas de percar-

T

bonato-detergente se realizaron megclando 3,75 g de cada per
carbonato de la Tabla II con 71,25 g del detergente comer—
cial Tidecg) previamente mezclado, fabricado por Procter
and Gamble Coumpany a partir de una fuente Unica y almacenan—|
do las mezclas cun cajas de cartdén desprovistas de barrera
durante § dfas = 90°F (32°C) y 85 % de humedad relativa. Ia
mejors en la estabilidad del percarbonato en el detergente
debida al tratamiento con el scl de silice de A4 a un pH de

9,1 subre el percarbonato de control resultd ser del 35,8 %.

TABLA II
Cantidad del Si0, , Pérdida de oxigeno activo
sobre el percar- Oxigeno ag en 6 dias en detergente.
bonato sédico. tivo delper Tide ®a 90%F (320C)/85%
carbonato. H.R.
2414 % 12,3 13,8

- (tratadoe 12,8 21,5
con g, ua) .

EJINPLO 3

. a o .
A. Preparacién éz sol de silice

Aproximadsmente 20 libras (9,0 kg) de resina cambia~
dora de catibn fuertemente Acida Dowex<g) 50 WX8 se lavan

repetidas veces con agua destilada derionizada para separar
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todo el Acido sulfirico libre, Este lavado se realiza en
un tambor de polietileno de 35 galones (132 litros)., Cuando
el pH del agua de lavado alcanza un maximo (alrededor de
3,5) se saca del tambor por decantacidén la mayor cantidad
posible de agua, A la resina himeda se afiade una solucidn ds
silicato sdédico con una relacidn 5i0,:Nay0 de 3,25:1, con-
teniendo alrededor de 7 g de 5i0,/100 cc de solucidn. (EL
excese sc¢ utiliza para compensar el asua que contiene la re-
sina), Se aplica una intensa agitacidén durante la adicidn
del z2zua. Se continda afiadiendo agua hasta que el tambor
de 3¢ galones (132 litrog) se llena hasta completar su capa+
cidad. El pH del 1iquido que sobrenada es 3,2. Después el
sol de silice se decanta cuidadosamente en otro tambor de
polietileno de 35 galones (132 litros) a través de un tamiz
de 4C mallas de las normas estadounidenses. Después este sol]
se emdlea para estabilizar el percarbonato,

El contenido de silice (o de Acido polisiiicico) del
sol de silice se determind avaporando todo el agua libre de
una paquelia muestra y después secando el residuo bajo una
lampara de inflrarrojo hasta peso constante. El contenido de
silice de los diversos lotes dc sol de silice asi preparadog
fue de 6,1-6,3 % (peso/volumen),

Con otro sol de silice se repitid el procedimiento
anterior, @ excencidn de que cada vez se ubtilizd una resina
deida limpiz reciém lavaGa. El pH del sol de silice era en
general de 3-3,5, Los soles Ge silice preparados de esta for
mpa se rantuvicroa g unos 2C°C y se utilizaron dentro de me~
nos ¢= unas 20 Lorus.

B, Essabilizaciéxy dsl pers-rbonats sduico

Se prepaxd parcarbonuto aliice e forma condinua en
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un reactor rotatorio eilindrico. ¥l producto se prepard in-
troduciendo 1,5 partes de carbonato sédico anhidro por un
extremo y rocidi..olo con alrededor de 1 parte de perdxido
de hidrbgeno al 70 % a través de cuatro boquillas atomiza-
doras colocadas dentro de la zona de entrada del reactor.
Previamente se habia afiadidc suifato magnésico al H,0, pa-
ra conseguir alrededor de 800 ppm de Mg en el procducto fi-
nal. Se rocid silicato sbdico (relacién SiOzzNaéO =2,5:1)
sobre el carbonato gddico & la entrada del reactor, EL per-|
carbonato sédico himedo resultante se rocid con los soles dg
silice al 6 % de pH 3=3,5 con un tamafio medio de particula
de 0,01 micras aproximadamente, dentrc de la zona de sali-
da del reactor. La cantidad de silice depositada sobre el
percarbonato se calculd en un 1-1,5 % de Si0,, basado so-
bre el peso del producto final.

El percarbenato tratado con sol de silice 'se secé
después en un secadero de iecho fluidificado mediante aire
caliente a unos 50~70°C. E1 contenido de oxigeno activo del |
producto que salia del secaderc era sirededor del 13-13,7 %.
De esta forma se trataron varios cenfenares de libras (1 1li-
bra = 0,45 kg) de este percarbonato sbdico tratado con sol
de silice.

En un experimento de comntrol, s montuviercn constan-
tes todas las condiciones a excepcidn de que, en lugar del
sol de silice, se agregd al percarbonato desde la boquilla
atomizadora situada en la =mona de salida del reacior, una
cantidad de ague eguivalente. De estz forma se prepararon
varics cembenares de libras de materiel de control.

La estabilidad al czbo de 6 dias de las mezclas del

@,
ot

detargente comercial Tide ¥/ fobricade por Procter & Gamble
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Company y unas pocas muestras seleccionadas al azar de per-
carborato se determinaron de acuerdo con el procedimiento
del ¥jemplo 2. El promedio de pérdida de oxigeno activo en
las mezclas de Tide<§> y tres muestras de percarbonato sé-
dico de control fue del 14 %, mientras que el promedio de
pérdida de oxigeno activo de las muestras de TideC> y cin-
co muestras Ge percarbonato iratado con 1 a 1,5 % de silice
fue de 9,8 %. Es%o representa una mejora del 30 % en la es-
tabilidad del percarbonato sddico en un detergente.

Tebe entenderse que en 108 ejemvlos anteriores los
componentes y las condiciones utilizadas pueden sustituirse
por sus contrapartidas adecuadas aqui nencionadas y que aun-
que ei invento ha sido descrito con considerable detalle en
lo quz antecede, estos detalles se dan simplemente con fines
ilustrativos. Los expertos en la técnica pueden introducir
variaciones en la invencidn sin apartarse del espiritu y
alcance de la misma establecidos en las reivindicaciones,

En resumen, la Patente de Invencidn que se scolicita
deberd recaer scure las siguientes:

RELIVINDICACIONZS

1. Un método de preparacidn de un percarbonato sd-
dico que gresents una mayor estabilidad en las formulaciones
blanqueadoras y detergentes sdlidas, caracterizado por tra-
tar las particulus del percarbonato con un Sol acuoso prepa-
rado por desionizacidn de una solucidn de un silicato solu~
ble en agua, a un pH de 3 a 10, que contiene alredzdor de
3% a8 % de sflice con un temaiic maximo de particula de
0,1 nizras, y depozitar de 1 2 10 % en paso de silice, cal-

culacc gobre ¢l noso del perearbonato, sobre las particulas

]
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de percarbonato y secar el producto resultante.

2. Un método segin la Reivindicacién 1, donde se
depositan sobre el percarbonato alrededor de 1,2 a 5 % en
peso de silice.

3, Un mé%odo seglin la Reivindicacidén 1, donde el
silicato soluble en agua es un siliceto de metal alcalino.

4, Un método segin la Reivindicacidn 3, donde el si-
licato de metal alcalino es silicato sbdico. A

5. Un método segin ia Reivindicacién 1, donde el
pH del sol de silice es de 6,5 a 10.

6. Un método segin la Reivindicacidn 1, donde el
pH del sol de silice es de 8 a 9,5.
| 7. Un método seglin la Reivindicacidén 1, donde el
sol =5 pulverizado sobre el percarbomato sédico.

8. Un méiodo segin la Reivindicecién 1, donde el Lo
percarbonato esvé estabilizado con iones magnesio, un agenwl
te ccmplejante o &cido benzoico antes de ser tratado con eH
80l acuoso.

9. Se reivindica por @ltimo como objeto sobre el qug
ha ds recaer la Patente de Invencidn que se solicita: UN ME
TODO DUE PREPARACION DE UN PERCARBONATO SODICO.

Todo conforme queda descrito y reivindicado en la
presente memoria descriptiva que consta de veintiuna pagina
mecarografiada.

Madrid, 9.Pctubre 1.974

FERNARDO UNGRIA
135 R
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