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! Esta invencidn se refiere s lz granulacién de formulg-
sziores detergentes. Una formulacién detergente sélida se pra-
para para el mercado habituvalmente en forma de sdlido granuv-
iado, Dos métodos comercialmente utilizados de preparacidn

de estos granuladeos scn el secado por atomizacidn, el enfria-
miento por atomizacidn y el mezzlzdo en secc. Estos métodos
se utilizan para formar grinulos con un didmetro de 0,3 a

3 mm aproxinadaemente. Estos métodes pueden ser utilizados en
1

£

combinzeidn, por ejemplo, wn ingrediente puede ser mezclado

en seco con un preducto secado por atomizacidn,

Zn ung, solicitud britdnica pendiente, la n® 48.420/72

se deécribe el uso de un aparato con una base gikatoria den-
tro dg un cilindro de paredes laterales lisés para granular
wna formulacidn detergente a partir de los componenies en
polv%. En este métedo anteriormente descrito, los componentes
del getergente, en forma de polvo, se disponen en un lecho gif
ratorie anular, esencialmente horizontal y se ponen en contacH
to con wn ligante liquido que puede ser liberado de un compn-
nente liberadc durante la rotacidn.

Esta invencidén propone el uso de este aparato para 2l
tratamiento pusterior a Ja granulzcidn de los grénuios Fforma-
dos por otra técnicé e granulacién que no uﬁiiiza la extru-
sidn. Asi, primero se prepara wna formulacidn detergente on
forma - de grdnules, por ejemplo secando por gtomizacidn una
pagla de iz composicidn o por agregacidn de los componentes

T

en polvo, v.g. granulecidn en bandeja y dcapuis se trata pou-
~

2 Anerate antes descerito. Otro Srsvesitivo

(t

treriormente en

tque puede ser utilizado para ila fase de granulacién origi

i

' consiste en una vasi ja abierta con un eje vertical centrzl.

C T

(corr?spondiente a la solicitud de patente alemana 2.352.393)!
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Lﬁ wasl ja ge monta en wis mesa vibratoric gue comunicg un mo-
vimiento cscilante giratorio a la vasija. EL material conte~
nido en la vasija gueda sometido & un movimiento de volteo

y giro. Un cjemplo de este disposiiivo es la maquina revesbi-
dora "Vibro-inergy! vendida por William Boulton de Bursiem,
Inglaterra. EL aparato de post-granulacidn propuesto aqui

es couocido como dispositivo esferonizante pars materiales
extruidos. El tratamiento de los materiales extrufdos queda
excluido de esta solicitul de patente.

El vso de este tratamiento de post-granulacidn permi~
te seleccionar apropiadamente la densidad aparente de la fowr-
mulacidn. Un caso bastante comin en la formuilacidn de deter-
gentes es gque £o cambia un componente de la formulacidn y
con las condiciones de transformacidn previamente utilizadas
puede obtencrse una fommulacidn con une Gensidad aparente me-
nor. Si se desea la elevads densidad aparente anterior, enton
ces debe realizarse un trabajo considerable pars variar log
pardmetres de la transformacidn con objeto de obtener la den~
gidad anteriormente conseguida. Se observard que existe un
limite 21 suments de 1o demnsidad aparente gue puede ser con-
seguida con el método de esta invencidn; habitualmente, el
aumento no serd superior al 60 % de la densidad aparente ori~
ginal. Bl tratamiento de post-granulacidén se realiza sin agre
gar uningin ligante. .

EPreferihlemente, ¢l tratamiento de dersificacidn se
realiza Gurente un tiempo de alrsdedor de medio minuto como
minimo, mejor de alrvededor de 3 minutos. Ia densificacién se
regliza preferibleuente Zasta que la decnsicad cparente aumen-
ta aproximadamente en 0,71 g/c¢c como minimo.

El uso del aparato descrito permite obtener una dersi-
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'dad aparente constante incluso variande los componentes de 1
formulacidn en la primera fase de granulacidén. El tratamieﬁto
propuesto en el aparato conduce & un aumente de la densidad
aparente, dependiendo este aumento del tiempo de tratamiento.
Ael, variando esie pardmetro en 2l tratamiento subsiguiente,
pﬁeden conseguirse formulaciones de densidad aparente constan
te. Con el procedimiento de esta invencién pueden cbtencrse
densidades aparentes comprendidas entre 0,25 y 1 g/cc. E1
tiempo que puede dejarse transcurrir entre la fase de graanu-
lacidn y la fase de post-granulacién depende del proceso de
granulacidn empleado. Con algunos procesos de granulacidn,
el aumento de densidad aparcnte conseguido —on un tratamien-
to de post-granulacidn normal disminuye al aumentar el peric-
do de tiempo transcurrido entre las sucesivas fases.

El aparato utilizade en el proceso de post-granulacidn
de esta invencidn comprende una vasija de paredesrlaterales
lisas, preferiblemente dicruestas verticalmente, por ejemplo
un cilindro en cuyo interior se encuentra . concéntricamente
dispuesta na mesa giratoria dotada de aspereza, preferible-
mente horizontal. Esta mesa puede girar alrededor del eje cen
tral de las raredes laterales de manera que el movimiento re-
lative se produce entre la mesa y la cared lateral. El grado
de aspereza de la mesa se selecciona para cads procedimiento
particular y la mesa estd separado una pequelia distancia da
les paredes laterales y la aspereza pusde ser Ja causads en
el proceso de manufacturé. Un arzarate de cste tipo es fabrica-

do por Pujli FPaudel X (anteriormente Miji Denki Kogyo XK) de

i Japdn, vajo el nombre comercial de '"Namumerizer'. Ecte aparato

‘estd deserito en la memoriaz de patente alemana n? 1,294,351
E

i

1

y en la memoria de patente estadounidense n? 3.277.520 {ahora
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republicada con el ne 27.214) asi como en la memoria publica~
da. de patente japonesa n® 8864/1267.

Ia formulacidn detergente a la Que &3 aplicada esta
invencién contiene un agente aclivo detergente. Esie egente
acbivo o meznla de agentes activos estd seleccionado entre
los conocidos grupos de agentes activos aniénicos, catiénicos
no idnicos, anféteros y zwitteridénicos. Son ejemplos de agern
tes activos comercialmente conocidos los alecarilsulfonatos,
VeZe dodecilbencenosﬁlfonato, a2lquilsulfatos 010-020, olefi-
nag sulfonatadas (C10~020),a100hole“ (Cf6018) etoxilados (50K
& 90E), pudiendo estos Wltimos ser ramificados o lineales y
sales de dcidos grases de cadena larga (010—020). Ias sales
habituales son lag sales sdédicas pero pueden ubilizarse las
gales potdsicas, amdnicas ¥y otras sales solubles en agua. Se
encuentran ojemls de agentes aclivog en la obra Y"Surface
Active Agents and Detergents", volumen II (1958) de Schwartz,
Perry vy Berch.

También pueden utilizarse reforzantes de la detergen-
cia, de log que son ejemplos los reforzantes precipitantes
gue forman saleg cdleices insolubles, por c¢jemplo ortefosfa~
to sddico, carbonatos y alquil y alguenil-succinatos 2 so-
dio, sales de £oidos grasos sulfonatados ¥ malonatos y tam-
bién reforzentes secuestradores gue pueden ser orginicos o
inorgdnicos, por ejemplo tetrahidiofurancarboxilato sédico,
pirofosfato sddice, nitrilotriacetato sédico, etilendiamino-
wetraagectato sddico, citrafo sédico, tarirato sddice, mala-
to sédicu, carboximetiloxisuccinato itrisddiceo, oxidiacetato
sédice, oxidisvceinato sdédico, y tanbién reforzantes peli-
eiectroliticos comoc poliscrilato sdédico y copolimero de ma-

leato y etilenc.

y
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Pambién pﬁede haber presentes.sales.alcalinas, por
ajemplo silicatos de sodio. |

Pambidn pueden emplearse materialés hlangueadores,
por ejemplo compuestos que liberan oxigeno activo como per-
boratos y vercarbonatos; preferiblemente en una proporcid:
del 5 al 30 ¢ aproximedamente. Otres adifivcs gue normalmente
estdn presentes en cantidades relativamente pequeiias son log
ageniés contra la re@eposicién, perfumes, fluorescentes ¥
germi%idas.

Ia formulacidn detergente contiene preferibhlemerte
alrededor de 5 a 30 % en peso de un material activo detergen-
te y un meterial i-2forzante de la detergencia en las mismas
propoLciones. Ia cantidad de agente activo puede estar fuera
de egtos limites para formulaciones especificas, es decir,
puedé ser alrededor dei 2 al 40 5 en peso. La cantidad de re-
for#gnte.dé la detergencila tambiés ruede estar fuers de este
intérvalo preferido, es decir, puede ser alrededor del 5 al
60 % en peso; las mayores cantidades de reforzente se ubili-
zardn con las formulaciones destinzmdas a concentraciones de
uso relativamente pequeflas, por ejemplo para el lavado de
tejidos.

El producto obtenido mediante este procedimiento pre- |
senta un aspecto similar al obtenido por los procedimientos
coniocides, por ejemplo secade por atomizacién y, por lo tan-
to; es aceptable por el consumidor en un producio comercial.
A continuacidn carcmos algunos ejemplos de la invencidn para
ilustrar pero ne limitar la misua.

BP0 1

et

Para lp fase de granulacidn se utiliza un grazuisdor

Y

de bandeiz con un didmetro de 500 mm y wna profundidad de
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250 mm. Se hace funcionar formando un dnguio de 30 con la
uoriZontal y 2 wa velocidad de robzcibn dé 22 rpm. Ie formu-
lgeidn dada a conbinuacidn se mezela en forma de polvo y se
Loranula wa carga de 5 kg en lp bandeja rociando agva sobre

" : :

~a misma come ligante.

Cantidad (%

Ingrediente _en peso)
dodeciibencenosulfonate sddico 15; 6
utanol%mida de coco 2,2
tripolifosfate sddico : 35,6
silica%o alealino 6,47
sulfatp sddico : ' 18,4
perbOﬁato sédico 21,1
aditiyos menores . 0,4

El prodacto tiene una densidad apsrente de 0,56 g/cc
vy 1 ﬁé del producto se introduce en un Marumerizev de 230 mm
de didmetro, inmediatamente después de su preparacidn. EL pro-
ducto se somete a un proceso de post-granulacidn, haciendo gif
rar el dispositiﬁo a 1160 rpm. Al cabo de 5 minutos, la den-
sidad aparente ha dumentado hasta ur valor ée 0,91 g/cc. Exg-
mirerdo el prcducto a tiempos intermedios. se observa cue la
densidad es de 0,69 al cabo de 0,5 minutos, dc 0,71 al cabo
de 1 minuto y de C,82 al cabo de 3 minutos.

Se reprite el Ejemplo 1 con la siguiente formulacidn.

Cantidad (%

Ingrediente en veso)
dodecilbencenosulfonato sédice 843
estearato sddico 4,7
sgente tensomctivo no idénico . 2,6

Pripolifosfato sddico 42,0
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Cantidad (%

Ingrediente - en peso)
gilicate alcaline - ' €48
sulfato sdédico 7,4
perhorato sédico 27,3
aditivos menores ' 0.9

Para esta formulacidn, el ligante utilizado pars la
grenvlacidn es agua que contiene la cantidad apropiada del
agente activo no idnico antes citado. ILos grdnulos iienen una
densidad inicial aparente de 0,56 g/cc y despuds de tratamicn
to durante 4 minutos en el MarumerizZer han alcanzado unz den-
sidad aparent2 (limitante) de 0,87 g/cc.

EJIMPIO 3 ,

Este ejemplo describe el tratamieato de ﬁost—granula—
cidn de un producto secado por atomizacién. Ia siguiente for-
mulacidn se suspende en ague hasta un contenido en sélidos

del 55 % y se somete a un proceso normal de secado por atomi-

zacidn,
Centidad (%

Inegredientes en peso)
dodecilbencenosulfonato sdédico 2,1
estearato sddico 12;5
agente activo no idnico 6,0
trivolifosfato sédico 50,0
silicato alecaline ‘ 6,8
sulfato sddico. . 14,8
Aditivos menores 0,8

£l productn secado por aitomizacidn tione uvna dansidad

m

varente inicial de 0,34 g/fce 7 a2l cabo 22 0 minutos se so-
~mete a un tratamiento de post-granuluzcidn gue durz 10 minutios

-

ten el Manumerizer, alcanzando una densidad aparente (limitan—
[
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te) de 0,52 g/cc.

Una formulacidén que contiene los ingredientes citadoes
a continuacidn se somete a grenulacidn en el dispositivo de
vagel ja vibratoria antes descrito en la introduceidn.

Cantidad (% en

Ingredientés peso)
dodecilbencenosulfonato sddico 2145
tripolifosfato sddico 34,4
silicato alcalino 6,5
sulfato sdédico - 14,0
perborato sddico ‘ 21,4
etanclamida de coco 242

En la mdquina se cargen 4 kg de la formulacidn en pol-
vo ¥ se granula rociando agua como ligante en una proporcidn
Ge 600 g, durante un periodo de 10 minutos. Se descarga el
producto de granulacidén y el material demasiado grande (ma-
yor de 1 mm) se separa por ‘tamizado. El producto tarizado
tiene una densidad aparente de 0,54 g/cc ¥y se carga 1 kg del
producto en el Marumerizer (230 mn de didmetro) v se trata
durante 5 minutos a 116C rpm. El periodo transcurrido entre
la descargz y el comienzo del tratamients de posi~granulacidén
es de 5 minutos. Ia densidad aparente aumenia a 0,73 g/cc.

EJEMPIO 5

Este ejemplo se realizd para poner de manifiésﬁo la
reduccidn cel avmento de la densidad aparenie cusndo aumenta
el intervalo de tiewpo transcurrido entre las dos faces del

procese. Se repitié el Ejemplo 1 dejando transcurrir diferen-

. tes intervalos de tiempo entre la grenulzcidn y l= posi-gra-

nulacidn; los resultados se encuentran en la siguiente tabla.
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La dengidad aparente inmeCiatvamante después de la granulacidn

ere de 0,64 g/cc. .
TDensidad zparente, (g/cc)

Poriodo transcurrido entre Gespudés de la post-gra~
fases (minutos) nulacidn
0 . 0,9C
30 ‘ 0,89
50 | | 0,83
60 . 0,75
120 ' 0,67
240 0,65
EJBIPIO 6

Iz siguiente formulacidn se granula en wn granulador
de bandeja y después se somete a un procedimiento pars gumen—

tar la densicdad aparente.

dcido dodecilbencenosulfdnico 1,48 kg
tripolifosfato sddico 3,20 kg
silicato sddico alcalino en polvs 0,60 kg
sulfato sdédico : ’ 1,50 Lg
perborato sédico 1,90 kg
carbonato sédico (molido a martilles) 0,25 kg
agua 1,00 kg

Los componentes, excepto 2l dcide sulfdénizo y el sgua,
se cargan en un granulador de bandeja (500 ma de didmebxro)
inclinado 30° respecto a la horizontal y se hace girar a
22 rpm. El dcido se rocia scbre lu mezcla a 60° con aire a
10¢°C y una presidn de 20 psi (1,4 kg/mnz) oars atomizarlo,
Simulténeamente se rocfa con egua. Ie mezela se tratw hasts

ue el producto esid granulado y desvuéc se descarga y se sow-

b

=]

ete a la densificacidn de pozt-grenulecidn en un Marumerizex

(220 mm Ge didmetro) que gira a 116C rpm durante 5 minutos.
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41 cescargar Gel granulisdor de bandeja la densidad aparente
era de 0,53 g/cc y despuds de Ja densificacidn era de 0,78 g/
7
EJEMPIO T

Se repite el Ejemplo 6 con la siguicnie fommulacidn:

deido dodecilbencenozulfdénico 0,64 kg
ééidos grasos del sebo endurecido. 0,74 kg
aleohol del sebo etoxilado con un promedio

de 18 moles de déxido de etilenc {(no idnico) 0,40 kg
tripolifosfato sddico 3530 kg
silicato sddico alcalino 0,42 kg
sulfeto sddico 1,00 kg
perborato sé&ico 2,50 kg
carvonato sédico (molido a martillos) 0,25 kg
agaa . 1,00 kg

El dcido sulfénico se atomize en mezels con el dcide

c1as0 ¥ el agente activo no idnico, empleando airc a 20 psi
l g J ’

(1,4 kg/cme) v & 150°C. Ias muestras se someten & densifica-
cidn {1160 rpm, 5 minutos) después de transcurrir unocs pe-
riodos de longitud especifica, sumentando primero la densidad
aparente con el ?eriodo trenscurrido y después disminuyendo.V
Esto demuestra la influencie que el periodo trenscuriiiio en=-
tre los tratamientos cousecutivos ejerce sobre la densidad
aparente final,

densided aparente después de la granulacidn

en bandeja 0,51 g/ce
después de lo densificacidn inmediata 0,80 g/ce
despuds de un periodo de 0,5 heras 0,82 g/ce
despuds de wu pericdo de 1 hora 0,86 g/cc
despuds de un periode de 2 horas 0,83 g/cé
despuds de un periode de 5 horas 0,85 g/cc

después de un periodo de 7,5 horas 0,87 g/ce

2
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1 una mezcla de lus componentes de la composicifu en forma de

-2 .

Aespuds de un periodo ae 17 hores 0,75 g/cc
despuég de un periodo de 24 horas 0,74 g/cé.

n resumen, la Patente de Iﬁvencidn que se solicita
debersd recaer sobre lag siguientes:

RETVINDICACIONES

1. Un método de preparacién de una composicidn de-
(¢

tergente en forma granulada, donde la composicidn.Se confi-
gura en grdnuvlos med;ante vn procedimiento que no utiliza lal
extrusién y despuds se somete a transformecidn en forma de
lecho giraterio anuwlar, esencialmente horizontal, en un apa-
rato de post-granulacién que comprende una mesa giratoria susk
tancialmente horizontal, dotada de aspereze, colocada en el
interior y en la base de un cilindro de paredes lisés esen-—
cialmente verticales, durante un tiempo suficiente para aumenf-
tar la densidad aparente de la composicidén granulada.

2. Un método segin la Reivindicacidén 1, donde el
tlempo e s . alrededor de medio minuto como minimo{

3. Un método segin la Reivindicacién 2, donde el
tiempo es de unos 3 minutos como minimo,

4, Un métodev segin cualquiera de las precedentes reil
vindicaciones, donde el aumento de densidad aparente es alre-—
dedor de 0.1 g/cc como minimo,

5. Un método segin cualquiera de las vrecedentes
feivindicaciones, donde ioc granunlos se forman por secado por
atomizacidn de una suspensiéun de la composicidn.

6. 1 método ségﬁn cualquiera de las Reivindicacio-

nes 1 a 4, dcude les grdnulos se forman por aglomeracidn de

rolvo,

7. Un método segin cualquiera de las precedentes rei




10

18

20

25

30

-

vindicacionsse, donde la composiéidn conticns un agentc delber~
|gente activo en una proporcidn de alrededor del 2 al 40 % en
peso, preferiblemente alrededor del 5 al 30 & en peso.

8. Un método scgin cualguiera de las precedentes rei-—
vindicaciones, donde la composicidn contiene un reforzante

de la detergencia en una proporcién de alrededor del 5 al

60 % en peso, preferiblemente alrededor del 5 al 30 %.

59. Se reivindica per dltimo como objeto sobre el gque

ha defrecaer la Patente de Invencidn que se solicita: UN
METODP DE PREPARACION DE UNA COMPOSICION DETERGENTE EN FORMa
GRANULADA.

Todo conforme queda descrito.y reivindicado en la pref

sente memoria descriptiva que consta de trece paginas meca-

nografiadas. ' .
f . Madrid, 30 Octubre 1.975
/ BERNARDO UNGRIA
{ p'p. " ///_,,,
i b ./
. . /,///
/"/
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