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Durante muchos afios el principal material que se ha
utilizado para contfolar la dureza del agua en los productos dg
tergentes ha sgido el trifosfato de sodio el cual se ha empleado
en niveles de aproximadamente 50 % en peso del producto termi-
nado detergente. Durante los Ultimos afios el uso de altos nive

les de trifosfato de sodio he llegado a cuestionarse debido a

gue se sosgpecha que las espdcies de fosfato soluble acelefen la

eutroficacidn o proceso de envejecimiento y degradacidn e ios

cusrpos acuosog. BEsta eutroficacidn ordinariamente se ha svi-

denciado por el rdpido desarrollo de algas en los cuerpos acuo-
sos. '

Aquellos expertos en el arte durante muchos afiog iguz
laron a los pirofosfatos de metales alcalinos tales como sl pi-
rofogfato de sodio Na4P2O7 con leos trifosfatos de metg]es alca+
linos tales como el trifosfato de sodio Na5P3O1O desde el punto
de vista de su efectividad como material de refuerzo. Se sabe
que los pirofosfatos y trifosfatos cuando se utilizan como mate
riales de refuerzo cada uno de ellos sgguestraré una mol de cal
cio o de magnesio que estd formando la du£ééé del agﬁa por cada
mol de la especie fosfato. Sin embargo, los materiales de re-
fuerzo de los detergentes del tipo pirofosfato a diferencia.de
los trifosfatos, bajo ciertas condiciones forman menores canti-
dades de pirofosfato dicdlecico, la cual es una sal completamen~—
te neutra e insoluble. ILa precipitacidn de los pirofosfatos
mencionada anteriormente ocurre en las telas que estan siendo
lavadas o sobre la superficie de las mdquinas lavadoras. Tal
precipitacidn de la sal de pirofosfato de calcio es indeseable
en el hecho de que los precipitados tienen la +tendencia a per-
manecer sobre los tejidos durante varios ciclos de lavado y con

tindan formando una acumulacidn lo cual causa una aspereza de
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lz tela o tejidos. Similarmente, el pirofosfato de calcic cau-
sard, aun despuds de varios ciclos de lavado en una mdquina lé-
vadora un depdsito que no es fdecil de observar en las superfi-
cies expuestas de la mdquina lavadora. Este fendmeno ds preci
pitacidn de los pirofosfatos ha conducico a muchos fabricentes
de detergentes a evitar los pirofosfatos y en su lugar uitilizar
log trifosfates.

Se sugerid en la patente de los Estados Unidos mimero
2.381.960 de Johnson, publicada el 14 de agosto de 1945, que la
efectividad del pirofosfato de sodio para reducir la dureza del
agua podrfa obtenerse agregando el pirofosfato a la solucidn de
agua.dura dééﬁﬁgéﬂde que un material alcalino se habia agregado
inieislmente al agua. ILos materiales alcalinos ensefiados por
Johnson eran el ortofosfato de sodio, el hidrdéxido de sodin y

de potasio, los carbonatos de sodio y potasio y los sesquicarbg

natos, jabdn, y silicato de sodio teniendo una proporcidn en e,
S0 de $i05:Nay0 mayor que 1,5. El punto de adicidn "del pirofqgi
fato tetrasddico a la solucidn se ha establecido que es previo ;
a la formacidn de un precipitado macroscdépico de los lones du- §
ros y de los materiales alcalinos antes mencionados. i
En la Patente de los Estados Unidos No. 2.326.950 pu-g
blicada el 17 de agosto de 1943 para Kepfer, se ensefla que el
pirofosfato tetrasddico se utiliza mds eficientemente para con-
trolar la dureza del agua cuando se utiliza conjuntamente con
wn meterial alealino el cual se agrega a la solucidn antes de
que se forme un precipitado macroscdpico de los ilones de durezal
y de pirofosfato. Ios materiales alcalinos ensefiados por Kepfer
son el borato de sodio, el metasilicato de sodio (S1i02:Nao0:1:1)

¥y el ortofosfato dcido disddico. Los procedimientos para con-

trolar la dureza del agua, los cuales por alguna razdén incremen
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tan la efectividad del pirofogfato de sodio segin lo ensefiaron
Kepfer y Johnson, los cuales se han incorporado aqui como refe-
rencia, sufren del defecto de que la composicidn no se podia
preparar de una forma efectiva sin encontrar la dificultad de
asegurar de una manera positiva el retraso del pirofosfato relg
tivo a los materiales alcalinos o viceversa. Por lo tanto, es~
tas invenciones de Kepfer y Johnson solamsnte con una grar difi
cultad pudieron adaptarse para el uso en forma granular o lqu;
da los cuales son el tipo de productos que tienen el favor de
los consumidores hoy en dia,

Se pusde ver sin embargo, que el pirofosfato tiens el
potencial de ser un agente de refuerzo detergente mucho mds
efectivo que las gales de trifosfato. En primer lugar, tisne
una ventaja de peso molecular en la cual proporciona mds moles‘
de sal de pirofosfato en una composicidn en una fraccidn de pe-
so dada de fdésforo elemental comparado con los trifosfatos.

Todavia de mayor importancia, el anidn tetravalente
de pirofosfato tiene una constante de asociacidn alta con el
idn de calcio con el cual se asocia. ﬁé%é-érimsra asociacidn
del producto es el anidn divalente monocdlcico pirofosfato. El
anidn divalente tiene una constante de asociacidn muy pequefia
con el segundo idn de calcio para formar la sal de pirofosfato
dicdlcica la cual es eldctricamente neutra. En la ausencia de
cualquier material que haga al pirofosfate diedlecico mds egta-
ble, uno de los iones de calcio agociados estard libre para des
asoclarse y para buscar una asocizcidn mds estable tal como con
el material que estd ensuciando en forma de depdsito a lag te-
las o con el detergente anidnico. El principal propdsito para
controlar los iones calcio, ya sea que estdn en forma libre o

asoclados en un complejo débil, es prevenir la Ultima reaccidn
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mencionada con el detergente o con la tela sucla para que no
ocurra. Dsbido & que el anidn de pirofoafato retiene en forma
notable una mol de idn calcio por un anidn de pirofosfato ha
sido una prdetica comun el intentar la primera asociacidn (gé=~
cuestramiento) en una base de una mol por mol. Sin embargo si
el anidn de pirofosfato se pudiera inducir pare asocciar fusxte-
mente (precipitar) dos moles de idn calcio el nivel de pirofos=—
fato utilizado podia reducirse sustancialmente.

La Patente Britdnica 943.405, inventada por Stors et
al, asignada a la Co-Operative Wholesale Society, Limited, y pu
blicada el 4 de diciembre de 1963 descubre una composicidn de
jabén que contiens metasilicato de sodio pretratado con un dei-
do graso, ILa alcalinided del metasilicato teniendo una prcpor-
cidn molar Nap0/5i0, de 1/1 se trata con el 88-90 % de la can-
tidad estequiomdtrica del decido graso basada en la alecalinided
del silicato y el material resultante se incorpora en polvo de
jabdn el cual no contiene un sulfactante sintético o ningin ma-
terial de refuerzo inorgdnico. |

La patente de los Estados Unidos No. 3.708.428 publi-
cada el 2 de enero de 1973, de McDonald discute la reacecidn de
los dcidog formadores de sulfactantes anidnicos tales como los
deidos grasos y el 4ecido alquil benzen sulfdnico con silicatos
de sodio teniendo una proporcidn en peso de Na20/3i02 de apro-
ximadamente 2:1 hasta aproximadamente 1:4 para formar un situ
una solucidn coloidal de "sflice" teniendo una proporcidn en
peso de Nay0:8102 que va desde aproximadamente 1:4 hasta aproxi-
madamente 1:2000 o mayor. Los reactivos se dice que se utilizan
en proporciones aproximadamente estequiométricas.

Las composiciones detergentes-que contienen esta silice

coloidal se dice que tienen una habilidad de limpieza realzada.
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Sin embargo, fud "importante! para McDonald el hecho de ineluir
los agentes de refuérzo alcelinos solubles en agua, ilustrados
por ortofosfates de sodio o potasio, o fosfatos complejos (en
efecto trifosfatos, pirofosfatos y fosfatos cristalinos) carbo-|
natos alcalinos, boratos, silicatos, o sales neutras tales como
el cloruro de scdio o el sulfato de sodio, el sulfato de magne-~
sio, siendo importante que sstos materiales estuvieran ressirin-
gldos a niveles de concentracidn del orden del 4 % en peso 6 mg
nores. McDonald va mds adelante y establece que las ventajss
deseadas de las sflices coloidales formadas in situ para la
remocidn de la suciedad se ven impedidas de una forma aprecia-
ble si los limites anteriores no se observan de una manersa es-
tricta.

Tos silicatos solubles se agregan con frecueﬁcia 4 lo§
productos detergentes o a los productos aditivos para proteger
las superficies expuestas de la mdquina evitando que puedan co-
rroerse. Se ha encontrado, sin embargo, que los silicatos so-
lubles interfieren con la precipitacidnrge la dureza de calcio
como pirofosfato dicdlcico. ILos surfactantéé comunménte utili
zados en los productos detergentes han mostrado tambidn que
interfisrsn con la precipitacidn del pirofosfato dicdleico.

Se ha encontrado que el pretratamiento del silicato
con decido previo a su incorporacidn en el producto detergente
disminuye la tendencia de los silicatos solubles y de los sur-
factantes a interferir con la precipitacidn del calcio por el
pirofosfato. Este efecto no unicamente no fué reconocido por
McDonald; es contrario a la clara importancia que did en otro
aspecto McDonald.

El uso de pirofosfato de metal alczlino en conjunto

con el silicato acidificado de la presente invencidn en uma com
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posicidn detergente sustancialmente disminuye la cantidad de
idn calcio en la solucidn de lavado. Mientras que no se desea
estar limitado por la teorfa, se cree que el silicato acidifi-
cado pugna por la precipitacidn de los iones de caleio en ié
solucidn de lavado como pirofosfato dicdleico insoluble. Por lo
tanto, mientras que en las composicionss del arte anterior las
sales de pirofosfato unicamente fueron capaces de secuestrar de
una manera efectiva en una base de 1:1 en moles, la dureza dé
calcio, la presente invencidn permite al pirofosfato controlar
de una manera efectiva dos veces la cantidad de calcio que es
posible por secuestramiento. La precipitacidn del pirofosfato
dicdlecico tiéne-iﬁgar con la ayuda del silicato acidificado en
tal forma que la sal precipitada no forma una capa precipitada
invisible sobre las superficies expuestas de las mdquinas de lg

vado o depdsitos sobre las telas lo que podria causar un tacto

4dspero.
Los objetos de la presente invencidn son el de utili-

z;r de una menera eficiente los pirofosfatos de metales alcalinqs
como agentes de refuerzo en los detergentes; proporcionar un pré
ducto detergente de contenido de fdésforo reducido sin sustan- |
ciglmente egstorbar la limpieza en zgua dura; el utilizar una aﬂ{
de pirofosfato de metal alcalino de tal forma que precipite co--I
mo su sal dicdlcica en lugar de secuestrar el calcio; el propor
cionar una mayor limpieza debido al control de la dureza incre-
mentado en un producto de un contenido de fosfato limitados; ¥
la disminucidn del depdsito de las saleg duras del agua sobre
las telas en la solucidn de lavado.

Bstos ¥y otros objetos de la_invencidn los cuales lle~

garon a ser mds aparente se pueden lograr preparando una compo-

sicidn detergente que comprende pirofosfato de metal alealino,
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Una compbsicién detergente se prepara por el proce-
dimiento de:

(a) acidificando un silicato de metal alecalino acuoso con dci-
do, durante agitacidn, por lo cual se llega a fofmar ung
premezcla de'silicato,
en donds el silicato de metal alcalino tisne la fdérmuis
€ 4,0.810p, en donde M es metal alcalino y €, la propor-

cién de (moles M,0) a (moles 3102), es desde aproximadamen-

te 0,25 a aproximademente 0,50 ¥

en donde la cantidad de dcido expresada como proporcidn de

(squivalentes de dcido) a (moles de SiC, en ol silicato),

se encuentra entre aproximadamente 0,0005 y aproximsdaments
0,43 .

(v) mezclando la mencionada prémezcla de gilicato con una sus-

pensidn acuosa que comprende el surfactante, agua y por lo
menos un estructurante, en efecto un compuesto que forme eg
tructuré, por lo cual se puede formar una mezcla, en donde
el surfactante es anidnico, no idniéé;-éeﬁi-polaf, zwiterid
nico, amfolitico o mezclas de dstos;

(¢c) el secado de la mencionada mezcla hasta un nivel de humedad
que va desde 0,5 % hasta aproximadaments 15 % en peso de la
mezcla seca;

(a) agregando un adyuvante y mezcldndolo con la mezcla anterior
por lo cual se llega a formar la composicidn detergente;

en donde, ya sea como estructufante o adyuvante mezclado o am-

bos, se encuentra el pirofosfato de metal alcalino MxHyP207,

donde M es metal slcalino y x e v son enteros que tienen la su-
ma de 4; ¥

en donde los porcentajes de los componentes en peso, expresados
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en relacidn a la composicidn detergente final son: S10, en el
gilicato desde aproximadamente 1,5 % hasta aproximadamente 16 %;
surfactante desde aproximademente 4 % hasta aproximadamente 50%;
estructurante desde aproximadamente 4 % hasta sproximadamente
90 %; pirofosfato de metal alcaliho desde aproximadamente 5 %
hasta aproximedsmente 60 %; y el adyuvante mezclado desde O %
hasta aproximadamente 80 %.
I. COMPONENTES

El pirofosfato es un componente esencial de la presen-

te invencidn, Ias sales de pirofosfato Utiles aqui tienexn 2a-
tiones de metales alcalincs, tales como el zodio o el potasio,
prefefiblemenfé de sodio. Se pueden obtener comercialmente o

se pueden formar por la neutralizacidn del decido fosférico co-
rféspondiente o de la sal dcida correspondiente.

Los pirofosfatos que se encuentran disponibles comer-

cialmente son el pirofosfato tetrasddico Na4P207 y su decahidraj
t0 Na4P207.1OH20, pirofosfato tetrapotdsico KyPp07, pirofosfato
doido de sodio o "piro deido" Na,HoP,07 y su hexahidrato |
NapHoPo0r. 6H,0, ¥ deido pirofosfdrico H4P207. El pirofosfato
monosddico y el pircfosfato trisddico tambidn existen, el dlti-;
mo como la forma anhidra o como mono-~ o nonghidrato. Ia fdrmul£
gendrica para las formas anhidras de estos compuestos se puede |
expresar como MxHyP207, donde M es metal alealino y x e ¥y son
enteros que tienen la suma de 4.

El pirofosfato en forma de sales de metal alealino se
puede agregar al mezclador y se puede mezclar en este mezclador
de horguillas en seco o en una cantidad menor "infra' se puede

agregar a la premezcla de silicato. Alternativamente, los piro

fosfatos en forme dcida se pueden agregar al mezclador de hor-

quilla o en cantidades menores "infra" se pusden agregar a la
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premezcla de silicato, en cuyo caso la sal de metal alcalino
ge forma in situ cuando se efsctda la reaccidn con los componen
tes alcalinos.

Log pirofosfatos no son buenos agentes de refuerzo en
la forma dcida y por lo tanto el producto terminado debe de con
tener pirofosfatos de metales alcalinos en una cantidad que va
desde 5 % hasta 60 % y preferiblemente desde 10 % hasta 50 % y
todavia, con una mayor preferencis desde 15 % hasta 40 % en.pe—
go de las composiciones detergentes terminadas. Si se emplean
los pirofosfatos dcidos, también deberfa de incluirse en i com
posicidn un ingrediente alealino. Cuando no todo el pirofosfa-—
to de metal glcalino se incluye en la suspensidn, ss pueden

agregar cantidades adicionales si asf se deseara al producto

terminado y mezclarse con el producto seco de la suspensidn. De
hecho, las ventajas de la presente invencidn también se obtie- '
nen cuando todo el pirofosfato se mezcla de esta mansra.

Preferiblemente el pirofosfato esta sustancialmente

libre de ortofosfato. ITas sales de ortofosfato deberfan de men-
tenerse en un limite médximo o menor de 2 % en peso d; la compo-é’
sicidn ya que durente el proceso de lavado estas sales tienden 3
a formar precipitados gruesos que se aglomeran con la suciedad l
y que atacan a las telas, causando que se sienta un tacto dspe-
ro y manteniendo una blancura muy pobre. 7

Es bien sabido que los trifosfatos invierten, su com~
posicidn, una vez secos, a las mezclas de pirofosfato y ortofog
fato; por lo tanto no es deseable utilizar grandes cantidades de
trifosfato, especialmente cuando el secado se lleva a cabo a hu

medades rslativamente bajas como se describe mds abajo. Tambidn)

las cantidades apreciables de trifosfato a pesar de que estas

no interfieran especialmente, no permiten que se obtengan las
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ventajas de la invencidn presente de una forma segura. Por estg
razdn, el peso de trifosfato deberla de restringirse a no mds
del 40 % del peso del pirofosfato y, preferiblemente, & no mds
del 20 % del peso del pirofosfato. "

Lag sales ds pirofosfato bajo las condiciones que se
han expresado en la presente invencidn no se invierten sustan-
cialmente en sales de ortofosfato una vez que han sido secadas.
Los pirofosfatos de la presente invencidn pueden ser formas &a
sea anhidras o hidratadas, preferiblemente como la primexra y de
una forma finamente dividida pars permitir una disolucidn rdpi-~
da en_el agua.

Premezcla de silicéfo

Otro componente esencial de la presente invencidn es

el silicato que tiene la férmula € ¥50,5105, M es metal alcali-

no, preferiblemente sodio y potasio y de mayor preferencia sodig.
Ia proporcidn molar de M0 a SiOp estd expresada por € .(El Simj
bolo griego rho no se utilize para d;stinguir claramente a éste |
de las proporciones de peso cominmente encontradas en la litera-
tura, las cuales comuinmente estdn expresadas en forma inverss,
en efecto, como SiOQ:MQO.). La proporcidn de silicato € de es~
ta invencidn deberiza de mantenerse entre 0,25 y aproximadamente :
0,50, preferiblemente entre aproximadamente 0,26 y 0,42, y toda-
via con una mayor preferencia entre 0,27 y 0,33.

El silicato se utiliza de una forma liquida concentra
da, acuosa, y se encuentra disponible en esta forma en un mime~
ro muy amplio de fuentes comercisles, como es bien conocido en
el arte.

El silicato liIquido se utiliza en una cantidad que pro

porciona cantidades de 510, en peso de la composicidn detergente

terminada entre aproximadamente 1,5 % y aproximadamente 16 %,
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preferiblemente entre aproximadasmente 2 % y 13 % y todavia, con
uwna mayor preferencia entre 2,5 % y 10 %.

La sececidn II que se encusntra mds abajo, titulada
"PROCEDIMIENTO" describe la acidificacidn del silicato como un
paso esenclal de la invencidn. Ia acidificacidn se puede lle-
var a cabo por medio de cualquier deido; orgdnico o inorgdnico,
¥y es usualmente una fuente de lones hidronio en medio acuoso.
El deido deberia de estar en forma liquida para obtenerse uﬁ
mezclado mds rdpido y se puede disolver, emulsificar o suspen-
der en agua. El descubrimlento de los dcidos especificos que
pueden operar es representativo y no se intenta que sea limita-
tivo.

El dcido puede ser la forma dcida de un compuesto que
actie como surfactante en le composicidn detergente deseada. s
to es una csmodidad Ya que se encuentra fdcilmente disponible y
es deseable tambidn ya que despuds de la reaccidn con el-silicg
to llega a ser, no precisamente un diluyente, pero si un compo-
nente Util de la composicidn. EjempIOS.q§_?gles decidog surfac-
tantes de preferencia son el dcido alquil benzen sulédnico, el
deido alquil sulfurico, y el dcido alquil dter sulfurico. E1
deido graso se puede utilizar, y es un 4cido surfactante de pre
ferencia cuando se desea que se encuentre jabdn en la composgi-
cidn detergente final ya sea como surfactante 0 comoO un supresor
de espuma o por cualquier otro propdsito; los jabones especifi-
cos que son Utiles para estos propdsitos se mencionan mds ade-
lants.

El dcido tembi€n puede ser la forma deida del pirofos-
fato por ejemplo MoHpPo07, y mds especificamente pueds ser el
N32H2P207. Este es un dcido preferido ya que promueve la asocig

cidn Intima del silicato y los componentes de fosfato de la pre-
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sente invencidn.

Do una manera alternstiva, los dcidos minerales tales
como &l deido sulfurico o el deido clorhidrico se pueden utili-
zar sl se deseara y esto fuera cdémodo. Teniendo pesos equivé-
lentes bajos, y que son mds bajos que muchos de los dcidos orgd-
nicos, se necegitan cantidades fisicas menores para agregar un
nimero determinado de equivalentes 4ecido.

Ia cantidad de deido utilizada en esta invencidn, ex-
presada comc una proporeidn de (equivalentes de 4cido) a (mecles
de Si05 en el silicato), se encuentra entre aproximadaments
0,0005 y aproximedamente 0,4, Preferiblemente, esta proporecidn
se enéuentra”ehéfé'aproximadamente 0,001 y aproximadamente 0,1,
¥ todavia con una mayor preferencia se sncusentra entre 0,002 y
0,02,

Ambos (moles de Nap0) y (equivalentes de dcido), dos
elementos criticos de la presente invencidn, se encuentran defi

nidos en esta manera en términos de relacidn a las (molss de

5107). |
Las cantidades de dcido dadas anteriormente son meno—g
res que las estaquiométricas; en verdad, en las porciones infe-%
riores del rango operable son muy pequefias. Se crse que estas §
causan una polimerizacidn transitiva de - Si ~ 0 - en formae de
cadenas en el gilicato, laz cual tisnde a formar silicatos inso-~
lubles coloidalmente. Cuando la acidificacidn se lleva a cabo
con deldos surfactantes, la parte hidrofébica se cree que se asg
cia con el silicato incrementando los efectos de la polimeriza-
cidn. . Como se discute mds adelante, el tiempo de agitacidn es
un elemento en la utilizacidn exitosa de esta invencidn: un tiem

po sexcegivamente largo permite al silicato invertirse a una con-

dicidn de equilibrio, que generalmente equivale a utilizar una
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proporcidén mds baja de Nay0/Si0, de silicato, lo cual no se en-
cuentra dentro del élcance de esta invencidn, mientras que un
tiempo excesivamente corto puede resultar en formacidn ds pie-
dras en la premezcla, especialmente si la agitacidn es deficien
te sn el punto de la adicidn del dcido del silicato.

Mezcla para el Mezclador de Horguillas

El surfactante de la presente invencidn puede ser
anidnico, no idnico, semi-polar, amfolitico, o zwitteridnic& en
lo que respecta a su naturaleza, o pusde ser una mezcla Jdz €s-
tos. Estd presente en la suspensidn acuosa en niveles que van
desde 4 % hasta aproximadamente 50 %, preferiblemente desde
aproximadamente 8 % hasta 40 % y todavia con una mayor prsferen
cla entre'aproximadamente 12 % y 30 %4 en peso de la compceizidn

Los surfactantes anidnicos preferidos en la presente
invencidn son las sales solubles en agua de: alquil benzen sul-

fonato con una, longitud de cadena de alquilo promedio entre 11

¥ 13, ¥ preferiblemente de 11,8 étomos_@grcarbono; un aleohol
etoxilado sulfatado con un grado promedio de étoxilaéidn de apro -
ximadamente 1 a 8 y una longitud de cadena de alguilo de aproxi%
madamente 8 a 16; etoxi sulfato de cebo; sulfatos alcohdlicos de
cebo; un dcido Cg~Cpg KX~sulfocarboxilico o su dster teniendo de
1 a 14 dtomos de carbono en el radical alecohol; un 08-024 para-~
Tina sulfonato; un 010-024ti-olefina sulfonato o sus mezeclas; u
otro surfactante anidnico que contsnga azufre.

Un componente surfactante algquil &ter sulfato de pre-
ferencia de la presenté invencidn es une mezcla de alquil &ter
sulfatos, siendo dicha mezcla aquella que tiene una longitud de

carbones promedio (media aritmdtica) dentro del rango de aproxi

madamente 12 a 16 dtomos de carbono, y preferiblemente de apro-
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ximedamente 14 a 15 dtomos de carbono, y wun grado promedio (me-
dia aritmdtica) de etoxilacidn desde aproximadamente 1 hasta 4
moles de dxido de etileno.

Especificaments, dichas mezclas preferidas comprenden
desde aproximadamente O & 10 % de una mezcla de compuestos 012_
-13 de aproxi@adamente 50 a 100 ¢ en peso de la mezcla de com-
puestos Cqq.15, ¥ desde aproximadamente 0 a 45 % en peso de mez-—
cla de compuestos de Cqg_17, ¥ desde aproximadamente 0 a 10 % en
peso de una mezcla de compuestos 018—19’ Mas adn, tales mezclas
de algquil éter sulfato preferidas comprenden desde aproximadamsn
te O hasta 30 % en peso de mezcla de compuestos que tienex vn
grado de stoxilacidn de 0, desde aproximadamente 45 a 95 # en pe
so de una mezcla de compuestos que tienen un grado de etoxila-
cidn desde 1 hasta 4, de aproximadamente 5 & 25 % en pesu de mez
cla de compusstos que tisnen un grado ds etoxilacidn de 5 a 8,
y desde aproximadamente O hgsta 15 % en peso de mezcla de com-
puestos que fienen un grado ds etoxilacidn mayor que 8. Los
productos de condensacidn sulfatados de los alcoholes etoxiladoq
de 8 a 24 carbonos alquilo y con aproximadamente 1 a 30, prefe-
riblemente de 1 a 4 moles de dxido de etileno se pueden utilizar

!
en lugar de los algquil dter sulfatos preferidos discutidos ante-—

riormente.

Otra clagss de surfactantes que ss pueden emplear en la

presente invencidn incluyen a las sales solubles en agua, parti-
cularmente de metales alcalinos, amonio y sales de alquil amonio
de productos de reaccidn orgdnicos sulfuricos que tisnen en su
estructura molecular un grupo alquilo que contiene desde 8 hasta
22 £tomos de carbono y un grupo sulfurico dcido éster. Ejemplos

de sstos grupos de surfactantes son los alquil sulfatos de sodio

y potasio, especialmente aquellos que se obtienen por sulfatar
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los alcoholes superiores (C8-C13 dtomos de carbono) producidos
por la reduccidn de’glicéridos de los aceites de cebo 0 aceite
de coco.

Los surfactantes orgdnicos solubles en agua de mayor
preferencia incluyen a los alquil benzen sulfonatos (preferible<
mente y esencialmente a los lineales (IAS) a pesar de que los
de cadena ramificada (ABS) tembidn se pueden utilizer) contenien
do desde 9 hasta 15 dtomos de carbono en el grupo alquilo. Ejamn
plos de lo anterior son los alquil benzen sulfonatos de zodio ¥
potasio en leos cuales el grupec algquilo contiene de 11 hasta
aproximadamente 13 dtomos de carbono, en cadena recta o zr con-
figuracidn de cadena ramificada, por ejemplo, aguellos del %ipo
descrito en las Patentes de los Estados Unidos 2.220.099 y
2.477.383. Son especialmente valiosos los alquil benzen sutfo-
natos de cadena recta en los cuales el promedio de los grupos
alquilo tiene una longitud de cadena de 11,2 dtomos de carbono,
ebreviando como. Cqq, oLAS.

Otras clases de surfactantes Utiles agui incluyen a
las sales solubles en agua ds los écidos”;(;éﬁlfonadés grasos
conteniendo desde aproximadamente 6 hasta aproximadamente 20 4ig
mos de carbono, y sus ésteres hechos a partir de alcoholes qus
contienen desde 1 hasta 14 dtomos de carbono. Los surfactantes
de olefina sulfonato utilizables aqui comprendsn aquellos olefi-
na sulfonatos que contlienen desds aproximadamente 10 hasta apro-
ximademente 24 dtomos de carbono. Tales materiales pueden pro-
ducirse por sulfonacidn de ™{-olefinas por medio de tridxido de
azufre no complejo seguido por una neutralizacidn bajo condicig
nes tales en que las sultonas presentes se hidrolizan a los hi-
droxi-alcanos sulfonatos correspondientes. ILa & -olefina como

material de partida preferiblemente tiene de 14 a 15 4tomos de
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carbono. Dichkos sulfonatos -olefina de preferencia estan deg
critos en la Patente de los Estados Unidos 3.332.880, incorpors
da aguil como refsrencia.

Los parafin sulfonatos abarcados en la presente invéP—

cidn son esencialmente lineales y contienen desde 8 hasta 24 dto

una mayor preferencia desde 14 hasta 18 dtomos de carbono en el
radical alguilo. .

Otros surfactantes anidnicos utilizables aqui incluyen
g los alquil gliceril éter sulfatos de sodio, especialmenve aqug
llos dteres de alcoholes superiores que tienen de 10 a 18 Ztomos
de cafﬁono, j-ﬁééféépecialmente aquellos derivados de log acei-
tez de cebo y de coco; los sulfonatos monoglicdridos de daido
graso de acelte de coco de sodio y sulfatos de los mismos; las
sales de sodlo u potasio del alquil fenol etilen dxido dter sul-
fato contenlendo desds 1 hasta 10 unidades de dxido de etileno
por molécula, en donde los grupos alquilo contienen desde apro-
ximademente 8 hasta aproximadamente 12 dtomos de carbono; sales
solubles en agua de los deidos 2-aciloxi-alcano-1-sulfénicos cop
teniendo desde aproximadamente 2 hasta aproximadamente 9 £tomos |
de carbono en el grupo acilc y desde aproximadamente 9 hasta
aproximadamente 23 dtomos de carbono en la parte alcano; ¥y rB-a;
guiloxi alcano sulfonatos conteniendo desde aproximadamente 1
hasta 3 dtomos de carbono en el grupo alquilo y desde aproxima-
damente 8 hasta 20 dtomos en la parte del alecano.

Sales solubles en agua de dcidos grasos superiores, en
efecto, jabones, los cuales son Utiles como surfactantes en la
presente invencidn. Esta clase de compuestos incluyen a los ja-

bones de metales alcalinos ordinarios tales como las gales de so

Vs

dio, potasio, amonio y alquilolamonio de dcidos grasos superiore:
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conteniendo desde 8_hasta aproximasdamente 24 dtomos de carbono
¥ preferiblemente desde 12 hasta aproximsdemente 22 dtomos de
carbono. Los jabones pueden hacerse directamente por saponifi-
cacidn de las grasas y aceites o por la neutralizacidn de los
dcidos grasos libres. Son particularmente Utiles las sales de
sodio y potasio de las mezclas de los deidos grasos derivados
del aceite de coco, del cebo, dsl aceite de pescado, y del acei-
te de ballena, por ejemplo el jabdn de cebo de sodio y potasio.
Una mezcla surfactante anidnica que es particuiarmen-—
te util comprende desds aproximadamente 2 % hasta aproximadamen-
te 20 % en peso de un alquil benzen sulfonato que tenga lssde 9
hasta 15 dtomos de carbono en el radical alquilo y sus mezclas,
siendo el datidﬁ un metal alcalino preferiblemente sodio; y deg
de aproximadamente 2 % hasta aproximadamente 15 % en peso de un
alquil etoxl sulfato que.tenga desde 10 haste 20 dtomos de car-
bono en el radical alquilo y degde 1 hasta 30 grupos etoxi y sue
mezclas teniendo un catidn de metal alcalino preferiblemente so-

dioc.

Log surfactanies noidnicos solubles en agﬁé tembidn
son Ytiles en la presente composicidn. Tales surfactantes noid-
nicos se pueden definir amplismente como compuestos producidos
por la condensacidn de grupos de déxido de algquileno (hidroffli-~
cog en naturaleza) con un compuesto hidrofdbico orgdnico, el
cual pusde ger un alifdtico o un alguilo arcmdtico. Ia longi-
tud del grupo polioxialquileno qus se condensa con cualquier grul
po hidrofdbico en particuler se puede ajustar rdpidsmente para
proporcionar un compuesto soluble en agua que tenga el grado
deseado des balance entre los elementos hidrofilicos e hidrofébi-

cos.

Por ejemplo una clase bien conocida de surfactantes



10

20

25

30

- dxido de propileno con propilen glicol. Ofros surfactantes

- 19 -
noidnicos se encuentra disponible en el mercado bajo el nombre
comercial "Pluronic'" vendido por la Wyandotte Chemicals. Estos
compuestos estan formados por la condensacidn de éxido de eti-

leno con una base hidrofdbica formada por la condensacidn &e

noidnicos adecuados incluyen los condensados de dxidos de poli-
etileno de los alquil fenoles, por ejemplo, los productos de
condensacidn de alquil fenoles con el déxido de etileno, tenien-
do log mencionados alquil fenoles un grupo alguilo que contenga
desde aproximadémente 6 a 12 dtomos de carbono en ya sea vna
conf;guracidp_QQ cadena recta o en una configuracidn de cadsna
remificada y esféﬁao presente el mencionado dxido de etileno en
cantidades que son iguales a 5 hasta 25 moles de Jdxido de etilg
no por mol de algquil fenol.

Tambidn son utilizables en esta composicidn los pro-
ductos de condensacidn solubles en agua con dxido de etileno
de alcoholes alifdticos que tengan desde 8 hasta 22 dtomos de-
carbono, en ya sea una configuracidn de cadena recta o en una
configuracidn de cadena ramificada; por ejemplo, un condensado
de alcohol de coco-8xido de etileno que tenga de 5 a 30 moles
de dxido de etileno por mol de alcohol de coco, teniendo la
fraccidn de alecohol de coco de 10 & 14 dtomos de carbono. Otros
surfactantes no idnicos dtiles son los productos de condensa—
eidn de alcohol graso de cebo con eproximadamente 11 moles de
dxido de etileno y el producto de condensacidn de un alcohol
secundario C13 (en promedio) con 9 moles de dxido de etileno.

Tos surfactantes semi-pclares incluyen los dxidos de

aminas solubles en agua que contengan una parte alquilo la cual

comprende de 10 a 23 dtomos de carbono y dos partes selecciona-

das del grupo consistente de grupos alguilo y de grupos hidroxi
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alquilo conteniendo de 1 a aproximadamente 3 dtomos de carbono,
¥ especialmente 6xi&o de glquil dimetil amina en donde el grupo
alquilo contiene desde aproximadamente 11 hasta aproximadamente
16 4tomos de carbono; los detergentes de dxido de fosfina solu-
bles en agua que contengan una parte alquilo desde aproximada-
mente 10 hasta aproximadamente 28 dtomos de carbono y 2 »sites
geleccionadas del grupo consistente de grupos alquilo y grupos
hidroxi alquilo que contengan desde 1 hasta 3 4dtomos de carﬁo—
no; y detergentes sulféxidos solubles en agua que contengal una
parte alquilo que comprende aproximadamente desde 10 hasta apro
ximadamente 28 4tomos de carbone y une parte seleccionada del
grupo consistente de algquilo y partes hidroxi alquilo desde 1
hasta 3 dtomos de carbono.

Surfactantes amofilicos, en este caso incluyen a deri

vados de aminas alifdticas secundarias y terciarias en las cua-
les la parte alifdtica puede tener la configuracidn de cadena
recta o la configuracidn de cadena ramificada y en donde uno de
los sustituyentes alifdticos desde aproximadamente 8 hasta apro-
ximadamente 18 dtomos de carbono y uno contieﬁe un gfupo solubi-
lizador en agua, por ejemplo, carboxi, sulfonato, sulfate, fos-
fato o fosfonato.

Los surfactantes zwitteridnicos incluyen derivados de
compuestos alifdticos de amonio, fosfonio y sulfonioc en los cua
les las partes alifdticas pueden tener la configuracidn de ca-
dena recta o la configuracidn de cadena ramificade y en donde
de los sustituyentes alifdticos contiene desde aproximadamente
8 hasta aproximadamante 13 dtomos de carbono ¥y uno contiene un
grupo solubilizador en agua anidnico, especialmente alquil—dhmé
$il-amonio~sulfonatos y alquil-dimetil-amonio-hidroxi-propano-

~sulfonatos en donde el grupo alquilo en ambos tipos contiene
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desde aproximadamente 14 hasta aproximadamente 18 dtomos de car
bono. |

Un listado tipico de las clases y espécies de los
surfactantes ¥tiles en esta composicidn aparsce en la Patente
de los Estados Unidos No. 3.852.211, publicada para Ohren el 3
de diciembre de 1974 y que equi se incorpora a forma de referen
cla. El siguiente descubrimiento de los compuestos surfaciantes
y mezclas que se pueden emplear en las composiclones presentés
es representativo de tales materiales pero no se intenta Jue
limite a la invencidn.

Bl 1fmite inferior de la cantidad de agua en la solu-—
cidn écuosa-éﬁé'éé'va a secar estd determinado por la cantidad
que resulta ser suficiente péra permitir al silicato aciditica-
do gl surfactante y al estructurante el llegarse a mezclar Inti

mamente previo a2l paso del secado y para ser suficientementa

fluidos y poderse manejar; por ejemplo, en un secado por asper-!
|

gidn para fluir suficientements y bombearse y atomizarse. El 17-
mite superior de agua en la suspensidn estd determinado de una§

!

manera muy efectiva por los factores econdmicos relacionados :
con no tener que secar un exceso de agua del que sea necesafio ;
para lograr que el producto seco contenga la humedad que resul-!
ta ser necesaria. Generalmente, la cantidad de agua en la sus—
pensidn acuosa deberia de encontrarse en el rango desde aproxi-

madamente 20 % hasta aproximadamente 60 %, preferiblemente en-

tre 25 % hasta aproximadamente 55 % y, todavia con una mayor pre
ferencia desde aproximadsmente un 30 % hasta aproximadamente 50%
en peso de la composicidn total de la suspensidn.

Un compuesto formador de estructura aqui se ha defini

do como un estructurante. Tal compuesto se requiere para promo

ver el secado y para impartir las propiedades fisicas deseadas
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al producto seco y a la composicidn detergente ya terminada. A
pesar de que esta afirmacidn aplica a todos los mdtodos de seca-~
do y los productos gque resulten de dicha operacidn, es especisl-
mente importante cuando el proceso de secado es por secado de
aspersidn, ya que ds otra manera los grénulos que resultan de eg
ta operacidn de aspersidn tienden a ser pegajosos y & no fluir
libremente ya sea en el equipo de fabricacidn o en la maquinaria
de empague o en la caja de cartdén que llega a las manos de lés
consumidores. EL sstructurante puede tener, pero no necesiia
tener funciones adicionales en la composicidn detergente. Puede
ser un material de refuerzo de accidn detergente tal como el pi~
rofosfato de sodio o el nitrilotriacetato o los aluminosilicatos

descritos mds adelante. Puede ser carbonato de sodio el cual pr:

10

porciona una alcalinidad a la composicidn, neutraliza las sales!
tales como el pirofosfato dcido presente en la suspensidn o'en
la mezecla en el producto seco ¥y hasta un cierto punto controla
la dureza precipitando los ilones de calcio y magnesio, todo lo
cual tiende a mejorar la accidn detergente. 0 el estructurante
de otra manera puede ser inerte tal comg-;i-éﬁifato de sodio ¥y
no ejercer ninguna de egtas funciones secundarias.

Los estructurantes ordinarismente son compuestos inor-
gdnicos. Sin embargo esto no es un requerimiento como se ha
ilustrado anteriormente por el nitrilotriacetato. Ios esiructu~
rantes adecuados no ineluyen por supuesto zquellos compuestos
inorgdnicos que interfieren con el funcionamiento de la inven-
cidn como se ha discutido anteriormente. Por lo tanto, entre
los fosfatos y los ortofosfatos no hay un estructurante adecuado
pero, dentro de los limites aqui especificados anteriormente, el

trifosfato y los fosfatos cristalinos son estructurantes.

Los estructurantes adecuados para la presente invencidn
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son el carbonato de calecio; las arcillas naturales y sintdticas
tales como la monmorilonita, hectorita, saponita, volchonscoi-
ta, nontronita y sauconita; nitrilotriacetatos, aluminosilica-
tos de sodio; y pirofosfatos de metal alcalino, trifosfatos,
fosfatos cristalinos,. carbonatos, bilcarbonatos, sesquicarbona-
tos, cloruros, boratos, perboratos, sulfetos, bisulfatos, 2lu-
minatos, todos ellos de metales alcalinos y sus mezclas.

La cantidad del material estructurante en la suspén~
sidn, la cual estd expresada como por ciento en peso en la ba-
se de la composicidn detergente final se encuentra eantrs un 4%
¥y un 90 N preferiblnmente entre aproximadamente un 40 % y un
85 %, ¥ todavia con una meyor preferencia en 2l rango de 60 %

y 80 4.

Adyuvantes Mezcladog

Como se describe en detalle mds adelante, la mezcla
del mezclador de horguillas que contiene el silicato acidifica-

do y el surfactante, agua y el estructurante se seca posterior-

mente. Siguiendo este paso se puede agregar, si se deseara, ag,
yuvantes mezclados y finamente divididos, en forma de particu-
las para asi terminar la composicidn detergente final de la in—%
vencidn. Tos adyuvantes mezclados que se pueden agregar en prgg
porciones mayores son diluyentes y materiales de refuerzo, en
el caso de los Yltimos inecluyendose ambos tipos, tanto materia-
les de refuerzo inorgdnicos como orgdnicos. Estos componentes
gse pueden agregar exclusivemente como adyuvantes mezclados o,
si ellos llegan a calificarse como materiales de estructura ba-
jo la definicidn proporcionada anteriormente, estos adyuvanties
se pueden agregar en parte & la mezcla del mezeclador de horqui-

llas como un gstructurante y la parte restante a la mezcla del

mezclador de horquillas ya seca como un edyuvants mezclado. Al-
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ternativamente, por supuesto, tales materiales estructurantes se
pueden agregar enteramente al mezclador como se describid ante-
riormente.

Ciertas zeolitas o aluminosilicatos, cuando se secan con
los componentes de la suspensidn, llegan a realzar la funcidn del
gsilicato de la suspensidn y sumentan la capacidad de refuerzo yal
que los aluminosilicatos se asocian con la dureza del ecalcio.
Cuando se mezclan con el producto seco de la suspensidn la fﬁn—
cidn de los aluminosilicatos es la de un material de correfuer—
z0 hacla los pirofosfatos. Uno de estos aluminosilicatos gue
es Util en las composiciones de la invencidn es un compuesto hi-
dratado insoluble en agua amorfo de la fdérmula Nax(xAlOz.ySiO2),
en donde x es un mimero de 1 a 1,2 e y es 1, siendo dicho com-
puesto amorfo caracterizado por que ademds tiene una capacidad .

de intercambio de Mg**

en la base anhidra que va desde aproxima-
damente 50 mg de CaCO3/g. (miligramos equivalsntes de CaCO3 como
dureza/gramos) hasta aproximadamente 150 mg equivalentes CaCO3/g
(niligramos equivalentes de CaC04 dureza/gramos). Este material
de refuerzo que es un intercambiador de-igﬂéé'ée descfibe mas an| -
pliamente en la solicitud de patente de Gedge et al nimero de ss
rie 1505-74 del 16 de julio de 1974 y dada al publico el 156 de

enero de 1975 por el '"Republic of Eire" y la cual se incorpora

aqui como referencia; las solicitudes correspondientes tambidn

se presentaron en Alemania COccidental el 12 de julio de 1974 con

Un segundo material intercambiador de iones que es un
eluminosilicato sintético insoluble en agua ¥til agqui tiene la
f£férmula Naz-(AlOQ)Z(Sioe)y x1,0, en donde z e y son enteros de

por lo menos 6; la proporcidn molar de z a y se encuentra en el
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rango desde 1,0 hasta aproximadamente 0,5 y x es un valor ente-
ro que va degde aproximadsmente 15 hasta aproximadamente 264;7
dicho materiel intercembiador de iones de aluminosilicato tiene
un tamafio de partfcula que tiene un didmetro de aproximadamente
0,1 micron hasta aproximadamente 100 micrones; una capacidad

de intercambio idnico de calcio en una base anhidra que es por
lo menos de aproximadamente 200 mg. eq./g (miligramos equiralen
tes de Cal0y dureza/gremos); y una velocidad de intercambio id-
nico de calcio en una base anhidra de por lo menos aproximeda—
mente 2 gramos/galdn/minuto/gramo. Este material de refverzo
intercambiador idnico cristalino se encuentra descrito mds am-
pliamente eh.ia-ﬁétente Belga 814.874 publicada el 12 de noviem
bre de 1974 para Corkill et al, y la que s¢ incorpora asqui como

referencia.

Los aluminosilicatos descritos anteriormente se em~

plean en niveles que van desde aproximademente 1 % hasta aproxi;
madamente 40 %, preferiblemente entre el rango de 5 % hasta apro
ximadamente 25 % en peso basado en el total de la composicidn
detergente.

Los adyuvantes mezclados inorgdniceos incluyen al car-
bonato de calcio; aluminosilicatos de sodio; y pirofosfatos de :
metales alcalinos asi como tambidn carbonato, boratos, bicarbo-
natos y sulfatos todos ellos de metales alcalinosg. Ejemplos eg
pecificos de tales compuestos son el pirofosfato de sodio, el
carbonato de sodio, el carbonato de calecio, el bicarbonate de
sodio, el borato de sodio y el perborato de sodio.

Ejemplos de las sales de refuerzo que tienen accidn
detergente y que son orgdnicas adecuadas con: (1) aminopolicar-

boxilatos solubles en agua, por ejemplo, etilendiaminotetracetz

tos de godio y potasio, nitrilotriacetatos de sodio y potasio ¥
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N-(2-hidroxietilo)-nitrilodiacetatos de sodio y potasio; (2) sa
les solubles en agﬁa de dcido fitico, por ejemplo, fitatos de
sodio y potasio -~ ver la Patente de los Estados Unidos Nimero
2.739.942; (3) polifosfonatos solubles en agua, incluysndo espg
cialmente las sales de sodio, potasio y litio del deido etano-1
~hidroxi-1,1-difosfdénico, dcido metilen difosfénico, decido eti-
len difosfénico, dcido etano-1,1,2-trifosfdnico, dcido stano—2-
-carboxi-1, 1-difosfénico, 4cido hidroximetanodifosfénico, deido
carbonildifosfénico, decido etano-1-hidroxi-1,1,2~trifosférico,
deido etano-2-hidroxi-1,1,2-trifosfénico, decido propanoc-1,1,3,3
~tetrafosfdénico, decido propano-1i,1,2,3-tetrafosfdénico, y dcido
propano-1,2,2,3~tetrafosfénico; y (4) sales solubles en agua de
polimeros de policarboxilato y copolimeros como se describe en
la Patente de los Estados Unidos No. 3.308.067 publicada para
Diehl en el 7 de marzo de 1967. |
Un material de refuerzo detergente adecuado y Util
que se puede smplear en la presente invencidn comprende una sal
soluble en agué de un dcido alifdtico policarboxilico poliméri-
co que tiene lasg siguientes relacioneéwéé%fﬁéturaleé en lo gque
respecta a la posicidn de los grupos carboxilato y que poses
las sigulentes caracteristicas fisicas prescritas; (a) un peso
molecular minimo de aproximadamentes 350 calculado en la forma
dcida; (b) un peso egquivalente de aproximadamente 50 hasta apro
ximadamente 80 calculado como la forma dcida; (¢) por lo menos
45 mol por ciento de la especie monomérica teniendo por lo me-
nos dos radicales carboxilo geparades cada uno del otro por no
mds de dos dtomos de carbono; (d) el sitio de unidn de la cade-
na de polimero de cualquier radical que contenga carboxilo es-

tando separado por no mds de tres dtomos de carbono a lo largo

de la cadena del polfmero a partir del sitio de unidn del si-
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guients radical que contiene 8l carboxilo. Ejemplos especifif
cos de materiales de refuerzo descritos anteriormente incluyen
a los polimeros de dcido itacénico, de dcido aconitico, deido
maldico, dcido mesacdnico, dcido fumdrico, dcido metilen mal&-
nico y dcido citracdnico y copolimsros éon ellos.

Otros materiales de refmerzo orgdnicos que se puzden
utilizar satisfactoriamente incluyen a las sales solubles en
agua del dcido melitico, dcido ecitrico, dcido piromeliticn, deci
do benzen pentacarboxflico, dcido oxidiacdtico, deido carboxime
tiloxisuccinico y decido oxidisuccinico.

. Los adyuvantes mezclados no son necesarios cuando io-
dos los compénéﬁéééide la presente invencidn se agregan a la
mezcla del mezclador de horquilles y se secan. Sino, se puveden
agregar a niveles de hasta un 80 % en peso de la composicidn de-
tergente final, preferiblemente hasta un mdximo de 50 %, y to-
davfa, con una mayor preferenciz hasta un mdximo de un 20 %. Eg=

tos limites pueden alternativamente expresarse como 0-80%, 0-50%

y 0-20%, respectivamente, en peso de la composicidn detergente.

Lag composiciones detergentess de esta invencidn de pré
ferencia contiensn el surfactante soluble en agua en una propor%
cidn a1l total de losg materiales de refuerzo presentes que va deé
de aproximademente 10:1 hasta aproximadamente 1:10 en peso, pre#

feriblemente en el rango que se sncuentra desde 3:1 hasta apro-

ximadamente 1:3. BEsto es sin tomar en consideracidn de si los!
materiales de refuerzo se agregan como estructurantes o como ad-
yuvantes mezclados o si estos se agregan parcialmente en ambas

formas.
Lag composiciones de la presente invencicdn tambidn pue-

den contener ingredientes menores, los cuales son bien conocidos

en las artes detergentes. ZEstos pueden agregarse a la suspen-
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gidn del mezclador de horqulillas o mezclargse siguiendo al paso
de secado. Los ageﬁtes de suspensidn de suciedad se pueden agrg
gar hasta en un volumen de 0,1 % hasta 10 & en peso tales como
las sales solubles de agua de carboximetilcelulosa y carboxihi-
droximetilcelulosa y polietilen glicoles que tengan un peso mo-
lecular gue va desde aproximadamente 400 hasta 1C.000, siendo
egtos componentes comunes de las composiciones detergentes de
la presente invencidn. Colorantes, pigmentos, abrillantadorés
épticos y perfumes también se pueden agregar en cantidades que
pueden variar segun se desee.

Otros materiales tales como germicidas, enzimas, agen-
tes anti-compactantes tales como el sulfosuccinato de sodio y el
toluen sulfonato de sodio y el benzoato de sodio tambidn se pue-
den agregar. . '

Los agentes de control de espumas son aditivos comunes
& estas composiciones detergentes. Estos pusden ser materiales
que refuercen la accidn del espumamiento, tales como los dxidos
de aminas, por ejemplo dxida de dimetilg@ina de coco; ¥y amida,
por ejemplo, dimetil amida y dietanol amidas Que tenéan de 10 a i -
14 dtomos de carbono en las cadenas alquilo., Si se deseara, al-=
ternativamente pueden estar presentes los supresores de espumas
tales como los Zcidos grasos superiores que se ensefian en la Pa-
tente de los Estados Unidos FNo. 2.954.347 publicada el 27 de sep
tiembre de 1960 para St. John et alj ceras microcristalinas de
alto punto de fusiqn tales como las que se enseflan en la solici-
tud de patente de los Estados Unidos pendiente simultaneamente
con dsta USSN 539.756, inventada por Tate et al, del 9 de enero
de 1975; y las mezclas de silicones/sflice segin lo ensefia la Fa
tente Britdnica nvmero 1.304.803 publicadz el 30 de mayo de 1873
para Bartalotta et al.
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Son componentes adicionales deseables en la presente
invencidn los aditivos que mentienen la blancura. En particu~
lar se puede mencionar a los fosfatos cristalinos en niveles

que van desde el 0,1 % hasta el 4 % teniendo la fdérmula
(MQO)X(P205)y

en donde M es un metal alecalino, preferiblemente sodlo; y te-
niendo un valor que va desde 5 hasta 50, preferiblemente 7 has-
ta 25 teniendo una proporcidn y:x que va desde aproximadamente
1:1 hagta aproximadamente 1:1,5 siendo dichos materiales Utiles
en la presente invencidn para mantener la blancura.

' Loé-faiéfés preferidos de y para la fdérmula anterior
son aquellos en donde se tiene 10, 14 y 21, y todavia con wna
mayor preferencia de 14 a 21 dtomos de fésforo en el compuesto.
Un rango de mayor preferencia del fosfato cristalino se éncuen-
tra entre aproximédamente 0,5 % hasta aproximadamente 2,5 % en
peso, todavia con una mayor preferencia desde aproximadamente
1,0 % hasta aproximadamente 2 % en peso del producto terminado.
Mternativamente, la férmula de los fosfatos cristalinos se pue

de expresar conmo Méy + 2Py °6y 4+ 1 en donde M es un metal alecg

lino e y varia entre 7 hasta 12.
ITX. PROCEDIMIENTO

Una parte esencial de esta invencidn es la preparacidn
de la premezcla de silicato la cual ge logra por medio de la acl
dificacidn de un silicato de metal alealino acuoso con dcido,
durante una agitacidn.

El silicato se calienta, preferiblemente a una tempe-
ratura qus se encusntra entre 120 y 180°F (aproximadamente 49 ¥y

82°C respectivaments), y el dcido se agrega lentamente durante

la agitacidn. El tipo y grado de agitacidn no son criticos y
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ss8 puede proporcioner por cualquier medio cdémodo tal como wna
turbina, una propela, o un mezclador de tornillo.

Siguiendo la adicidn del dcido, la premezcla de silicg
%0 se somete preferiblemente a un periodo de agitacidn. Se cree
que los efectos del dcido son hasta un cierto grado reversibles
¥ por medio de dicho periodo de zgitacidn se pueden redvcir los
excesos localizados de dcldo y minimisar la formacidn de pia-
dras localizedas asi como la insolubilidad. Sin embargo, uﬁ re
rioro excesivamente largo de agitacidn tiende a promover un
equilibrio que tiende a anular los efectos del tratamiento del
dcido. ILa longitud del perfodo de agitacidn no es critica y pug
de ser de varias horas en longifud a pesar de que ge prefisre
mantener dicho periodo de agitacidn en una Hpracién desde 1 hag
ta aproximadamente 120 minutos y todavia con una mayor preferen-
cia desde 5 hasta 30 minutos.

El orden en el cuzl la premezcla de silicato y los
componentes remanentes de la mezcla del mezclador de horquillas
se mezclan juntos, no es critico y puedgnpaggrse de cualquier
manera cdémoda. Por ejemplo, todos los otros componeﬁtes distinT
tos del silicato de premezcla ge pueden mezclar juntos en el meg
clador de horquilles en la manera normal y la premezcla del si-
licato se puede agregar 21 final. 0, la premezcla de silieato
se puede agregar al mezclador de horquillas durante la prepara-
cidn de la mezcla del mezclador de horgquillas; en efecto, mien—
tras los otros componentes estan siendo agregados. Alternativaj
mente, el silicato de premezcla se puede agregar al mezclador
de horquillag inicialmente y luego, los otros componentes, se
pueden agregar y mszclarse en el mezclador de horguillas poste-

riormente.

El tiempo de mezclado en el mezclador ds horquillas,



10

20

25

30

- 31 -

despuds de la adigidn del silicato de premezcla, deberfa de man-
tenerse hasta una longitud razonabls pero no es importante como
el perfodo de agitacidn del silicato de premezcla. Los tiempos
usuales de mezelado en el mezclador de horquillas varian deséé
0 hasta 30 minutos, ¥y son familiafes para aquellos artesanos
dlestros en los detergentes y, los tiempos mayores de 2 horas
tambidn son satisfactorios si el mezclador de horquillas y la
mezcla permanecen calientes. .

El mecanismo quimico del silicato que se pretraid con
el decido no se entiende en una forma plena y no se intentz limi-
tar con la teoria, sin embargo, se cree que el dcido remueve a1

sodio idnico de las ‘moldculas de silicato. Si este se lleva hag

ta sus extremos, como en la prepsracidn de una gel de silice, el
godio puede removerse casi totalmente y la sflice resultante se-g
rd casi totalmente insoluble en agua. Si esto sucede hasta un

cierto grado, incluso en una base localizada en el proceso de la
presente invencidn, se forman piedras insolubles indeseables en

la mezcla del mezclador de horquillas. Estas piedras por lo tan
to estdn relacionadas con el grado de agitacidn que se proporcigi

na, con la mayor fuerza cortante y la recirculacidn total de la

mezcla las cuales permiten una mayor edisidn de deido sin que ng

ten efectos indeseables significativos. E1l efecto de agitacidn
sobre el mezclado instantaneo es bien conocido para aquellos

diestros en el arte. ZEs bien conocido, que dentro de ciertos

1lfmites, la accidn dstergente tiende a mejorarse segun se incre-
menta el pH. Por lo tanto puede ser deseable el mantener el pH |
de la composicidn detergente termineda relativamente sin cambio,
a pesar de que ciertas cantidades sign%ficantes de dcido hayan

sido agregadas en el curso de la preparacidn de la premezcla de

gilicato. Este cambio de pH puede evitarse agregando un agente
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calstico a la mezela del mezclador de horquillas preferiblemen-—
te Jjustamente antes‘de gecarla en tal forma que se permita que
solamente un tiempo muy pequefic afecte la reversidn del silica-
1o en la manera que se describid anteriormente.r

La mezecla del mezclador de horquillas, preparada como
se describid anteriormente, se seca hasta un contenido de hume-
dad de aproximadamente 0,5 % hasta aproximadamente 15 % en veso
de la mezcla del mezclador de horquillas seca. Se prefiere'se—
car hasta niveles de humedad que se encuentran en el rango de
aproximadamente 1 % hasta aproximadamente 10 % en pesoc de 1la
mezcla del mezclador de horquillas seca y todavia con una mayor
preferencia en rangos qus se encuentran entre el 2 % y 5 %. Al
interpretarse estas humedades, deberia de retenerse el hecho de
que el pirofosfato no liga grandes cantidades de agua una vez .
que ha sido secado como lo hace el hexahidrato cristalino de iri
fosfato de sodio.

El limité prdctico inferior de humedad estd determina-
do por los factores econdmicos que afectan la operacidn del se;
cado y que tambidn eviten la descomposiél&ﬁ‘éuimica.'

Fl 1imite mdximo prdetico de humedad para la presente
invencidn es aguel que resulte en las propiedades fisicas inde-
seables para el manejo y almacenamiento. Las composiciones que
tienen hasta un 15 ¢ de humedad muestran los beneficios de esta
invencidn. Sin embargo, los niveles reducidos de humedad mues-
tran todavia meyores bensficios. Por lo tanto es preferible man
tener un nivel de humedad en la operacidn de secado que va desde
el 10 & y abajo del 5 % es todavia el que tiene mayor preferen-
cia. '

El método preferido de secado de las composiciones de

la presente invencidn es el secado por aspersidn, especialmente
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el que se describe en las patentes de los Estados Unidos Numeros
3,629,651 y 3.629.955 publicadas para Robert P. Davis et al en
diciembre 28 de 1971, ambas siendo anexadas g dsta como referen-
cia. Otros mdtodos de secado incluyen el secado en tambor, el
secado por enfriamiento, el secado en horno y los métodos de
aglomeracidn descritos en la Patente de los Estados Unidos mime-|
ro 2.895.916 publicada para Milenkevich et al el 21 de jullio de
1959. '
Una forma de producto preferida para las composiciones
detergentes secas de esta invencidn es como los grdnulos de de—
tergentes preparados por el secado por aspersidn. EL procedimien
t0 de'secado'béf“ééﬁersidn se puede llevar a cabo en torres de
secado con flujo de contracorriente o de corrisnte en paralelo,

siendo prefsrible las torres de contracorriente. En su aspacto
|

aspersidn bombeando la suspensidn la cual ha sido mezclada en el

mezclador de horquillas hasta alimenterla en la torre de sscado

por aspersidn en donde la suspensidn se alimenta a travds de una

|
series de boquillas de atomizacidn en una direccidn opuesta al |

flujo de los gases de secado calientes. ILa temperatura de la
mezcla de aire caliente deberfa de mantenerse en el rango desde
aproximadamente 150°F (65,5°C) hasta aproximadamente 1.500°F
(815,5°¢), preferiblementé en el rango desde 200°F (93°C) hasta
aproximadamente 1000%F (538°C), y todavia con una mayor preferenl
cia desde 220°F (105°C) hasta aproximadaments TOOCF (3719C)

La temperatura que alcanzan los grdnulos de la presen-
te invgncidn ge encuentra dentro de los rangos de temperatura

degde aproximadamente 120°F hasta aproximadamente 300°F (aproxi~-

madamente 49°C y 148,5°C respectivaments), preferible entrs 140°

P hasta aproximadamente 275°F (aproximadamente 60°¢ y 135°C res—
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pectivamente), y todavia con una mayor preferencia entre 150°F_
hagta aproximadameﬁfe 250°F (aproximadamente 65,5°C y 121°C reg
pectivamente).

Cuando se emplea un aparato de secado por aspersidn
de varios niveles tal como el que se describe en la patente de
Davisg et al, que agui se ha incorporado previamente como refe-
rencia, el producto se seca por asgpersidn de_una manera adecua-
da por medio del resto de las condiciones listadas ahi. »

Los adyuvantes de mezcla que se van a agregar 2 la
mezcla del mezclador de horgquillas ya sece se pueden agregar
cuando se desee, por medio de un procedimiento de mezclado en
seco en una manera familiar a cualguiera diestro en el arte. A
pesar de que le humedad de la composicidn detergente finali se
afecta debido al adyuvante que se agrega, es aun importante,
mds que nada, la humedad de la mezcla del mezclador de horqui-
llas ya seca antes de agregar el adyuvante.

Otra forma que puede tener el producto en la cual las
composiciones detergentes secas de la presente invencidn se pue
den utilizar es como una barra de lavéﬁé;;fél Los descubrimieg
tos de las barras detsrgentes de lavanderias se pueden encontrar
en la Patente de los Estados Unidos No. 3.178.370 publicada el
13 de abril de 1965 y la Patente Britdnica No. 1.064.414 publi-
cada el 5 de abril de 1967 ambas para Okenfuss y las cuales se

incorporan aqui como referencia.

III. EJEMPLOS

Ejemplo No. 1
' Una premezcla de silicato se prepard agregando 20,6
gramos de dcido graso de cebo no endurecido y que tenia wn peso

molecular de aproximadamente 275 a 10.882 gramos de silicato 1i

quido que tenfa una proporcidn molar de Naj,0 a $10, de 0,31 ¥
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que contenfa 40 % de sélidos: 3315 gramos de 810, ¥ 1037 gramos
de Na,O. '

Fl silicato se calentd hasta una temperatura de 150°F
(aproximadamente 65,500) y el dcido se agregd durante un perioda
de 3 a 4 minutos uéando para esto una propela que egtaba provig-
ta ya para la agitacidn. Una vez que todo el 4dcido se agreg3 1s
premezcla de silicato se gometid a un periodo de agitacidn de 5
ninutos. -

Iuego la premezcla se agregé a una mezcla del mezcla-
dor de horquilla que se habfa preparado previamente en forma
parcial y que contenfa alquil benzen sulfoneto de sodio, toluen
sulfonato de sbdié, sulfato de sodio; deido graso de cebo no sa-
turado adicional, y NaOH libre en una proporcidn estequiométri-
ca equivalente & la del dcido graso. El pirofosfato tetrasddi-
co yrel sbrillantador dptico se agregaron después de haberse
ggregado el silicato tratado.

Ia mezcla del mezclador de horquillas tenfa una humedad
de aproximadamente 46 % y una temperatura de aproximadamente
190°F (aproximadamente 87,500), se secd por aspersidn en una té
rre piloto a escala para formar grdnulos que tenian un conteni-
do de humedad de 4,5 %. El secado por aspersidn se inicid inmei
diatamente después de que la mezcla del mezelador de horquillas
se habia completado ¥y se termind en aproximadamente 30 minutos.

La composicidn de la composicidn detergente final se
proporciona en detalle en la Tabla No. I.

Esta composicidn del ejemplo No. 1 se probd en compard
ciones paralelas con otras 4 composiciones que no se encuentran
dentro del alcance de esta invencidn; estas egtdn designadas co-

mo las composiciones de referencia R1 hasta R3 respectivamente,

y sus composiciones tambidn se proporcionan con todo detalle en
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la Tabla I.

Las compésiciones de referencia R1 hasta R4 se fabri-
caron dentro del mismo equipo piloto 2 escala que se utilizara
para la fabricacidn de 1la coﬁposicidn del ejemplo No. 1. Por
supuesto, en estas composiciones de referencia no se utilizd 1ls
premezcla de silicato. En lo que respecta al procedimiento ds
mezclado en horquillas y a las condiciones de secado por asper-
sidn en todas estas variables se trabajd en la misma forma éue
en la composicidén del ejemplo No. 1. Ia composicidn R4 era un
producto comercial.

Una evaluacidn de comportamiento aplicada 2 este grupo
de composiéiones fud una prueba para remover una arcills gue se
consideraba la sucisdad en la prueba. Se sabe que la arcilla
es muy sensitiva a log efectos de los iones libres multivalen-—
tes téles como Ca+ h'g Mg** no secuentrados sino precipitadoz.

La arcilla del subsuelo llamada Ilita obtenida en el
suroeste del estado de Ohio se aplicd a una tela de Dacron por
medio de un procedimiento de almoadilla y luego se secd en un

horno. Se cortaron piezas de la tela sucia y fueron leidas an-

tes y después de la operacidn de lavado, por medio de un medidoq
|

de diferencia de color Gardner XI-10 con una lectura en pantalla
ultravioleta. Ias diferencias en la blancura fueron determina-

das por medio de la ecuacidn de Diohl

Doy = A /100 - \/(1OO—L)2 + 5;29 (a2 + v%)_7

Las piezas sucias se lavaron en un Tergitometer que
operd a 80 ciclos por minuto durante 10 minutos a una tempera~
tura de 70°F (aproximadamente 21°C), utilizando una proporcidn

de agua a tela de 30:1 y un uso de composicidn detergante de

0,13 % en peso. Ia dureza se controld por medio de una solucidn



sintdtica que tenfa una proporecidn de 3:1 a Ca:Mg.

PEG 6000 en la forma de una solucidn acuosa en una cantidad equil
valente & 0,9 % PEG en una base de composicidn detergente. Inme-|
diatamente despuds del lavado, las piezas se enjuagaron utiliéan

do el mismo tipo de agua utilizada en el lavado y se secaron an-

tes de hacer la medicidn final Gardner.
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Notas a la Tabla I se detallan en la Tabla X.

TABLA T
Biemplo No. 1 R1 ! 1
COMPOSICION, etc.
Premezcla de Silicato R
p=moles Na,0/moles SiO, 0,31 S 10,31 : 0
Sélidos de Silicato (% en peso) 10,0 10,0 10
810, (% en peso) 7,6 L.1,6 . T
Tipo de dcido graso | hinguno . | ning
Acido equivalents/moles 510, 0,0014 7+ =
Perfodo de agitacidn (min.) 5 -
Mezecla del mezclador de horquillas ; ‘
surfactantes (% en peso) 18 LAS |48 LaS. 18
2 jabén | .2 jabén 2
Estructurants (% en peso) 18,3 piro [18,3 piro - AT
bal. Na,S0,| bal.NayS0, | bal.l
Toluen sulfonato de Na (% en peso) 0,9 0,9 ' . Oy
Agua (% en peso, base de suspensidn) 50 50 <50
Adyuvante mezclado (% en peso) ninguno ninguno ';nina
Ingredientes menores (% en peso) 0,6 abrillan 0,6 abri- - 0,6
tador 1llantador - '
(0,9 PEG) (0,9 PEG) (90,9
Humedad (¢ en peso; secada en la base . ‘
.M. ) 4,5 5 8



. 3 .. beoen e et .
e oo b e e 14 Ry AR eromere 4 e

R2 R3 R4
0,42 0,42 0,42
10,0 10,0 10,0
1,1 T,1 Ty1
ningano ninguno ningune
18 LAS 18 LAS 18 LAS
2 jabdn 2 jabdn 2 jabdén
17 STP 25 STP 35 STP
bal.NaZSO4 bal.Na2SO4 bal.ma2804
0,9 0,9 1,7
50 50 47
ninguno ninguno ninguno
0,6 abrillan | 0,6 abrillen | 0,6 abrillan-
_ tador tador tador
(0,9 PEG) (0,9 PEG) perf.
8 8 11

- 38 bis -~
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Los resultados de estas prusbas se muesiran en la Ta-
ble II. En esta tabla se incluyen abreviadag las referencias

a la composicidn.
TABL A IT

Comportamiento de Remosidn de Arcilla (AWp)

Dureza (gr./gal.) 4,5 7,0 9,0

Compogicidn

Bjemplo 1: 18 % pirofosfato; sili-

cato acidificado 22,4 18,5 15,8
R1: 18 % pirofosfato; no se

hizo pretratamiento de - 16,3 14,4

gilicato
R2: 17 % de trifosfato 20,8 16,1 14,8
R3: 25 % de trifosfato 21,7 16,9 15,3
R4: 35 ¢ trifosfato; no se

presentd polietilen gli 22,2 20,7 16,7

col

Un (/\Wp) de aproximadamente 1 unidad es significante

estadfsticamente a un nivel de confianza de 90 %.

Es aparente que en esta prueba el desempefio del piro-
foefato y del trifosfato es aproximadamente igual cuando se pro
cesan y se formulan similarmente (17-18 %) (no se hace trata-
miento especial). Sin embargo, la composicidn de la invencidn |
presente se distingue por ser mejor; es superior incluso a una
férmula de 25 % de trifosfato y casl alcanza a un producto co-

mercial que incluye el 35 % de trifosfato el cual, sin embargo,

no contiene polietilen glicol.

ILa composicidn del ejemplo No. 1, con tres compogicio-
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nes apropiadas de reférsncia, también se probd por medic de una
prueba de una pileza facial., Ias soluciones de lavado de 7 g/
gal de dureza (3/1 Ca**/Mg**), una temperatura de TO0°F (aproxi-
madamente 21°C), ¥ 0,13 % en peso de composicidn detergerte se
prepararon en un Tergitometer. Se hicieron piezas de 65/35 po
lidster/algoddn de un material similar al de confeccidn para ca
misas de aproximadamente doce y medio centimetfos en cuatrudo ¥
se enguclaron frotdndolos sobre el drea facial, se marcaron y
se cortaron por la mitad. Cada mitad se lavd en una de las so—~
luciones detergentes descritas anteriormente en un disefio robin
circular que proporciona para todos los pares de productuy que
se van a comparar un mimero igual de veces. Piszas de teia de
algoddn que no esgtaban sucias se agragaron a la solucidn de la-
vado para ajuétar una proporecidn de agua a tela de aproximada-!
mente 30/1 en peso. Las piezas de prueba y las de algoddn for-
mando una sola carga se lavaron durante 10 minutos con una agi-
tacidn de 80 ciclos por minuto, se enjuagaron, se secaron y se
graduaron. Se hizo una graduacidn en panel poniendo.una pieza
con la otra mitad que no se habia ensuciado; y se examinaron
visualmente; y se les asignd un nimerc de grado que iba desde O
para una pieza sucia qus no ge habia lavadc hasta 10 para una

pieza que no se habla ensuciado en nada.

En la Tabla III se proporcionan las calificaciones pa—-l
ra todas las piezas que entraron en la prueba. La composicidn f
de la presente invencidn limpid significativamente mejor que
cualquiera de las composiciones correspondientes que no tenian
la acidificacidn de silicato o una fdrmula similar que contuvig

ra trifosfato en lugar de pirofosfato; la composicidn de la prg

sente invencidn limpid tan bien como la composicidn de un alto

contenido de trifosfato.
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T ABL A III

Limpieza de Piezag en Prueba Facial
' Unidades de Califica-

Composicidn ' cidn del Panel
Ejemplo 1: 18% pirofosfato, silicato
acidificado 8
R1: 18% pirofosfato, no se pre
tratd el gilicato , 5
R2: 17% de trifosfato
R3: 25% de trifosfato
Bjemplo 2

Otra composicidn detergente se prepard en una manera
similar a la'del sjemplo 1 con las siguientes excepcionss: Se
utilizaron 15 gramos de decido graso y 7500 de silicato lfquido
(de los mismos tipos que en el Ejemplo No. 1).

Elperfodo de agitacidn siguid & la adicidn de dcido y

fué de 10 minutos.
Iz mezela del mezelador de horquilla parciel a la cual

se le agregd la premezcla ds silicato contenia 10 % de pirofos-:
|

fato de sodio, en efecto, 2,3 % en una base de composicidn deteé
gente final.
No se agrezd NaOH libre al mezclador de horguillas, i

La carboximetilcelulosa se agregd al mezclador de hor-!
gquillas despuds de que se agregd la premezcla de silicato.

Los porcentajes de los componentes fueron algo diferen
tes como se puede ver en la Tabla IV.

la humedad despuds del secado fud del 4 %.
Ejemplo 3

Se prepard una composicidn detergente en una manera si
milar a la del Ejemplo 2 con las siguientes excepcilones:

Se agregaron 50 gramos de pirofosfato tetrasddico rdpi
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damente a una premezcla de silicato, despuds de la adicidn de
dcido graso durante un periodorde 3 a 4 minutos. .

Lo humedad de la composicidn detergente terminada fud
de 0,5 %.
Ejemplo 4

Una composicidn detergente se prepard de una manera
similar a la del Ejemplo 3 excepto que la humedad de la ccmposi-
cidn detergente terminada fué de sproximademente 5 %. Su desa-
rrollo de limpieza fud similarmente bueno al de la composicidn
del Ejemplo 3.

Las composiciones de los Ejemplos 3 y 4 proporcicuadas
en la Tabla IV se probaron en una comparacidn paralela con las
composiciones de referencia R4 y R5 como se muestra en la Tabla
IV, utilizandc procedimientos idénticos a los que ya se descri-
bieron para el Ejemplo 1 excepto en lo que respecta a diferen-
cias en las telas.y en la dureza del agua. ZEL desempefio en la
remosidn de la suciedad de arcilla para estas composicicnes se.

muestra en la Tabla V.
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TABTL A IV

EJEMPLO No. 2 3

COMPOSICION. etc.

Premezcla de Silicato
p=moles Na,0/moles §i0, 0,31 © 0,31 }
Sélidos de Silicato (% en peso) 10,0 19,0
810, (% en peso) 7,6 7,6
Tipo de 4cido graso . graso™ 3
Acido equivalente/moles Si0, 0,004 | 0,0014 |

Perfodo de agitacidn (min.) 10 5=10
Mezcla de mezclador de horquillas sur-
factante (% en peso) 18 LAS 18 LAS
3 jabdn 3 jebdn
Bstructura (% en peso) 23 piro 23 piro
bal.Na,S0, [bal.Ne,S0, | iba
Toluen sulfonato de Na (% en peso) :
Agua (% en peso, base de suspensidn)
Adyuvante mezclado (% en peso) ningunao ninguno '
Ingredientes menores (% en peso) 0,7 CMC 0,7 cMC : 0
0,6 abrillan| 0,6 abrillay .0
tador tador _
(0,9 PEG) (0,9 PEG) (0
Humedad (% en peso; secada en la base '
c.M.) 4,0 0,5

Notas de la Tabla IV se detallan en la Tabla X.



T

0,6 abrill.

(0,9 PEG)

0,6 abrill.

(0,9 PEG)

RS 4 5
0,51 0, 31 0, 31
10,0 10,0 10,0
1,6 7,6 1,6
ninédno grasoSE grasoEE
- 0,0014 0,0027
~ 5-10 5-10 '
18 14S 18 LAS 18 LAS
-3 jabdn 3 jsbdn 3 jebén
23 piro 23 piro 23 piro
xbal.Nast4 bal.NaQSO4 bal.Na2$O4
ninguno ninguno ninguno
- 0,7 CMC 0,7 CMC 0,7 CHC

0,6 abrill.

(0,9 PEG)

- 43 bis -
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Estos resultados de prueba muestran, para las composi
ciones de esta invencidn, una ventaja para una composicidn con
una humedad del 0,5 % en comparacidn con una composicidn de una
humedad del 5,0 % que en lo demds es similar a la primera. Ambag
composiciones de la invencidn son superiores a la composicidn
comparable hecha sin la acidificacidn y alcanzan el desarrollo

del producto comercial.

Ejemplo 5

Una composicidn detergente se prepard de una manera si-
milar a la del BEjemplo 2, excepto que se agregaron 30 grados de
dcido graso y 75 gramos de pirofosfato a 7855 gramos de solucidn
de silicato. (Los tipos de 4cido graso, pirofosfate y silicato
fueron los mismos que los que se emplearon en el Ejemplo 2), E1
desempefio de limpieza de esta composicidn fué sustancialmente
similar sl de la composicién del Ejemplo 2.

Tas composiciones de los Ejemplos 4 y 5 se muestran en

todo detalle en la Tabla IV.

Ejemplo 6
Se prepard una composicidn detergente de unad manera si-

nilar a la del Zjemplo 2 excepto que se agregaron 16 gramos de
deido graso de cebo no endurscido y 60 gramos de pirofosfato a
6538 gramos de silicato lfquido teniendo una proporcidn molar de

NaQO/SiOZ de 0,417 y un contenido de sdlidos del 47 %.
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TABL A V¥

Comportamisnto de Remosidn de Arcilla Qﬁy&n)

2:1 Catt/ug*t Dureza (er/gal.) Tela de Algoddn Tela de Daerdn
Composicidn . 6,0 8,0 6,0 8,0

Ejemplo 4: pirofosfato 23%,
s%licato acidificado, humedad
5 .

Ejemplo 3: pirofosfato 23%,
silicato acidificado, humedad
0’5% 1015 - 18,3 bt

10,2 11,8 16,4 15,5

RC-5: pirofosfato 23%, no hubo
pretratamiento de gili-
cato 10,0 8,1 11,8 11,6

RC~4:  trifosfato 35%, no hu~
bo polietilen glicol 12,1 10,4 18,0 16,6

El desempefio de la limpieza de esta composicidn fué

similar al de la composicidn del Ejemplo 2.

Ejemplo T

Una composicidn detergente se prepard de unza manera si-

nilar a la del Ejemplo 6, axcepto que se agregaron 40 gramos de i
deido graso y 680 gramos de pirofosfato a una solucidn de silicgg
%o que tenia una proporcidn molar de 0,417 como la del ejemplo E
anterior. Su desempefic fud sustancialmente similar al del Ejem—'
plo 6.

Lag composiciones de los Ejemplos 6 ¥y 7 se muestran en
la Tabla VI con detalle.
Ejemplo 8

Una premezcla de silicato se prepard agregando 5,2 gra:

mos de dcido clorhfdrico al 3,7 % a 100 gramos de silicato liqui
do que tenfa una proporcidn molar de Nas0 a 5i0, de 0,31.

El silicato se calent$ hasta aproximadamente 170°F

(aproximadamente 76,500) v el dcido se agregd durante un periodo
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de un minuto utilizando una propsela para proporcionar la egita-
cidén a la mezcla. Despuds de que todo el dcido se habla agre-
gado la premezcla de silicato se sometid a un perfodo de agita-
cidén de unos 15 minutos.

La premezcla luego se agregd a una mezcla de el mezclz
dor de horquillas parcial preparada previamente que contenia al
quil benzen sulfonato de sodio, toluen sulfonato de sodid, sul-
fato de sodio, abrillantador dptico y carboximetil celulcsa;
despuds se agregd el pirofosfato tetrasddico.

La mezcla del mezclador de horquillas se secd por as-—
pergidn en uns torre piloto a escala para formar grdnulos que
tenfan un contenido de humedad del 7 %. ILa composicidn de 1la
composicidn detergente final se proporciona con todo detalle en
la Tabla VI.

La composicidn del Ejemplo 8 se probd para determinar

su remosidn de suciedad de arcilla en una comparacidén en paralg
lo con un prq@ucto comercial que no estd dentro del alcance de
esta invencidn designado como R6 y que tenfa la férmula que se
detalla en la Tabla VI. o ' |
Se aplicd arcilla del subsuelo del tipo Ilita por me-
dio de un procedimiento de almoadillas y seguido de un secado
en horno a telas de algoddn y de 40/60 algoddn/polidster. Se
cortaron plezas de la tela sucia ¥y se leyeron antes y despuds
de lavado, en un medidor de diferencia ae color Gardner XI-10
con una pantalla de ultravioleta. ILag diferencias en blancura
se determinaron por la ecuaéién Hunter.
752 - 40 Tn
700

Las piezas suclas se lavaron sn wn Tergitometer que

operd a 80 ciclos por minuto durante 10 minutos a una temperatu
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TABLA VI

EJEMPLO NO. 7 6 1
COMPOSICION, etc.
Premezcla de Silicato ..~ )
=moles Na,0/moles S5i0, 0,42 0,42
Sélidos de silicato (% en peso) 10,0 16,0
$10, (% en peso) 7,0 7,0 -
Tipo de 4eido graso® graso®.’
Acido equivalente/moles 510, 0,00076 | -0,0019
Periodo de Agitacidn (min.) 5-10 5-10 -
Mezcla del mezeclador de horquillas sur-— .
factante (% en peso) 18 LAS 18 LaAS
3 jabén 3 jebén
Estructurante (% en peso) 23 piro 23 pir; o
bal.Na2504 bal.NasS0y ~;;
Toluen sulfonato de NA (% en peso) 0,9 0,9
Agua (% en peso, base de suspensidn) 50 50 ;; § o
Adyuvante mezclado (% en peso) ninguho ningunb: !
Ingredientes menores (% en peso) 0,7 CMC 0,7 CMdz
0,6 abrill. | 0,6 abri}?;'.
(0,9 PE&) | (0,9 PEE) -
Humedad (% en peso; secada en la ba- :
se C.M.) 5 5

Notas a la Tabla VI se detzllan en la Tabla X.

i .
i

10

HC

Lot o



8 R6 9
0,31 0,50 0,31
10,0 8,0 10,0
1,6 4,0 7,6
HC1 ninguno HCL
0,0111 - 0,024
5 - 5
26,2 ABS 26,2 ABS 26,2 ABS
.1 16,2 piro 32,5 STP 16,2 piro
: bal.N’a2504 bal.Na2804 bal.NaZSO4
2,6 2,6 2,6
35 35 35
ninguno ninguno ninguno
70,7 cue 0,7 Cuc 0,7 CMC
0,2 abrill. 0,2 abrill. 0,2 abrill,
: perf.
T 14 13

- 47 big -
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ra de 85°F (aproxiﬁadamente 29,5°C), utilizando uma proporcidn
de agua a tela de 30:1 y una dosificacidn de composicidn deter-
gente del 0,5 % en peso. La durseza se controld por medio de
una solucidn sintética que tenfa una proporeidn des 3:1 de Ca**:
Mg++. Seguido al lavado las piezas de tela se enjuagaron uwtili
zando agua de una dureza media y se gecaron antes de hacer la
medicidn final Gardner.

Los datos de remosidn de suciedad de arcilla para las
composiciones del Ejemplo 8, relativos al estandard comercial
R6, se proporcicnan en la Tabla VII,

TABTL AVIT

Desarrollo de Remosidn de Arcilla

Relativo A\ (AWy)

t

Bjemplo 8 (16,2 % de pirofosfato y silicato tratado) comparado

con el producto comercial R6 (32,5 % trifosfato)

Tela
Dureza
(gremos/galdn) algoddn ~ algoddn/polidster
22 -1 -5
25 ' +3 -4
27 41 -3
30 +1 -1

' Guatro unidades A(AWy) son una diferencia signifi-
cante ¢on una confianzardel'90 %. Ia composicidn de la inven-
cidn fud solamente ligeramente inferior y unicamente bajo cier-
tas condiciones de prueba a la composicidn de referencia que
contenfa el doble de fosfato. ILa composicidn de la invencidn
se degempefid§ relativamente mejor en comparacidn con la composi-

cidn de referencia ya que la dureza del agua se incrementd més
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alld de 22 gr/gal, que es donde la composicidn proporciona el
refusrzo en una proporcidn de 1:1 a la dureza presente para lé
concentracidn de lavado utilizada en la prusba. Esto es sor-
prendente ¥y no se esperaba as{ ya que las composiciones deter-
gentes ordinariamente muestran una declinacidn rdpida en la ca-
pacidad para remover la suciedad de arcilla cuando’la propofcidn
de refuerzo/dureza disminuye por debajo de 1:1, en efecto, cuan-
do ya no estan "reforzadas"”. (La composicidn de referencis, que
contenia mds fosfato, no llegd a perder su refuerzo para ningu-
na de las durezas del agua de esta prueba).
Ejemplo S

Se ‘prepard una composicidn como la del Ejemplo 8 ex-

cepto que se utilizaron 0,024 equivalentes de HCl para acidifi-

para el ejemplo 8 (ver la Tabla VI) y se secd a una humedad de
13 % en lugar de 7 %. Se formaron pledras en la premezcla de

silicato hasta tal punto mayor que el gque ée obtuvo para la com~:

posicidn del Ejemplo 8, pero, disminuysron algo una vez que se
efectud la agitacidn (5 minutos) y no interfirieron serizmente
con el secado por aspersidn incluso en una torre piloto a esca-

la. En pruebas similares a las que se hicieron con la composi-

cidn del Ejemplo 8, se pudo determinar que el desempefio de limpi,

1144

za erz gimilarmente bueno.

Ejemplos 10 a 18

Estos sjemplos estan dentro del alcance de la presen—
te invencidn y se prepararon de wna manera similar a la del Ejem
Plo 1 excepto por las variaciones que se describen en las Tablasg
VIII y IX. Estas composiciones detergentes tienen un desempefio

de limpieza sustancialmente bueno como el del Ejemplo 1.




- 50 -

Ejemplo 19

Se prepard una composicidn detergente de una manera
similar a la del Bjemplo 2 excepto que se reemplazd el 1 % en
peso del pirofosfato tetrasddico en la composicidn detergente
final por una cantidad similar de fosfato cristalino, Glass H,
comercialmente disponible de la FMC Corporation y el cual es ung
gsal de sodio que cbntiené 21 dtomog de fésforo por moldcula. EL

desempefio de limpieza de esta composicidn es bueno y su blancura

/

en lo que respecta al desempeflo blancura es excelents.
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TABLA VIIT

EJEMPLO No. 10 LM 1é
COMPOSICION, etc. E
Premezcla de Silicato ) ;
=moles/moles Si0, 0,43 ?,';-0,335 0,z
Sélidos de Silicato (% en peso) 18,8 \}3,4 . t;"?10,2
$i0, (% en peso) 13,0 1 10,0 1 8,¢
Tipo de Acido AB sulfdnico Ea ‘ gras
Acido equivalente/moles §i0, 0,006 )’{0,15 ; ”é 0,C
Perfodo de agitacidn (min.) 5 30 | .10
Mezcla de mezclador de horquillas sur- : : 1
factante (% en peso) 25 LAS 4 ABS 1,13 A
Estructurante (% en peso) 5 piro 58 piro S 2N

4 Nay80, bal. ,CACO3 | 2n

Toluen sulfonato de Na (% en peso) 1 2 [0
Agua (% en peso, base de suspenszidn) 40 55 ’;>;35
Adyuvante mezclado (% en peso) bal,piro ningund L-fbal'
Ingredientes menores (% en pesc) E
Humedad (% en peso; secada en la bass K
C.M.) 12 5 =15

Notas a la Tabla VIII se detallan en la Tabla X.



12 13 14
0,26 0,50 0,27
1102 15,2 20,5

. 8,0 10,0 16,0

%gras&7  pirodeido graso
0,03 0,01 0,0006
1 10 4 2

13 4S 50 ABS 20 LAS

1o Na S0, 5 piro val. piro
| . 2 nat.arcilla 2 sin.arcilla

- o 1 3

35
| bal.piro bal.Na,C0, ninguno
15 0,5 1
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TABL A IX

EJEMPIO No. : - 15

COMPOSICION, etec.

Premezcla de Silicato

p=moles Na,0/moles SiO, 0,30 ' '5 © 0,
Sdlidos de Silicato (% en peso) 3,° , l: 2,
510, (% en peso) 3,C- ; 12,
Tipo de dcido HCL -, : : 'pirc
Acido equivalente/moles Si0, 0,003 .| o,
Perfodo de agltacidn (min.) 15,5!f ; : 25
Mezcla del mezclador de horquillas surfactan- 2 ‘
te (% en peso) 4 LS 35
4 AES
Estructurante.(% en peso) 30 piro . 30
g STP
Toluen sulfonato de Na (% en peso) . 0 L 4

Agua (% en peso, base de suspensidn) .
Adyuvante mezclado (% en peso) bal, CaCO3 : if 5
8 perborato ° N bal.s
Ingredientes menores (% en peso) o ‘

Humedad (% en peso; secado en la base C.M.) _10"1'  o 2

Notas a2 1la Tabla IX se detallan en lz Tabla X.



16

17

P D

0,31
2, 6
210:;

.1 pirodsido

0,000
25

35 ABS

30 piro

5 piro

- lbal.sin.alsil

0,28
2,1
1,6

H,S0
0,4

4

40 LAS

T piro
10 amor.alsil.

2

20 amor.alsil

bal. Na2504

0,25
6,3
5,0
AB sulfdnico
0,0012
10

18 LAS

bal. Na2003

6 piro
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A menos que se especifique de otra manera, el % en peso de to-
dos los componentes estd dado en base a la composicidn detergen-—

te terminada.

R ~ Una composicidn de referencia que no se encuentra deatro

Graso~ Acido graso de cebo no endurecido.

AB sul

fénico~La formaz del deido del ABS definido anteriormente.

ABS -
LAS -
A -
AES -
jabdén-
piro -

piro deido - Pirofosfato deido de sodio NaoHoPoO7.

STP =~

amor.alsil - Aluminosilicato amorfo Na, (xAl0,.ySi05).
gsin.algil - Aluminosilicato sintdtico NaZ(AlOZ)Z.(SiOQ)y xH50.
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TABLA X
Notas a lag Tablag I, IV, VI, VIIT y IX

Definiendo las abreviaciones utilizadas en las Tablaq.

del alcance de la presente invencidn.

Na4P2O7.también se agﬁegd a la premezcla de silicato.
Alquil benzen sulfonato que tiene una cadena alquilo ra-
mificada con un promedio de 12 étomds de carbono como
longitud.

Alquil benzen sulfonato que tiene una cadena alquilo reg

ta con un promedio de 11,8 dtomos de carbono en longitud.

Alquil sulfato que tiene una cadena alguilo recta deriva-
|

da del cebo. !
Mlquil éter sulfato, el producto de condensacidén sulfata-
do de un alcohol que tiene una cadena alquilo recta con g
un promedio de 14 dtomos de carbono en longitud con 6xidd
de etileno en la proporcidn de 3 moles por mol de alco-
hol.

Jabdn de soda de cebo no endurecido.

Pirofosfato de sodio Na4P207. ]

Trifosfato de sodio Na5P5O1O.
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TABLA X (Continuascidn)

perborato Perborato de sodio.

abrillantador

Abrillentador dptico.

CMC - Carboxi metil celulosa.

pert. - Perfume.

(PEG) - Polietilen glicol que tiene un peso molecular de
6000. Por razones experimentales, éste no se megz
¢ld a los grdnulos detergentes secos en Ja méne-
ra acostumbrada pero se agregd junto con las com!
posiciones libres de PEG a las soluciones de eva
luacidn de. degarrollo.

Humedad - % en peso en base a la mezcla del mezclador de

horquilias.

Descrita suficienteﬁente la naturaleza del inventb,
asi como la manera de realizarlo en la prdctica, debe hacerse
constar que lasg disposiciones anteriormente indicadas son sus-—
ceptible§ de modificaciones de detalle en cuanbto no alteren su

principio fundamental.
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REIVINDICACIONES

18.~ Procedimiento para preparar composiciones deter-
gentes, caracterizado porque comprende las etapas de: (a) agidi-
ficar un gilicato de metal alcalino acuoso con deido, con agita-
cidn, para formar una premezcla de silicato; teniendo dicho si-
licato de metal alcalino la fdérmula p MZO.SiOQ, en donde ¥ es
un metal alecalino y p, que es la relacidn de (moles M,0) & (mo-
les SiOg), es de 0,25 a 0,50 eproximadzmente; siendo la naniidad
de dcido, expresado como una relacidn de (equivalentes de 4cido)
a (moles de 510, en el silicato), estd comprendida entre 0,0005
vy 9,4 eproximadamente; (b) mezelar dicha premezecla de sgilicato
con una lecﬁaéa acuosa compuesta de surfactante, aguva, y al me-
nos un estructurante, es decir un compuesto formador de estruc-
turas, para former una mezcla de sustentacidn; sisndo el surfac-

tante de tipo anidnico, no idnico, semipolar, zwitteridnico, an-

folftico o mezclas de los mismos; (c) secar dicha mezcla de susj
tentacidn hasta un contenido en humedad de 0,5 a 15 % en peso '
aproximadamente de la mezcla de sustentacidn seca; y (d) afiadir
adyuvente mezclado a dicha mezcla de sustentacidn seca, para
formar la citada composicidn detergente; afladidndose como estrug!
turante o como adyuvante mezclado, o como ambos, un pirofosfato
de metal alcalino de fdrmula MiHyP207, en donde M es un metal al
calino ¥y x e y son enteros cuya suma es 4; ¥y siendo los porcen—
tajes de los componentes en peso, expresados en relacidn a la
composicidn detergente final, los siguientes: 5105 en el silica-~
to, de 1,5 a 16 % aproximadamente; surfactante, de 4 a 50 4 apro!
ximadamente; estructurante, de 4 a 90 % aproximadamente; pirofos
fato de metal alcalino, de 5 a 60 % aproximadamente; y adyuvante
mezclado, de 0 a 80 % aproximadaments.

28,~ Procedimiento segun la reivindicacidn 1, caracte-




10

15

20

25

30

- 56 -

rizado porque la premezcla de silicato ge somete & un periodo
de agitacidén de 1 a 120 minutos aproximadamente despuds de com=-
pletarse la adicidn de dcido y antes de mezclarla con la lecha-
da acuosa.

38,~ Procedimiento segin la reivindicacidén 1, carac-
terizado porque la mezcla de sustentacidn se seca hasta un con-
tenido en humedad de 1 a 10 % en peso aproximadamente de l& mez
cla de sustentacidn seca. '

48 ,- Procedimiento segin la reivindicacidn 1, cerac-
terizado porquse el proceso de secado ss por éspersidn.

5&,~ Procedimiento segin la reivindicacidn 4, carac-
terizado porque el secado por aspersidn se efectia en un proce=-
so de torrs de niveles miltiples. )

6&¢,- Procedimiento seguin la reivindicacidn 1, carac-
terizado porque la mezcla de sustentaclidn se seca hasta un con-~
tenido en humedad de 2 a2 5 % en peso de la mezcla de sustenta-~
c¢idn seca, por el procedimiento de secado por aspersidn.

78.- Procedimiento segun la reivindicecidn 1, caracte
rizado porque dicho estructurante se eligé &el grupo consisten-—
te en carbonato cdlcico; arcillas naturales y sintdticas; nitri
lotriacetatos; aluminosilicatos; y pirofosfatos, trifosfatos,
fosfatos vitreos, carbonatos, bicarbonatds, sesquicarbonatos,
cloruros, boratos, perboratos, sulfatos, bisulfatos y alumina-
tos de metales alcalinos y sus mezclas.

8&.~- Procedimiento segin la reivindicaciodn 1, caracte-

rizado porque el surfactante se elige del grupo consistents en
sales de metal alcalino y amdnicas de dcidos grasos, alguilben~
cenosulfonato, alquilsulfato, alquildtersulfato y sus mezclas.
98.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1, caractg

rizado porque el silicato de metal alcalino es silicato sddico

)
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¥ el pirofosfato de metal alcalino es pirofosfato sddico.

108.~ Procedimiento segin la reivindicacidén 1, carac-
terizado porque el dcido es un surfactante-dcido, pirdfosfa?o
decido o un deido mineral. 7 ”

112.- Procedimiento segin la reivindicacidn 1, carac-
terizado porgue como estructurante o adyuvante mezclado s em-
plea de 1 a 40 % aproximadamente, sobre una base de composicién
detergente, de un compuesto hidratado, emorfo, insoluble. eﬁ
agua, de férmula Nax(xAloe.ySioz), en donde x es un mimern de 1
a 1,2 e y es 1, tenisndo dicho compuesto amorfo una capacidad
de intercambio de iones magnesio, sobre una base anhidra, de 50
eqﬁivalenteé—ﬁg de dureza Ca003/gramo a 150 squivalentes-mg de
dureza 0a003/gramo, aproximadamente.

128.- Procedimiento segin la reivindicacidn 1, carac-
terizado porque como estructurante o adyuvante mezeclado se em-
plea de 1 a 40 % aproximadsmente, sobre una base de composicidn
detergente, de un material intercambiador de iones a base &e |

aluninosilicato sintético, cristalino, insolubls en agua, de

férmula Naz/(Aloz)z.(Sioz)y /kHZO, en donde z e y son enteros |
de al menos 6; la relacidn molar de z a y es de 1 a 0,5 aproxi—i
nadamente; y x es un entero de 15 a 264 aproximadaménte; tenieni
do dicho material de intercambio idnico de aluminosilicato, un
didmetro de tamafio de partfcula de 0,1 2 100 micras aproximada-
mente, una capacidad de intercambio de iones caleio, sgobra una
base anhidra, de al menos 200 equivalentes-miligramo de dureza
CaCO3/gramo, ¥y una velocidad de intercambio de iones caleio, so
bre una base anhidra, de al menos 34 gramos/m3/minuto/gramo.

132.- Procedimisnto segin la rsivindicacidn 1, carac—

terizado porqus se incorpora adicionalmente de 0,1 a 4 % en pe-

so aproximadamente de un fosfato vIitreo de férmula:

=
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(0] (2,05),

en la que y es de 5 a 50 aproximadamente y la relacidn y:x es
de 1:1 a 1:15 aproximadamente y M eg un metal alealino.

14&,- Procedimiento segin la reivindicacidn 13, ca-
racterizado porque el fosfato vitreo tiene 14 & 21 dtomos ae
fésforo.

158,~- Procedimiento pare preparar composiciones dé-
tergentes, tal y como queda sustancialmente descrito en la vre-
sente lemoria.

Esta Memoriaz consta de 58 hojas, escritas a mdguina
por una sola cars,

Wadrid g w0
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