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Ya son suficientemente conocidos los agentes de
lavado que tienen un contenido en polimeros de silicio orgé-

nicos de efecto amortigusdor de la espuma, a continuacidénde-

‘nominados breverente "siliconas". Ya se ha propuesto nosgre-

gar las siliconas durante la obtencidén de los polvos de lava-
do al preparado acuoso, sometidos al secado por pulverizacidn

en calisnte, sino incorporable a continuacién en el polvo de

‘lavado terminado, ya que la pulverizacidén simultdnea de las

siliconas frecuentemente conduce a un retroceso delefecto in-

“hibidor de la espuma. Por otra parte presenta considerables

dificultades téenicas el repartir las reducidas cantidades de
gilicona suficientes para una amortiguacidén suficiente de la
espum2 tan igualadamente en la cantidad de polvo comparativa-
mente grande de manera que se puedm obtener siempre resultados
reproducibles. Estas dificultades se pueden evitar si las si-
liconas se aplican previaﬁente sobre materiales de carga y
esta mezcla previa se mezela a continuacidén en seco con los
demds componentes del polvo.

Si bien de esta manera se obtiene una distribu-
cidn igualada del inhibidor de la espuma en el poivo, en la
aplicacidn se demuestra que las siliconas modifican desventa-
josamente el cdmportamiento de humectacidn de la mezcla de’
polvo. Esta mayor humectacidén tiene como consecuencia que el
polvo de lavado llenado en el depésito de enjuague de una
lavadora casera ya al comenzar la entrada del agua se absorbe
con agua y forme una pasta mds o menos compacia. Bsia pasta .
se disuelve solo muy lentamente en el agua que sigue fluyendo

de manera que después de terminar el proceso de enjuague atn

se encuentran grandes cantidades residuales del mismo en el

depdsito de enjuague o bien en las tuberias de salida, y dﬁs;f|

-
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pués de algin tiempo se forman inerustaciones sélidas.

Se ha descubierto ahora un procedimiento para
evitar las desventajas mencionadas. El objeto de la invencién
e8 un procedimiento para la obtencidn de agentes de lavado
pulverulentos, conteniendo polimeros de silicio orgénicos,

como agentes amortiguadores de la espuma, con propiedades

"de solubilidad mejoradas, mediante la mezela de tres compo-

nentes pulverulentos, que se caracteriza porque

A) 1. parte en peso de un polvo secado por pulverizacién em~
pledndo gases calientes, libres de polimeros de silicio
orgénicos, y percompuestos, conteniendo
5 hasta 30% en peso de como minimo una sustancia activa

de lavado aniénico y/0 no iénica,

50 hasta 94% en peso de como minimo una sustancia de arma-

z6n de la glase de los fosfatos, polifosfatos, silicatos,
alumesilicatos, carbonatos, sulfatos, policarboxilatos y
fosfonatos, en forma de las sales de metal alealino, asi
como

1 hasta 20% en peso de los demds componentes usuales en

los agentes de lavado,

B) 0,01 hasta 0,5 partes en peso de una mezcla previa pulveru-

lenta, o bien granulada, obtenida por granulacién de una
o varias de las sustancias de armazdén mencionadas bajo (A)
con 1 hasta 10% en peso, referido & la mezcla previa, de
Vpolimeros de silicio orgdnicos, se mezclan con

C) 0,05 hasta 1 parte en peso de otra mezela previa pulveru-

lenta o bien granulada, obtenida por granulacién de un per-!

compuesto pulverulento y/o una o varias de las sustancias
de armazén mencionadas bajo (A) con

3 hasta 25% en peso, referido al peso de la mezcla previa,

|
{
1
i

!

!
1
{
!
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de como minimo una sustancia activa de lavado que lleva
grupos poligliceléter no idnicos, compuesta como minimo
de un 40% en peso de un compuesto con 12 hasta 22 4tomos
de carbono en el reste hidréfobo, donde la proporcién en-
tre el nimero de los grupos etilenglicoléter y el nime-
ro de los dtomos de carbono en el resto hidréfobo ascien-
de a 1:3 hasta 1:6, |
entre si de manera que el contenido total de la mezcla en
polfmeros de silicio orgdnicos ascienda a un 0,05 hasta 1,6%
en peso, y en la sustancia activa de lavado no iénica, que
muestra la proporciém de 1:3 hasta 1:6, de un 1 hasta 10% en
peso.

El componente pulverulento (A) se obtiene en for-
me. en 81 conocida por secado por pulverizacién de preparados
acuosoé, conteniendo por lo general un 50 hasta 30% en peso
de agua, mediante gases en circulacién ealientes, es decir,
calentados a 200 hasta 320°C especialmente aire.

' Los componentes contenidos en el componente (A)
comprenden agentes tensioactivos de lavado, cuya proporcidn
asciende a un 5 hasta 30, preferentemente un 10 hasta 25% en
peso, sustancias de armazdén cuya proporcidn asciende a un 50
hasta 94, preferentemente un 60>hasta 89% en peso y de méds  com-
ponentes usualmente contenidos en los agentes de lavado, cﬁya
proporeién asciende a un 1 hasta 20, preferentemente, un 2
hasta 20% en peso, queddndoexcluidas sin embargo las siliconas
y ademds los percompuestos o bien los agentes de blanqueo
que contienen clors activo, los ac¢tivadores de blangqueo, las -
enzimas y demds sustancias que no son estables bajo las con-

diciones de un secado por pulverizaeidn en caliente.
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Agentes tensioactivos anidénicos adecuados para |
la preparacién del componente (A) son aquellos del tipo sulfo—}
nato o sulfato, especialmente los sulfonatos alquilbencénicos,g
sulfonatos olefinicos, alcansulfonatos o ésteres de decido X~
sulfograso, sulfatos alquilicos primariocs, asi como los sulfa-
tos de los alcoholes etoxilados, de alto peso molecular, que
llevan 2 hasta 3 grupos de glicoléter. Entran ademds en con~

gideracién los jabones alcalinos de dcidos grasos de origen

natural o sintético, por ejemplo, los jabones sédicos de los ,
dcidos grasos de coco, de palma o de sebo y, siempre que se !
desee una amplia amortiguacién de la espuma, también aquellos !
de 4cidos grasos de aceite de corza o de pescado hidrogenados.!
Los agentes tensioactivos aniénicos se presentan preferente- |
mente en la forma de las sales sdédicas. Siempre que los men-
cionados compuestos anidénicos y zwitteridnicos posean . un
resto hidrocarburo alifdtico, éste deberd ser preferentemente
de cadeha recta y tener de 8 a 22, preferentemente de 12 a

18 étomos de carbono. En los compuestos con un resto hidroecar-
buro aralifdtico contienen las cadenas de alquilo, preferen-
temente sin ramifiecar, ée 6 a 16, especialmente de 10 hasta
14 étomos de carbono,

Segin la clase y la cantidad de los agentes ten-
sioactivos anidnicos empleados serd diferente la necesidad de
giliconas de efecto amortiguador de la espuma, lo que se de-
berd tener en consideracién en la composicidn de los distin-
tos componentes de la mezcla, Las composiciones libres de ja-
bones, as{ como las recetas con grandes proporciones de espu-
madores fuertes, especialmente alcansulfonatos, olefinsulfe-

natos, alquilsulfatos y alquilglicolétersulfatos necesitan

mayores cantidades de silicona que aquellos agentes en los cua-
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5
les laiproporcién de agente tensioactivo se compone esencial—
mente de alquilbencenosulfonatos y jabones o bien de agentes
tensioactivos no iénicos.

Agentes tensiocactivos no idnicos, adecuadoé, son
especialmente los productos de etoxilacidn de alcoholes prima-
rios, saturados o simplemente insaturados, alifdticos, con
12 hasta 24, preferentemente 12 hasta 15 dtomos de carbono y
3 hasta 20, especialmente 4 hasta 15 grupos de etilenglicol-
éter. Alcoholes adecuados, de los cuales se derivan los pre-
sentes productos de etoxilacién son, por ejemplo, aquellos de
origen natural, tales como los alcoholes grasos de coco o de
sebo, o bien el alcohol oleflico, ademds los oxoalcoholes o
los alcoholes de sintesis obtenidos por polimerizacién de eti-
leno,

Otros agenfes tensioactivos no iénicos adecuados
son los productos de etoxilacién de alcoholes secundarios y
dioles vicinales en cada caso coﬁ 12 hasta 18 dtomos de car-
bono; asi como de alquilfenoles con 6 hasta 12 4tomos de car-
bono en el resto slquilo, ascendiendo el ndmero de los grupos
glicoléter asimismo de 3 a 20, preferentemente de 4 hasta 15.

La volatilidad parcial de los agentes tensioactivos no iéni-

cos en el secado por pulverizacidén en caliente, lo que se upre-

cia ﬁor la formacién de humo, se puede amortiguar considera-
blemente sustituyendo los alcoholes etoxilados y alquilfeno—
les anteriormente mencionados total o parcialmente por aque-
1los en cuya obtencidén se adicionaron ©,5 & 3 moles de 4xido
propilénico por mol de compuesto de partida, y solo en la sé-

gundaietapa la cantidad de éxido etilénico prevista.

En caso dado pueden estar también presentes aqué-

llos agentes tensioactivos no idnicos que se derivan de los
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compuestos antes mencionados y que llevan log grupos etilen-
glicol asi como también los grupos propilenglicoléter en otra
secuencia, por ejemplo, los alcoholes con 10 hasta 30 grupos
etilenglicoléter y 3 hasta 30 grupos propilenglicoléter; ade-
més, los productos de etoxilacidén de mercaptanos, amidas de '
dcido graso y decidos grasos, También se pueden utilizar los
productos de éxido de polietileno hidrosolubles, conteniendo
20 hasta 250 grupos etilenglicoléter y 10 hasta 100 grupos pro-
pilenglicoléter con polipropilenglicol, etilendiaminepolipropi-
lenglicol y alquilpolipropilenglicol con 1 hasta 10 4tomos de
carbono en la cadena alquilo. Los compuestos mencionados con-
tienen generalmente 1 hasta 5 unidades de etilenglicol por
unidad de polipropilenglicol, También se pueden emplear los
compuestos no iénicos del tipo de los amindéxidos y sulféxidos,
que en caso dado también pueden estar etoxilados,

Sustancias de armazdén adecuadas son los fosfatos
polirxeros, carbonatos, silicatos y sulfatos del potasio y en

especial del sodio, presentdndo los silicatos una proporcidn

entre Si0, y Nay0 de 1 : 1 hasta 3,5}1. Como fosfato polimero
entra especialmente en ¢onsideracidn el trifosfato pentasédico!
!
i

que se puede presentar en mezcla con sus productos de hidrdli-
gis, los mono- y difosfates, asf{ como fosfatos de mayor conde:—!
sacidn, por ejemplo, los tetrafosfatos. Ademds son utilizables

los alumosilicatos del potasio que contienen agua, capacitadosi

para el intercambio de catidnes, o especialmente del sodio de

la férmula gensral

(Napy0), + A1505 « (S40p), . (Hy0), donde x =0,9-1,3, y=1,3-4,0

|

|

|

l

¥ 2 = 1 hasta 6, !
|

Estos alumosilicatos muestran por lo general una j
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granulometria de 0,1 hasta 20 /u ¥ son preferentemente crige
talinos.

Como Acidos policarboxflicos entran en conside-~
racién, en primer lugar, los dcidos aminopolicarboxilicos de
efecto complejador. Entre estos se encuentran especialmente
las sales alcalinas del dcido nitrilotriacético y el dcide eti-
lendiaminotetraacético. As{mismo son adecuados los homdlogbs
superiores de los mencionados 4cidos aminopolicarbox{licos.
También son adecuados los 4cidos policarbox{licos libres de
nitrégeno, formedores de sales complejas con iénes de cidlcio,
entre los que también se cuentan los polimeros que contienen
grupos carboxilo., Ejemplos son el dcido eitrico, dcido tartéd-
rico, deido bencenohexacérboxilico y decido tetrahidrofurante-
tracarbox{lico. También se puede utilizar los 4dcidos policar-
box{licos conteniendo grupos carboximetiléter, tal como el
deido 2,2'-oxidisuccinico, as{ como los alcoholes polivalentes
eterados parcial o totalmente con deido glicdlico, o los deidos|
hidroxicarboxilicoé, por ejemplo, triscarboximetilglicerina,
decido biscarboximetilglicerinico vy los polisacdridos carboxi-
metilados o bien oxidados. Ademds también son adecuados los
deidos carboxflicos polimeros con un peso moleculaxr de como
minimo 350Ven forma de las sales hidrosolubles del sodio o
del potasio, tales como Acido poliacrilico, dcido polimetacri-< |
lico, dcido poli-oX ~hidroxiacrflico, 4cido polimaléico, deido
poliitacdico, dcido polimesacéico, dcido polibutentricarbox{-
lico asi como los copolimeros de los correspondientes dcidos
carboxfilicos monémeros entre si o con compuestos etilénica-
mente insaturados, tales como etileno, propilsno, isobutileno,

vinilmetildter o furano.

Ademds pueden estar presentes sales Zcido polifog-
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fénicas de efecto complejador, por ejemplo, las sales alcali-
nas de los 4cidos aminopolifosfdnicos, especialmente el 4cido
aminotri~(metilenfosfénico), dcido 1-hidroxietan-1,1-difosfé~
nico, 4cido fenilhidroximetandifosfénico, dcido metilendifos-
fénico, as{ como las sales de los homélogos superiores de los
dcidos polifosfénicos mencionados. También se pueden emplear
las mezclas de los agentes complejadores antes mencionados,
Entre los demds componentes que pueden estar in-
cluidos en el componente (A) se cuentan los inhibidores del
endulzamiento, los blanqueadores Spticos, los estabilizadores
tales como silicato de magnesio, los agentes de efecto avivador

asi como los colorantes, igualmente aditivos que mejoren la

pulverizabilidad, por ejemplo, las sales alcalinas del 4cido ‘

tolueno-, xileno- o cumol-sulfénico.

Como inhibidores del engrisamiento son especial-
mente adecuados la celulosa carboximetilica as{ como el éter
mixto de celulosa que llevan cantidades cambiantes de grupos

carboximetilo, metilo y/o hidroxietilo, ademds, los poliéste-

1
1]
¥
|

4

res y poliamidas hidrosolubles de dcidos carbox{licos poliva-
lentes y glicoles o bieﬁ diaminas que llevan grupos carboxilo,
grupos betaina o grupos sulfobetaina libres, capacitados parza
la formecién de =sal, as{ como polimeros o bien copolimeros co-
loidalmente solubles en agus del alcohol vinflico, vinilpirre-
lidona, acrilamids y acrilonitrilo.

Los blangueadores épticos adecuados son las sales

alcalinas del dcido 4,4~bis-(2%-anilino-4"~morfolino-1, 3, 5=
triazinil-6"=amino)-estilben~2,2'-disulfdénico o los compuestos

de igual constitucién que en lugar del grupo morfolino llevan

un grupo dietanolamino, un grupo metilamino o un grupo /3~meto~

xietilamino. Ademds, como blanqueadores entran en consideraciéng
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b e maem e o = e mn Kot e v —— 0 ey denh e

pare las fibras de poliamida aquellos del tipo de las diaeril-
pirazolinas, por ejemplo, 1-(p-sulfonamidofenil)=3~(p~clorofe~
nil)-uﬁg—pirazolina, as{ como los compuestos de constitueidn

similar que en lugar del grupo sulfonamida llevan un grupo car-

boximetilo o acetilamino. También se pueden emplear las aminocus
marinas sustituidas, por ejemplo, le 4-metil-7-dimetilamino-

0 la 4-metil-T7-dietilamino~cumarina, Como blanqueadores de po-

midazolil)-2-(1-hidroxietil)-2~-benzimidazolil)~etileno y 1~
etil-3~fenil-T7~dietilamino-carboestirilo. Como blanqueadores
para las fibras de poliéster y poliamida son adecuados los com=-
puestos 2,5-di-(2-benzoxazolil)~tiofeno, 2-(2-benzoxazolil)-
nafto-/3,3-b7-tiofenc y 1,2-di~(5-metil-2-benzoxazolil)~etileno,
Igualmente pueden estar presentes los blangueadores del tipo

de los difenilestirilos sustituidos. Se pueden emplear igual-
mente las mezelag de los blanqueadores antes mencionados.

El componente (B) contiene la silicona en canti-
dades de un 1 hasta 15% en peso, preferentemente un 2 hasta
10% en peso, 2si como minimo una sustancia excipiente para la
silicona. En las silicoﬁas se trata preferentemente de dimetil-
polisiloxanos de férmula

CH3 v
(CH3)38iO - 51 — 0 } = Si(CH3)3

CHy

B

donde n significa un mimero de 20 hasta 2000, Las ciliconas

deben contener adicionalmente, como componente de mezela, didxi
do de silicio pirézeno (aerosil), especialmente en cantida-

des de un S hasta 20% en peso. Como aditivos también son ade-

cuados el dcido silfcico silanizado, especialmente el 510,, tri|
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10
metilsilanizado de partfcula fina., Estos aditivos refuerzan,
como es sabido, el efecto inhibidor de la espuma. |

Como sustancia excipiente entran en consideracién[
las sustancias de armazén mencionadas como ingredientes del i
componente (A), éspecialmente los polimerofosfatos, carbonatosj
gilicatos, sulfatos y alumosilicatos del sodio, en caso dado
también silicato de magnesio. Igualmente pueden estar presen— ‘
tes emulsionantes, por ejemplo, los agentes tensioactivos

iénicos mencionados como constituyentes del componente (A)

o bien (C), especialmente los productos de etoxilacién de al-
coholes de alto peso molecular. Ejemplos de estos son los al-
ecoholes lineales o bien metil-ramificados en la posicién 2
con 12 hasta 18 dtomos de carbono y 10 hasta 30 grupos de eti-
lenglicoléter. También pueden estar presentes los compuestos
cerosos insolubles en agua, tales como las ceras del éster y/ o
lag ceras de hidrocarburos. Losg emulsionantes o bien los com-

puestos cerosog mejoran la distribucidn de la silicona sobre

el material excipiente, En igual sentido pueden actuar tam-
bién los primeros hidrosolubles tales como éter de celulosa,

1
;
1
. , |
poliglicoles, alcohol polivinflico, polivinilpirrolidona, po- !
!
liacrilatos y poliacrilamidas. Eteres de celulosa especial~ i

i

mente adecuados son la celulosa carboximetilica sédica, la ce~ -
!

lulosa met{dica y la celulosa hidroxiet{lica o bien hidroxip.ro-

pilica,
El contenido del componente (B) en los compuestos .

mencionades puede oscilar dentro de los siguientes limites: |

1 = 15, preferentemente 2 - 10% en peso de silicona,

50~-99, preferentemente 60-90% en peso de sustancia excipiente,

especialmente tripolifosfato sédico, sulfato sédico,

alumosilicato sédico y silicato de magnesio,



10

15

20

25

30

1

0-40, preferentemente 2-30% en peso de emulsionantes, espe-
cialmente de alcoholes etoxilados de alt¢ peso molecu-
lar,

0-25, preferentemente 0-15% en peso dé compuestos eerosos,

0-25, preferentemente 0-10% en peso de polimeros ﬁidrosélubles,
especialmente de celulosa carboximetilica sédica.

La obtencién del componente (B) se logra por gfa-
nulacidn del material excipiente, por ejemplo, tripolifosfato
sédico anhidro o parcialmente hidratado, sulfato sédico anhi-
dro o alumosilicatos pulverulentos o bien silicato de magnesio
con una mezcla de la silicona, fundida por calentamiento o
bien licueficada por adicidn de agua, con el agente auxiliar
emulsionante y, en caso dado, los demds aditivos, empledndose
dispositivo de granulacidn usvales, tales como mezcladores de
tambor, de paletas de arado, de cascadas o de caida libre o
bien platillos grénulgdores. ILa granulacién se puede efec-
tuar por tandas o en forma continua. El granulado obtenido es-
td libre de polvo, tiene libre fluidez y no forma grumos.

La proporeién de las siliconas en el componente
(B) o bien la proporciéﬁ del componente (B) en la mezcla total
deberd estar dimensionada de manera que a presentarse espulia-—
dores fuertes la mezecla total sea de 0,2-1,6% en peso, con es~
pumadores débiles, (jabones, agentes tensioactivos no i6nic&$),
de 0,05 hasta 0,3% en peso.

El componente (C) contiene como sustancia excipien
te preferentemente un percompuesto, pof ejemplo, percarbonato
sédico, especialmente, sin embargo, perborato sddico. En agen-
tes con reducido o bien sin ningin contenido en agente blan~ -

queador se puede sustituir el percompuesto total o parcialmente

1

por las sustancias de armazén mencionadas como constituyente
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del componente (A), por ejemplo, un fosfato, fosfato polimero,g

silicato, carbonato y sulfato en forma de la sal alcalina, !

especialmente de la sal sédica, Preferentemente se compone E

la sustancia excipiente contenida en el componente (C) sin !

embargo de tetrahidrato de perborato sdédico.

La sustancia activa de lavado no idnica granula-
da. sobre la sustancia excipiente se puede componer de los
agentes tensioactivos no iénicos que se han mencionados como
constituyentes del componente (A). Preferentemente se compone,
sin embargo, de una mezcla de la siguiente composicidn:

01) como minimo un producto de etoxilacidn conteniendo 3 hasta
7 grupos glicoléter de un alcohol primario, de cadena rec-
ta, saturado, con 16 hasta 22 dtomos de carbono,

Cp) como minimo un producto de etoxilacién conteniendo de 5
hasta 15 grupos glicoléter de los campuestos siguientes:

(a) un alcohol de cadena recta o ramificada, pri-

mario o secundario, saturado o simplemente

insaturado, en el cue loz hidrocarburos satu-~

rados muestran 10 hasta 15 y los insaturados

2

10 hasta 18 dtomos de carbono,
(b) un diol de cadena recta, saturado, vecinal, |
con 12 hasta 18 4tomos de carbono y
(e) un alquilfenol con resto alquilo de cadenau

recta con 7 hasta 12 dtomos de carbono,

ascendiendo la proporcién en peso (C4) y (C,) a 2:3 hasta 5:1.

Tjempios de los compuestos mencionados bajo (01)
son los productos de etoxilacidén del alcohol cetilico, esteari-
lico, araquilico y behenflico, de 017—021-alcoholes primarios,

lineales, con nimeros de carbonos impar, asi como las mezclas

de los alcoholes mencionados. Especialmente adecuados son 1oz
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alcoholes de grasa de sebo etoxilados, saturados, con un prome-
dio de 4 hasta 6 grupos glicoléter,
Entre los productos de etoxilacién mencionados
bajo (Cy) son de nombrar
(a) aquellos de alcoholes grasos de orfgen natural y sintético;
ejemplos de ellos son decanol, alcohol laurilico y mirist{id
lico, asi como sus mezclas, por ejemplo, aquellas partes
' C1O-C14 obtenidas de alcoholes grasos de coco o de palma;
alcoholes primarios sintéticos, tales como undecanol,  tri-
decanol, pentadecanol; 010-015-ox6a1coholes; alcoholes
grasos insaturados, tales como alcohol palmitoleflico y
alcohol oleilico; C1O-C1S-a1coholes gecundarios donde el
grupo hidroxilo se encuentra, por ejemplo, en la posicién
2 o en posiecidn arbitraria o bien puede estar repartido
estadisticamente a través de la cadena carbone; alcoholes
ramificados, por ejemplo, alcoholes guerbétices, tales comg
2-butiloctanol y 2~pentilnonanol, C1O-C1s-alcoholes‘metil-
ramificados o los demds C1O-C1S—a1coholes ramificadog,
primarios o secundarios, obtenido de los hidrocarburos del
petréleo, ademds, lés mezclas de los compuestos grriba men-
cionados, 7 »
(v) aquellos de dioles vecinales, por ejemplo, 1,2-dioles,’
tales como 1,2-dihidroxidodecanoc, 1,2-dihidroxitetradecano,
1y2=dihidroxihexadecano, 1,2—dihid:oxioctadecano o 1,2~
dihidroxialcanos con 11, 13, 15 & 17 dtomos de carbdno,‘- l
ademds de Cqo~Cqg-dicles con grupos hidroxilo vecinales
repartidos estad{sticamente a través de la cadena carbono,.

(e¢) aguellos de alquilfenoles con cadena alquilo lineal, por .

ejemplo, octilfenol, nonilfenol y decilfenol, y sus mez-

elas, S
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También son adecuadas las mezclas de los productos

de etoxilacién mencionados bajo (a) hasta {¢). El grado de eto;
!
xilacién de los alcoholes saturados primarios mencionados bajo|

(2) vy los oxoalcoholes ascienden preferentemente a 5 hasta 15,

|
el de los demds compuestos preferentemente a 5 hasta 12, Pre- E
ferentemente se emplean productos de etoxilacién de compuestos'
de cadena recta.

La proporecién en péso entre las sustancias men
cionadas bajo (Cy) y (Cy) asciende a 5:1 hasta 2:3, prefe-
rentemente 1:1 hasta 3:1. Las dos sustancias deberan formar
une mezcla homogénea que esté fundida o bien aglomeradacon
las particulas del perhorato, o también formar un revestimien-
to mds o menos cerrado sobre las particulas de perborato. La
cantidad del agente de revestimiento, referido al perborato
sédico, deberd ascender preferentemente a un 3 hasta 20, es~
pecialmente un 5 hasta 15% en peso.

La obtencidn del componente (C) se efectua mez-

clando Iintimamente la mezcla de los componentes (01) v (02) !
i
fundida a temperaturas superiores a 35°C, preferentemente
i

a 50° hasta 70°C, con el perborato potdsico pulverulento hasta;
granulado, que puede tener una temperatura de 0% hasta 25°C, i
No es necesario ningin calentamiento adicional del polvo Gu- |
rante el proceso de mezcla, M4s bien estd garantizada, tam~ :
bién al emplear un polvo relativamente frio, una distribucidn ;

|

homogénea sin la formacidén de polvo.

5 el caso del componente {(B) se puede efectuar

£

la mezcla en forma continua o en tandas utilizando céispositivos
mezcladores, granuladores o pulverizadores usuales. Son ade-

cuados los mezcladores de.tambor, de cascada, de paletas de

arado u oires mezcladores que trabajan por el procedimiento
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de mezcla forzada, asi como dispositivos en los cuales la fu-
sién liquida se pulveriza en forma continua sobre un polvoten
caida libre o esparcido en capa delgada sobre una cinta de
transporte, A continuacidn de la pulverizacidén se puede reali-
zar en caso dado un granulade ulterior. |

El tamafio del grano y el peso por 1itfo del per-
borato sédico que se emplea puedenvariar entre amplios limites.
Convenientemente deberd ascender sin embargo la proporecidn de
particulas de grano basto con una granulometrfa superior a 2 mm
a menos de un 10% en peso y preferentemente & menos de wun 2% |
en peso.

La proporcién en finos del cémponente (C) y tam~
bién del componente (B) con un tamafio de grano inferior a O,1mn
asciende preferentemente a menos de un 25% en peso, y en espe-
cial a menos de un 10% en peso. La granulometrfa media ascien-
de convenientemente entre 0,1 hasta 0,8mm.

Mediante el tratamiento con la mezcla liquida se
presenta por regla general un aumento del grano agrundndose
en primer lugar las partfculas finas con una granulometria in-
ferior a 0,1 mm amplia o totalmente a particulas mayores., ILa
proporeién de particulas con una granulometria de 1 hasta 3 mn
sube solo ligeramente., En casq dado se pueden tamizar las -
particulas mds bastas, desmenuzar y a continuacidn volverse
a emplear. La granulometrfa media de los componentes (B) y (C)
ascieﬁde a 0,4 hasta 1,0 mm y se encuentra por lo tanto en el
orden de magnitud de un polvo &e lavado obtenldo por secado -
por pulverizacidn. Aqui se ha de considerar ésto como una grah
ventaja, ya que se contraresta con ello los indeseados proce-.

sos de desmezclado durante el {fransporte o el almacenamiento

de los agentes de lavado.
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En caso dado se pueden aplicar ulteriores aditi-

1
!

vos, tales como colorantes, pigmentos o odorantes sobre el
material excipiente de los componentes (B) y/o (C). Empledn-
do aditivos coloreados se puede lograr una caracterizacién
pticamente agradable y una caracterizacidén de la mezela del
polvo por los salpicones de color.

Las mezclas de los componentes pulverulentos
contienen por una parte en peso del componente (A) 0,01 hasta
0,5 partes en peso del componente (B) y 0,05 hasta 1 parte
en peso del componente (C). Siempre que en la preparacién del
componente (C) se halla partido exclusiva o principalmente

de perborato sédico como sustancia excipiente corresponden por

una parte en peso de (A) preferentemente 0,1 hasta 0,5 partes:

en peso de (C)., El contenido de la mezcla en agente tensioac—
tivo no idnico conténiendo una proporcién entre grupos glicol
y dtomos de carbono de 1:3 hasta 1:6 deberd ascender a un

1 hasta 10% en peso, preferentemente un 2 hasta 8%en peso, y
el contenido en silicona a un 0,02 hasta 1,6% en peso, pre-

ferentemente 0,05 hasta 0,5% en peso.

La dosificacién y la mezela a continuacidn de los!

16

|
i
i

tres componentes se puede efectuar en distintas etapas o

|

también simultdneamente. Convenientemente se trabaja en forms,

continua habiéndose acreditado especialmente las bdsculas Qv
cinta de trabajo automdtico en combinacidén con mezcladores

de caide libre. Dispositivos mezcladores accionados mecdni-
camente adicionales no son por lu generaul necesarios, Siempre
que Se empleen se recomienda una manipulacidn cuidadosa de la

mezcla pulverulenta pars evitar una destruccidén de la estruc-

-tura de eafera hueca del polvo pulverizado y un aumento inde-

seado de la proporcién de granulo fino y de polvo. Siempre e

|
'
1
'
i

.}
!
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puede realizar convenientemente al mismo tiempo.

‘poracidn que se presentan en el secado por pulverizacién ea

17

al polvo se le hayan de mezclar ulteriores componentes pulveru-

lentos, tales como enzimas o activadores de blanqueo, éste se

Las mezclas de polvo obtenidas segin la presente
inveneidn se caracterizan por un comportamientode enjuague
muy ventajoso, es decir, que también al estar presentes dis-
positivos de enjuague de construccién desfavorable se trasla-
da dentro del tiempo de enjuague implicado por la lavadora
sin residuo alguno desde el depésito de enjuague hacia el tam-
bor de lavado. Si ya por una parte era sorprendeﬁte que re-
sultase un comportamiento de. enjuague empeorado cuando solo
una fraceidén de las partfculas de polvo existentes en total
se trata con siliconas, nolera menos sorprendente que en for-
ma alguns hubiese de tratarse toda la cantidad de polvo con
el agente tensioactivo no idnico para eliminar la influencia
humectadora desventajosa de la silicona, sino que mds bien
la parte relativamente reducida del componente (C), medido
en la cantidad total del polvo, resulta mds que suficiente
para ello., El procedimiento de obtencién segin la presente in-

vencién limita ademds considerablemente las perdidas por eva-

caliente, especialmente en los agentes tensioactivos no idni-
cos bajamente etoxilados. De esta manera resulta el procedi;
miento también considerablemente menos incompatible con el
medio ambiente ya que se suprime la impurificacidn dé los
aires de salida en las torres de pulverizacién en caliente por
el agente tensioactivo no iénico evaporado. Asimismo se ca~
racterizan los agentes de lavado compuestos por uha amplia
libertad de polvo, buenas propiedades de almacenamiento y de

fluidez y por una alta seguridad de espuma igueleda. El cono=-
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¢ido y desventajoso efecto de que retroceda o hasta se inhi-
ba el efecto de un inhibidor de espuma, siempre que se incorw
pore o se pulverize con una pasta de agente de lavado queda
eliminado con el procedimiento de la presente invencidn.

Si bien por la publicacién alemana DAS 24 18 294
ge conocen agentes de lavado que se pueden obtener por mezcla !
de polvos pulverizados con un granulaf8o de perboratoc contenien-
do agentes tensioactivos no iénicos, éstos agentes no contie-
nen desespumadores de silicona, por lo que no se presentan
los problemas de un comportamiento desfavorable de humectaciénI
y de enjuague, El cometido y el procedimiento es por lo tanto
distinto en el caso de la presente invencidn.

EJEMPLOS

Para poder comprobar el comportamiento de enjua-
gue de las muestras del agente de lavado bajo condiciones pré-
ximas a la prdctica y en forma reproducible se emplearon tres
depdsitos de enjuague desmontados de distintas mdquinas de
lavado fabricadas en serie. El llenado con el agente de lava-
8o se efectud a través de un embudo que se habia dispuesto

en el centro fijamente sobre el depdsito y cuya abertura de

salida presentabe un ancho de luz de 30 mm, Cada una de las

toberas de enjuague de la cdmara se habia conectado & través
de un caudalémetro, una vdlvula de cierre rapido de acciona=-
miento magnético y una vdlvula reductora de presién (vélvula
de'estrangulacidn) con la tuberia de agua (temperatura del i

9¢). De esta manera se pudieron aiustar y medir

agua uncs 14
exactemente el tiempo de enjuague, la cantidad de agua y la
presidén de agua. La presién de agua se ajustd en todos los en-

sayos unitariamente a 0,5 atmésferas, La cantidad de agente

de lavaedo dosificada ascendié en cada caso a 100 g, la canti-
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dad de'agua alimentada a 10 litros. Se midié el tiempo hasta
comnletar el enjuague, en el caso de quedar residuo se secé
y peso la proporcidén residual,

Para la evaluacidn se fijaron las siguientes no-
tas:

Nota 1: enjuague total con menos de 5 litros,
Nota 2: enjuague total con 5 hasta 10 litros,
Nota 3: menos de 5 g de residuo,

Nota 4: 5z hasta 20 g de residuo,

Nota 5: mds de 20 g de residuo.

Los ensayos se realizaron en cads caso 5 veces y
gse tom§ el promedio de los resultados; los valores medios con
la nota 1 y 2 denominan un enjuague muy bueno hasta bueno.
Promedios con la nots 3 valen, siempre que no se'alcanze una
determinacién individual de las notar 4 y 5, como afn utili-
zables,

La composicidén del componente de agente de lavado
secado por pulverizacién (componente A) en porcientos en peso
figura en la tabla 1. Se trata aqul de composiciones que, de-
bido & su contenido en fuertes espumadores o bien & la reduci-
da proporecién en jabdn espuman muy fuertemente, en especial a
temperaturas superiores a 70%C, Su obtencidn se efectud pof ;
secado por pulverizacién de un lodo (conténido en agua 37%)
en una torre pulverizadora en la que el aire secador introduci-
do por la parte inferior tenia una.temperatura de 290°C y el -
aire de salida evacuado por la cabeza una temperatura de 97°¢c.
Los agentes tensioactivos aniénicos, las sales de armazén y
los demds compuestos en forma de sal se emplean como sales -

sédicas. EQ significa éxidc etilénico adosado.
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- PABLA 1.-

Componente (en% en peso) EJENPLO ]
1 2 3 4 ;

n-dodecilbencenosulfonato 12,0 - - - 11,5 ;
n-alcanosulfonato - 11,0 - - -
C1S'C18' ~olefinsulfonato - - 10,0 - -
Sulfato de alcohol de grasa - - - 12,0 =
de sebo
Jabon (sebo:coco=9:1) 2,2 2,0 2,5 1,5

Alcohol de sebo '+ 5 EO 2,0 2,5 2,0 2,0
Alcohol de sebo + 14 EOQ 1,9 3,2 3,2 3,0
Tripolifosfato 60,0 60,0 30,0 30,0 10,0
Alumosilicato sédico - - 30,0 30,0 40,0
S%l%cg?o sédico (Na,0:5i0, = 3,0 3,0 2,0 2,0 2,0
Silicato de Mg 2,1 2,1 2,1 2,1 2,1
EDTA A 0,3 0,3 0,3 0,3 0,3
Celulosa carboximetilica 0,9 1,0 0,8 0,8 1,0
Blanqueador éptico 0,3 0,3 0,3 0,3 0,3
Sulfato de Na Ty 1 745 3,5 4,5 9,5
Agua, resto resto resto resto restﬁ

La composicidén de los componentes (B) conteniendn

siliconas en porcientos en peso figura en la tabla 2.

Su obtencién se efectua en un tambor granulador

donde se presentan las sales o bien las mezclas de sales que

girven como material excipiente (granulometria 0,2 hasta 1 mm)
Y se agrega ¢n forma dosificada la emulsidn o bien la fusidn
que contiene la silicona, se granula y homogeniza. ILa silicona
empleada se compone de un dimetilpolisiloxano (peso molecular

medio 13000 hasta 14500), donde estaba dispersado el dcido

silfcico (aerosil, granulometrfa media 0,25 m/u). La cera ds
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Montana tenfa un mérgen de fusién de 100 hasta 105°¢

TABLA 2.—
Mezela 1fquida EJEMPLO

1 =13 4 5
Silicona 3,7 546 943
5i0, - 0,3 0,4 0,4
Alcohol de sebo + 14 EO - - 6,0 -
Alcohol de sebo + 25 EO 26,0 - 16,0
Cera de Montana - - 11,0
Celulosa carboximetilica - 0,2 -
Agua ) - 9,0 -
Susbancia execipiente
Pripolifosfato sédico 70,0 - 67,3
sulfato sédico - ~ 68,8 -
Silicato de Mg . - 10,0 . =~

Para la obtencién del componente (C) ée empleo
en los ejemplos 1 hasta 4 el tetrahidrato de perborato sédico
cuyo andlisis de tamizacién dié la siguiente distribucién:
Ancho de malla (mm) :.1,6 0,8 0,4 0,2 0,1 0,1
% en peso 0 1,5 38 44,5 12 4

El granulado seglin el ejemplo 5 se obtuvo a base
de tripolifosfato sédico.

El perborato o bien el tripolifosfato se introdu-
jo en un mezclador de tambor con érgenos mezcladores de girv '
rapido (as{ llamados mezcladores de LODIGE). En el mezclador .

en giro se agregaron las mezclas de agente tensioactivo no
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idénico conforme a la composicién indicada en la tabla 3, La

temperatura de las mezclas de agente tensioactiveo fundidas as-

cendié a 60°C. Después de 3 minutos habia terminado el proceso
de mezclado demostrando que los granulados obtenidos eran how-

mogeneos, estaban libres de polvo y eran fluidos.

Ejemplo Mezcla binaria de agente Presentado (en % en peso)
tensiocactivo
(cantidades en % en peso)

1 (¢4) 7,5 alcochol de sebo + 90 perborato sddico
5 30 (C45:C4g-alcohol =1:1)

(02) 2,5 alcohol oléflico +
5 EO

2y3 (C,) 5 alcohol de sebo + 90 perborato sddico
5 EO (016:018~alcohol = 1:1)
(02) 5 alcohol oleflico +
5 EO

4 (01)5 alcohol de sebo + 5 EO 90 perborato
(0153018—a1quilo = 1:2)
(Cy) 5 nonilfenol + 5 EO

5 (01) 10 alcohol de sebo + 5 EO 85 tripolifosfato
(Cyg:C,g-alauilo = 1:2) sddico
(Cy) 5 Cqp_q5—alcohol oxdlico +
T EO

La proporcidén de mezcla de los componentes (i),
(B) y (C) as{ como el contenido de ello resultante de las
mezclag en desespumador de silicona as{ come en alcohol de
sebo + 5 EO (= componente 01) ag{ como en el producto final

estd indicada en la tabla 4.
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TABLA 4.=-
Ejemplo Partes en péso % en peso de % en peso de 01
silicona
B c
1 1 0,1 0,15 c,3 2,7
2 1 0’2 0,3 0’5 2’3
3 1 0,2 0,3 0,5 2,7
4 1 0,1 0,3 0,4 2,1
5 1 0,14 0,36 0,5 2,4

ron simultédneamente, bajo mantenimiento de las proporciones
cuantitativas as{ como de las demds condiciones de ensayo,
los agentes tensioactivos 01 ¥y 02 no iénicos como constituyen~ |
tes del componente (A) y el polvo obtenido se mezeld en pro-
porciones iguales con mezcla previa conteniendo silicona y
perborato no tratado previamente, (segin ejemplos 1 hasta 4)

o bien tripolifeosfato (segin el ejemplo 5). Los resultados del

En una serie de ensayos comparativos se pulveriza-

ensayo de enjuague figuran en la tabla 5.

EJEMPLO EVALUACION
Ensayo Ensayo comparative
1 1-2 . 3=4
2 1-2 3~4
3 12 3-4
4 1-2 3-4
5 1 3-4

mé en el empleo prédctico., Por lo demds demostraton ser segu-

ros a la formacidén de espuma los agentes de lavado para ser

El favorable comportamiento de enjuague se confir-
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empleados en mdquinas de lavado dotadas de tambor horizontal,
asutomdticas, en una concentracidén de aplicacién entre 3 y 8 |
g2/l y cargdndose la miquina con ropa ligeramente ensuciada.

Deserita suficientemente la naturaleza del in-
vento, as{ como la manera de realizarlo en la prdctica, debe
hacerse constar que las disposiciones anteriormente indica=~

das son susceptibles de modificaciones de detalle, en cuanto

no alteren su principio fundamental.
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REIVINDICACIONES

1.-Procedimiento para la obitencién de agentes de

lavado- pulverulentos, conteniendo polimeros orgdnicos de si-
licio, como agentes amortiguadores dg la. formacién de espu-
ma, con propiedades de disolucién mejoradas, mediante mezcla
de tres componentes pulverulentos, caracterizado porque

(A) 1 parte en peso de un polvo secado por pulverizacién em—

25

B)

¢)

pledndo gases calientes, libres de polimeros de silicio
orgénicos, y percompuestos, conteniendo

5 hasta 30% en peso de como minimo una sustancia activa

de lavado aniénico y/o no iénica,

50 hasta 94% en peso de como m{nimo una sustancia de arma-
zén de la clase de los fosfatos, polifosfatos, silicatos,
alumosilicatos, carbonatos, sulfatos, policarboxilatos y
fosfonatos, en forma de las sales de metal alecalino, asi-
como ‘

1 hasta 20% en peso de los demds componentes usuales en
los agentes de lavado, |

0,01 hasta 0,5 partés en pesoc de una mezela previa pulveru-
lenta, o bien granulada, obtenida por granulacidn de’una
o varias de las sustancias de armazén mencionadas bajo-(é)
con 1 hasta 10% en peso, referido a la mezcla previa, 8¢
polimeros de silicio orgdnicos, se mezclan con

0,05 hasta 1 parte en peso de otra mezcla previa pulveru-
lenta o bien granulada, obtenida por granulacidén de un
percompuesto pulverulento y/o una o varias de las sustgp~
cias de armazdén mencionadas bajo (A) con

3 hasta 25% en peso, referido al peso de la mezcla previa,

de como minimo una sustancia activa de lavado que lleva

4
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grupos poliglicoléter no idénicos, compuesta como mi-

nimo de un 40% en peso de un compuesto con 12 hasta

22 4dtomos de carbono en el resto hidréfobo, donde

la proporcién entre el mimero de los grupos etilen- |
glicoléter y el nimero de los 4tomos de carbono en el;
resto hidréfobo agciende a 1:3 hasta 1:5,

entre s{ de manera que el contenido total de la mezcla en po-

1imeros de silicio orgdnicos ascienda a un 0,05 hast a 1,6%

en peso, y en la sustancia activa de lavado no idénica, que

muestra la proporcién de 1:3 hasta 1:6, de un 1 hasta 10% en

peso,

2,- Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca-
racterizado porque para la obtencién del componente (B) se gra-
nulan
60 hasta 90% en peso de como minimo una sustancia excipiente
pulverulenta hasta granulada, compuesta de tripolifosfato sé-

dico, sulfato'sédico, alumosgilicato sédico o silicato de mag-

nesio, con una mezcla, en casc dado conteniendo agua, de

2 hasta 10% en peso de polimeros de silicona,
2 hasta 30% en peso de emulsionantes de la clase de los alco- |
holes etoxilados de alto peso molecular,

0 hasta 15% en peso de ceras insolubles en agua y

0 hasta 10% en peso de polimeros solubles en agua, especial-

mente éteres de celulosa. i

3.~ Procedimiento segin la reivindicacidén 1, ca-
racterizado porque como componente (C) se emplea una mezcla

previa granulada que se prepara por granulacidén de perborate

sédico con un 3 hasta 20% en peso de una mezcla de la siguiente

4
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composicidns
(01) un producto de etoxilacién conteniendo como minimo 3 hasta

7 grupos glicoléter de un alcohol primario, saturado, de

cadena recta, con 16 a 22 4dtomos de carbono,

(02) un producto de etoxilacidn conteniendo como minimo 5 has-

ta 15 grupos glicoléter de los siguientes compuestos

(a) un alcohol de cadena recta o ramificada, primario o
secundério, saturado o simplemente insaturado, en el
que los hidrocarburos saturados muestran 10 hasta 15
¥ los insaturados ..10 hasta.18 4tomos de carbono,

(b) un diol vecinal de cadena recta, saturado, con 12 has-
ta 18 4tomos de carbono y

(¢) un alquilfenocl con resto alquilo de cadena recta con—’
teniendo 7 hasta 12 4tomos de carbono,

ascendiendo la proporcién en peso entre (01) ¥ (02) a 5:1 hag-

ta 2:3. .

4,~ Procedimiento segin la reivindicacién 1 y 2,
caracterizado porque una parte en peso del componente (A) se
mezcla con 0,05 hasta 0,3 partes en peso del componente (B),
0,1 hasta 0,5 partes en peso del componente (C) de manera que
el contenido total de la mezcla en polimeros de silicio orgé-
nico ascienda a 0,1 hasta 0,5 % en peso ¥ enragente ténsioécti-

vo no idnico (01) 2 un 2 hasta 8% en peso.

5.= Procedimiento para la obtencién de agentes
de lavado pulverulentos, conteniendo polimeros orgdnicos de.
silicio, tal y como queda sustancialmente descrito en la pre~

sente Memoria.

b

Esta Memoria consta de veintiocho hojas escritas



a midquina por una sola cara.

‘Madrid,
30 OV, 1970
HENKEL KOMMANDITCESELLSCHAFT AUF AKTIEN,

J. M. GEIIEZ AGEBD

p. p. Firmado: J.jSuarex Diaz
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