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DESCRIPCION
Particulas de detergente para lavado de ropa

Campo de la invencién

La presente invencion se refiere a particulas grandes de detergente para lavado de ropa.

Antecedentes de la invencion

El documento WO 2012/049178 divulga la incorporacion de silicato de sodio a un revestimiento de carbonato de
particula grande de detergente. El silicato de sodio se divulga como reductor de la entrada de agua en el nucleo del
tensioactivo de la particula grande de detergente.

Sumario de la invencién

Los inventores han encontrado que por medio de la incorporaciéon de calcita en un nucleo de tensioactivo de una
particula grande de detergente revestida con carbonato se contribuye a la longevidad de la integridad de la particula
cuando se expone la particula a condiciones atmosféricas. Las particulas conservan una capacidad para fluir desde
el envase mejor que particulas similares que no tienen calcita en forma de polvo en el nucleo.

En un aspecto, la presente invencion proporciona una particula de detergente revestida que tiene dimensiones
perpendiculares x,y,y z, enlaque xesde 0,5a2mm,yesde2a8 mmy zesde2a8mm, en las que la particula
comprende:

(i) de un 20 a un 39 % en peso de un tensioactivo seleccionado entre: tensioactivos aniénicos y no ionicos;

(ii) de un 10 a un 40 % en peso de un revestimiento de sal inorganica seleccionada entre: carbonato de sodio y/o
sulfato de sodio, de del cual al menos un 5 % en peso de la sal inorganica es carbonato de sodio; y

(iii) de un 10 a un 40 % en peso de calcita que tiene un diametro medio de tamafio de particula mediano (D50)
dentro del intervalo de un 10 a un 70 micrometros, y en el que las sales inorganicas estan presentes sobre la
particula de detergente en forma de revestimiento y el tensioactivo esta presente como nucleo con la calcita
dispersada en el nlcleo.

A menos que se especifique todos los % en peso se refieren al porcentaje total en la particula como pesos secos.

Descripcion detallada de la invenciéon

FORMA
Preferentemente, la particula de detergente revestida para lavado de ropa tiene forma curvada.

La particula de detergente revestida para lavado de ropa puede ser lenticular (con forma de lenteja seca completa),
elipsoide achatado, en la que z e y son los diametros ecuatoriales y x es el diametro polar; preferentemente y = z.

La particula de detergente revestida para lavado de ropa puede tener forma de disco.

Preferentemente, la particula de detergente revestida para lavado de ropa no tiene orificio; es decir, la particula de
detergente revestida para lavado de ropa no tiene un conducto que pasa a través del nucleo, es decir, la particula de
detergente revestida para lavado de ropa tiene un género topolégico de cero.

NUCLEO
El nucleo comprende calcita y tensioactivo.
Tensioactivo

En general, se pueden escoger tensioactivos no idnicos y aniénicos del sistema de tensioactivos a partir de los
tensioactivos descritos en "Surface Active Agents" Vol. 1, de Schwartz & Perry, Interscience 1949, Vol. 2 de
Schwartz, Perry & Berch, Interscience 1958, en la edicion actual de "McCutcheon’s Emulsifiers and Detergents"
publicado por Manufacturing Company o en "Tenside-Taschenbuch", H. Stache, 22 edicion, Carl Hauser Verlag,
1981. Preferentemente, se usan los tensioactivos saturados.

Tensioactivos Anidnicos

Los compuestos de detergente aniénico apropiado que se pueden usar son normalmente sales de metal alcalino
solubles en agua de sulfatos organicos y sulfonatos que tienen radicales alquilo que contienen de aproximadamente
8 a aproximadamente 22 atomos de carbono, usandose el término alquilo para incluir la parte de alquilo de radicales
de acilo superiores. Los ejemplos de compuestos apropiados de detergente anidnico sintético son alquil sulfato de
sodio y potasio, especialmente los obtenidos por medio de sulfatacion de alcoholes Cg a C1s superiores, producidos
por ejemplo a partir de sebo y aceite de coco, alquil Cg a Czo benceno sulfonatos de sodio y potasio, en particular
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alquil C1o a C4s benceno sulfonatos de sodio lineales y secundarios; y alquil gliceril éter sulfatos de sodio,
especialmente los éteres de alcoholes superiores procedentes de sebo o aceite de coco y alcoholes sintéticos
procedentes de petrdleo. La mayoria de los tensioactivos anidnicos preferidos son lauril éter sulfato de sodio (SLES),
de forma particularmente preferida con 1 a 3 grupos etoxi, alquil C10 a C15 benceno sulfonatos de sodio y alquilo
C12 a Cqs sulfatos de sodio. También son aplicables tensioactivos tales como los descritos en el documento EP-A-
328 177 (Unilever), que muestran resistencia a la pérdida de sal, los tensioactivos de alquilo poliglicosido descritos
en el documento EP-A-070 074 y alquil monoglicésidos. Las cadenas de tensioactivos pueden ser ramificadas o
lineales.

También pueden estar presentes jabones. El jabon de acido graso usado preferentemente contiene de
aproximadamente 16 a aproximadamente 22 atomos de carbono, preferentemente en una configuracion de cadena
lineal. La contribucion anionica procedente del jabon es preferentemente de un 0 a un 30 % en peso del aniénico
total.

Tensioactivos No Iénicos

Los compuestos apropiados de detergente no iénico que se pueden usar incluyen, en particular, los productos de
reaccion de compuestos que tienen un grupo hidréfobo y un atomo de hidrégeno reactivo, por ejemplo, alcoholes
alifaticos, acidos, amidas o alquil fenoles con éxidos de alquileno, especialmente 6xido de etileno ya sea solo o con
oxido de propileno. Los compuestos de detergente preferidos son condensador de alquil C¢ a C,, fenol-oxido de
etileno, generalmente de 5 a 25 EO, es decir de 5 a 25 unidades de 6xido de etileno por molécula, y los productos
de condensacion de alcoholes Cg a Cqs primarios o secundarios lineales o ramificados con éxido de etileno,
generalmente de 5 a 50 EO. Preferentemente, el no i6nico es de 10 a 50 EO, mas preferentemente de 20 a 35 EO.
Los etoxilatos de alquilo son particularmente preferidos.

Preferentemente, todos los tensioactivos se mezclan juntos antes del secado. Se puede usar el equipamiento de
mezcla convencional. El nucleo de tensioactivo de la particula de detergente para lavado de ropa se puede formar
por medio de extrusion o compactacion en rodillos y posteriormente se puede revestir con una sal inorganica.

Calcita

La calcita se encuentra comercialmente disponible en Omya pero el polvo de calcita de distribucion de tamafo
diferente se encuentra ampliamente disponible. El tamafio de particula de la calcita se mide usando una técnica de
difraccion laser para determinar el diametro mediando de tamario de particula medio (D50). EI D50 es el tamafio en
micrémetros que separa la distribucion con la mitad por encima y la mitad por debajo de este diametro; D50 también
se denomina la mediana.

ElI D50, la mediana, se ha definido anteriormente como el diametro en el que la mitad de la poblacién se encuentra
por debajo de este valor. Similarmente, 90 por ciento de la distribucién se encuentra por debajo de D90, y 10 por
ciento de la poblacion se encuentra por debajo de D10.

La técnica de difraccion por laser usada para medir D50 fue Sympatec Helos (H1438) y Rodos. La calcita usada fue
calcita Omya 40 y calcita Omya 5.

Se examind el tamafio de la calcita Omya 40 y se encontré que tenia la siguiente distribucion de tamafio de diametro
10 % (1,93 micrémetros), distribucion de 50 % (24,01 micrémetros) y distribucion de 90 % (70,08 micrémetros).

El tamafo de la calcita Omya 5 se examind y se encontrd que tenia la siguiente distribucion de tamafio de diametro
10 % (0,70 micrémetros), distribucion 50 % (4,22 micrometros) y distribucion 90 % (14,88 micrometros).

Revestimiento

Sales Inorganicas

La sal inorganica soluble en agua esta presente en forma de revestimiento sobre la particula. La sal inorganica
soluble en agua esta preferentemente presente en un nivel que reduce la adhesividad de la particula de detergente
para lavado de ropa hasta un punto en el que las particulas fluyen con libertad.

Los expertos en la técnica apreciaran que aunque se podrian aplicar revestimientos multiples en forma de capas, de
los mismos materiales de revestimiento o diferentes, se prefiere una capa de revestimiento individual, por
simplicidad de operacion, y para maximizar el espesor del revestimiento.

El revestimiento se aplica preferentemente a la superficie del nicleo de tensioactivo, por medio de deposicion a
partir de una solucién acuosa de la sal inorganica soluble en agua. En la alternativa, el revestimiento se puede llevar
a cabo usando una suspension. Preferentemente, la solucion acuosa contiene mas de 50 g/l, mas preferentemente
200 g/l de sal. Se ha encontrado que una pulverizaciéon acuosa de la solucion de revestimiento en un lecho fluidizado
proporciona buenos resultados y puede también generar un ligero redondeo de las particulas de detergente durante
el procedimiento de fluidizacion. El secado y/o el enfriamiento pueden ser necesarios para concluir el procedimiento.
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Particula de detergente revestida para lavado de ropa

Preferentemente, la particula de detergente revestida para lavado de ropa comprende de un 10 a un 100 % en peso,
mas preferentemente de un 50 a un 100 % en peso de una formulacién de detergente para lavado de ropa en un
envase. El envase es el de una formulacién comercial para venta al publico general y esta preferentemente dentro
del intervalo de 0,01 kg a 5 kg, preferentemente de 0,02 kg a 2 kg, del modo mas preferido de 0,5 kg a 2 kg.

Preferentemente, la particula de detergente revestida para lavado de ropa es tal que al menos de un 90 a un 100 %
de las particulas de detergente revestidas para lavado de ropa en las dimensiones X, y, y z estan dentro de un 20 %,
preferentemente un 10 %, variable desde la particula de detergente revestida para lavado de ropa de mayor tamafio
a la de menos tamafio.

Contenido de agua

Preferentemente, la particula comprende de un 0 a un 15 % en peso, mas preferentemente de un 0 a un 10 % en
peso, del modo mas preferido de un 1 a un 5 % en peso de agua, a 293K 'Y 50 % de humedad relativa. Esto facilita
la estabilidad de almacenamiento de la particula y sus propiedades mecanicas.

Otros complementos

Los complementos, tal y como se describen a continuacion, pueden estar presentes en el revestimiento o en el
nucleo. Estos pueden estar en el nucleo o el revestimiento.

Agente fluorescente

Preferentemente, la particula de detergente revestida para lavado de ropa comprende un agente de fluorescente
(abrillantador 6ptico). Los agentes fluorescentes se conocen bien y muchos de dichos agentes fluorescentes se
encuentran disponibles a nivel comercial. Normalmente, estos agentes fluorescentes se suministran y se usan en
forma de sus sales de metal alcalino, por ejemplo, sales de sodio. La cantidad total del agente fluorescente o
agentes usados en la composicion es generalmente de un 0,005 a un 2 % en peso, mas preferentemente de un 0,01
a un 0,1 % en peso. El agente fluorescente apropiado para uso en la invencion se describe en el capitulo 7 de
Industrial Pigments editado por K. Hunger 2003 Wiley-VCH ISBN 3-527-30426-6.

Los agentes fluorescentes preferidos estan seleccionados entre las clases de diestirilbifenilos,
triazinilaminoestilbenceno, bis(1,2,3-triazol-2-il)estilbenos, bis(venzo[b]furan-2-il)bifenilos, 1,3-difenil-2-pirazolinas y
cumarinas. El agente fluorescente esta preferentemente sulfonado.

Las clases preferidas de agente fluorescente son: compuestos de D-estiril-bifenilo, por ejemplo, Tinopal (Marca
Comercial) CBS-X, compuestos de acido di-amino estilben di-sulfénico, por ejemplo, Tinopal DMS pure Xtra y
Blankophor (Marca Comercial) y compuestos de pirazolina, por ejemplo, Blankophor SN. Los agentes fluorescentes
preferidos son:  2(4-estiril-3-sulfofenil)-2H-naftol[1,2-d]triazol de sodio, 4,4’-bis{[(4-anilino-6-(N-metil-N-2-
hidroxietil)amino 1,3,5-triazin-2-il)]Jamino}estilben-2,2"-disulfonato de disodio, 4,4’-bis{[(4-anilino-6-morfolino-1,3,5-
traizin-2-il)Jamino}estilben-2-2" disulfonato de disodio y 4,4 -bis(2-sulfoestiril)bifenilo de disodio.

Tinopal® DMS es la sal de disodio de 4,4 -bis{[(4-anilino-6-morfolino-1,3,5-triazin-2-il)Jamino}estilben-2,2"-disulfonato
de disodio. Tinopal® CBS es la sal de disodio de 4,4 -bis(2-sulfoestiril)bifenilo.

Perfume

Preferentemente, la composicién comprende un perfume. El perfume esta preferentemente dentro del intervalo de
un 0,001 a un 3 % en peso, del modo mas preferido de un 0,1 a un 2 % en peso. Muchos ejemplos apropiados de
perfumes de proporcionan en CTFA (Cosmetic, Toiletry and Fragrance Association) 1992 International Buyers
Guide, publicado por CFTA Publications y OPD 1993 Chemicals Buyers Directory 802 Edicion Anual, publicado por
Schnell Publishing Co.

Resulta comun que exista una pluralidad de componentes de perfume en la formulacién. En las composiciones de la
presente invencién se prevé que existan cuatro o mas, preferentemente cinco o mas, mas preferentemente seis o
mas o incluso siete 0 mas componentes de perfume diferentes.

En las mezclas de perfume, preferentemente de un 15 a un 25 % en peso son notas superiores. Las notas
superiores se definen por parte de Poucher (Journal of the Society of Cosmetic Chemists 6(2):80 [1955]). Las notas
superiores preferidas estan seleccionadas entre aceites citricos, linalol, acetato de linalilo, lavanda, dihidromircenol,
oxido de rosa y cis-3-hexanol.

Es preferible que la particula de detergente revestida para lavado de ropa no contenga un blanqueante de
peroxigeno, por ejemplo, percarbonato de sodio, perborato de sodio y peracido.
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Polimeros

La composicién puede comprender uno o mas polimeros adicionales. Los ejemplos son carboximetilcelulosa,
poli(etilen glicol), poli(alcohol vinilico), polietilen iminas, polietilen iminas etoxiladas, policarboxilatos de polimeros de
poliéster solubles en agua tales como poliacrilatos, copolimeros de acido acrilico/maleico y copolimeros de acido
acrilico/metacrilato de laurilo.

Enzimas
Una o mas enzimas estan presentes de forma preferida en una composicién de la invencion.

Preferentemente, el nivel de cada enzima es de un 0,0001 % en peso a un 0,5% en peso de proteina sobre el
producto.

Las enzimas especialmente contempladas incluyen proteasas, alfa-amilasas, celulasas, lipasas,
peroxidasas/oxidasas, pectato liasas y mananasas o sus mezclas.

Las lipasas apropiadas incluyen las de origen fungico o bacteriano. Se incluyen los mutantes modificados
quimicamente y los sometidos a estudio técnico de proteinas. Los ejemplos de lipasas utiles incluyen lipasas de
Humicola (sinébnimo Thermomyces), por ejemplo de H. Lanuginosa (T. Lanuginosus) como se describe en el
documento EP 258 068 y en el documento EP 305 216 o de H. Insolens como se describe en el documento WO
96/13580, una lipasas de Pseudomonas, por ejemplo P. Alcaligenes o P. Pseudoalcaligenes (documento EP 218
272), P. Cepacia (documnto EP 331 376), P. Stutzeri (documento GB 1.372.034), P. Fluorescens, cepa SD 705 de
Pseudomonas sp. (documento WO 95/06720 y documento WO 96/27002). P. Wisconsinensis (documento WO
96/12012), una lipasa de Bacillus, por ejemplo de B. Subtilis (Dartois et al., (1993), Biochemica et Biophysica Acta,
1131, 253-360), B. Stearothermophilus (documento JP 64/744992) o B. Pumilus (documento 91/16422).

Otros ejemplos son las variantes de lipasa tales como las descritas en los documentos WO 92/05249, WO 94/01541,
EP 407 225, EP 260 105, WO 95/35381, WO 96/00292, WO 95/30744, WO 94/25578, WO 95/14783, WO 95/22615,
WO 97/04079 y WO 97/07202, WO 00/60063, WO 09/107091 y WO 09/111258.

Las enzimas de lipasa comercialmente disponibles y preferidas incluyen LipoIaseT'vI y Lipolase Ultra™, LipexT'VI
(Novozymes A/S) y Lipoclean TM

El procedimiento de la invencion se puede llevar a cabo en presencia de fosfolipasa clasificada como EC 3.1 .1.4 y/o
EC 3.1.1.32. Tal y como se usa en la presente memoria, el término fosfolipasa es una enzima que tiene actividad
frente a fosfolipidos.

Los fosfolipidos, tales como lecitina o fosfatidilcolina, consisten en glicerol esterificado con dos acidos grasos en
posiciones externa (sn-1) y media (sn-2) y esterificados con acido fosférico en la tercera posicion; el acido fosférico,
a su vez, puede estar esterificado hasta un amino-alcohol. Las fosfolipasas son enzimas que participan en la
hidrdlisis de fosfolipidos. Se pueden distinguir diversos tipos de actividad de fosfolipasas, incluyendo fosfolipasas A4
y A2, que hidrolizan un grupo acilo graso (en la posicion sn-1y sn-2, respectivamente) para formar un lisofosfolipido:
y lisofosfolipasas (o fosfolipasa B) que puede hidrolizar el grupo acilo graso restante en lisofosfolipido. La fosfolipasa
C y la fosfolipasa D (fosfodiesterasas) liberan diacil glicerol o acido fosfatidico, respectivamente.

Las proteasas apropiadas incluyen las de origen animal, vegetal o microbiano. Se prefiere el origen microbiano. Se
incluyen mutantes quimicamente modificados y sometidos a estudio técnico de proteinas. La proteasa puede ser
una proteasa de serina o una metalo proteasa, preferentemente una proteasa microbiana alcalina o una proteasa de
tipo trlpsma Las en2|mas de proteasa comerualmente dlsponlbles preferldas incluyen Alcalase Savinase™,
Primase™ "y Duralase™, Dyrazym , Espersase " Everlase™ T Polarzyme y Kannase (Novozymes A/S)
Maxatase™ , Maxacal M, Maxapem M, Properase , Purafect™ , Purafect oxp™ , FN2™ y FN3™ (Genencor
Intenational Inc.).

El procedimiento de la invencién se puede llevar a cabo en presencia de cutinasa, clasificada en EC 3.1.1.74. La
cutinasa usada de acuerdo con la invencién puede ser de cualquier origen. Preferentemente, las cutinasas son de
origen microbiano, en particular de origen bacteriano, fungico o de levadura.

Las amilasas apropiadas (alfa y/o beta) incluyen las de origen bacteriano o fungico. Se incluyen los mutantes
quimicamente modificados o los sometidos estudio técnico de proteinas. Las amilasas incluyen, por ejemplo, alfa-
amilasas obtenidas de Bacillus, por ejemplo una cepa especial de B. Licheniformis, descrita con mas detalle en el
documento GB 1.296.839 o las cepas de Bacillus sp. divulgadas en el documento WO 95/026397 oel documento
WO 00/060060 Las amllasas comermalmente disponibles son Duramyl , Termamyl , Termamyl Ultra™
Natalase™, Stainzyme™, Fungamyl™ y BAN™ (Novozymes A/S), Rapidase™ y Purastar™ (de Genencor
International Inc.).

Las celulasas apropiadas incluyen las de origen bacteriano u origen fungico. Se incluyen los mutantes quimicamente
modificados o sometidos a estudio técnico de proteinas. Las celulasas apropiadas incluyen las del género Bacillus,
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Pseudomonas, Humicola, Fusarium, Thielavia, Acremonium, por ejemplo, las celulasas fungicas producidas a partir
de Humicola insolens, Thielavia terrestres, Myceliophtora thermophila y Fusarium oxysporum divulgadas en los
documentos US 4.435.307, US 5.648.263, US 5.691.178, US 5.776.757, WO 89/09259, WO 96/029397 y WO
98/012307. Las celulasas comercialmente disPonibIes incluyen CeIquymeTM, CarezymeTM, Endolase™, RenozymeﬂvI
(Novozymes A/S), Clazinase™ y Puradaz HA™ (Genencor International Inc.) y KAC 500(B)™ (Kao Corporation).

Las peroxidasas/oxidasas apropiadas incluyen el origen de plantas, bacterianas o fungicas. Se incluyen los mutantes
quimicamente modificados o los sometidos a estudio técnico de proteinas. Los ejemplos de peroxidasas utiles
incluyen peroxidasas de Coprinus, por ejemplo C. Cinereus y sus variantes y las descritas en el documento WO
93/24618, WO 95/10602 y WO 98/15257. Las peroxidasas comercialmente disponibles incluyen Guardzyme™ y
Novozym ™ 51004 (Novozymes A/S).

Las enzimas adicionales apropiadas para su uso se divulgan en el documento WO 2009/087524, WO 2009/090576,
WO 2009/148983 y WO 2008/007318.

Estabilizadores de enzimas

Cualquier enzima presente en la composicion se puede estabilizar usando agentes de estabilizacion convencionales,
por ejemplo, un poliol tal como propilen glicol o glicerol, un aztcar o un alcohol de aztcar, acido lactico, acido bérico,
o un derivado de acido bdrico, por ejemplo, un éster de borato aromatico, o un derivado de acido fenil boronico tal
como acido 4-formilfenil borénico, y la composicion puede formularse como se describe por ejemplo en el
documento WO 92/19709 y el documento WO 92/19708.

Cuando los grupos alquilo son suficientemente largos para formar cadenas ramificadas o ciclicas, los grupos alquilo
engloban cadenas alquilicas ciclicas y lineales. Los grupos alquilo son preferentemente lineales o ramificados, del
modo mas preferido lineales.

El articulo indefinido "un", "uno" o "una" y su correspondiente articulo definido "el" o "ella" se usan en la presente
memoria para hacer referencia a al menos uno, o uno o mas, a menos que se especifique lo contrario. El singular
engloba el plural, a menos que se especifique lo contrario.

Los secuestrantes pueden estar presentes en las particulas de detergente revestidas para lavado de ropa.

Es preferible que la particula de detergente revestida tenga una relacion de nucleo con respecto a cubierta de 3 a
1:1, del modo mas preferido de 2,5 a 1,5:1, siendo la relaciéon éptima de nucleo con respecto a cubierta de 2:1.

Seccion experimental

Fabricacién del nucleo

Se mezclaron materias primas de tensioactivos juntas para proporcionar una pasta activa un 67 % que comprendia
56 partes de tensioactivo anidnico de sulfonato de alquil benceno lineal (Ufasan 65 de Unger) LAS, 30 partes de
lauril éter sulfato de sodio, SLES (de 1 a 3 grupos etoxi) y 14 partes de tensioactivo PAS. Se pre-calent6 la pasta
hasta la temperatura de alimentacién y se alimenté en la parte superior de un evaporador de pelicula himeda para
reducir el contenido de humedad y producir una mezcla estrecha de tensioactivo sélida, que se sometié al ensayo de
tolerancia frente a calcio. El producto se enfrié y se molio.

Se mezclo el producto granular resultante con diferentes niveles, de un 0 % en peso a un 40 % en peso, de calcita
(Omya 40 y Omya 5) y se alimentd en un extrusor en co-rotacion de doble husillo equipado con una placa de orificios
conformadas y una cuchilla cortadora.

Los microgranulos extruidos resultantes fueron higroscopicos vy, por ello, se almacenaron en recipientes sellados.
Estos se revistieron con carbonato de sodio en un lecho fluido.

Las particulas fueron elipsoides achatados que tuvieron las siguientes dimensiones aproximadas x = 1,0 mm, y =
4,0mmyz=25,0mm.

Revestimiento

Se revistieron particulas de nucleo con carbonato de sodio (particula 1) o CP5 (particula de referencia 2) por medio
de pulverizacion. Las fracciones extruidas se introdujeron en la camara de fluidizacion de un secador de lecho fluido
de laboratorio Strea 1 (Aeromatic-Fielder AG) y se revistieron por pulverizacion usando la solucién de revestimiento
usando una configuracion de pulverizacion superior. La solucidon de revestimiento se alimentd en la boquilla de
pulverizacion del Strea 1 por medio de una bomba peristaltica (modelo Watson-Marlow 101 U/R). Las condiciones
usadas para el revestimiento se proporcionan en la tabla siguiente:
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Particula
Mas de fraccion extruida [g] 800
Solucion de revestimiento [g] 420 Na,CO3 980H,0
Temperatura de entrada de aire [°C] 90
Temperatura de salida de aire [°C] 39
Velocidad de alimentacién de revestimiento [g/min] 35
Temperatura de alimentacion de revestimiento [°C] 50

Ejemplo - fabricacion de microgranulos, calcita en nicleo
Particula de nucleo con 20 % de Omya 40

Se mezclaron minuciosamente 800 g de mezcla seca de tensioactivo molido (LAS/PAS/SLES.3eo (58,3-14,6-27.1 en
peso) con 200 g de calcita Omya 40.

Similarmente, se prepararon mezclas con un 0,40 % de calcita Omya 40 y un 10-20 % de calcita Omya 5.

Se sometieron las mezclas a extrusion usando un extrusor de husillo gemelar Thermo Fischer 24HC, operado a una
velocidad de 8 kg/h. Se ajustd la temperatura de entrada del extrusor en 15 °C, elevando hasta 40 °C justo antes de
la placa-boquilla. Se perforé la placa-boquilla usada con 6 orificios circulares de 5 mm de diametro.

Se cortaron los productos sometidos a extrusion tras la placa-boquilla usando configuracion de cuchilla de alta
velocidad para producir particula con un espesor de = 1,0 mm.

(Revestimiento)

Se introdujeron 800 g de fracciones extruidas anteriormente en la camara de fluidizacion de un secador de lecho
fluido de laboratorio Strea 1 (Aeromatic-Fielder AG) y se revistié por pulverizacion usando 1400 g de una solucion
que contenia 420 g de carbonato de sodio, usando una configuracién de pulverizacion superior.

Se alimenté la solucién de revestimiento en la boquilla de pulverizaciéon de Strea 1 por medio de una bomba
peristaltica (modelo Watson-Marlow 101 U/R) a una velocidad inicial de 3 g/min, elevando hasta 9 g/min durante el
transcurso del ensayo de revestimiento.

Se oper6 el dispositivo de revestimiento de lecho fluido con una temperatura inicial de entrada de aire de 55 °C
aumentando hasta 90 °C durante el transcurso del ensayo de revestimiento, al tiempo que se mantuvo la
temperatura de salida dentro del intervalo de 35-40 °C durante todo el procedimiento de revestimiento.

Procedimiento de almacenamiento y resultados

Se colocaron granulos revestidos, 180 g, en una caja de carton sencilla, abierta en la tapa. Se almacenaron las
muestras en un ambienta fijado en 27 °C, 70 % de humedad relativa, durante 2 semanas y 4 semanas. Después de
eso se retiraron las cajas y se almacenaron en cuanto a vertido y ausencia de cristales.

1) Resultados de almacenamiento para microgranulos que contiene Omya 40 (todos revestidos con carbonato de
sodio)

Muestra Almacenamiento de 2 Almacenamiento de 4 semanas
semanas
Base revestida LAS/NI Fluye libre Mode'r.adamen Ligeramente Mogeradamente
te crujiente baboso crujiente

Base revestida LAS/PAS/SLES Baboso L\(/Ieog::;ac\jcéamen Baboso Blando
LASIPAS/SLES + 10 % de calcita Omya 40 | Fluye libre | o oraa ™" | Baboso Blando
LAS/PAS/SLES + 20 % de calcita Omya 40 | Fluye libre t'\g‘gﬁ;zi?g“e“ tgsggg‘e”te Blando
LAS/PAS/SLES + 30 % de calcita Omya 40 | Fluye libre | Crujiente Fluye libre Zﬁﬁg;?:ame“te
LAS/PAS/SLES + 40 % de calcita Omya 40 | Fluye libre | Crujiente Fluye libre Zﬁﬁ:;?:ame“te
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A partir de los resultados los inventores concluyen que:

La calcita de D50 apropiado mejora el comportamiento de almacenamiento con respecto a manipulacion del
producto.

La integridad de las particulas LAS/PAS/SLES con un revestimiento de un 30 % de carbonato de sodio se mejora
por medio de la inclusién de calcita en el nucleo.

La incorporacién de calcita de tamarfio D50 apropiado estabiliza el nlcleo de tensioactivo sélido.

Se midi6 calcita Omya 40 que tenia la siguiente distribucion de tamafio 10 % (1,93 micrometros), distribucion
50 % (24,01 micrometros) y distribucion 90 % (70,08 micrémetros).

Clave para Simbolos y calificacion usada en la Clasificacion del Comportamiento en Almacenamiento

Se evalua el flujo de polvo tras abrir el envase e invertirlo | Sensacion determinada al tacto
F = Flujo libre C= crujiente
SS = ligeramente baboso MC = moderadamente crujiente
S= baboso MS = moderadamente blando
L = grumos S = blando
SC = ligeramente crujiente M = himedo
Sin flujo W = mojado

2) Resultados de almacenamiento para microgranulos que contienen Omya 5 (todos revestidos con carbonato de
sodio).

Muestra 2 Semanas de Almacenamiento 4 Semanas de Almacenamiento
LAS/PAS/SLES + 10 % de calcita Fluye No

. Blanco Blanco
Omya 5 libre fluye
LAS/PAS/SLES + 20 % de calcita Fluye Moderadamente No Moderadamente
Omya 5 libre crujiente fluye crujiente

A partir de estos resultados, los inventores concluyen que la calcita de D50 4,22 micréometros mejora el
comportamiento en almacenamiento en 2 semanas pero parece tener un efecto negativo tras 4 semanas de
almacenamiento.

Se midio calcita Omya 5 que tenia una distribucion de tamano siguiente 10 % (0,70 micrémetros), distribucion 50 %
(4,22 micrometros), y distribucion 50 % (14,88 micrémetros).
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REIVINDICACIONES

1. Una particula de detergente revestida que tiene dimensiones perpendiculares x, y, y z, en la que x es de 0,5 a
2mm,yesde2a8mmyzesde2a8mm,en laque la particula comprende:

(i) de un 20 a un 39 % en peso de un tensioactivo seleccionado entre: tensioactivos aniénicos y no ionicos;

(ii) de un 10 a un 40 % en peso de un revestimiento de sal inorganica seleccionado entre: carbonato de sodio y/o
sulfato de sodio del cual al menos un 5 % en peso de la sal inorganica es carbonato de sodio; y

(iii) de un 10 a un 40 % en peso de calcita que tiene un diametro medio de tamafio mediano de particula (D50)
dentro del intervalo de 10 a 70 micrémetros, y en la que las sales inorganicas estan presentes en la particula de
detergente como revestimiento y el tensioactivo esta presente como nucleo con la calcita dispersada en el
nucleo.

2. Una particula de detergente revestida de acuerdo con la reivindicacion 1, en la que el tamafio de particula D50 de
la calcita es de 15 a 40.

3. Una particula de detergente revestida de acuerdo con la reivindicacion 1 o 2, en la que el tamafio de particula D50
de la calcita es de 20 a 40.

4. Una particula de detergente revestida de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en la que
la particula de detergente revestida comprende de un 25 a un 35 % en peso de calcita.

5. Una particula de detergente revestida de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en la que
la sal inorganica esta presente en el intervalo de un 10 a un 30 % en peso.

6. Una particula de detergente revestida de una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en la que la particula
comprende de un 0,5 a un 5 % en peso de agua.

7. Una particula de detergente revestida de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en la que
al menos de un 90 a un 100 % en peso de las particulas de detergente revestidas en las dimensiones X, y, y z
presentan una variacion de un 20 % de la particula de detergente revestida de la mas grade a la mas pequenia.
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