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DESCRIPCION
Procedimiento para producir polvo
Campo de la invencion

La presente invencién se refiere a un procedimiento para producir un polvo a partir de un material viscoso que
contiene compuestos especificos.

Antecedentes de la invencion

Para modificar la reologia de una solucidon acuosa o suspension, se desea regular apropiadamente la viscosidad de
la misma segun las aplicaciones y el uso pretendidos. Para regular la viscosidad de una suspension o solucién
acuosa, se han usado convencionalmente técnicas tales como adicién de un espesante y un agente reductor de
agua, calentamiento y enfriamiento y regulacion de la concentracion de electrolitos. Entre ellas, una técnica de
adicion de un compuesto polimérico soluble en agua a un sistema de suspension para aumentar la viscosidad
debido a entrelazamiento de moléculas de polimero ha entrado en uso practico en una diversidad de aplicaciones y
principalmente en el campo de la construccion e ingenieria civil, debido a que la técnica logra un buen efecto
espesante con bajo coste.

Para suspensiones que contienen polvos hidraulicos, la técnica de adicién de un compuesto polimérico soluble en
agua a la suspension para aumentar la viscosidad debido a entrelazamiento de moléculas de polimero ha entrado en
uso practico en una diversidad de aplicaciones y principalmente en un campo de ingenieria civil y construccion,
debido a que la técnica logra un buen efecto espesante con bajo coste. Por ejemplo, el documento JP-A2004-
189978 describe el uso de derivados de celulosa tales como metilcelulosa e hidroxietilcelulosa y el documento JP-
A2005-133075 describe el uso de un compuesto polimérico soluble en agua tal como poli(6xido de etileno), que se
usa en pasta, mortero, hormigon subacuatico y hormigéon de alta fluidez para potenciar la resistencia a la
segregacion del material.

El documento JP-A 2004-189978 divulga un modificador de la reologia que se disuelve faciimente en una
suspension y solucidn acuosa, obtenido a partir de un kit que contiene compuestos especificos (A) y (B).

El documento JP-A 2005-133075 divulga una composicion de tensioactivo que contiene un tensioactivo cationico,
uno o mas compuestos seleccionados del grupo que consiste en compuestos aromaticos anionicos y compuestos
bromados y un polimero catiénico, composicion que presenta un buen efecto de modificacion de la reologia en el
caso de una suspension que contiene arcilla.

El documento JP-A2001-190942 divulga un procedimiento para producir un polvo de copolimero de acido
policarboxilico y similares, que contiene la formacion de una pelicula delgada viscosa sobre un cuerpo de soporte y
la disminucion de la viscosidad de la pelicula delgada para formar un polvo.

Sumario de la invenciéon

La presente invencion se refiere a un procedimiento para producir un polvo que comprende un tensioactivo catiénico
(b), que incluye las etapas de mezclar agua, un compuesto aromatico aniénico (a) y el tensioactivo catiénico (b) para
obtener un material viscoso y secar el material viscoso (etapa de secado), suministrandose el material viscoso,
calentado a desde 50 hasta 120 °C, a la etapa de secado en el que el procedimiento es segun se define en la
reivindicacion 1.

La presente invencion también se refiere a un polvo obtenido mediante el procedimiento segun la presente
invencion, que contiene agua en una cantidad del 5 % o menos en peso.

La presente invencion también se refiere a un procedimiento para modificar la reologia de una composicién que
contiene agua, que incluye afadir el polvo de la presente invencion a la composicion que contiene agua.

La presente invencion también proporciona una composicion hidraulica premezclada conteniendo el polvo y un polvo
hidraulico y conteniendo ademas la composicion hidraulica premezclada agregados.

La presente invencién también proporciona el uso del polvo mostrado anteriormente para producir una composicion
hidraulica premezclada que contiene un polvo hidraulico; uso del polvo mostrado anteriormente para producir una
composicion hidraulica premezclada que contiene un polvo hidraulico y agregados; y un procedimiento para producir
una composicion hidraulica premezclada que contiene un polvo hidraulico que incluye mezclar el polvo mostrado
anteriormente con un polvo hidraulico o un procedimiento para producir una composicion hidraulica premezclada que
contiene un polvo hidraulico y agregados, que incluye mezclar el polvo mostrado anteriormente con un polvo
hidraulico y agregados.
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Descripcion detallada de la invenciéon

Los tensioactivos catidnicos (sales de monoalquiltrimetilamonio de cadena larga) tales como los usados en los
documentos JP-A2004-189978 y JP-A2005-133075 estan disponibles generalmente en forma de solucion acuosa,
debido a que estos se preparan generalmente mediante reacciones en soluciones acuosas. Para obtener
tensioactivos cationicos en polvo, debe eliminarse el agua de las soluciones acuosas de los mismos. Sin embargo,
los tensioactivos catidnicos en polvo asi obtenidos son altamente higroscopicos y dificiles de distribuirse como
productos en polvo en la practica. En los ejemplos del documento JP-A2004-189978, se prepara un producto en
polvo congelando y secando, procedimiento del que se desea mejorar su productividad. El documento JP-A2005-
133075 describe la posibilidad del uso de componentes en forma de polvos, pero ningun procedimiento especifico
de formar un polvo de un tensioactivo catiénico.

El documento JP-A2001-190942 usa un copolimero a base de acido policarboxilico, que tiene fluidez a temperatura
ambiente.

La presente invencién proporciona un procedimiento para producir un polvo que contiene un tensioactivo cationico,
que tiene buenas propiedades de polvo tales como menos apelmazamiento.

Segun la presente invencion, se obtiene un polvo que tiene buenas propiedades de polvo tales como menos
apelmazamiento a partir de un compuesto aromatico anidnico y un tensioactivo cationico.

En el procedimiento de produccion de la presente invencién, para mantener el estado en polvo de menor
higroscopicidad, el polvo se prepara, no mediante el secado del tensioactivo catiénico (b) solo, sino a partir de un
material viscoso como un material intermedio obtenido mezclando el tensioactivo catiénico (b) con el compuesto
aromatico anidnico (a) y agua para formar una micela filiforme. Un procedimiento de este tipo para producir un polvo
a partir de un material viscoso no se divulga en el documento JP-A2004-189978 o en el documento JPA2005-
133075. Es un nuevo hallazgo nunca conocido convencionalmente que el tensioactivo catiénico (b), que es dificil
que esté en polvo solo, se pulverice faciimente preparando un material viscoso con un compuesto aromatico
anionico y el polvo resultante a partir del material viscoso tiene menos tendencia a apelmazarse y mantiene un
efecto de modificacion de la reologia, que es una propiedad esencial.

El procedimiento de produccion de la presente invencién puede aplicarse a un procedimiento para producir un polvo
adecuado como modificador de la reologia, que incluye mezclar agua, un compuesto aromatico anidnico (a) y un
tensioactivo catiénico (b) para obtener un material viscoso (que puede contener ademas un polimero catiénico) y
calentar el material viscoso a la temperatura especifica, suministrandose el material viscoso a la etapa de secado.

El material viscoso usado en la presente invencion contiene el compuesto aromatico anionico (a), el tensioactivo
catiénico (b) y agua.

El tensioactivo cationico (b) es un tensioactivo catidnico en forma de una sal cuaternaria. El tensioactivo catiénico en
forma de una sal cuaternaria tiene, en su estructura, al menos un grupo alquilo saturado o insaturado lineal o
ramificado que tiene de 10 a 26 atomos de carbono. Los ejemplos incluyen sales de alquil(C1o a Cazs)trimetilamonio,
sales de alquil(Cip a Cgyg)piridinio, sales de alquil(Cio a Cgs)imidazolinio y sales de alquilo(Cio a
Cays)dimetilbencilamonio. Los ejemplos especificos incluyen cloruro de hexadeciltrimetilamonio, bromuro de
hexadeciltrimetilamonio, metosulfato de hexadeciltrimetiiamonio, cloruro de octadeciltrimetilamonio, bromuro de
octadeciltrimetilamonio, cloruro de sebotrimetilamonio, bromuro de sebotrimetilamonio, cloruro de sebotrimetilamonio
hidrogenado, bromuro de sebotrimetilamonio hidrogenado, cloruro de hexadeciletildimetiiamonio, cloruro de
octadeciletildimetilamonio, cloruro de hexadecilpropildimetilamonio, cloruro de hexadecilpiridinio, cloruro de 1,1-
dimetil-2-hexadecilimidazolinio, cloruro de hexadecildimetilbencilamonio y similares. Dos 0 mas de estos compuestos
pueden usarse simultaneamente. Desde los puntos de vista de solubilidad en agua y efecto espesante, se prefieren
especificamente cloruro de hexadeciltrimetilamonio, cloruro de octadeciltrimetilamonio y cloruro de hexadecilpiridinio
y similares. Desde el punto de vista de propiedad espesante, pueden usarse simultdneamente dos o mas de esos
tensioactivos catiénicos diferentes en el nimero de atomos de carbono en el grupo alquilo.

El compuesto aromatico aniénico (a) se selecciona de acidos carboxilicos que tienen anillos aromaticos y sales de
los mismos, acidos fosfonicos y sales de los mismos y acidos sulfénicos y sales de los mismos. Los ejemplos
especificos incluyen acido salicilico, acido p-toluenosulfonico, acido sulfosalicilico, acido benzoico, acido m-
sulfobenzoico, acido p-sulfobenzoico, acido 4-sulfoftalico, acido 5-sulfoisoftalico, acido p-fenolsulfénico, acido m-
xileno-4-sulfénico, acido cumenosulfénico, acido metilsalicilico, acido estirenosulfénico y acido clorobenzoico y
similares. Esos pueden formar sales y pueden usarse como una mezcla de dos o mas de los mismos. Cuando el
compuesto aromatico anidnico (a) es un polimero, sin embargo, su peso molecular promedio en peso es
preferiblemente menor de 500.

El compuesto aromatico aniénico (a) y el tensioactivo catidnico (b) usados en la presente invencién se usan en una

combinacion tal que son capaces de formar una micela filiforme en una solucion acuosa que contiene (a) y (b) y
preferiblemente en una combinacion en la que la viscosidad a 20 °C de una solucién acuosa del 1 % en peso de una
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mezcla equimolar de (a) y (b) es 100 mPa's o mas, mas preferiblemente 200 mPa's o mas e incluso mas
preferiblemente 500 mPa's o mas. En el contexto, la viscosidad se mide con un viscosimetro Brookfield (con rotor C
o rotor n.° 3 a desde 1,5 rpm hasta 12 rpm) a 20 °C.

El material viscoso usado en la presente invencion contiene el tensioactivo catiénico (b) en una cantidad del 1 al 40
% en peso, preferiblemente del 5 al 30 % en peso y mas preferiblemente del 10 al 20 % en peso. El material viscoso
contiene el compuesto aromatico anionico (a) en una cantidad del 1 al 35 % en peso, preferiblemente del 5 al 25 %
en peso y mas preferiblemente del 7 al 15 % en peso. La parte residual del material viscoso es agua.

<Polimero catiénico (c)>

El material viscoso usado en la presente invencién contiene preferiblemente el polimero catiénico para obtener un
polvo fino que tiene buenas propiedades. Los ejemplos del polimero catiénico (c) incluyen polimeros catiénicos que
contienen nitrégeno catidnico, polimeros catidnicos que contienen ademas una estructura de sal cuaternaria en las
moléculas y particularmente polimeros catidnicos que contienen nitrégeno catidnico que es nitrégeno cuaternario.

Los ejemplos del polimero catidnico (c) incluyen homopolimeros de (met)acrilato de dimetilaminoetilo, (met)acrilato
de dimetilaminopropilo, (met)acrilamidaetildimetilamina, (met)acrilamidapropildimetilamina, alilamina, aliimetilamina,
alildimetilamina, dialilamina y dialilmetilamina y copolimeros de estos mondémeros con otros monémeros. Pueden
usarse en forma neutralizada o en forma no neutralizada.

Los ejemplos del polimero catiénico (c) también incluyen polialquilenpoliaminas tales como dietilentriamina,
trietilentetramina, tetraetilenpentamina, dipropilentriamina y tripropilentetramina y polimeros obtenidos afiadiendo
6xidos de alquileno que tienen de 2 a 4 atomos de carbono a polialquilenpoliaminas. Pueden usarse en forma
neutralizada o en forma no neutralizada.

Ademas, polietileniminas y polimeros obtenidos afiadiendo 6xidos de alquileno que tienen de 2 a 4 atomos de
carbono a polietileniminas pueden usarse como el polimero catiénico (c).

El polimero cationico (c) contiene preferiblemente nitrégeno catiénico y mas preferiblemente contiene nitrégeno
catiénico unido a un grupo seleccionado de un grupo alquilo que tiene de 1 a 22 atomos de carbono, un grupo
polioxialquileno que contiene un grupo oxialquileno que tiene de 2 a 8 atomos de carbono, un atomo de hidrégeno y
un grupo representado por la formula (1):

b
|
RI_CI:—(I: - C—-Z—-(CH,),—- (1)
R, Rs

(en la que, R'a R’ que pueden ser iguales o diferentes, representan cada uno un atomo de hidrégeno o un grupo
alquilo o alquenilo que tiene de 1 a 22 atomos de carbono; Z representa -O- o -NY- (Y es un atomo de hidrégeno o
un grupo alquilo que tiene de 1 a 10 atomos de carbono); y n representa el nimero desde 1 hasta 10; en la que, R y
R® pueden integrarse en la estructura del polimero y en este caso, R' y R no existen).

Los ejemplos de un compuesto a partir del que se deriva el grupo representado por la férmula (1) incluyen sales de
metacriloiloxietiltrimetilamonio, sales de metacriloiloxietildimetiletilamonio, sales de metacriloiloxipropiltrimetilamonio,
sales de metacriloiloxipropildimetiletilamonio, sales de metacrilamidaetiltrimetilamonio, sales de

metacrilamidaetildimetiletilamonio, sales de metacrilamidapropiltrimetilamonio, sales de
metacrilamidapropildimetiletiamonio, sales de acriloiloxietiltrimetilamonio, sales de acriloiloxietildimetiletiiamonio,
sales de acriloiloxipropiltrimetilamonio, sales de acriloiloxipropildimetiletilamonio, sales de

acrilamidaetiltrimetilamonio, sales de acrilamidaetildimetiletiiamonio, sales de acrilamidapropiltrimetilamonio y sales
de acrilamidapropildimetiletilamonio. Entre las mismas, se prefieren sales de alquilsulfato y particularmente sales de
etilsulfato y metilsulfato.

También se prefiere el polimero catidnico (c) que contiene nitrogeno catiénico derivado de una sal de
dialilalquilamonio, preferiblemente una sal de dialildimetilamonio. Los ejemplos especificos incluyen copolimeros de
una sal de dialildimetilamonio y un monémero de acrilato.

Los ejemplos del polimero catiénico (c) también incluyen los que tienen estructuras derivadas de mondmeros
seleccionados de mondmeros de (met)acrilato que tienen grupos catiénicos, mondmeros de estireno que tienen
grupos catiénicos, monémeros de vinilpiridina, mondmeros de vinilimidazolina y monémeros de dialildialquilamina.

Los ejemplos de un contraién para el polimero cationico (c) incluyen iones anidnicos tales como iones de halégeno,
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iones de acido sulfurico, iones de acido alquilsulfurico, iones de acido fosférico e iones de acido organico.

Los ejemplos especificos del polimero catidnico (c) incluyen sales de polialiltrialquilamonio tales como sales de
polialiltrimetilamonio, poli(sales de dialildimetilamonio), sales de polimetacriloiloxietildimetiletiamonio, sales de
polimetacrilamidapropiltrimetilamonio, almidén cationizado, celulosa cationizada e hidroxietilcelulosa cationizada.
Pueden obtenerse polimerizando un mondémero que tiene una estructura de sal cuaternaria, o cuaternizando un
polimero correspondiente con un agente de cuaternizacion. Pueden no ser un homopolimero, sino un copolimero
con un monoémero copolimerizable segun se necesite. Los ejemplos especificos incluyen copolimeros de sales de
dialildimetilamonio-SO,, copolimeros de sales de dialildimetiiamonio-acrilamida, copolimeros de sales de
dialildimetilamonio-acido  acrilico-acrilamida, copolimeros de sales de metacriloiloxietildimetiletiiamonio-
vinilpirrolidona y copolimeros de sales de metacrilamidapropiltrimetilamonio-vinilpirrolidona. Pueden contener
monoémeros sin reaccionar, subproductos y polimeros que tienen diferentes densidades de cationizacion. Pueden
usarse en combinacion de dos o mas de los mismos.

Entre los mismos, se prefieren polimeros cationicos seleccionados de poli(sales de dialildimetilamonio), sales de
polimetacriloiloxietildimetiletiiamonio, sales de polimetacrilamidapropiltrimetilamonio, copolimeros de sales de
metacriloiloxietildimetiletilamonio-vinilpirrolidona y copolimeros de sales de metacrilamidapropiltrimetilamonio-
vinilpirrolidona. Entre los polimeros catiénicos seleccionados, desde el punto de vista del efecto de modificaciéon de
la reologia, se prefieren mas los que tienen iones alquilsulfuricos como contraiones, particularmente etilsulfato y
metilsulfato.

Un peso molecular del polimero catiénico (c) es preferiblemente de 1.000 o mas y mas preferiblemente desde 1.000
hasta 3.000.000. El polimero catidnico (c) se distingue mediante este punto del tensioactivo cationico (b). El peso
molecular es un peso molecular promedio en peso medido mediante cromatografia de permeacion en gel en las
siguientes condiciones.

Columna: a-M (Tosoh Corporation), dos conectadas

eluyente: sulfato de sodio 0,15 mol/l, solucién acuosa de acido acético al 1 %
velocidad de flujo: 1,0 ml/min

temperatura: 40 °C

detector: IR

Como patrén de peso molecular, se usa pululano.

Desde los puntos de vista de retencion de la viscoelasticidad a lo largo del tiempo inmediatamente tras preparar la
suspension, el polimero catidnico (c) tiene preferiblemente una densidad de cationizacién de 0,5 a 10 meg/g, mas
preferiblemente de 1 a 9 meq/g e incluso mas preferiblemente de 3 a 8 meqg/g. La densidad de cationizaciéon puede
medirse mediante el procedimiento descrito en los ejemplos a continuacion.

El material viscoso usado en la presente invencion contiene el polimero catiénico (c) preferiblemente en una
cantidad del 0,1 al 20 % en peso, mas preferiblemente del 0,5 al 15 % en peso e incluso mas preferiblemente del 1
al 10 % en peso.

El material viscoso en el que el compuesto aromatico aniénico (a) y el tensioactivo cationico (b) forman juntos
micelas filiformes en agua se seca para obtener un sélido rigido. La formacién de la micela filiforme proporciona por
tanto una materia secada rigida, a partir de la que puede obtenerse facilmente un polvo fino mediante molienda.
Ademas, el polimero catiénico (c) tiene la propiedad de formar una pelicula fuerte mediante secado. La formacién de
la micela filiforme y el uso simultaneo de polimero catiénico proporciona una materia secada mas rigida y a partir de
la que puede obtenerse mas facilmente un polvo fino mediante molienda. Sin embargo, la materia secada obtenida a
partir de una solucion acuosa de solo el polimero catidnico (c) es demasiado rigida y muy dificil de pulverizarse tal
como se describe en el ejemplo comparativo mas adelante. Se supone que el polvo obtenido segun la presente
invencion esta compuesto por el compuesto aromatico anionico (a), asi como el tensioactivo catidnico (b) y una
micela filiforme secada formada con el compuesto aromatico anionico (a) y el tensioactivo cationico (b).

En la presente invencion, puede secarse un gel de (a) y (b) como un material intermedio y molerse con una
secadora de tambor y por tanto puede prepararse un polvo sin una carga. El secado directo del gel de la micela
filiforme puede suprimir la higroscopicidad de (b). Por tanto, también puede realizarse la incorporacion de (c).

En el procedimiento para producir un polvo de la presente invencion, el material viscoso que contiene el compuesto
aromatico aniodnico (a), el tensioactivo catiénico (b), agua y preferiblemente el polimero cationico (c) se calienta a
desde 50 hasta 120 °C y se suministra a la etapa de secado.
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Estos componentes generalmente se mezclan y se agitan y opcionalmente se les afiade un agente antiespumante y
similar para obtener el material viscoso, que se seca.

Pueden usarse otros espesantes convencionales junto con los compuestos (a) y (b) de la presente invencion. Los
ejemplos de otros espesantes convencionales incluyen derivados de celulosa, polimeros de poliacrilato, poli(dxidos
de etileno), poli(alcoholes vinilicos), polisacaridos a base de goma y polisacaridos de fermentacién microbiana y
similares.

En la composicion de tensioactivo de la presente invencién, puede usarse otro tensioactivo conjuntamente. Como
otros tensioactivos, se prefieren tensioactivos anfoteros y tensioactivos no iénicos. Particularmente, se prefieren
compuestos de betaina y aductos de alcohol-6xido de alquileno.

En la composicién de tensioactivo de la presente invencion, puede usarse un disolvente para controlar la viscosidad
y similares. Como el disolvente, se prefieren alcoholes y se prefieren disolventes a base de Cellosolve. Desde los
puntos de vista del efecto de mejora de la reologia y punto de inflamacion, se prefiere propilenglicol.

La composicién de tensioactivo de la presente invencién puede contener otros componentes tales como un
dispersante, un agente de AE, un retardante, un agente de resistencia rapida, un acelerante, un agente de formacion
de burbujas, un agente espumante, un agente antiespumante, un agente antioxidante, un colorante, un agente
contra el mildit, un agente de reducciéon del agrietamiento, un agente de expansion, un tinte, un pigmento, un agente
anti-descascarillado, un agente de procesamiento de limo, un conservante y un emulsionante segun las
aplicaciones. Un modificador de la reologia para una suspensiéon que contiene la composicion de tensioactivo de la
presente invenciéon también puede contener estos componentes.

En la presente invencién, el material viscoso obtenido mezclando agua, compuesto aromatico anionico (a) y
tensioactivo catiénico (b) se calienta a desde 50 °C hasta 120 °C y luego se suministra a la etapa de secado. La
temperatura de calentamiento es preferiblemente de 50 °C a 100 °C, mas preferiblemente de 50 °C a 80 °C, incluso
mas preferiblemente de 60 °C a 80 °C desde el punto de vista de facil manipulacion cuando se forma la pelicula
delgada sobre el cuerpo de soporte.

El secado del material viscoso se realiza preferiblemente aplicando el material viscoso calentado a la temperatura
especifica a un cuerpo de soporte con el fin de formar una pelicula delgada del material viscoso sobre el cuerpo de
soporte y calentar la pelicula. La formacion y el calentamiento de la pelicula delgada se realizan preferiblemente
mediante un procedimiento de secado por calor conductivo. El procedimiento de secado por calor conductivo puede
realizarse con una secadora de calentamiento conductivo conocida tal como una secadora de tambor (disponible de
Katsuragi Ind. Co. Ltd., Kusuki machine Ltd., Tamagawa Machinery Co., Ltd., etc.), una secadora CD (disponible de
Nishimura Tekkosho Co., Ltd.), o similar. Estas secadoras suministran y unen un liquido sobre la superficie del
tambor cilindrico o el disco para formar una pelicula delgada y secan la pelicula delgada mediante conduccion de
calor desde una fuente de calor. El grosor de la pelicula delgada del material viscoso (un grosor aplicado del mismo)
se determina considerando el contenido en sélidos del liquido que va a aplicarse, la procesabilidad de la secadora,
la velocidad de secado, el estado de la pelicula delgada, o similares. El grosor es preferiblemente de 0,001 a 3 mmy
mas preferiblemente de 0,01 a 2 mm. Una vez que se forma la pelicula delgada para secarse por si misma, puede
secarse rapidamente. Por tanto apenas surge deterioro térmico o similar. La temperatura de la fuente de calor para
el secado es preferiblemente de 50 a 200 °C, mas preferiblemente de 60 a 190 °C, incluso mas preferiblemente de
90 a 180 °C, incluso mas preferiblemente de 115 a 150 °C, a una presién normal. La temperatura de la pelicula
delgada del material viscoso es preferiblemente de 40 a 180 °C, mas preferiblemente de 50 a 170 °C, mas
preferiblemente de 70 a 160 °C, incluso mas preferiblemente de 100 a 130 °C. En otras palabras, la temperatura de
la pelicula delgada del material viscoso es preferiblemente de 50 a 200 °C, mas preferiblemente de 50 a 160 °C,
incluso mas preferiblemente de 60 °C o mas y 120 °C o menos e incluso mas preferiblemente de 80 °C o menos.
Con el fin de secar eficazmente a una temperatura inferior de la fuente de calor, la pelicula delgada puede secarse a
una presion reducida.

Desde el punto de vista de la formacién de la pelicula delgada en secado por calor, una viscosidad del material
viscoso es de 50 a 500 mPa-s y preferiblemente de 100 a 250 mPa-s a una temperatura de 60 a 80 °C. El contenido
del compuesto aromatico anidnico (a), el tensioactivo catidnico (b) y en algunos casos el polimero catidnico (c) se
ajusta preferiblemente de tal manera que la viscosidad esta en este intervalo.

La pelicula delgada del material viscoso se separa con un medio de separacion tal como un raspador de metal. Los
medios de separacion pueden ser los proporcionados en secadoras conocidas para peliculas delgadas. Como el
medio de separacion, puede usarse por ejemplo un raspador de acero inoxidable del que una superficie se trata con
un agente de tratamiento tal como teflén para reducir su pegajosidad hacia la pelicula delgada del material viscoso.
El medio de separacion se instala preferiblemente en un lugar donde la pelicula delgada del material viscoso y la
pelicula delgada separada no se adhieren al medio de separacion y el cuerpo de soporte. El medio de separacion se
instala mas preferiblemente en un lugar donde la pelicula delgada del material viscoso no se adhiere entre si. La
pelicula delgada del material viscoso sobre el cuerpo de soporte se separa preferiblemente en una cantidad de 70 a
100 partes en peso, mas preferiblemente de 90 a 100 partes en peso de 100 partes en peso de la misma.
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En un procedimiento que usa un cuerpo de soporte, tal como un tambor de una secadora de tambor y un disco de
una secadora de disco, la pelicula delgada del material viscoso se separa preferiblemente del cuerpo de soporte, al
tiempo que se impide que se amontone sobre si misma. Es decir, se proporciona preferiblemente un flujo de gas
sobre la superficie de la pelicula delgada, que enfria la pelicula delgada separada del cuerpo de soporte cuando la
pelicula delgada se separa del cuerpo de soporte. Por ejemplo, cuando se forma una pelicula delgada viscosa sobre
una secadora de tambor o una secadora de disco, puede impedirse que la pelicula delgada se amontone sobre si
misma mediante un flujo de gas dirigido sobre la superficie de la pelicula delgada, preferiblemente un chorro de aire.

Ademas puede impedirse que la pelicula delgada se amontone sobre si misma instalando una placa de guia con
superficie de teflon o similar para reducir la adhesion a la pelicula delgada viscosa. Es preferible una combinacion
del chorro de aire con la placa de guia para impedir que la pelicula delgada se amontone sobre si misma. Ademas,
la forma de la placa de guia puede disefiarse segun la forma del cuerpo de soporte. Cuando se usa un cuerpo de
soporte cilindrico, tal como una secadora de tambor, por ejemplo, la longitud en la direccién longitudinal del cuerpo
de soporte puede ser suficiente para la longitud de la placa de guia. La anchura y el grosor pueden no tenerse en
cuenta.

El procedimiento de produccion de la presente invencion contiene preferiblemente las siguientes etapas 1 a 3.
Etapa 1: formacién de una pelicula delgada del material viscoso sobre un medio de soporte para la pelicula delgada.
Etapa 2: calentamiento de la pelicula delgada formada en la etapa 1 con un medio de calentamiento para secarla.
Etapa 3: separacion de la pelicula delgada secada en la etapa 2 del medio de soporte.

Al menos una y preferiblemente todas las etapas 1 a 3 se realizan preferiblemente en una secadora de tambor. La
secadora de tambor se prefiere porque puede realizar estas etapas sucesivamente. En la etapa 1, el material
viscoso se calienta a la temperatura especifica y se usa para formar la pelicula delgada.

En la presente invencion, el secado (etapa de secado) se realiza preferiblemente de manera que el contenido en
agua del material viscoso sea del 5 % o menos en peso y mas preferiblemente del 2 % o menos en peso. Una
operacion de secado puede realizarse varias veces segun las necesidades. Desde el punto de vista de mejorar la
velocidad y el rendimiento de la produccion, el material viscoso se seca preferiblemente con una secadora de tambor
hasta del 4 al 10 % en peso de contenido en agua y luego con una secadora conica hasta el 2 % o menos en peso
de contenido en agua. En el procedimiento que tiene las etapas 1 a 3, el secado mediante una secadora de tambor
se realiza en la etapa 2, el secado mediante una secadora cénica se realiza en la etapa 3 o posteriormente. El
producto secado se muele y se clasifica segun las necesidades para obtener un polvo deseado.

Un ejemplo de la invencion es un procedimiento para producir un polvo que contiene un tensioactivo cationico (b),
que incluye mezclar agua, un compuesto aromatico anionico (a) y el tensioactivo catidnico (b) para obtener un
material viscoso, calentar el material viscoso a desde 50 hasta 200 °C, aplicarlo a un cuerpo de soporte para formar
una pelicula delgada del material viscoso sobre el cuerpo de soporte y calentarlo para secarlo. Este procedimiento
puede realizarse secando el material viscoso que tiene una viscosidad de 50 a 500 mPa-s con una secadora de
tambor. Alternativamente el material viscoso puede secarse para que tenga contenido en agua del 4 al 10 % en peso
y luego secarse adicionalmente con una secadora conica para que tenga contenido en agua del 2 % o menos en
peso.

El procedimiento de produccién de la presente invencion es adecuado para preparar un modificador de la reologia
en polvo.

El procedimiento de produccién de la presente invencién es util como un procedimiento para producir un modificador
de la reologia en polvo. Es decir, la presente invencién proporciona un procedimiento para producir un modificador
de la reologia en polvo, que incluye secar el material viscoso obtenido mezclando agua, un compuesto aromatico
anionico (a) y el tensioactivo cationico (b), de aqui en adelante denominado como la etapa de secado y someter el
material viscoso, calentado a desde 50 hasta 120 °C, a la etapa de secado.

Particularmente, el procedimiento de produccién de la presente invencién es adecuado para preparar un modificador
de la reologia para suspension que contiene un polvo hidraulico, porque proporciona un polvo que presenta un
efecto de mejora de la reologia en una soluciéon acuosa con una alta concentracion de sal. La presente invencion
proporciona un polvo que contiene el compuesto aromatico aniénico (a), el tensioactivo cationico (b) y en algunos
casos el polimero catiénico (c), en el que un contenido en agua es del 5 % o menos en peso. El polvo preparado
segun la presente invencion puede modificar la reologia de una composicidon que contiene agua tal como soluciones
acuosas y suspension afadiéndolo a la composicion.

El modificador de la reologia segun la presente invencién puede contener otros componentes tales como un
dispersante, un agente de AE, un retardante, un agente de resistencia rapida, un acelerante, un agente de formacion
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de burbujas, un agente espumante, un agente antiespumante, un agente antioxidante, un colorante, un agente
contra el mildiu, un agente de reduccion del agrietamiento, un agente de expansion, un tinte y un pigmento en tanto
que el rendimiento de la presente invencién no se vea alterado.

Una suspension hidraulica que contiene el modificador de la reologia segun la presente invencion puede contener un
dispersante. Los ejemplos del dispersante incluyen agentes reductores de agua tales como sulfonato de lignina y
derivados del mismo, oxicarboxilatos, derivados de poliol, agentes reductores de agua de alto rendimiento y agentes
reductores de agua de AE de alto rendimiento tales como un agente a base de naftaleno (Mighty 150, Kao
Corporation), un agente a base de melamina (Mighty 150V-2, Kao Corporation), agentes a base de poliéter (Mighty
3000, Kao Corporation; Rheobuild SP, NMB; Aquarock FC600 y Aquarock FC900, Nippon Shokubai Co., Ltd.) y
tensioactivos anionicos tales como tensioactivos a base de acido policarboxilico (Poise series, Kao Corporation).
Entre estos, son preferibles agentes reductores de agua de alto rendimiento a base de poliéter y tensioactivos a
base de acido policarboxilico, porque ambos pueden satisfacer la fluidez y viscosidad de la suspension.

El contenido del dispersante en la suspension hidraulica que contiene el modificador de la reologia segun la
presente invencion es generalmente del 0,01 al 5 % en peso, mas preferiblemente del 0,05 al 3 % en peso por lo
que respecta al contenido de su componente activo en el polvo hidraulico.

La suspension hidraulica que contiene el modificador de la reologia segun la presente invenciéon puede contener
otros componentes tales como un agente de AE, un retardante, un agente de resistencia rapida, un acelerante, un
agente de formacion de burbujas, un agente espumante, agente antiespumante, un agente de reduccion del
agrietamiento y un agente de expansion.

La suspension de la presente invencion puede contener un agente reductor de agua, incluyendo un agente reductor
de agua comun y preferiblemente un agente reductor de agua de alto rendimiento y un agente reductor de agua de
AE de alto rendimiento. Los ejemplos del agente reductor de agua de alto rendimiento y el agente reductor de agua
de AE de alto rendimiento (de aqui en adelante, denominados agentes reductores de agua de alto rendimiento)
incluyen un agente a base de naftaleno (Mighty 150, Kao Corporation), un agente a base de melamina (Mighty 150V-
2, Kao Corporation) y agentes a base de poliéter (Mighty 3000, Kao Corporation; Rheobuild SP, NMB; Aquarock
FC600 y Aquarock FC900, Nippon Shokubai Co., Ltd.). Desde el punto de vista de un menor efecto sobre la
viscosidad y dispersabilidad del hormigén cuando se usa junto con los compuestos (A) y (B), entre esos agentes
reductores de agua de alto rendimiento, se prefieren agentes a base de poliéter. Las cantidades de agentes
reductores de agua de alto rendimiento usadas son del 0,1 al 5 % en peso y preferiblemente del 1 al 3 % en peso en
total con respecto al polvo hidraulico.

Ademas, usando el polvo obtenido mediante el procedimiento de produccion de la invencion, que tiene el 5 % en
peso o menos de contenido en agua, puede obtenerse una premezcla de composicion hidraulica que contiene el
polvo y un polvo hidraulico. La premezcla de composicion hidraulica puede incluir ademas agregados. La premezcla
de composicion hidraulica incluye preferiblemente el polvo en la cantidad del 0,01 al 10 % en peso, mas
preferiblemente del 0,05 al 7 % en peso, incluso mas preferiblemente del 0,1 al 3 % en peso, un polvo hidraulico en
la cantidad del 10 al 95 % en peso, mas preferiblemente del 30 al 70 % en peso, incluso mas preferiblemente del 40
al 60 % en peso y agregados en la cantidad del 5 al 80 % en peso, mas preferiblemente del 20 al 70 % en peso,
incluso mas preferiblemente del 35 al 60 % en peso.

La premezcla de composicion hidraulica puede producirse mezclando el polvo mencionado anteriormente y el polvo
hidraulico, o mezclando el polvo mencionado anteriormente, agregados y el polvo hidraulico.

Ejemplos

Los siguientes ejemplos describen realizaciones de la presente invencion. Los ejemplos pretenden solo ilustrar la
presente invencion y no limitar la presente invencion.

[Medicion de la viscosidad]

Se midieron las viscosidades del material viscoso, soluciones acuosas del compuesto aromatico anidnico (a) y del
tensioactivo catidnico (b) y una mezcla de los mismos con un viscosimetro Brookfield (rotor n.° 3) a 20 °C.

Ejemplo 1

[Preparacion de polvo]

En un tanque de agitacion revestido de vidrio (volumen: 1,3 m®), se calentaron hasta 70 °C 500 kg de solucién
acuosa (S1) (concentracion: 20 % en peso) de p-toluenosulfonato de sodio (compuesto aromatico anidnico (a), Kao
Corporation), 500 kg de soluciéon acuosa (S2) (concentracion: 29 % en peso) de una mezcla 1:1 en proporcion en

peso (basandose en cantidades efectivas) de cloruro de palmitiltrimetilamonio (tensioactivo cationico (b), Kao
Corporation) y cloruro de esteariltrimetilamonio (tensioactivo catiénico (b), Kao Corporation) y 0,2 kg de agente
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antiespumante (solucién no diluida de FS Antifoam Q1-1183: Dow Corning Toray Co. Ltd.) y se agitaron durante 30
minutos a una velocidad de agitacion de 50 rpm (paleta de agitacién: forma; tipo PFAUDLER, tamaiio; diametro de la
paleta/diametro del cuerpo = 0,5) para obtener un material viscoso. El material viscoso tenia una viscosidad de
155 mPa-s a 70 °C.

Para el compuesto aromatico aniénico (a) y el tensioactivo cationico (b) usados anteriormente, una viscosidad de
una solucion al 1 % en peso de una mezcla equimolar de los mismos en agua era de 1100 mPa's a 20 °C. Se midio
la viscosidad con la mezcla preparada mezclando la soluciéon acuosa (S1) y la solucién acuosa (S2).

Se cargaron 250 kg del material viscoso preparado en un tanque de materia prima de una secadora de tambor,
manteniendo la temperatura mencionada anteriormente (70 °C). Se hizo rotar el tambor a una velocidad de rotacion
del tambor de 2,0 rpm a una presién de vapor ajustada a desde 0,64 hasta 0,68 MPa para tener una temperatura de
la superficie del tambor de 100 a 130 °C.

Se formé una pelicula delgada del material viscoso sobre la superficie del tambor en la parte inferior del mismo
(etapa 1) y se movio junto con el tambor aproximadamente 270 grados con la rotaciéon del tambor, durante lo que se
seco la pelicula delgada (etapa 2). Se separd la pelicula delgada con un raspador de metal del tambor (etapa 3). En
el momento de la separacion, se sopld la pelicula delgada simultaneamente con un viento de enfriamiento
(temperatura externa, aproximadamente 25 °C) a partir de un soplador en la parte superior de la pelicula delgada
cerca del raspador para enfriar la pelicula delgada calentada.

Se midi6 la materia secada separada en vista de su contenido en agua o contenido en humedad. Se molié una
materia secada que contenia el 2 % o menos en peso de humedad con una maquina de pulverizacion (molino). Se
hizo pasar el polvo resultante a través de un tamiz de 1 mm de abertura de malla para obtener un polvo terminado.
El polvo terminado tenia un diametro de particula promedio de 200 pum.

[Evaluacién del polvo]

Se evaluo el polvo resultante tal como sigue. Los resultados se muestran en la tabla 1.

(1) Medicion del contenido en agua

Se cargaron 4 g de polvo de un dia a partir de la preparacién en una balanza de determinacion de la humedad por
infrarrojos (Kett Electric Laboratory) y se midio el contenido en agua.

(2) Prueba de tamafio de particula
Se cargaron 20 g de polvo terminado de un dia a partir de la preparacion en un agitador de tamiz de sobremesa (As
One Corporation: MVS-1), se agitaron durante cinco minutos (nivel 5) y se midié una proporcion (% en peso) de
particulas que pasaban a través de un tamiz de 250 yum de abertura de malla. Es preferible un polvo que tenga el
valor mas grande.
(3) Prueba de apelmazamiento
Se empaquetd el polvo terminado en una bolsa de vinilo de 7 cm por 6 cm, se almacend durante un mes en
condiciones de carga de 0,18 kg/cm?, 20 °C y al 60 % de HR y luego se examind para determinar el aspecto sobre el
apelmazamiento. Se clasificd el apelmazamiento usando los siguientes niveles.

O: sin apelmazamiento observado.

A: apelmazamiento parcial observado, pero se trituraba facilmente con los dedos para dar un polvo.

X: mucho apelmazamiento observado.
Ejemplo 2
Se preparé un polvo de manera similar al ejemplo 1, salvo porque se reemplazé una parte del agua en la solucion
acuosa S1 por sales de polimetacriloiloxietildimetiletilamonio (polimero catiénico (c), peso molecular promedio en
peso: 120.000) en una concentracion del 10 % en peso. Se evalud el polvo resultante de manera similar al ejemplo
1. Los resultados se muestran en la tabla 1. La viscosidad del material viscoso antes del secado era de 180 mPa's a
70 °C.
Ejemplo 3

Se preparé un polvo de manera similar al ejemplo 1, salvo porque se realizé el secado con una secadora de tambor
y una secadora conica. En el secado, la velocidad de rotacion del tambor de la secadora de tambor era de 2,5 rpm y
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se cargaron 200 kg de materia secada en la que el contenido en agua era del 5 al 10 % en peso en la secadora
conica y se secaron adicionalmente durante 4 horas a 4,5 rpm para obtener un producto secado en el que el
contenido en agua era del 2 % o menos en peso. Se molié el material secado con una maquina de pulverizacion. Se
evaluo el polvo resultante de manera similar al ejemplo 1. Los resultados se muestran en la tabla 1.

Ejemplo comparativo 1

Se prepar6 un polvo de manera similar al ejemplo 1, salvo porque no se us6 la solucién acuosa S1. Tras separar con
un raspador, cuando se enfrié el polvo, el polvo absorbié inmediatamente humedad (en este momento, el contenido
en humedad estaba por encima del 20 % en peso) y por tanto era mas dificil de moler. Por consiguiente, no se
evaluo el producto de manera similar al ejemplo 1. El ejemplo comparativo 1 pretende preparar un polvo a partir de
la solucién acuosa del tensioactivo catiénico (b).

El tensioactivo cationico (b) obtenido en el ejemplo comparativo 1 es altamente higroscépico y se supone que
cuando el tensioactivo cationico (b) se mezcla con el compuesto aromatico anionico (a) en forma de polvo, la mezcla
forma una micela filiforme, que es mas viscosa que el tensioactivo catiénico (b) solo y por tanto es dificil que se use
como polvo. Se supone que la mezcla permanece viscosa cuando se mezcla adicionalmente con el polimero
catiénico (c) y es dificil que se use como polvo.
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(Consulta) En la tabla, las abreviaturas significan lo siguiente. Se midi6 el contenido en agua del ejemplo
comparativo 1 inmediatamente tras el mezclado.

DD: secadora de tambor
CD: secadora conica
Ejemplo 4

Se usaron polvos preparados en los ejemplos mencionados anteriormente para evaluar los efectos de mejora de la
reologia de la suspension. Los resultados se enumeran en la tabla 2. Se preparo6 la suspension combinando en seco
400 g de cemento Portland habitual (Taiheiyo Cement Corporation, densidad: 3,16) y 5 g (basandose en la cantidad
efectiva) de cualquiera de los polvos de los ejemplos 1 a 3, afiadiendo 400 g de agua corriente y mezclando durante
120 segundos con una mezcladora manual (Matsushita Electric Works, Ltd.). Se realizé la prueba de la suspension a
temperatura ambiente, 23 °C y se control6 la temperatura del agua para el mezclado y amasado de manera que la
temperatura de la suspension fuese de 20 °C.

Se midio la viscosidad de la suspensién con un medidor de viscosidad VT-04E (Rion Co. Ltd.) con un rotor n.° 1 a
una velocidad de rotaciéon de 62,5 rpm, a 20 °C.

En un vaso de precipitados de 500 ml que contenia aproximadamente 300 ml de agua, se incorporaron 10 ml de la
suspension preparada desde cerca de la superficie del agua. Se observé el agua para detectar turbidez tras la
adicion. Se evalud la suspension para determinar la resistencia a la segregacion en agua determinando O: en el
caso de ausencia de turbidez y X: en el caso de turbidez observada.

Se coloct el residuo de la suspension preparada en una cubeta desechable de 500 ml. Se envolvié la parte superior
de la cubeta con un plastico de cocina (Saran Wrap, marca comercial registrada, Asahi Kasei Life & Living
Corporation) para impedir la evaporacion de agua. Se permitié que la cubeta reposara a temperatura ambiente. Se
midio la cantidad de agua que se desprendia hasta el curado.

Tabla 2
Viscosidad de la suspension Resistencia a la segregacion Cantidad de desprendimiento
Polvo o

(mPa-s/20 °C) en agua de agua (ml)
Ejemplo 1 2500 O 0
Ejemplo 2 2400 ®) 0
Ejemplo 3 2500 ®) 0
Ninguno menos de 50 X Mas de 100

Puede observarse a partir de los resultados en la tabla 2 que se prefieren los polvos de los ejemplos 1 a 3 como
modificadores de la reologia.

Ejemplo 5, procedimiento de preparacion de mortero premezclado y evaluacion:

En una mezcladora Super de 300 | (Olympia Kakoki), se mezclaron los materiales enumerados en la tabla 3
exceptuando el agua, 0,13 kg de cualquier polvo de los ejemplos 1 a 3y 0,1 kg de un agente antiespumante (agente
antiespumante a base de silicona, componente principal: dimetilpolisiloxano) mientras se agitaba a 200 rpm durante
10 minutos. Tras mezclarse, se hizo pasar la mezcla a través de una criba de vibracion de 3 mm de abertura de
malla para obtener un producto premezclado.

Se pesaron 1485 g del producto premezclado y se tomaron, se les afadié 455 g de agua y se amasaron 60
segundos con una mezcladora de mortero a 63 rpm para preparar un mortero. Se realizaron las siguientes
mediciones. Los resultados se enumeran en la tabla 4.

Procedimiento de medicion:

* prueba de flujo: cono de mortero (JIS R 5201, producto elegible)

* prueba de resistencia a la segregacion en agua: similar al ejemplo 4

« desprendimiento de agua: similar al ejemplo 4
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Tabla 3 composicién de mortero premezclado

Material de prueba:

WIC (%) | C

S

W

Mighty 21P

65 20 kg

22 kg

13 kg

0,06 kg

Cemento (C): cemento de resistencia temprana (densidad: 3,14, producto comercial)

Arena (S): arena de silice n.° 7 (densidad: 2,60)

Agua (W): agua corriente

Dispersante: Mighty 21P (Kao Corporation: polvo de superplastificante a base de poliéter)

Tabla 4
Polvo Flujo de mortero (mm) Resistencia a la segregacion Desprendimiento de
en agua agua (ml)
Ejemplo 1 280X285 ®) 0
Ejemplo 2 285X290 ®) 0
Ejemplo 3 280X280 ®) 0
Ninguno 350X345 (segregacion) X Mas de 50
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REIVINDICACIONES

Un procedimiento para producir un polvo que comprende un tensioactivo cationico (b), que comprende las
etapas de

mezclar agua, un compuesto aromatico anidnico (a) y el tensioactivo catiénico (b) para obtener un material
viscoso en el que el material viscoso contiene el compuesto aromatico anionico (a) en una cantidad del 1 al
35 % en peso y el tensioactivo cationico (b) en una cantidad del 1 al 40 % en peso y

secar el material viscoso (etapa de secado), suministrandose el material viscoso, calentado a desde 50
hasta 120 °C, ala etapa de secado,

en el que el material viscoso tiene una viscosidad de 50 a 500 mPa s a una temperatura de 60 a 80 °C,

en el que el tensioactivo catidnico esta en forma de una sal cuaternaria y tiene, en su estructura, al menos
un grupo alquilo lineal o ramificado saturado que tiene de 10 a 26 atomos de carbono y

en el que el compuesto aromatico anidnico se selecciona de acidos carboxilicos que tienen anillos
aromaticos y sales de los mismos, acidos fosfonicos y sales de los mismos y acidos sulfonicos y sales de
los mismos.

El procedimiento para producir un polvo segun la reivindicacion 1, en el que el material viscoso comprende
ademas un polimero catiénico (c).

El procedimiento para producir un polvo segun las reivindicaciones 1 o 2, que comprende las siguientes
etapas 1 a 3:

etapa 1: formar una pelicula delgada del material viscoso sobre un medio de soporte para la pelicula
delgada,

etapa 2: calentar la pelicula delgada formada en la etapa 1 con un medio de calentamiento para secarla,
etapa 3: separar la pelicula delgada secada en la etapa 2 del medio de soporte.

Un procedimiento para modificar la reologia de una composicion que comprende agua, que comprende
afadir el polvo obtenible mediante el procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3 a la

composicion.

Una composicion hidraulica premezclada que comprende el polvo obtenible mediante el procedimiento
segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3 y un polvo hidraulico.

La composicion hidraulica premezclada segun la reivindicacion 5, que comprende ademas agregados.

Uso del polvo obtenible mediante el procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3 para
preparar una composicion hidraulica premezclada que comprende un polvo hidraulico.

Uso del polvo obtenible mediante el procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3 para
preparar una composicion hidraulica premezclada que comprende un polvo hidraulico y agregados.

Un procedimiento para producir una composicion hidraulica premezclada que comprende un polvo
hidraulico, que comprende mezclar el polvo obtenible mediante el procedimiento segun cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 3 y el polvo hidraulico.

Un procedimiento para producir una composicion hidraulica premezclada que comprende un polvo

hidraulico y agregado, que comprende mezclar el polvo obtenible mediante el procedimiento segun
cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, el polvo hidraulico y los agregados.
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