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DESCRIPCION
Granulados, procedimiento para su fabricacion y su uso

La presente invencion se refiere a un procedimiento para la fabricacién de una formulaciéon que es soélida hasta una
temperatura de por lo menos 60 °C, caracterizado porque

(a) por lo menos un tensioactivo no i6nico de la férmula general (1)
R'-CH(OH)-CH2-(AO)x-R? 0]

en la cual las variables se definen como sigue:

R' es elegido de entre alquilo C4-C2o,

R? es elegido de entre alquilo Cs-Cz2o,

AO son en cada caso iguales o diferentes y elegidos de entre alquileno C2-Ca,

x esta en el intervalo de 5 a 100,

es mezclado en estado fundido con

(b) con por lo menos una segunda sustancia, elegida de entre polietilenglicol y tensioactivos no idnicos, que son
diferentes de los tensioactivos de la formula (1),

se les confecciona,
en estado sélido, en un molino se mezclan y se muelen con
(c) acido silicico o silicato y

(d) por lo menos un agente auxiliar, elegido de entre citrato de metal alcalino, carbonato de metal alcalino o por lo
menos un formador de quelato, elegido de entre compuestos de la férmula general (I)

R3-CH(COOM')-N(CH2COOM")2 (1
en la cual las variables se definen como sigue:
R3 es elegido de entre alquilo C1-Cs4, fenilo, bencilo, CH20H y CH2CH2COOM?,
M es un metal alcalino o una combinacion de por lo menos dos metales alcalinos.

Ademas, la presente invencion se refiere a granulados y su uso. Los granulados de tensioactivos que contienen
tensioactivos no iénicos del tipo de los hidroxiéteres mixtos son conocidos a partir del documento WO/0148131
A2. El documento DE102011084934 A1 divulga detergente para lavado automatico de vajillas que contiene por lo
menos un tensioactivo no iénico asi como un compuesto estructural elegido de entre MGDA, GLDA y EDDS.

Los tensioactivos encuentran numerosas aplicaciones, por ejemplo en el sector de los agentes de lavado y
detergentes. Al respecto, determinados tensioactivos no iénicos han ganado importancia como denominados
tensioactivos abrillantadores, por ejemplo para lavadoras automaticas de vajillas, frecuentemente denominados
brevemente también como ADW por el inglés de "lavado automatico de vajillas". Entre ellos se mencionan en
particular numerosos representantes de los denominados HME, en los que HME representa hidroxiéteres mixtos. La
formulacién de hidroxiéteres mixtos es sin embargo desafiante, en particular en formulaciones sélidas, que sirven
como producto intermedio o producto final.

Numerosos hidroxiéteres mixtos son sustancias con aspecto de cera con un punto de fusion de menos de 60 °C,
menos de 50 °C o incluso menos de 35 °C. Estan en capacidad de formar productos fundidos subenfriados, que
también después de largo tiempo muestran sélo una baja tendencia a la cristalizacion. Algunos hidroxiéteres mixtos
son higroscépicos y ademas - en particular para bajos tamafos de particula - muestran una tendencia a adherirse.
Incluso pueden mejorar la estabilidad al almacenamiento por adicién de un denominado agente contra la
aglutinacién. Sin embargo, en muchos casos estos no son compatibles con otros ingredientes de formulaciones
detergentes para lavadora.

Las formulaciones sdlidas, por ejemplo granulados el polvo, que contienen hidroxiéteres mixtos, pueden tender en
algunos casos a la adherencia o aglutinaciéon. Para polvos o granulados, que sirven como productos intermedios,
una adherencia o aglutinacién tal conduce a que el procesamiento adicional sea dificil. Para polvos o granulados,



10

15

20

25

30

35

40

45

ES 2765237713

que sirven como productos finales, que por consiguiente deberian ser suministrados al usuario, una adherencia o
aglutinacion tal conduce a retroalimentaciones negativas.

Por ello, existié el objetivo de suministrar un procedimiento mediante el cual puedan fabricarse formulaciones
soélidas, que contengan un hidroximetiléter mixto y puedan procesarse facilmente. Existi6 ademas el objetivo de
poder fabricar formulaciones soélidas que contengan un hidroximetiléter mixto y que puedan ser procesadas
facilmente.

De acuerdo con ello, se encontré el procedimiento definido inicialmente, que en relacién con la presente invencion
es denominado también como procedimiento de acuerdo con la invencion. El procedimiento de acuerdo con la
invencion es un procedimiento para la fabricacion de una formulacion que es solida hasta una temperatura de por lo
menos 60 °C. Al respecto, el punto de fusidon puede ser determinado por ejemplo mediante Calorimetria Dinamica
Diferencial (DSC), ventajosamente con una velocidad de calentamiento de 10K/min +1K/min; cantidad pesada 6-7
mg; gas de purga 3 litros de Nz/h, crisol A de medicién abierto).

El procedimiento de acuerdo con la invencién comprende varias etapas. Para ello, el procedimiento de acuerdo con
la invencion parte de por lo menos un tensioactivo no iénico de la férmula general (1), que en relacién con la presente
invencién puede ser nombrado también componente (a),

R1-CH(OH)-CH2-(AO)}x-R? ()]
en la cual las variables se definen como sigue:

R' es elegido de entre alquilo Cs-C20, preferiblemente n-alquilo Cs-C20. Son ejemplos n-butilo, sec.-butilo, iso-butilo,
n-pentilo, iso-pentilo, sec.-pentilo, neo-pentilo, 1,2-dimetilpropilo, iso-amilo, n-hexilo, iso-hexilo, sec.-hexilo, n-heptilo,
n-octilo, 2-etilhexilo, n-nonilo, n-decilo, n-dodecilo, iso-dodecilo, n-tetradecilo, iso-tetradecilo, estearilo, palmitilo, y n-
eicosilo. Son ejemplos preferidos n-butilo, n-pentilo, iso-pentilo, n-hexilo, n-heptilo, n-octilo, n-nonilo, n-decilo, n-
dodecilo, n-tetradecilo, estearilo, palmitilo, y n-eicosilo. Son ejemplos preferidos de modo particular n-octilo y n-
decilo.

R? es elegido de entre alquilo Cs-C2o, preferiblemente n-alquilo Ce-C20, en el que como ejemplos se mencionan n-
octilo, 2-etilhexilo, n-nonilo, n-decilo, n-undecilo, iso-C11H23, n-dodecilo, iso-dodecilo, n-tetradecilo, iso-tetradecilo,
estearilo, palmitilo, y n-eicosilo. Son ejemplos preferidos n-octilo, n-nonilo, n-decilo, n-undecilo, iso-C11Hz23, n-
dodecilo, isododecilo, n-tetradecilo, estearilo, palmitilo y n-eicosilo. Son ejemplos preferidos de modo particular iso-
C11H2s.

AO son en cada caso iguales o diferentes y elegidos de entre alquileno C2-C4, por ejemplo CH2-CH2-O, (CH2)3-O,
(CH2)4-O, CH2CH(CH3)-O, CH(CHs)-CH2-O- y CH2CH(n-CsH7)-O. De modo particular preferiblemente en cada caso
AO son iguales y son CH2-CH2-O, brevemente también "EO".

x esta en el intervalo de 5 a 100, preferiblemente 5 a 60, aun mas preferiblemente 10 a 50 y de modo particular
preferiblemente 20 a 40.

En una forma de realizacion de la presente invencion (AO)x es elegido de entre (CH2CH20)x1, en la que x1 esta en el
intervalo de 1 a 50.

En una forma de realizacién de la presente invencion (AO)x es elegido de entre -(CH2CH20)x2-(CH2CH(CH3)-O)x3 y -
(CH2CH20)x2-(CH(CH3)CH2-O)xs, en las que x2 y x3 pueden ser iguales o diferentes y en cada caso estan en el
intervalo de 1 a 30.

En una forma de realizacion de la presente invencion (AO)x es elegido de entre -(CH2CH20)x4, en la que x4 esta en
el intervalo de 10 a 50, AO es en cada caso EO, y R' y R? son elegidos en cada caso de entre alquilo Cs-C14.

En relacion con la presente invencion, se entienden x o x1 0 x2 o x3 o x4 como valores promedio, en los que se
prefiere el promedio aritmético. Por ello x 0 X1 0 X2 0 x3 0 x4 - si estan presentes - pueden ser un valor no entero,
aunque las moléculas individuales exhiben en cada caso un valor entero de unidades AO.

En una forma de realizacion preferida de modo particular de la presente invencién, las variables son elegidas como
sigue: R" es n-alquilo Cs-C1o, R? es alquilo Cs-C12, de cadena recta o como iso-alquilo Cs-C12, x esta en el intervalo
de 20 a 25.

En una forma de realizacion de la presente invencion, el componente (a) tiene un punto de fusién en el intervalo de
30 a 60 °C, preferiblemente 35 a 55 °C. Puede medirse el punto de fusién del componente (a) como se menciond
anteriormente.
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Se mezcla el componente (a), con

(b) por lo menos una segunda sustancia, denominada en el marco de la presente invencién también como
componente (b), y que es elegida de entre polietilenglicol y tensioactivos no ionicos, que son diferentes de los
tensioactivos de la férmula (1).

Son ejemplos de polietilenglicol los productos de poliadicion de 6xido de etileno con un promedio de peso molecular
Mw en el intervalo de 1.000 a 50.000 g/mol, preferiblemente 2.000 a 20.000 g/mol.

Son ejemplos de tensioactivos no idnicos, que son diferentes del componente (a), los alcoholalcoxilatos,
copolimerizados de di- y multibloque de 6xido de etileno y éxido de propileno y productos de reaccion de sorbitano
con oxido de etileno o 6xido de propileno, ademas alquilglicésidos.

Son ejemplos preferidos de alcoholes alcoxilados y alcoholes grasos alcoxilados por ejemplo compuestos de la

férmula general (111)
R4
Ty
R \P/\O R (1

en la cual las variables se definen como sigue:
R* elegido de entre alquilo C1-C4 lineal, preferiblemente etilo y de modo particular preferiblemente metilo,
R? elegido de entre alquilo Cs-C22, por ejemplo n-CgH17, n-C1oF21, n-C12H25, n-C14H29, n-C16H33 0 n-C1sHa7,

R® elegido de entre alquilo C1-C1o, metilo, etilo, n-propilo, iso-propilo, n-butilo, iso-butilo, sec.-butilo, tert.-butilo, n-
pentilo, iso-pentilo, sec.-pentilo, neo-pentilo, 1,2-dimetilpropilo, iso-amilo, n-hexilo, iso-hexilo, sec.-hexilo, n-heptilo,
n-octilo, 2-etilhexilo, n-nonilo, n-decilo o iso-decilo,

m y n estén en el intervalo de cero a 300, en el que la suma de n y m es de por lo menos uno. Preferiblemente m
esta en el intervalode 1 a 100 y n en el intervalo de 0 a 30.

Al respecto, los compuestos de la férmula general (I) pueden ser copolimeros de bloque o copolimeros aleatorios,
preferiblemente copolimeros de bloque.

Otros ejemplos preferidos de alcoholes alcoxilados y alcoholes grasos alcoxilados son por ejemplo compuestos de la

férmula general (1V)
r* Rt
R’OMO%O}Vo%H (V)
al d

en los cuales las variables se definen como sigue:

R* iguales o diferentes y elegidos de entre alquilo C1-Cs lineal, preferiblemente en cada caso igual, y etilo y de modo
particular preferiblemente metilo,

R” elegido de entre alquilo Cs-C20, en particular n-CgH17, n-C1oHz1, n-C12Ha2s, n-C14H29, n-C1eHs3, n-C1gHs7.
a es un numero en el intervalo de 1 a 6,

b es un nimero en el intervalo de 4 a 20,

d es un numero en el intervalo de 4 a 25.

Al respecto, los compuestos de la formula general (IV) pueden ser copolimeros de bloque o copolimeros aleatorios,
preferiblemente son copolimeros de bloque.

Otros tensioactivos no iénicos adecuados son elegidos de entre copolimeros de di- y multibloque, constituidos por
oxido de etileno y 6xido de propileno. Otros tensioactivos no iénicos adecuados son elegidos de entre ésteres de
sorbitano y ésteres de isosorbitol etoxilados o propoxilados. Otros tensioactivos no idnicos adecuados son elegidos
de entre di-ésteres de &cidos grasos de polietilenglicol, por ejemplo polietilenglicol esterificado dos veces con acido
estedrico con un promedio de peso molecular Mw en el intervalo de 1.500 a 2.500 g/mol.

Son ejemplos de alquilpoliglicésidos los compuestos de la férmula general (V1)
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en la que las variables se definen como sigue:
R® es hidrégeno o alquilo C1-Ca, preferiblemente son etilo, n-propilo e isopropilo asi como hidrégeno,
R® es -(CH2)2-R8,
G' es elegido de entre monosacaridos con 4 a 6 atomos de carbono, en particular glucosa y xilosa,

w esta en el intervalo de 1,1 a 4, en el que w es un valor promedio, en particular el promedio aritmético.
Preferiblemente w esta en el intervalo de 1,1 a 2 y de modo particular preferiblemente en el intervalo de 1,2 a 1,8.
Preferiblemente w es determinado mediante cromatografia de gases de alta temperatura (HTGC).

En una forma de realizacién de la presente invencion, el componente (b) tiene un punto de fusién en el intervalo de
35 a 70 °C, preferiblemente 50 a 65 °C. El punto de fusion del componente (b) puede ser medido asi mismo
mediante DSC dinamica.

En una forma preferida de realizacién de la presente invencion, el punto de fusion del componente (a) esta por
debajo del de el componente (b).

Para la ejecucion del procedimiento de acuerdo con la invencién, se mezclan primero los componentes (a) y (b) en el
estado fundido. La temperatura para la mezcla es elegida de modo que el componente que tiene el punto de fusion
mas bajo - por consiguiente el componente (b) o preferiblemente el componente (a) - esta presente en el estado
fundido. El componente que en cada caso tiene el punto de fusién mas alto puede estar presente en estado sélido o
fundido. Preferiblemente se mezclan componente (a) y componente (b) en las fracciones, que estan previstas para la
formulacion en cuestion.

En una forma de realizacion particular de la presente invencion, durante la mezcla el componente (a) esta fundido.

Se mezcla el componente (a) y el componente (b) hasta que dpticamente - a simple vista, por consiguiente sin ayuda
Optica - se percibe una mezcla homogénea.

Preferiblemente se mezclan componente (a) y componente (b) a una temperatura que esta por lo menos 5 °C por
encima del punto de fusion de componente (a), de modo particular preferiblemente por lo menos 10°C.

En una forma de realizacién particular de la presente invencién, se mezclan componente (a) y componente (b) a una
temperatura, que esta por lo menos 5 °C por encima de la temperatura en la cual funde el componente de mayor
punto de fusion.

Para la ejecucion del procedimiento de mezcla puede procederse de modo que los componentes (a) y (b) estan
presentes en forma sélida en un recipiente de mezcla y mezclando - por ejemplo sacudiendo o preferiblemente con
agitacion - se calienta hasta que en cada caso esta fundido el componente con menor punto de fusion. Después de
ello se prosigue la mezcla hasta que se percibe una mezcla homogénea a simple vista, por consiguiente no se
reconocen particulas separadas ni estrias.

Son ejemplos de recipientes adecuados de mezcla, recipientes con agitacion como por ejemplo reactores con
agitacion y recipientes con agitacion.

En una siguiente etapa, se confecciona la mezcla obtenida en la primera etapa del procedimiento de acuerdo con la
invencion. En relacion con el procedimiento de acuerdo con la invencion, por tal deberia entenderse que se trabaja
la mezcla de la primera etapa, de modo que es transformada en particulas sdlidas con las dimensiones deseadas.
Son ejemplos preferidos formacion de pastillas, formacion de escamas, moliendas y combinaciones de por lo menos
dos de las medidas precedentes. Si se desea moler la mezcla obtenida en la primera etapa del procedimiento de
acuerdo con la invencidn, entonces se la deja solidificar previamente.

Pueden formarse pastillas por ejemplo, vertiendo una mezcla obtenida en la primera etapa del procedimiento de
acuerdo con la invencién en un molde con las correspondientes depresiones y dejando enfriar la mezcla en el
correspondiente molde. A continuacién se retira del molde la mezcla fria - incluso las pastillas - y se vierte
nuevamente mezcla en el molde. En otra forma de realizacién se eligen bandas frias para la formaciéon de pastillas.
Las pastillas pueden exhibir por ejemplo un diametro en el intervalo de 4 a 10 mm.

Pueden formarse escamas por ejemplo usando un rodillo de formacién de escamas. El tamafio de las escamas
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puede depender de las propiedades del producto y del ajuste de la maquina. Por regla general se obtienen escamas
con forma irregular. Como promedio de dimensiones son adecuados por ejemplo longitudes en el intervalo de 1 mm
a 2 cm, anchos de 1 mm a 1,5 cm y espesores en el intervalo de 0,5 mm a 3 mm.

Ejemplos de aparatos bien adecuados de modo particular para la molienda son molinos de impacto y molinos de
corte. En la mezcla en un molino, simultdneamente se muele.

Se obtiene una mezcla de componente (a) y componente (b) confeccionada y sdlida a temperatura ambiente.

En la siguiente etapa del procedimiento de acuerdo con la invencién, en un molino se mezclan la mezcla
confeccionada y sélida a temperatura ambiente, de componente (a) y componente

(b) en el estado solido con

(c) acido silicico o silicato, en el marco de la presente invencién también acido silicico (c) o silicato (c) o denominado
en general componente (c), y

(d) por lo menos un agente auxiliar, también denominado brevemente como agente (d) auxiliar o componente (d), en
la que el componente (d) es elegido de citrato de metal alcalino, por ejemplo citrato de trisodio, carbonato de metal
alcalino como por ejemplo carbonato de potasio o carbonato de sodio, o por lo menos un formador de quelato,
elegido de entre compuestos de la férmula general (I)

R3-CH(COOM')-N(CH2CO0M")2 ()
en la cual las variables se definen como sigue:

R3 es elegido de entre alquilo C1-Ca, por ejemplo metilo, etilo, n-propilo, isopropilo, n-butilo, sec.-butilo, isobutilo, se
prefieren metilo, sec.-butilo e isobutilo y de modo muy particular preferiblemente R® es metilo; ademas fenilo, bencilo,
CH20H y CH2CH2COOM',

M es un metal alcalino o una combinacion de por lo menos dos metales alcalinos, por ejemplo litio, sodio, potasio,
preferiblemente se prefieren potasio, sodio y combinaciones de potasio y sodio, por ejemplo en una relacion molar
en el intervalo de 1:2 a 2:1, y de modo muy particular preferiblemente M' es sodio.

El acido silicico (c) puede ser elegido de entre acidos silicicos precipitados y acidos silicicos pirégenos.

Son ejemplos de silicatos (c) disilicato de sodio y metasilicato de sodio, zeolitas y silicatos en placas, en particular
aquellos de las formulas a-NazSi20s, 3-NazSi205 y 6-Naz2Si20s.

En una forma de realizacién de la presente invencion, como agente (c) auxiliar se usan dos diferentes geles de silice
o dos silicatos diferentes. Los diferentes geles de silice o diferentes silicatos pueden diferenciarse en cada caso en
el tamanio de particula, acidez de la superficie o estructura del cristal.

En otra forma de realizacion de la presente invencion, como agente (c) auxiliar se usa un acido silicico y un silicato.
En otra forma de realizacion de la presente invencion se usa soélo un agente (c) auxiliar.

En una forma de realizacidon de la presente invencion el acido silicico (c) tiene un promedio de tamafio de particula
(promedio volumétrico) en el intervalo de 5 a 100 um, preferiblemente 5 um a maximo 20 um, determinado mediante
difraccién de laser de acuerdo con ISO 13320-1 (2009).

En una forma de realizacién de la presente invencion el silicato (c) tiene un promedio de tamafio de particula
(promedio volumétrico) en el intervalo de 5 ym a maximo 20 pum, determinado mediante difraccion de laser de
acuerdo con ISO 13320-1 (2009).

En la mezcla tiene lugar una molienda.

En una forma de realizacidon de la presente invencion, se eligen molinos para la tercera etapa del procedimiento de
acuerdo con la invencién, de entre molinos con una incorporacién de energia relativamente baja. Se prefieren
molinos de impacto y de corte.

En una forma de realizacion de la presente invencion la fraccion del componente (b) es por lo menos tan alta como
la fraccion de tensioactivo no iénico de la formula general (1).

En una forma de realizacion de la presente invencion, para el procedimiento de acuerdo con la invencion se elige la
relacion de cantidades como sigue:
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(a) en el intervalo de 15 a 25 % en peso de tensioactivo no idnico de la formula general (1),

(b) en total en el intervalo de 5 a 40 % en peso de componente (b),

(c) en total de 1 a 5 % en peso de acido silicico o silicato, preferiblemente 2 a 3 % en peso, y

(d) en total en el intervalo de 40 a 70 % en peso de componente (d), preferiblemente 42 a 60 % en peso.

Se obtiene un granulado con buena fluidez. Los granulados obtenibles segun el procedimiento de acuerdo con la
invencion son procesados facilmente, por ejemplo hasta comprimidos ("Tabs") para ADW y hasta comprimidos
abrillantadores para ADW. Los granulados obtenibles segun el procedimiento de acuerdo con la invencién son poco
higroscopicos y tienden menos a la adherencia o aglomeracion.

Otro aspecto de la presente invencion se refiere a granulados, denominados de manera abreviada como granulados
de acuerdo con la invencién. Los granulados de acuerdo con la invencion exigen un promedio de diametro de
particula en el intervalo de 0,5 a 1,6 mm y contienen

(a) en el intervalo de 15 a 25 % en peso de tensioactivo no idnico de la formula general (1),
R'-CH(OH)-CH2-(AO)x-R? 0]

en la cual las variables se definen como sigue:

R' es elegido de entre alquilo C4-C2o,

R? es elegido de entre alquilo Cs-Ca2o,

AO son en cada caso iguales o diferentes y elegidos de entre alquileno C2-Ca,

x esta en el intervalo de 5 a 100,

(b) en total en el intervalo de 5 a 25 % en peso de la segunda sustancia, elegida de entre polietilenglicol y
tensioactivos no ionicos, que son diferentes de los tensioactivos de la férmula (1)

(c) entotal 1 a 5 % en peso de acido silicico o silicato, y

(d) en total en el intervalo de 40 a 70 % en peso de agente auxiliar, elegido de entre citrato de metal alcalino,
carbonato de metal alcalino o por lo menos un formador de quelato, elegido de entre compuestos de la férmula
general (I1)

R3-CH(COOM")-N(CH2COOM")2 (1
en la cual las variables se definen como sigue:
R3 es elegido de entre alquilo C1-Cs4, fenilo, bencilo, CH20H y CH2CH2COOM?,
M es un metal alcalino o una combinacion de por lo menos dos metales alcalinos,
en los que los granulados de acuerdo con la invencién son sdlidos a una temperatura de hasta 60 °C.
Los componentes (a), (b), (c) y (d) fueron descritos en detalle previamente.

En una forma preferida de realizaciéon de la presente invencion, el granulado de acuerdo con la invencion exhibe una
distribucion de diametro de particula como sigue: dm esta en el intervalo de 0,5 a 1,8 mm, de3,3 esta en el intervalo de
0,4 a 1,8 mm y n esta en el intervalo de 0,7 a 10, determinado en cada caso con ayuda de un analisis de tamizacién
de acuerdo con DIN ISO 3310-1 (1992) y evaluacién de acuerdo con DIN 66145 (1976).

Los granulados de acuerdo con la invencién se dejan procesar hasta comprimidos para maquinas lavadoras y en
particular hasta comprimidos abrillantadores, pero también hasta abrillantadores para una lavadora de vajillas o
como componente para un detergente x-en-1 para vajillas, por ejemplo un detergente 2-en-1 para vaijillas o un
detergente 3-en-1 para vajillas. Por ello es otro objetivo de la presente invencién el uso de un granulado de acuerdo
con la invencion como o para la fabricacion de un abrillantador. En una variante preferida de la presente invencion,
el abrillantador es un abrillantador para una lavadora de vajillas o es un componente para un detergente x-en-1 para
vajillas, por ejemplo un detergente 2-en-1 para vajillas o un detergente 3-en-1 para vajillas.

En una forma de realizacién de la presente invencién, puede usarse granulado de acuerdo con la invencién sin otras
adiciones, como abrillantador en una lavadora para vajillas, en particular en detergentes x-en-1 para vajillas. En otra



10

15

20

25

30

ES 2765237713

forma de realizacién se afiade aun por lo menos un aditivo, elegido de entre agua y &cidos, por ejemplo acido citrico.
La invencion es ilustrada adicionalmente mediante ejemplos de trabajo.

Los puntos de fusion fueron determinados mediante Calorimetria Diferencial Dinamica (DSC), velocidad de
calentamiento de 10K/min £1K/min; porciéon pesada de 6-7 mg; gas de purga 3 litros de N2/h, crisol de medicion de
Al abierto.

Componentes usados:
(a.1): n-CsH17-CH(OH)-CH2-(AQ)22-iso-C11H23, punto de fusion: 32 °C
(b.1): polietilenglicol, Mw 4.000 g/mol

(c.1): acido silicico precipitado, promedio de diametro dso de particula: 13,5 pm (difraccion de laser), superficie de
acuerdo con BET: 190 m?/g, determinada mediante adsorcion de nitrégeno ISO 92777. (c.1) es obtenible
comercialmente como Sipernat® 22 S

(d.1): sal de trisodio del acido citrico, como dihidrato
La fabricacién de las la formulacién sélida ocurrié en cada caso como sigue:

Los componentes (a.1) y (b.1) fueron fundidos conjuntamente en un vaso de vidrio a 70 °C y mezclados con un
agitador de hélice. A continuacion se pes6é la masa fundida sobre laminas de aluminio (20 cm x 10 cm x 1 cm) y se
dejo solidificar a temperatura ambiente. Se obtuvieron placas de tipo cera.

A partir de estas placas de tipo cera se fabricaron pastillas, con ayuda de rodillos de formacién de escamas. Los
rodillos de formacion de escamas usados tenian un didmetro de 33 cm, un ancho de 50 cm y fueron operados con
un nuamero de revoluciones de 1,2 rpm. La temperatura del agente de enfriamiento (agua) fue de 16 a 22 °C. Para la
fabricacion de pastillas se procedié en detalle, de modo que se colocaron las placas tipo cera en un embudo de
goteo de 38 cm de ancho calentable, que en el piso tenia 36 perforaciones (diametro de 1,5 mm). Mediante la
temperatura del embudo de 80 a 100 °C se ajustd la velocidad de fusion de las placas, de modo que sobre la
superficie fria de los rodillos surgieron gotas definidas, que en el periodo de una revolucién solidificaron y entonces
fueron retiradas de los rodillos mediante un cuchillo congelado aplicado sobre los rodillos.

Las pastillas asi fabricadas fueron molidas en un molino de impacto (molino de cuchillos). Para ello se operé el
molino con 2 cuchillos y una velocidad periférica de 14 m/s. Como tamiz de molienda se us6 un tamiz de perforacion
redonda con un diametro de perforacion de 3,2 mm y una superficie libre de 40%. En este molino se dosificaron
simultaneamente y se molieron las pastillas, el componente (d.1) y acido silicico (c.1).

Se obtuvieron los siguientes granulados de acuerdo con la invencién y granulados de comparacion, véase la tabla 1.

Tabla 1: Granulados de acuerdo con la invencion y granulados de comparacion

(G.1) V-(G.2) V-(G.3) (G4)
(a.1) 24,25 29,1 33,95 24,25
(b.1) 24,25 19,4 33,95 24,25
(c.1) 48,5 48,5 29,1 48,5
(d.1) 3,0 3,0 3,0 3,0
Facilidad de molienda ++ - - ++
Fluidez ++ - - ++
Prueba de almacenamiento ++ ++
Fracciones de (a.1), (b.1), (c.1) y (d.1) en % en peso.
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La prueba de almacenamiento se refirié a un almacenamiento a 40 °C durante un periodo de tiempo de 72 horas con
exclusion de humedad. Fue ejecutada como sigue: se empacaron 15 ml de granulado o de granulado de
comparacién en un cilindro abierto arriba y abajo. Para que el granulado no escurriera fuera del cilindro, se colocé
éste con la abertura inferior sobre una placa de fondo. Se colocé un sello sobre la abertura superior y se cargé ésta
con un peso de 500 g y se almacend el conjunto por 72 h a 40 °C. Después de ello se prob6é cémo habia variado el
granulado por el almacenamiento una temperatura de 40 °C y simultanea carga con peso. Cuando estos parametros
estuvieron sin influencia, fluy6é hacia afuera el granulado por la abertura inferior, después de elevar el cilindro. Si el
granulado tiende a la adherencia, entonces se formé una pella, que se presioné cuidadosamente con el sello hacia
afuera del cilindro. Se colocé la pella entre el platillo de una balanza de brazos. Sobre este platillo estaba un vaso de
vidrio, que se llend con agua hasta que la pella se desintegré. A partir del valor de mediciéon asi obtenido de la
cantidad de agua, puede concluirse sobre la facilidad de almacenamiento de los granulados. Los productos que no
forman pella, muestran muy buenas propiedades de almacenamiento (granulados G.1 y G.4 de acuerdo con la
invencion).

La distribucion de tamafio de particula de los granulados ejemplares fue determinada como sigue, mediante analisis
de tamizacion:

Equipo de tamiz: AS 200 control, compafia Retsch, tamiz para andlisis de acuerdo con DIN ISO 3310-1, altura 25
mm; & 200 mm

Amplitud: 0,6, tiempo de tamizacion: 2 min

A partir de las distribuciones de diametro de particula obtenidas mediante andlisis de tamizacion, se determinaron
los parametros dm, de3,3 y N, con los cuales se describe la granulometria de los granulados del ejemplo.

A partir de la evaluacién grafica de la distribucidon de tamafio de particula por medio de un diagrama de Rosin,
Rammler, Sperling y Bennet (distribucion RRSB) sigue

de3s,3: Tamafo de particula caracteristico

n Coeficiente de uniformidad (exponente n)

Para el caso en que el estado granulométrico del material que va a ser tamizado no pueda ser descrito por una
distribucion RRSB, por ejemplo por mezcla de materiales que van a ser tamizados de diferente granulometria, los
parametros mencionados anteriormente son validos también para la seccion de distribucion que sigue la distribucion
de RRSB.

Ejemplo (G.1) d < 0,4 mm: 22,6%
d=1,6 mm: 0%
dm = 0,69 mm

de3,3 = 0,8 mm

n=20
G.2 comp. No se obtuvo granulado medible
G.3 comp. No se obtuvo granulado medible
Ejemplo (G.4) d < 0,4 mm: 29,8%

d=1,6 mm: 10,6%

dm =0,71 mm
de3,3 = 0,79 mm
n=149
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para la fabricaciéon de una formacién que es sdlida hasta una temperatura de por lo menos 60
°C, caracterizado porque

(a) por lo menos un tensioactivo no iénico de la férmula general (1)
R'-CH(OH)-CH2-(AO)x-R? U]

en la cual las variables se definen como sigue:

R' es elegido de entre alquilo C4-Cz2o,

R? es elegido de entre alquilo Cs-Cz2o,

AO son en cada caso iguales o diferentes y elegidos de entre alquileno C2-Ca,

x esta en el intervalo de 5 a 100,

es mezclado en estado fundido con

(b) con por lo menos una segunda sustancia, elegida de entre polietilenglicol y tensioactivos no i6nicos, que son
diferentes de los tensioactivos de la formula (1),

se les confecciona,
en estado sélido, en un molino se mezclan y se muelen con
(c) acido silicico o silicato y

(d) por lo menos un agente auxiliar, elegido de entre citrato de metal alcalino, carbonato de metal alcalino o por lo
menos un formador de quelato, elegido de entre compuestos de la férmula general (I)

R3-CH(COOM")-N(CH2COOM")2 (1
en la cual las variables se definen como sigue:
R3 es elegido de entre alquilo C1-Cs4, fenilo, bencilo, CH20H y CH2CH2COOM?,
M es un metal alcalino o una combinacion de por lo menos dos metales alcalinos.

2. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacién 1, caracterizado porque la formulacion es libre de fosfatos y
polifosfatos.

3. Procedimiento de acuerdo con las reivindicaciones 1 o 2, caracterizado porque la confeccion es elegida de entre
producciones de pastillas, producciones de escamas, moliendas y combinaciones de por lo menos dos de las
medidas precedentes.

4. Procedimiento de acuerdo con por lo menos una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque el
compuesto de la formula general (I) exhibe un punto de fusién en el intervalo de 25 a 60 °C.

5. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 a 4, caracterizado porque como agente (c) auxiliar
se usan dos acidos silicicos diferentes o dos silicatos diferentes.

6. Procedimiento de acuerdo con por lo menos una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque se
eligen las relaciones de cantidades, como sigue:

(a) en el intervalo de 15 a 25 % en peso de tensioactivo no idnico de la formula general (1),
(b) en total en el intervalo de 5 a 40 % en peso de la segunda sustancia,

(c) entotal 1 a 5 % en peso de acido silicico o silicato, y

(d) en total en el intervalo de 40 a 70 % en peso de agente auxiliar.

7. Procedimiento de acuerdo con por lo menos una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque la
fraccion de componente (b) es por lo menos tan alta como la fraccién de tensioactivo no iénico de la férmula general

().
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8. Granulado con un promedio de diametro de particula en el intervalo de 0,5 a 1,6 mm, que contiene

(a) en el intervalo de 15 a 25 % en peso de tensioactivo no idnico de la formula general (1),
R1-CH(OH)-CH2-(AO)x-R? 0]

en la cual las variables se definen como sigue:

R' es elegido de entre alquilo C4-Cz2o,

R? es elegido de entre alquilo Cs-Cao,

AO son en cada caso iguales o diferentes y elegidos de entre alquileno C2-Ca,

x esta en el intervalo de 5 a 100,

(b) en total en el intervalo de 5 a 25 % en peso de la segunda sustancia, elegida de entre polietilenglicol y
tensioactivos no ionicos, que son diferentes de los tensioactivos de la férmula (1)

(c) entotal 1 a 5 % en peso de acido silicico o silicato, y

(d) en total en el intervalo de 40 a 70 % en peso de agente auxiliar, elegido de entre citrato de metal alcalino,
carbonato de metal alcalino o por lo menos un formador de quelato, elegido de entre compuestos de la férmula
general (I1)

R3-CH(COOM')-N(CH2CO0M")2 ()
en la cual las variables se definen como sigue:
R3 es elegido de entre alquilo C1-Ca, fenilo, bencilo, CH20H y CH2CH2.COOM',
M" es un metal alcalino o una combinacion de por lo menos dos metales alcalinos,
en el que el granulado es sélido a una temperatura de hasta 60 °C.

9. Granulado de acuerdo con la reivindicaciéon 8, caracterizado porque exhibe una distribucion de tamafio de
particula, como sigue: dm esta en el intervalo de 0,5 a 1,8 mm, des3,3 esta en el intervalo de 0,4 a 1,8 mm y n esta en
el intervalo de 0,7 a 10, determinados en cada caso con ayuda de un analisis de tamizacién de acuerdo con DIN ISO
3310-1 (1992) y evaluacion de acuerdo con DIN 66145 (1976).

10. Uso de un granulado de acuerdo con las reivindicaciones 8 o 9 como o para la fabricaciéon de un abrillantador.

11. Uso de acuerdo con la reivindicacion 10, caracterizado porque el abrillantador es un abrillantador para una
lavadora automatica de vajillas o es un componente para un detergente x-en-1 para lavadoras de vajillas.

11



	Primera Página
	Descripción
	Reivindicaciones

