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DESCRIPCION

Particulas detergentes.
Campo técnico

La presente invencion se refiere a particulas detergentes, a un procedimiento para la preparacion de las particu-
las detergentes, a particulas de base y a una composicién detergente que comprende las particulas detergentes. Mds
especificamente, la presente invencidn se refiere a particulas detergentes usadas para lavar objetos de lavanderia y si-
milares, a un procedimiento para la preparacién de las particulas detergentes, a particulas de base y a una composicién
detergente que comprende las particulas detergentes.

Técnica anterior

Se han preparado muchos detergentes que comprenden un tensioactivo aniénico como un componente principal
tal como un alquilbencenosulfonato, desde los puntos de vista de las ventajas econémicas, propiedades de espumado
y similares. Como un procedimiento para la preparacion de las particulas detergentes como se han mencionado ante-
riormente, se ha empleado un procedimiento en el que se neutraliza en seco in sifu un precursor acido del tensioactivo
aniénico anterior con una sustancia inorgdnica alcalina sélida soluble en agua, tal como carbonato de sodio, en lugar
de afiadir directamente el tensioactivo.

Por ejemplo, se han descrito un procedimiento de produccion de una composiciéon detergente que comprende
las etapas de neutralizar en seco componentes en un mezclador de alta velocidad y/o granulador a una temperatura
de 55°C o menos y afiadir después de ello un aglutinante liquido a los mismos para llevar a cabo la granulacién
(solicitud de patente japonesa abierta a consulta por el publico n° Hei 3-33199), un procedimiento de produccién
de una composicién detergente que comprende las etapas de neutralizar en seco componentes en un mezclador de
alta velocidad y/o granulador a una temperatura de 55° C o superior y después afiadir un aglutinante liquido a los
mismos para llevar a cabo la granulacién (véase la solicitud de patente japonesa abierta a consulta por el publico
n°® Hei 4-363398) y un procedimiento de produccién de una composicidn detergente que comprende neutralizar en
seco componentes en un mezclador de alta velocidad de tipo continuo y después aumentar la densidad aparente con
un mezclador de velocidad moderada y a continuacién enfriar y/o secar el producto para formar granulos (véase la
solicitud de patente japonesa abierta a consulta por el ptiblico n° Hei 3-146599).

No obstante, cuando la particula detergente se produce mediante estos procedimientos, con el fin de evitar que
la particula se agregue y/o se haga vasta debido a la propiedad adhesiva del tensioactivo aniénico producida por la
neutralizacion, es necesario mantener su forma granular accionando el mecanismo de agitacion para el mezclado y el
mecanismo de corte para la desintegracion y/o dispersion a altas velocidades. En este caso, la particula detergente que
tiene un tamaiflo de particula pequefio deseado se puede preparar optimizando las condiciones de agitacién y/o corte.
No obstante, seria dificil obtener de forma eficiente la particula detergente y la distribucién del tamafio de la particula
resultante se haria mds ancha.

Como un procedimiento para eliminar estos problemas, un procedimiento para la preparacion de una particula
detergente que tiene un tamafio de particula pequefio con un alto rendimiento en el que la propiedad adhesiva del
tensioactivo aniénico se puede suprimir conteniendo un acido inorganico en el precursor 4cido y se puede incrementar
el contenido del tensioactivo aniénico (véase el documento WO 98/10052). No obstante, han seguido manteniéndose
los problemas de desintegrar el agregado mediante agitacién y/o corte y hacer mas pequefio el tamafio de particula,
de forma que existe atin mucho camino para mejora y la obtencién de una distribucién del tamafio de particula més
estrecha.

El documento EP 0 969 082 A1l se refiere a particulas detergentes que tienen un tamafio medio de 150 a 500 um y
una densidad relativa de 500 g/I o superior, en las que las particulas detergentes comprenden una particula detergente
capaz de liberar una burbuja desde una porcidn interna de la particula detergente en un procedimiento de disolucién de
la particula detergente en agua. La particula detergente es una particula que comprende un tensioactivo, un adyuvante
de la detergencia y similares y las particulas detergentes significan un colectivo de las mismas.

El documento US 5.527.489 se refiere a un procedimiento para la preparacién de un producto detergente granu-
lar de alta densidad neutralizando en seco acido alquilbencenosulfénico con una mezcla particulada de un material
alcalino inorgdnico soluble en agua, por ejemplo, carbonato de sodio, y un adyuvante de la detergencia inorganico
hidratable para detergente en un aparato que proporciona tanto mezclado como cizalladura de la mezcla particulada
formando con ello el producto detergente granular.

Como se ha mencionado anteriormente, el procedimiento seguin la neutralizacién en seco es adecuado para preparar
de forma conveniente particulas detergentes que comprenden un tensioactivo aniénico como un componente principal.
En el procedimiento convencional, el procedimiento se lleva a cabo basicamente granulado materias primas con desin-
tegracion, dificultando con ello la obtencién de forma eficiente de particulas detergentes que tengan una distribucién
del tamaifio de particula estrecha en un intervalo de tamafio de particula relativamente pequefio.



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2 289 353 T3

Ademads, respecto a la solubilidad, segin el procedimiento convencional como se ha descrito anteriormente, las
particulas detergentes comprenden particulas no huecas que tienen una estructura en la que las particulas sélidas estdn
conectadas por una gran capa continua del tensioactivo aniénico. Por lo tanto, no seria facil mejorar la solubilidad.

El hecho de tener una distribucién del tamafio de particula estrecha en el detergente tiene la ventaja no s6lo de dar
un aspecto externo excelente, sino también de mejorar su fluidez. También se puede usar un detergente que comprenda
un tensioactivo aniénico como un componente principal para el lavado a mano en muchos casos, de forma que se
mejora la comodidad para el usuario al aumentar la solubilidad. Por lo tanto, se han deseado una distribucién del
tamafio de particula mds estrecha y solubilidad més mejorada en particulas detergentes que comprenden un tensioactivo
aniénico como un componente principal obtenidas mediante neutralizacién en seco.

Es un objeto de la presente invencion proporcionar particulas detergentes que tengan excelente estabilidad al al-
macenamiento, solubilidad y distribucién del tamafio de particula estrecha, un procedimiento para la preparacion de
particulas detergentes, particulas de base y una composicion detergente que comprenda las particulas detergentes.

Estos y otros objetos de la presente invencidn se hardn evidentes a partir de la siguiente descripcion.
Descripcion de la invencion
De acuerdo con lo anterior, se proporcionan:

[1] particulas detergentes obtenidas mediante un procedimiento que comprende la etapa de neutralizar en seco
particulas de base que comprenden una sustancia inorgdnica alcalina sélida soluble en agua (A) con un precursor
dcido liquido (B) de un tensioactivo anidénico no jabonoso, en el que las particulas de base se han obtenido mediante
un procedimiento de secado por pulverizacidn y en el que las particulas de base contienen el componente (A) en una
cantidad igual o superior a 4 veces la cantidad equivalente para neutralizar el componente (B) y contienen una zeolita
en una cantidad de 10% en peso o menos y tienen un tamafio medio de particula de 150 a 400 um.

[2] particulas de base que tienen un tamafio medio de particula de 150 a 400 um, que comprenden 20 a 80% en peso
de una sustancia inorgédnica alcalina sélida soluble en agua y una zeolita en una cantidad de 10% en peso o menos;

[3] un procedimiento para la preparacion de particulas detergentes que comprende las etapas de:

(a): preparar una suspension que comprende una sustancia inorgdnica alcalina s6lida soluble en agua (A) en
una cantidad igual o superior a 4 veces la cantidad equivalente para neutralizar un precursor dcido liquido
(B) de un tensioactivo aniénico no jabonoso que se va a afiadir en la etapa (c) y una zeolita en una cantidad
de 10% en peso o menos;

(b): secar mediante pulverizacion la suspension obtenida en la etapa (a) para dar particulas de base; y

(c): mezclar el precursor dcido liquido (B) con las particulas de base obtenidas en la etapa (b) y neutralizar en
seco la mezcla resultante; y

[4] una composicién detergente que comprende las particulas detergentes como se han definido anteriormente en

[1].
Breve descripcion de los dibujos

La figura 1 muestra una imagen de SEM de una seccién transversal de la particula de base obtenida en el ejemplo
1. En la figura 1, las secciones transversales de la porcion externa y de la porcién superficial y la porcion interna de la
particula de base se muestran secuencialmente desde la izquierda. Se puede observar que se forman particulas finas en
gran nimero en la porcién interna de la particula de base.

Mejor modo de llevar a cabo la invencién

Las particulas detergentes de la presente invencion, como se han descrito anteriormente, son particulas detergentes
obtenidas mediante un procedimiento que comprende la etapa de neutralizar en seco particulas de base que compren-
den una sustancia inorgdnica alcalina sélida soluble en agua (A), con un precursor dcido liquido (B) de un tensioactivo
aniénico no jabonoso, en el que las particulas de base se han obtenido mediante un procedimiento de secado por pul-
verizacion, en el que las particulas de base contienen el componente (A) en una cantidad igual o superior a 4 veces la
cantidad equivalente para neutralizar el componente (B) y tienen un tamafio medio de particula de 150 a 400 ym.

En la presente invencion, dado que se usan las particulas detergentes anteriores, la sustancia inorgdnica sélida
soluble en agua esta contenida en una forma fina en la particula de base en una cantidad que excede con creces la
cantidad equivalente para la neutralizacién y el drea reactiva se aumenta haciendo el tamafio de particula de la propia
particula de base mds pequefio, de forma que se lleva a cabo la neutralizacion en seco sobre la superficie de la particula
de base con una velocidad de reaccion rdpida. Por lo tanto, las particulas detergentes pueden tomar una estructura en
la que la particula de base esta recubierta con un tensioactivo aniénico no jabonoso. Por lo tanto, se muestran algunos
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efectos de que la distribucién del tamafio de particula de la particula detergente tiene una distribucidn de particula
estrecha sobre la base de las particulas de base obtenidas mediante un procedimiento de secado por pulverizacién y
de que el rendimiento de las particulas detergentes se mejora también drasticamente. Ademds, en lo que respecta a la
solubilidad, es menos probable que se forme una gran fase continua debido a la reaccidn del tensioactivo aniénico no
jabonoso con la sustancia inorgénica alcalina fina soluble en agua, y el tensioactivo aniénico se dispersa finamente en
un estado pelicular cerca de la superficie. Por lo tanto, el drea superficial de disolucién es mayor, mostrando por ello
un efecto de una excelente solubilidad.

Adicionalmente, dado que las particulas detergentes tienen una estructura en la que la particula de base esta recu-
bierta con el tensioactivo aniénico no jabonoso, se muestran los efectos de que las estabilidades durante el almacena-
miento, tal como el destefiido y la propiedad de aglutinacién se mejoran drasticamente.

El término “particula detergente” en la presente invencion se refiere a una particula que comprende una particula de
base, un tensioactivo y similares, y el término “particulas detergentes” significa un agregado de las mismas. También, la
composicion detergente mencionada mds adelante significa una composicidén que comprende las particulas detergentes
y componentes de detergencia afiadidos por separado distintos a las particulas detergentes, tales como fluorescedores,
enzimas, perfumes, agentes desespumantes, agentes blanqueantes y activadores de blanqueo.

Composicion para particulas de base

La “particula de base” que constituye la particula detergente contenida en las particulas detergentes de la presente
invencion comprende el componente (A), que se usa para la neutralizacién en seco con el componente (B), y la
particula de base es una particula obtenida mediante un procedimiento de secado por pulverizacién. Un agregado de
las mismas se denomina “particulas de base”.

1. Componente (A): sustancia inorgdnica alcalina solida soluble en agua

El término “sustancia inorgdnica alcalina s6lida soluble en agua” del componente (A) se refiere a una sustancia
inorgdnica alcalina que es sélida a una temperatura ambiente y se prefiere una que se pueda disolver en agua en
una cantidad de 1 g o mds en 100 g de agua a 20°C. La sustancia inorganica alcalina s6lida soluble en agua no esta
limitada en particular y se pueden usar sales de metales alcalinos, silicatos y similares que tengan un grupo hidroxilo,
grupo carbonato o grupo hidrégenocarbonato. La sustancia inorgédnica alcalina sélida soluble en agua incluye, por
ejemplo, hidréxido de sodio, carbonato de sodio, hidrégenocarbonato de sodio, carbonato de potasio, silicato de sodio
y similares. Entre ellos es preferible el carbonato de sodio como un agente alcalinizante que muestra un intervalo de
pH de tamponamiento adecuado en un liquido de lavado. Asi, la formulacién de hidréxido de sodio también es eficaz
desde el punto de vista de la velocidad de reaccién durante la neutralizacién en seco.

En la presente invencion, es preferible que el componente (A) exista en un estado tan fino como sea posible
en las particulas de base. Por ejemplo, el tamafio del componente (A) es tal que su tamafio medio de particula es
preferiblemente de 0,1 a 50 um. El estado de esta particula se puede confirmar mediante observacién directa con el
SEM.

En la presente invencion, cuando se preparan particulas detergentes usando las particulas de base que comprenden
particulas finas del componente (A), se puede llevar a cabo la neutralizacién en seco sin aplicar alta potencia de corte
tal como se requiere habitualmente cuando las particulas de base anteriores se mezclan con un precursor dcido liquido
(B) de un tensioactivo aniénico no jabonoso, de forma que la particula de base sufre poca desintegracion, por lo que
la particula detergente resultante tiene poco cambio en el crecimiento de particula de la particula de base. Por lo tanto,
las distribuciones de tamafio de particula de las particulas de base y de las particulas detergentes se hacen estrechas.
De acuerdo con esto, existe una ventaje en el hecho de que se puede obtener facilmente una particula detergente que
tiene una densidad relativa baja, excelente estabilidad al almacenamiento y solubilidad y distribucién del tamafo de
particula estrecha.

En lo que respecta a la cantidad del componente (A), ademds de la cantidad necesaria desde el punto de vista del
rendimiento de detergencia, se debe formular una cantidad necesaria para la neutralizacién en seco del componente (A)
con el precursor liquido acido (B) de un tensioactivo aniénico no jabonoso que se va a mezclar en la etapa (c). Ademas
es necesario que la reaccion del componente (A) con el componente (B) se acelere sobre la superficie de la particula
detergente. Por lo tanto, es necesario que la cantidad del componente (A) sea 4 veces o mds, preferiblemente 6 veces o
mads que la cantidad equivalente para neutralizar el componente (B). Concretamente, la cantidad del componente (A)
es preferiblemente de 20 a 80% en peso, mds preferiblemente de 25 a 70% en peso, atin mas preferiblemente de 30 a
60% en peso de las particulas de base, desde los puntos de vista de la velocidad de reaccién y del grado de libertad en
la formulacién.

Ademds, la cantidad del componente (A) es preferiblemente 10% en peso o mds, mds preferiblemente 15% en peso
o mds de las particulas detergentes desde el punto de vista del rendimiento de detergencia. Por otro lado, la cantidad
del componente (A) es al menos la cantidad equivalente para la neutralizacion del precursor liquido 4cido (B) desde el
punto de vista de la neutralizacién en seco. Por lo tanto, la cantidad de formulacién es preferiblemente igual o superior
que la suma de estos dos valores.
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Un componente esencial para las particulas de base en la presente invencién es tinicamente la sustancia inorganica
alcalina sélida soluble en agua (A) y se pueden formular opcionalmente de forma simultdnea otros componentes
usados normalmente en las particulas detergentes en las particulas de base en cantidades adecuadas, desde el punto
de vista del rendimiento de turgencia, la distribucién del tamafio de las particulas y la resistencia de la particula. Los
otros componentes incluyen un agente quelante, una sal inorgdnica soluble en agua, un polimero (soluble en agua), un
tensioactivo, un excipiente insoluble en agua, otros componentes auxiliares y similares. Entre ellos, es preferible que
se formulen el agente quelante, la sal inorgdnica soluble en agua, el polimero (soluble en agua) y el tensioactivo, A
continuacién en el presente documento se dan ejemplos de estos componentes.

2. Agente quelante

El agente quelante se puede formular en las particulas de base con el fin de suprimir la inhibicién de la accién
detergente por parte de iones metélicos y ejemplos de los mismos son agentes quelantes solubles en agua y agentes
quelantes insolubles en agua.

En lo que respecta a la cantidad del agente quelante, se desea que la cantidad del agente quelante formulada en
la particula de base se ajuste de forma que el contenido de agente quelante es preferiblemente 3 a 60% en peso,
mas preferiblemente de 5 a 40% en peso de las particulas detergentes, atin mds preferiblemente de 10 a 40% en
peso de las particulas detergentes desde el punto de vista de la capacidad de captura de iones. Se puede formular
simultdneamente una pluralidad de agentes quelantes, en cuyo caso se desea que su contenido total sea como se ha
especificado anteriormente.

El agente quelante soluble en agua no esté particularmente limitado siempre que el agente quelante soluble en agua
sea una sustancia que tenga una capacidad de captura de iones metdlicos y se pueden usar tiopolifosfato, ortofosfato,
pirofosfato y similares. Entre ellos es preferible tiopolifosfato, y su contenido es preferiblemente 60% en peso o mas,
mads preferiblemente 70% en peso o mds, ain mds preferiblemente 80% en peso o mds de todos los agentes quelantes
solubles en agua. También, como el contraion es preferible un i6n metalico alcalino, y especialmente el i6n sodio y/o
i6n potasio.

El agente quelante insoluble en agua se puede afiadir a las particulas de base con el fin de mejorar la capacidad
de captura de iones metdlicos y potenciar la resistencia de la particula de base. Son preferibles aquellos que tienen un
tamafio medio de particula de 0,1 a 20 um desde el punto de vista de la capacidad de suspensién en agua. Los materiales
de base preferibles incluyen aluminiosilicatos cristalinos, incluyendo, por ejemplo, zeolita de tipo A, zeolita de tipo P,
zeolita de tipo X y similares. Es preferible la zeolita de tipo A desde los puntos de vista de la capacidad de captura de
iones metalicos y las ventajas econémicas.

En lo que respecta a la cantidad de zeolita formulada, cuando la zeolita se formula en una gran cantidad, existe la
posibilidad de que la zeolita se descomponga durante la reaccién de neutralizacién en seco. Por lo tanto, la cantidad
de zeolita se controla hasta el 10% en peso o menos de las particulas de base. También para el propdsito de suprimir la
descomposicion, la cantidad de zeolita formulada se puede aumentar usando la zeolita junto con un agente alcalinizante
soluble en agua que tenga alta solubilidad y alta fuerza alcalina, tal como hidréxido de sodio.

3. Sal inorgdnica soluble en agua

Es preferible que la sal inorgdnica soluble en agua se formule en las particulas de base con el fin de potenciar
la fuerza idnica del liquido de lavado y mejorar los efectos de detergencia de manchas de grasa y similares. La sal
inorgédnica soluble en agua no estd particularmente limitada siempre que la sal inorgédnica soluble en agua sea una
sustancia que tenga una solubilidad excelente y no empeore el efecto de la detergencia. La sal inorganica soluble en
agua incluye, por ejemplo, una sal de metal alcalino o sal de amonio que tiene grupos sulfato o sulfito, y similares.
Entre ellos, es preferible que se use como un excipiente sulfato de sodio, cloruro de sodio, sulfito de sodio o sulfato
potasico que tienen un alto grado de disociacién iénica. También, su uso combinado con sulfato magnésico es eficaz
desde el punto de vista de la mejora de la velocidad de disolucién.

La cantidad de la sal inorgdnica soluble en agua es preferiblemente de 5 a 80% en peso, mds preferiblemente de
10 a 70% en peo, atin mas preferiblemente de 20 a 60% en peso de las particulas de base, desde el punto de vista de la
fuerza i6nica.

4. Polimero (soluble en agua)

El polimero soluble en agua puede afiadirse a las particulas de base para los propdsitos de potenciar la resisten-
cia de la particula ajustando la precipitacién de cristales y la formacién de pelicula sobre las particulas de base. El
polimero soluble en agua incluye polimeros orgdnicos y polimeros inorgdnicos. Por ejemplo, el polimero orgdnico
incluye polimeros de carboxilato, carboximetil celulosa, almidones solubles, sacdridos, polietilenglicol y similares y
el polimero inorgénico incluye silicatos amorfos y similares. Entre ellos son preferibles los polimeros de carboxilato,
entre los cuales son especialmente preferibles una sal de copolimero de dcido acrilico-acido maleico y un poliacrilato
(contrapones: Na, K, NH, y similares). Son preferibles aquellos polimeros de carboxilato que tienen un peso molecu-
lar de 1000 a 8000, y son més preferibles aquellos que tienen un peso molecular de 2000 o mds y 10 o mds grupos
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carboxilato. La cantidad del polimero orgénico es preferiblemente de 0,1 a 10% en peso, mas preferiblemente de 0,5
a 5% en peso de las particulas de base.

Ademds, es preferible que el polimero orgdnico se use junto con el polimero inorgdnico tal como silicatos amorfos,
desde el punto de vista de potenciar la resistencia de la particula, especialmente es preferible silicato de sodio N° 2. La
cantidad del polimero inorgénico es preferiblemente 15% en peso o menos, mds preferiblemente 10% en peso o menos,
atn més preferiblemente 5% en peso o menos de las particulas de base, desde el punto de vista de la solubilidad.

5. Tensioactivo

El tensioactivo se puede afiadir para el propdsito de controlar la densidad aparente. Por ejemplo se puede usar un
alquilbencenosulfonato de sodio lineal, un alquilsulfonato de sodio, étersulfonato de sodio, paratoluenosulfonato de
sodio, xilenosulfonato de sodio, cumenosulfonato de sodio o similares. Especialmente es preferible el alquilbenceno-
sulfonato de sodio lineal desde el punto de vista de las ventajas econdmicas.

La cantidad del tensioactivo es preferiblemente 0,05% en peso o mds, mds preferiblemente 0,1% en peso o mas
de las particulas de base, desde el punto de vista del control de la densidad relativa. Por otro lado, la cantidad del
tensioactivo es preferiblemente 10% en peso o menos, mas preferiblemente 5% en peso o menos desde el punto de
vista de la solubilidad.

Ademas, estos tensioactivos se pueden afiadir en forma de dcidos liquidos, no neutralizados. En este caso, es pre-
ferible que se afiada el agente alcalinizante en una cantidad igual o superior a la cantidad equivalente para neutralizar
el acido liquido, y es especialmente preferible la adicién de hidréxido de sodio.

6. Excipiente insoluble en agua

El excipiente insoluble en agua no esta particularmente limitado siempre que el excipiente insoluble en agua tenga
excelente dispersibilidad en agua y no aporte efectos que empeoren la detergencia. El excipiente insoluble en agua
incluye, por ejemplo, aluminiosilicatos cristalinos o amorfos, diéxido de silicio, compuesto de 4cido silicico hidratado,
compuestos de arcillas tales como perlita y bentonita y similares. Es preferible que el excipiente insoluble en agua
tenga un tamafio medio de particula primario de 0,1 a 20 um, desde el punto de vista de la dispersibilidad en agua.

La cantidad del excipiente insoluble en agua es preferiblemente 50% en peso o menos, mds preferiblemente 30%
en peso o menos de las particulas de base, desde los puntos de vista de las ventajas econémicas y la dispersibilidad.

7. Otros compuestos auxiliares
Se pueden formular en las particulas un fluorescedor, un pigmento, un tinte o similares.
8. Combinacion preferible

Entre las composiciones mencionadas anteriormente, es preferible que se usen carbonato de sodio/sulfato de so-
dio/poliacrilato de sodio en combinacién y es mds preferible que se usen en combinacién carbonato de sodio/sulfato
de sodio/poliacrilato de sodio/tripolifosfato de sodio, desde el punto de vista de la precipitacion de una cantidad mayor
de cristales finos, potenciando con ello la resistencia de la particula.

Ademds, cuando se preparan particulas de base que tengan una densidad relativa menor, es preferible afiadir un
tensioactivo ademds de la combinacién mencionada anteriormente.

Las particulas de base usadas en la presente invencién se pueden obtener mediante secado por pulverizacion de
una suspension preparada afiadiendo los componentes anteriores con mezclado. El contenido en agua de la suspensioén
y las condiciones del secado por pulverizacién no estan particularmente limitados.

Particulas detergentes

La “particula detergente” contenida en las particulas detergentes de la presente invencidn se refiere a una particula
obtenida neutralizando en seco una particula de base que contiene una sustancia inorgdnica alcalina sélida soluble en
agua (A) con un precursor dcido liquido (B) de un tensioactivo anidénico no jabonoso, y un agregado de las mismas se
denomina “particulas detergentes”.

1. Particulas de base

La cantidad de particulas de base en las particulas detergentes no estd particularmente limitada. La cantidad de
las particulas de base es preferiblemente 40% en peso o mds, mds preferiblemente 50% en peso o mds, ain mds
preferiblemente 60% en peso o mds de las particulas detergentes, desde los puntos de vista del mantenimiento de la
distribucién del tamafio de particula y la mejora de la solubilidad. Por otro lado, la cantidad de las particulas de base
es preferiblemente 85% en peso o menos, mas preferiblemente 75% en peso o menos de las particulas de detergente,
desde el punto de vista del grado de libertad en la formulacion.
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2. Componente (B): precursor dcido liquido de tensioactivo anionico no jabonoso

El componente (B) de las particulas detergentes se formula como el precursor 4cido liquido de un tensioactivo
aniénico no jabonoso del que una parte o todo el componente (B) reacciona con el componente (A) en las particulas
de base.

El precursor 4cido liquido de tensioactivo aniénico no jabonoso, que es el componente (B), se refiere a un pre-
cursor de tensioactivo anidénico no jabonoso que tiene una forma 4cida y es liquido y es capaz de formar una sal
mediante la reaccién de neutralizacién. Por lo tanto, el precursor dcido liquido de tensioactivo aniénico no jabono-
so no estd particularmente limitado siempre que sea un precursor de un tensioactivo aniénico conocido que tenga
las caracteristicas mencionadas anteriormente. El precursor dcido liquido de tensioactivo aniénico no jabonoso in-
cluye un 4cido alquilbencenosulfénico lineal (LAS), dcido a-olefinsulfénico (AOS), un acido alquilsulfdrico (AS),
un 4cido olefinsulfénico interno, ésteres de dcido graso de 4cido sulfénico, un dcido alquiléter sulfirico, un acido
dialquilsulfosuccinico y similares. El componente (B) como se ha mencionado anteriormente se puede usar como un
componente tinico o mezclado con dos 0 mas componentes. Entre ellos, es preferible el 4cido alquilbencenosulfénico
lineal (LAS) desde los puntos de vista de las ventajas econdémicas, estabilidad durante el almacenamiento y propiedad
espumante.

La cantidad del componente (B) es preferiblemente 10 partes en peso o mds, mds preferiblemente 15 partes en
peso o mas, atin mds preferiblemente 20 partes en peso o mds, de forma especialmente preferible 25 partes en peso
0 mds, sobre la base de 100 partes en peso de las particulas de base, desde los puntos de vista de la detergencia y la
estabilidad durante el almacenamiento. Por otra parte, la cantidad del componente (B) es preferiblemente 80 partes en
peso o menos, mds preferiblemente 60 partes en peso o menos, atin mas preferiblemente 40 partes en peso 0 menos,
sobre la base de 100 partes en peso de las particulas de base, desde los puntos de vista del mantenimiento de la
distribucién del tamafio de particula estrecha y la supresién de la pérdida de solubilidad por parte de la fase continua
del producto neutralizado del componente (B).

En la presente invencion, es preferible que la superficie de la particula de base esté sustancialmente recubierta con
el tensioactivo anidnico no jabonoso, desde el punto de vista de la estabilidad durante el almacenamiento. El 4rea de
superficie especifica aumenta cuando disminuye la densidad especifica, de forma que también aumenta la cantidad
preferible del producto neutralizado del componente (B). Si la superficie de la particula de base no esta recubierta con
el producto neutralizado del componente (B), existe el riesgo de provocar un bloqueo causado por la sal inorgénica
soluble en agua sobre su superficie.

3. Componente (C): adyuvante de fluidizacion

En las particulas detergentes de la presente invencion, la particula se somete a modificaciéon superficial con un
adyuvante de fluidizacién con el propdsito de mejorar adicionalmente la fluidez y la estabilidad durante el almacena-
miento de la particula detergente.

Como adyuvante de fluidizacién se pueden usar aquellos que se pueden emplear usualmente, y se pueden usar
preferiblemente tripolifosfato de sodio, un aluminiosilicato cristalino o amorfo, tierra de diatomeas, silice y similares.
Entre ellos, son preferibles tripolifosfato de sodio y zeolita, que tienen cada uno capacidad quelante. Modificando
superficialmente la particula con una sustancia que tenga un agente quelante, el agente quelante actda desde la etapa
inicial de lavado, mejorando con ello el rendimiento de detergencia. La zeolita es mds preferible desde el punto de
vista de las propiedades de fluidez, y el tripolifosfato de sodio es mas preferible desde el punto e vista de la capacidad
de aclarado.

Se desea que la particula que se va a usar como el adyuvante de fluidizacion tenga un tamafio medio de particula
de una décima o menos del tamafio medio de particula de las particulas detergentes, desde el punto de vista de la
capacidad de recubrimiento.

Ademais, cuando la cantidad del adyuvante de fluidizacién es demasiada o demasiado escasa, se reducen las pro-
piedades de fluidez. Por lo tanto, la cantidad del adyuvante de fluidizacién es preferiblemente de 2 a 20% en peso, mas
preferiblemente de 5 a 15% en peso de las particulas detergentes.

Cuando la zeolita se usa como el adyuvante de fluidizacién, es preferible que se lleve a cabo la modificacién
superficial después de que haya terminado la reaccidn de neutralizacién, desde el punto de vista de la supresion de la
descomposicion.

4. Otros componentes

La particula detergente de la presente invencidn puede formularse opcionalmente en cantidades adecuadas de las
sustancias enumeradas a continuacion.
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(1) Acido inorgdnico

Cuando se mezclan las particulas de base con el precursor acido liquido (B) de un tensioactivo aniénico no ja-
bonoso, se puede afiadir un dcido inorgénico con el fin de reducir la propiedad adhesiva del tensioactivo aniénico no
jabonoso producido. Los dcidos inorganicos que se pueden usar en la presente invencion incluyen acido sulfirico y
dcido fosférico y un 4cido inorgdnico mds preferible incluye dcido sulfirico.

La cantidad del 4cido inorganico formulado es preferiblemente de 0,3 a 1,0 moles, mas preferiblemente de 0,3 a
0,8 moles, atin més preferiblemente de 0,35 a 0,7 moles por mol del componente (B).

(2) Solucion alcalina acuosa

Para el proposito de acelerar la reaccién de neutralizacién en seco, se puede afiadir una solucién alcalina acuosa a
las particulas de base como un iniciador de la reaccién. La cantidad de la solucidn alcalina acuosa afiadida es prefe-
riblemente de 0,05 a 0,5 veces la cantidad equivalente para neutralizar el precursor 4dcido liquido (B) del tensioactivo
aniénico no jabonoso, mdas preferiblemente de 0,10 a 0,45 veces la cantidad equivalente para neutralizar el precur-
sor 4cido liquido, de forma especialmente preferible, de 0,15 a 0,40 veces la cantidad equivalente para neutralizar el
precursor 4cido liquido. La cantidad de la solucién alcalina acuosa es preferiblemente 0,05 veces o mds la cantidad
equivalente para neutralizar el precursor dcido liquido, desde el punto de vista de iniciar la reaccion de neutralizacién
para dar efectos deseados y es preferiblemente 0,5 veces o menos la cantidad equivalente para neutralizar el precursor
dcido liquido, desde el punto de vista de suprimir la agregacion de la particula detergente. La concentracion de la
solucidén alcalina acuosa no estd particularmente limitada. Con el fin de suprimir la disolucion de las particulas de
base, la concentracién de la solucién alcalina acuosa es preferiblemente 20 a 50% en peso, mds preferiblemente de 30
a 50% en peso, atin mds preferiblemente de 40 a 50% en peso.

El tipo de la solucion alcalina acuosa no estd particularmente limitado. La solucién alcalina acuosa incluye, por
ejemplo, soluciones fuertemente alcalinas acuosas que provocan facilmente reacciones de neutralizacién con el pre-
cursor 4cido liquido (B) de un tensioactivo aniénico no jabonoso, tal como una solucién acuosa de hidréxido de sodio
y una solucién acuosa de hidréxido potasico. Entre ellas, se prefiere la solucién acuosa de hidréxido de sodio desde el
punto de vista de las ventajas econdmicas. Ademds, es mds preferible que la solucién alcalina acuosa tenga un pH de
12 0 més.

(3) Sustancia inorgdnica alcalina solida soluble en agua (A)

Para el propdsito de acelerar la reaccidon de neutralizacién en seco, se puede afiadir la sustancia inorgdnica alcalina
solida soluble en agua (A) anteriormente mencionada en estado s6lido como un iniciador de la reaccién. Es preferible
que el componente (A) se afiada como un polvo que es tan fino como sea posible desde el punto de vista de la
reactividad, y es mds preferible que el componente (A) se use junto con la solucién alcalina acuosa.

La cantidad del componente (A) es igual o menor que la cantidad equivalente para neutralizar el tensioactivo
aniénico no jabonoso, desde los puntos de vista de suprimir la inhibicién de la reaccion con las particulas de base y
mantener la distribucién del tamafio de particula.

(4) Tensioactivo

Se puede afiadir un tensioactivo que sea liquido a temperatura ambiente desde el punto de vista de la mejora de la
detergencia, dentro del intervalo de forma que no se afecten las propiedades de la estabilidad durante el almacenamien-
to y la fluidez y no aumente la densidad aparente que sea igual o mayor que el nivel deseado. El tensioactivo incluye,
por ejemplo, tensioactivos no idnicos, tales como éteres alquilicos (8 a 20 dtomos de carbono) de polioxialquileno,
alquilpoliglicésidos, éteres alquil (8 a 20 d&tomos de carbono) fenilicos de polioxialquileno, ésteres de dcidos grasos
(de 8 a 22 atomos de carbono) de polioxialquilensorbitdn, ésteres de acidos grasos (de 8 a 22 dtomos de carbono) de
polioxialquilenglicol, polimeros de bloque de polioxietileno polioxipropileno y similares.

Ademds, el tensioactivo que es liquido a temperatura ambiente tiene un efecto de disminucion de la viscosidad
del tensioactivo aniénico no jabonoso, acelerando con ello la penetracién del tensioactivo en la particula de base.
Cuando se anade el tensioactivo, la particula detergente tiene un crecimiento de particula controlado y un rendimiento
de granulacién mejorado.

La cantidad del tensioactivo que es liquido a temperatura ambiente es preferiblemente 10% en peso o menos, mas
preferiblemente 5% en peso o menos, atin mds preferiblemente 3% en peso o menos, de las particulas detergentes,
desde el punto de vista de la supresion de la descomposicién y la propiedad de espumado. Por otro lado, la cantidad
del tensioactivo es preferiblemente 1% en peso o mds, mds preferiblemente 2% en peso o mas desde el punto de vista
de la aceleracion de la penetracion.

(5) Agua

Se puede afiadir agua a la particula detergente con el propdsito de disminuir la viscosidad del tensioactivo anidnico
no jabonoso, acelerando con ello la penetracién del tensioactivo en la particula de base. La cantidad de agua es
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preferiblemente 1% en peso o mds, mas preferiblemente 2% en peso o mds de las particulas detergentes, desde el
punto de vista de la aceleracién de la penetracién. La cantidad de agua es preferiblemente 5% en peso o menos,
mas preferiblemente 3% en peso o menos de las particulas detergentes, desde el punto de vista de la supresién de la
granulacién excesiva.

También se puede usar esta agua como agua para disolver la sal inorganica anterior y el tensioactivo.

La cantidad del tensioactivo que es liquido a temperatura ambiente es preferiblemente 10% en peso o menos, mas
preferiblemente 5% en peso o menos, ain mds preferiblemente 3% en peso o menos de las particulas detergentes,
desde los puntos de vista de la supresion de la descomposicién y la propiedad de espumado.

Composicion detergente

La composicion detergente de la presente invencion comprende separadamente componentes distintos a las parti-
culas detergentes (por ejemplo, fluorescedores, enzimas, perfumes, agentes desespumantes, agentes blanqueantes, ac-
tivadores de blanqueo y similares). En este caso, es preferible que la composicidn detergente comprenda las particulas
detergentes segun la presente invencion en una cantidad de preferiblemente 50% en peso o mds, més preferiblemen-
te 60% en peso o mds ain mds preferiblemente 80% en peso o mas. Puesto que la composicién detergente tiene la
constitucién anterior, se puede proporcionar una composicion detergente que tiene una excelente estabilidad durante
el almacenamiento, solubilidad y distribucion del tamafio de particula estrecha.

Procedimiento de preparacion de particulas detergentes

El procedimiento para la preparacion de particulas detergentes de la presente invencion se caracteriza porque el
procedimiento comprende las etapas de:

(a) preparar una suspensién que comprende una sustancia alcalina sélida soluble en agua (A) en una cantidad igual
o superior a 4 veces la cantidad equivalente para neutralizar un precursor dcido liquido (B) de un tensioactivo aniénico
no jabonoso (B) que se va a afiadir en la etapa (c); y

(b) secar por pulverizacidn la suspension obtenida en la etapa (a) para dar particulas de base;

(c) mezclar el precursor dcido liquido (B) con las particulas de base obtenidas en la etapa (b) y neutralizar en seco
la mezcla resultante.

Dado que el procedimiento para la preparacion de particulas detergentes de la presente invencién comprende las
etapas anteriores (a) a (c), existe la ventaja de que se pueden obtener de forma eficaz particulas detergentes que tienen
una distribucién del tamafio de particula estrecha en un intervalo de tamafio de particula relativamente pequefio.

Las etapas (a) a (c) se describirdn con detalle a continuacién.
1. Etapa (a)

En la etapa (a), es importante que se formule la sustancia inorgdnica alcalina sé6lida soluble en agua (A) de for-
ma que la sustancia inorgdnica se haga finalmente mds fina en las particulas de base, desde los puntos de vista de
incrementar la velocidad de reaccion y potenciar la resistencia de la particula. El procedimiento para hacer mas fina la
sustancia inorgédnica alcalina s6lida soluble en agua (A) incluye los siguientes procedimientos.

(1) Formulacion como componente disuelto

La sustancia inorgdnica alcalina sélida soluble en agua (A) existe en la suspension en estado disuelto. En este
caso, la sustancia inorgdnica se forma en particulas finas como el componente (A) solo o una sal compleja con otros
componentes durante el secado por pulverizacion.

(2) Precipitacion de cristales en la suspension

La sustancia inorgdnica alcalina sélida soluble en agua (A) disuelta se precipita controlando la solubilidad del
componente (A). El cristal precipitado puede consistir inicamente en el componente (A) o formar una sal compleja
con otro componente. En este caso, es preferible que se controle la solubilidad afiadiendo otro componente soluble
en agua con el fin de producir cristales finos. Ademads, la adicién del polimero también es eficaz como un agente de
control de los cristales con el fin de impedir que el cristal se haga mds grande.

(3) Pulverizacion en suspension

Los cristales pueden hacerse mas finos pulverizando granos gruesos derivados de materias primas, cristales de una
sal compleja que ha reaccionado en estado de grano grueso y cristales de sal compleja que han crecido hasta alcanzar
un tamafio grande mediante la precipitacién con un pulverizador de tipo himedo, tal como molinos lineales, molinos
coloidales y molinos medios.
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Combinando estos procedimientos (1) a (3), la sustancia inorgdnica alcalina sélida soluble en agua se puede for-
mular en las particulas de base en forma de particulas finas. Con el fin de mostrar suficientemente la reactividad en las
particulas de base, el tamafio de las particulas finas en los anteriores (2) y (3) es tal que su tamafio medio de particula
en la suspension es preferiblemente 50 ym o menos, mas preferiblemente 30 um o menos, ain mas preferiblemente
20 ym o menos.

Las condiciones para la preparacién de la suspension no estan particularmente limitadas siempre que las particulas
de base satisfagan la composicién descrita anteriormente. Con el fin de mejorar la resistencia de particula de las
particulas de base, se desea emplear un procedimiento de preparacién que permita la precipitacion de cristales finos en
la suspensién en gran cantidad. Los cristales finos mencionados en el presente documento incluyen no sélo el cristal
que contiene la sustancia inorganica alcalina sé6lida soluble en agua (A), sino también el cristal que no contiene un
alcali, tal como el cristal de tripolifosfato de sodio o el cristal de sulfato de sodio.

El contenido en agua de la suspension es preferiblemente 60% en peso o menos, mas preferiblemente 55% en
peso o menos, desde el punto de vista de la precipitacion de los cristales. Por otro lado, el contenido en agua de la
suspension es preferiblemente 40% en peso o mds, mas preferiblemente 45% en peso o mds, desde el punto de vista
del facil manejo.

La temperatura de preparacién de la suspensién es preferiblemente 30°C o superior, mds preferiblemente 40°C
o superior, desde el punto de vista de la solubilidad. Por otro lado, la temperatura de preparacién de la suspen-
sion es preferiblemente 80°C o menos, mas preferiblemente 70°C o menos, desde el punto de vista de la estabilidad
térmica.

Ademés, el orden de la adicién de cada uno de los componentes durante la preparacion de la suspension afecta en
gran medida la precipitacién de los cristales. El orden de la formulacién para la composicion preferible mencionada
anteriormente es, por ejemplo, el orden de formulacién mencionado a continuacién.

Tripolifosfato de sodio — sulfato de sodio — poliacrilato de sodio — carbonato de sodio
Sulfato de sodio — tripolifosfato de sodio — poliacrilato de sodio — carbonato de sodio
Tripolifosfato de sodio — carbonato de sodio — poliacrilato de sodio — sulfato de sodio

Independientemente de lo anterior, se pueden precipitar los cristales finos en gran cantidad mediante un procedi-
miento tal como un procedimiento que comprenda hacer mayor la diferencia de temperatura (AT) entre la suspension
y la camisa, o un procedimiento que comprenda aplicar una fuerza de cizalladura a la suspensién con un molino lineal
o similar durante la preparacion y/o después de la preparacion de la suspension.

Independientemente del procedimiento de precipitacién de cristales finos en gran cantidad, se pueden afiadir otros
componentes desde los puntos de vista de la resistencia de particula y la estabilizacién de la suspensién. Por ejemplo,
es preferible que se afiada silicato de sodio en primer lugar desde el punto de vista de potenciar la resistencia de
particula, y que se afiada cloruro de sodio al final desde el punto de vista de la estabilizacién de la suspension.

2. Etapa (b)

La etapa (b) comprende secar por pulverizacién la suspensién obtenida en la etapa (a) para dar particulas de base.
Las condiciones para secar por pulverizacion la suspension obtenida en la etapa (a) no estdn particularmente limitadas,
siempre que las sustancias formuladas en la suspensidn no se vean sustancialmente afectadas y pueden emplearse
condiciones de secado por pulverizacion llevadas a cabo de forma general.

La temperatura de secado por pulverizacion es preferiblemente de 150°C a 300°C, més preferiblemente de 170° a
250°C, desde los puntos de vista de la mejora de la eficacia de secado y suprimir la descomposicidn. Por otra parte,
como dispositivo para llevar a cabo el secado por pulverizacion, se puede usar una torre de secado por pulverizacién
normalmente conocida. Es preferible que la temperatura del aire de escape de la torre de secado por pulverizacién se
ajuste de 80°C a 130°C.

Durante el secado por pulverizacién en la presente invencién es importante obtener la particula de base que tenga
un tamafio de particula relativamente pequefio con una distribucién del tamafio de particula estrecha. Para este propo-
sito, es importante seleccionar el tipo de boquilla y su presiéon de pulverizacién. Por ejemplo, el objeto mencionado
anteriormente se puede lograr usando una boquilla de alta presion de tipo de fluido tnico.

3. Etapa (c)
La etapa (c) comprende mezclar el precursor dcido liquido (B) de un tensioactivo aniénico no jabonoso con las

particulas de base obtenidas en la etapa (b) para llevar a cabo la neutralizacién en seco. Es preferible que el componente
(B) se mezcle de la forma mas homogénea posible con las particulas de base.
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Como procedimiento para afiadir el componente (B), es preferible que el componente (B) se afiada de la forma mas
homogénea posible pulverizando el componente (B) con una boquilla. La temperatura a la que se aiade el componente
(B) es preferiblemente de 40° a 80°C, mas preferiblemente de 50° a 70°C, desde el punto de vista de la fluidez.

La temperatura de neutralizacién en seco es preferiblemente mejor cuanto mds alta desde el punto de vista de
acelerar la reaccion y la temperatura de neutralizacion en seco es preferiblemente de 60° a 80°C. Por otro lado, la
temperatura de neutralizacion en seco es mejor cuanto mds baja, desde los puntos de vista de retrasar la reaccién y
ampliar el estado mezclado con el acido liquido, recubriendo con ello uniformemente la superficie de la particula, y la
temperatura de neutralizacion en seco es preferiblemente de 20° a 40°C.

También, durante la neutralizacion en seco, es probable que se produzca la agregacion de las particulas detergentes
dado que el componente (B) se hace mds viscoso mediante la neutralizacién. Un procedimiento para suprimir la agre-
gacioén incluye un procedimiento que comprende permitir una corriente de aire durante la reaccién de neutralizacion,
disminuyendo con ello la propiedad adhesiva de la superficie del tensioactivo. También es eficaz a su vez afiadir un
dcido inorganico al componente (B), formando con ello una sal inorgédnica al mismo tiempo que la formacién del
tensioactivo.

Por otro lado, con el fin de acelerar la neutralizacién en seco, la solucién alcalina acuosa de la sustancia inorganica
alcalina sélida soluble en agua (A) se puede afiadir a las particulas de base antes de la adicién del 4cido liquido.

En la etapa (c), es preferible que la potencia de corte durante la neutralizacion se reduzca al maximo posible con el
fin de suprimir la desintegracion de las particulas de base durante la neutralizacién en seco. Es mas preferible que sélo
se use un mecanismo de mezclado y no se aplique una potencia de corte mediante un mecanismo de corte tal como un
triturador. El mezclador en el que no se aplica la potencia de corte anteriormente mencionada incluye, por ejemplo,
un mezclador Ribbon, un mezclador Nauta y similares. Incluso en un caso en el que se use un dispositivo equipado
con un mecanismo de corte, tal como un mezclador Lodige o un mezclador de alta velocidad, la desintegracién de las
particulas de base se puede suprimir reduciendo una potencia de corte con una rotacién de baja velocidad del triturador
o sin usar el mecanismo de corte. Ademds, incluso si no se aplicase la potencia de corte dado que la particula de base
comprende una sustancia inorganica alcalina sélida soluble en agua en la forma mads fina posible en una cantidad que
excede con mucho la cantidad equivalente para la neutralizacién, se puede llevar a cabo facilmente la neutralizacién
en seco sobre la superficie de la particula de base.

4. Etapa (d)

Es preferible que la etapa que comprende la modificacién de la superficie se lleve a cabo con un adyuvante de
fluidizacion [etapa (d)] con el fin de mejorar adicionalmente las propiedades de fluidez y la estabilidad durante el
almacenamiento de la particula detergente obtenida en la etapa (c), cuya superficie estd recubierta con el tensioactivo
aniénico no jabonoso.

Las condiciones para la modificacién de la superficie no estan particularmente limitadas, y es preferible que el
adyuvante de fluidizacion se distribuya sobre la superficie de la particula detergente de la forma méas uniforme posible.

La temperatura en el dispositivo para la modificacién de la superficie no estd particularmente limitada. Es prefe-
rible que la modificacién de la superficie se lleve a cabo con refrigeracién desde el punto de vista de solidificar el
tensioactivo.

El dispositivo para la modificacién de la superficie es preferiblemente un dispositivo que puede aportar una fuerte
potencia de agitacién y potencia de corte al mismo tiempo, y modificar la superficie de forma uniforme. Como el
dispositivo descrito anteriormente, se pueden usar de forma adecuada un mezclador Lédige y un mezclador de alta
velocidad.

A continuacién se describirdn propiedades de las particulas de base y de las particulas detergentes de la presente
invencién y procedimientos para determinar las propiedades de las mismas.

Propiedades de las particulas de base

Una de las caracteristicas de la presente invencion reside en que se proporciona una particula de base capaz de
reaccionar rapidamente con un precursor de dcido liquido de un tensioactivo aniénico no jabonoso, para fijar el ten-
sioactivo sobre su superficie. Para este propdsito, se formula una gran cantidad del alcali, se hace mas fino y se
seca por pulverizacién. Es preferible que la particula después del secado por pulverizacion satisfaga las siguientes
propiedades.

Las particulas de base tienen un tamafio medio de particula de 150 a 400 um, preferiblemente de 200 a 300 um,
desde los puntos de vista de la reactividad y la fluidez.

Las particulas de base tiene una resistencia de particula de preferiblemente 100 kg/cm? 0 mds, mds preferiblemente
de 200 kg/cm? o mds, desde el punto de vista de suprimir la desintegracion durante la neutralizacién en seco.
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Las particulas de base tienen un contenido en agua de preferiblemente 10% en peso o menos, mds preferiblemente
de 5% en peso o menos, atin méis preferiblemente de 3% en peso o menos, desde el punto de vista del ficil manejo y
la estabilidad durante el almacenamiento.

Ademds, la densidad relativa de las particulas de base es preferiblemente igual o ligeramente menor que la de las
particulas detergentes, y se desea que la densidad relativa sea menor que la densidad relativa deseada en 50 a 100 g/1
o asi. A este respecto, cuando el tensioactivo que es liquido a temperatura ambiente o agua se usa junto, es preferible
que la densidad relativa sea inferior a la densidad relativa deseada en 100 a 200 g/1 o asi.

Propiedades de las particulas detergentes

Es preferible que las particulas detergentes en la presente invencion se preparen mediante neutralizacién en seco,
mientras que se mantienen la distribucién del tamafio de particula y la forma de las particulas de base tanto como sea
posible. Por lo tanto, las propiedades de las particulas detergentes se ven afectadas en gran medida por las propie-
dades de las particulas de base, y las particulas detergentes deseadas se peden obtener usando las particulas de base
anteriormente mencionadas.

Especificamente, las particulas detergentes tienen un tamafio medio de particula de preferiblemente 150 a 500 ym,
m4s preferiblemente de 180 a 300 um, desde los puntos de vista de la facilidad de manejo y el aspecto externo.

Las particulas detergentes tienen un contenido en agua de preferiblemente 10% en peso o menos, mds preferi-
blemente de 5% en peso o menos, ain mds preferiblemente de 3% en peso o menos, desde el punto de vista de la
estabilidad durante el almacenamiento.

Las particulas detergentes también tienen una densidad relativa de preferiblemente de 150 a 800 g/l, mas preferi-
blemente de 250 a 600 g/1, ain mds preferiblemente de 300 a 500 g/1.

Entre las particulas detergentes que tienen estas propiedades, son preferibles particulas detergentes que compren-
den una particula detergente en la que se conserve el tamafio de la particula de base anteriormente mencionada. A este
respecto, la conservacion de la forma de la particula de base se evalda por el grado de crecimiento de la particula de la
particula detergente.

El grado de crecimiento de la particula es preferiblemente de 0,9 a 1,6, mas preferiblemente de 0,9 a 1,4. El grado
de crecimiento de la particula se puede determinar mediante la siguiente ecuacidn:

Tamafio medio de particula de las particulas detergentes finales

Grado de crecimiento de la particula = -
P Tamafio medio de particula de las particulas de base

Las “particulas detergentes finales” se refieren a particulas obtenidas después de la neutralizacion en seco o, cuando
son sometidas a una etapa de modificacién de la superficie, particulas obtenidas mediante la etapa de modificacién de
la superficie.

Procedimientos para la evaluacion de las propiedades

Los procedimientos para determinar las propiedades de las particulas de base anteriormente mencionadas o parti-
culas detergentes se describen a continuacion.

1. Densidad relativa

La densidad relativa se mide mediante un procedimiento segtn JIS K3362.

2. Tamario medio de particula

El tamafio medio de particula se mide haciendo vibrar una muestra durante 5 minutes usando tamices convencio-
nales (aberturas de tamiz: 2000 a 125 um) segin JIS K8801, y calculando a continuacién la mediana del tamafio desde
un porcentaje en peso seguin las aberturas de los tamices.

3. Resistencia de la particula

El procedimiento para medir la resistencia de la particula es como sigue.

Se carga un recipiente cilindrico de un didmetro interno de 3 cm y una altura de 8 cm con 20 g de una muestra, y el
recipiente que contiene la muestra (fabricado por TSUTSUI RIKAGAKU KIKAI CO. LTD., dispositivo de medicién

de la densidad relativa cerrado de tipo de golpeo “Modelo TVP1”, condiciones de golpeo: periodo 36 veces/minuto,
caida libre desde una altura de 60 mm) se golpea 30 veces. Se mide la altura de la muestra en ese momento (una
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altura de muestra inicial). Después de ello, se presiona una superficie superior completa de la muestra mantenida en
el recipiente a una velocidad de 10 mm/min con una méquina de presién para tomar mediciones para una curva de
carga/desplazamiento. La pendiente de la porcidn lineal a una tasa de desplazamiento de 5% o menos se multiplica
por una altura de muestra inicial, y el producto resultante se divide por un 4rea presionada, para dar un cociente que
se define como la resistencia de particula.

4. Tamaiio medio de particula de particulas finas

En lo que respecta a las particulas finas en la suspension, el tamafio medio de particula se puede determinar usando,
por ejemplo, un sistema FBRM (fabricado por METTLER TOLEDO) sin diluir la suspension.

Cuando se usa el sistema FBRM, se suministra 1 1 de una suspensién que se va a determinar en una taza de plastico
de 11, y se inserta una sonda en ella a un dngulo de 40 a 45° respecto a la superficie del liquido y se coloca de forma
que una superficie de determinacién de la sonda no aparezca por encima de la superficie del liquido. A continuacién, se
agita la suspension a 250 rpm (r/min) usando un propulsor que tiene un didmetro de 6 cm y la determinacion se realiza
después de confirmar que la superficie de determinacién de la sonda estd en la suspensién. Para este propdsito, la taza
de pléastico se mantiene en un bafio de agua para que tenga la misma temperatura que la temperatura de preparacién
de la suspension.

5. Solubilidad

Como indice para la solubilidad de las particulas detergentes en la presente invencidn, se puede emplear la pro-
porcién de disolucién de 60 segundos de las particulas detergentes. La proporcién de disolucién es preferiblemente
90% o més, més preferiblemente 95% o mds. Para este propdsito, la solubilidad de la composicién detergente se puede
evaluar también de la misma forma.

La proporcién de disolucién de 60 segundos de las particulas detergentes se calcula mediante el procedimiento
descrito a continuacion.

Un vaso de precipitado de 1 1 (una forma cilindrica que tiene un didmetro interno de 105 mm y una altura de
150 mm, por ejemplo, un vaso de precipitados de 1 1 de vidrio fabricado por Iwaki Glass Co., Ltd.) se carga con 1 1
de agua dura enfriada a 5°C y que tiene una dureza de agua correspondiente a 71,2 mg de CaCOs/1 (una proporcién
molar de Ca/Mg: 7/3). Manteniendo la temperatura del agua constante a 5°C con un bafio de agua, se agita el agua con
una varilla de agitacioén [longitud: 35 mm y didmetro: 8 mm, por ejemplo, modelo “TEFLON SA” (MARUGATA-
HOSOGATA), fabricada por ADVANTEC] a una velocidad rotacional (8800 rpm) tal que una profundidad de espiral
a la profundidad del agua es aproximadamente 1/3. Las particulas detergentes que se han reducido con precision a
la muestra y se han pesado para ser 1,0000 g +0,0010 se suministran y se dispersan en agua con agitacion, y se
sigue agitando. 60 segundos después de suministrar las particulas, se filtra una suspensién liquida de las particulas
detergentes en el vaso de precipitados con un tamiz convencional (didmetro: 100 mm) que tiene una abertura de tamiz
de 74 um como se define segiin JIS Z8801 de un peso conocido. Después de ello, se recogen las particulas detergentes
que contienen agua sobre el tamiz en un recipiente abierto de un peso conocido junto con el tamiz. Para este propdsito,
se fija el tiempo de operacién desde el inicio de la filtracién hasta la recogida del tamiz a 10 segundos + 2 segundos.
Los remanentes insolubles de las particulas detergentes recogidas se secan durante una hora en un secador eléctrico
calentado a 105°C. Después de ello, se enfrian los remanentes insolubles secos manteniéndolos en un desecador con
gel de silice (25°C) durante 30 minutos. Después de enfriar los remanentes insolubles, se mide un peso total de los
remanentes insolubles del detergente, el tamiz y el recipiente recogido, y se calcula la proporcién de disolucién (%)
de las particulas detergentes mediante la ecuacion (1):

Proporcién de disolucién (%) = {1-(T/S) x 100}

en la que S es un peso (g) de las particulas detergentes suministradas y T es un peso seco (g) de remanentes insolubles
de las particulas detergentes que permanecen en el tamiz cuando se filtra una solucién acuosa preparada en las con-
diciones de agitacién anteriores con el tamiz (condiciones de secado: mantener a una temperatura de 105°C durante 1
hora y mantener después de ello durante 30 minutos en un desecador (25°C) que contiene gel de silice).

6. Propiedades de fluidez

El tiempo de fluencia es preferiblemente 10 segundos o menor, més preferiblemente 8 segundos o menor, atin mas
preferiblemente 7 segundos o menor. El tiempo de fluencia se refiere a un periodo de tiempo requerido para verter 10
ml de polvo desde una tolva usada en una medicién de densidad relativa como se define en JIS K3362.

Procedimiento para la evaluacion de cualidades

Los procedimientos para determinar las cualidades de las particulas detergentes mencionadas anteriormente se
describen a continuacién.
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1. Propiedad de aglomeracion (estabilidad durante el almacenamiento)

La propiedad de aglomeracién evaluada como la permeabilidad a través del tamiz es preferiblemente 90% o mads,
mé4s preferiblemente 95% o m4s. El procedimiento de ensayo para la propiedad de aglomeracién es como sigue.

Una caja de tapa abierta que tiene unas dimensiones de 10,2 cm de longitud, 6,2 cm de anchura y 4 cm de altura se
hace con papel de filtro (n° 2, fabricada por ADVANTEC) plegando el papel de filtro en cuatro esquinas. Se dispone
un peso total de 15 g + 250 g de una placa de resina acrilica y una placa de plomo (o una placa de hierro) sobre la caja
cargada con una muestra de 50 g. Se deja reposar la caja en un termostato mantenido a una temperatura de 30°C y una
humedad del 80% y se evalda el estado de aglomeracién después de 7 dias o 1 mes.

La evaluacion se realiza calculando la permeabilidad al tamiz como sigue.
Permeabilidad al tamiz

Una muestra obtenida después del ensayo se dispone cuidadosamente sobre un tamiz (abertura de tamiz: 4760 um,
segun se define por JIS Z8801), y se mide el peso de polvo que pasa a través del tamiz. Se calcula la permeabilidad
basada en la muestra obtenida después del ensayo.

peso (g) de polvo que pasa a través del tamiz

100
peso (g) de la muestra completa X

Permeabilidad al tamiz (%) =

2. Propiedad de desintegracion

En lo referente a la propiedad de desintegracion de las particulas detergentes, es preferible cuando la evaluacién
mediante los siguientes procedimientos de ensayo es preferiblemente rango 2 o mejo, mds preferiblemente rango 1
o mejor. El procedimiento de ensayo para la evaluacion de la desintegracion es como sigue: se examina visualmente
el estado de desintegracion de un tensioactivo en el fondo (lado que no estd en contacto con el polvo) del recipiente
hecho con el papel de filtro después del ensayo de aglomeracion. La evaluacién de la propiedad de desintegracion
se realiza basdndose en el area de porciéon humedecida que ocupa el fondo en los siguientes rangos 1 a 5. Para este
propésito, el estado para cada rango es como sigue:

rango 1: no humedecido;

rango 2: aproximadamente 1/4 del drea del fondo estd humedecida;

rango 3: aproximadamente 1/2 del drea del fondo estd humedecida;

rango 4: aproximadamente 3/4 del drea del fondo estd humedecida; y

rango 5: todo el drea del fondo estd humedecida.

3. Distribucion del tamario de particula
Como un indice de la distribucién del tamafio de particula, se calcula el niimero de Rosin-Rammler ajustando las

particulas detergentes que han pasado el tamiz de 1410 um, para determinar la distribucién del tamafio de particula.
El nimero de Rosin-Rammler (n) se calcula usando la siguiente ecuacién:

log (log(100/R (Dp))) = n log (Dp/De)

R (Dp): proporcién acumulativa [%] de polvo que tiene un tamafio de particula de Dp um o més,
Dp: tamaio de particula [pum]

De: tamafio medio de particula [um]; y

n: numero de Rosin-Rammler [-].

Cuanto mayor sea el nimero de Rosin-Rammler (n), mas estrecha es la distribucién del tamafio particula. n es
preferiblemente 2,0 o mds, mds preferiblemente 2,5 o més, atin mds preferiblemente 3,0 o mas.

Como se ha descrito anteriormente, dado que las particulas detergentes de la presente invencion tienen excelente
estabilidad durante el almacenamiento y solubilidad y una estrecha distribucion del tamafio de particula, las particulas
detergentes se pueden usar adecuadamente para composiciones detergentes para prendas de lavanderia.
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Como se ha descrito anteriormente, las formas de realizacién preferidas de la presente invencidén son como sigue:

[1] particulas detergentes obtenidas mediante un procedimiento que comprende la etapa de neutralizar en seco
particulas de base que comprenden una sustancia inorgédnica alcalina s6lida soluble en agua (A) con un precursor
acido liquido (B) de un tensioactivo aniénico no jabonoso, en el que las particulas de base se han obtenido mediante
un procedimiento de secado por pulverizacion y en el que las particulas de base contienen el componente (A) en una
cantidad igual o superior a 4 veces la cantidad equivalente para neutralizar el componente (B) y contienen una zeolita
en una cantidad de 10% en peso o menos y tienen un tamafio medio de particula de 150 a 400 um.

[2] las particulas detergentes segtn [1] anterior, que comprenden adicionalmente un adyuvante de fluidizacién (C);

[3] las particulas detergentes segtin [1] 6 [2] anterior, en las que la cantidad del componente (B) es 15 partes en
peso o0 mds, basado en 100 partes en peso de las particulas de base;

[4] particulas de base que tienen un tamafio medio de particula de 150 a 400 um, que comprenden 20 a 80% en
peso de una sustancia inorgénica alcalina sélida soluble en agua;

[5] las particulas de base segtn [4] anterior, que comprenden adicionalmente una sal inorgénica soluble en agua;
[6] las particulas de base segun [4] 6 [S] anterior, que comprenden adicionalmente un agente quelante;

[7] las particulas de base segin uno cualquiera de los anteriores [4] a [6], que comprenden adicionalmente un
polimero;

[8] las particulas de base segin uno cualquiera de los anteriores [4] a [7], que comprenden adicionalmente un
tensioactivo;

[9] las particulas de base segtin uno cualquiera de los anteriores [4] a [8], en las que la resistencia de particula es
100 g/cm? o mds;

[10] un procedimiento para la preparacion de particulas detergentes que comprende las etapas de:

(a): preparar una suspension que comprende una sustancia inorgdnica alcalina sélida soluble en agua (A) en
una cantidad igual o superior a 4 veces la cantidad equivalente para neutralizar un precursor dcido liquido
(B) de un tensioactivo aniénico no jabonoso que se va a afiadir en la etapa (c);

(b): secar mediante pulverizacion la suspension obtenida en la etapa (a) para dar particulas de base; y

(c): mezclar el precursor dcido liquido (B) con las particulas de base obtenidas en la etapa (b) y neutralizar en
seco la mezcla resultante;

[11] el procedimiento para la preparacién de particulas detergentes segtin [10] anterior, en el que las particulas de
base y el componente (B) se mezclan sin aplicar una potencia de corte en la etapa (c);

[12] el procedimiento para la preparacion de particulas detergentes segun los anteriores [10] u [11], comprendiendo
adicionalmente la etapa de:

(d): afiadir un adyuvante de fluidizacién (C) a las particulas detergentes obtenidas en la etapa (c), modificando
con ello superficialmente las particulas detergentes; y

[13] una composicién detergente que comprende las particulas detergentes como se han definido anteriormente en
cualquiera de los anteriores [1] a [3].

Ejemplo 1
Preparacion de particulas de base
Se prepararon particulas de base mediante los siguientes procedimientos.

Se afiadi6 la cantidad de 492,3 kg de agua a un recipiente de mezclado de 1 m* que tenfa impulsores de agitacion.
Después de que la temperatura del agua alcanzase 55°C, se afiadieron secuencialmente al mismo 128,9 kg de tripoli-
fosfato de sodio y 211,3 kg de sulfato de sodio. La camisa se ajusté a 45°C. Después de agitar la mezcla durante 10
minutos, se afiadieron a la misma 12,9 kg de una solucién de poliacrilato de sodio acuosa al 40% en peso y 154,6 kg
de carbonato de sodio, y la mezcla resultante se agité durante 60 minutos, pulverizando con circulacién en un molino
lineal, para dar una suspensién homogénea. La temperatura final de esta suspensién fue de 50°C. Ademas, el contenido
en agua de esta suspension era del 50% en peso. Para este propésito se determiné el tamafio medio de particula de
particulas finas presentes en esta suspension usando un sistema FBRM. Como resultado, el tamafio medio de particula
fue de 28 um.
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Esta suspension se pulverizé a una presion de pulverizacion de 35 kg/cm? con una boquilla de pulverizacién a
presién dispuesta cerca de la parte superior de una torre de secado por pulverizacion. Se suministré una alimentacién
de gas a la torre de secado por pulverizacién a una temperatura de 240°C al fondo de la torre y se extrajo a una
temperatura de 107°C desde la parte superior de la torre. La composicion y las propiedades de las particulas de base
resultantes se muestran en la tabla 1. Para este propésito, la particula de base se observé directamente con un SEM.
Como resultado, estaban presentes particulas finas en las particulas de base, como se muestra en la figura 1.

Preparacion de particulas detergentes

Se suministré la cantidad de 3,0 kg de las particulas de base obtenidas por los procedimientos anteriormente
mencionados en un mezclador Lodige (fabricado por Matsuzaka Giken Co., Ltd.; capacidad: 20 1; equipado con una
camisa) y se inici6 la rotacién de un eje principal a 70 rpm, sin hacer rotar un triturador. Para este propésito, se dejo
fluir agua caliente a 80°C a través de la camisa a 10 1/minuto. Se suministré una solucién de 0,75 kg de una forma
dcida de LAS (precursor 4cido liquido de un tensioactivo aniénico no jabonoso) y 0,06 kg de 4cido sulfirico, cuya
temperatura estaba controlada a 60°C, en el mezclador anterior en 1 minuto, y los componentes se mezclaron entonces
y se agitaron durante 4 minutos para llevar a cabo una reaccién de neutralizacién en seco (la cantidad de 4lcali en las
particulas de base: 7,3 veces la cantidad equivalente para neutralizar el tensioactivo aniénico, 4,8 veces la cantidad
equivalente para la neutralizacién por parte del 4cido).

A continuacién se afiadieron 0,51 kg de una zeolita de tipo A a la misma y después de ello se llevo a cabo
una modificacion de la superficie rotando el eje principal a 150 rpm y el triturador a 3600 rpm, para dar particulas
detergentes. La composicion, las propiedades y la calidad de las particulas detergentes resultantes se muestran en la
tabla 2. Para este prop6sito, el grado de crecimiento de las particulas detergentes resultantes fue 1,25.

Las particulas detergentes resultantes eran particulas que tenian una excelente solubilidad, una distribucién del
tamafio de particula estrecha y una escasa propiedad de aglomeracion.

Ejemplo 2
Preparacion de particulas de base
Se prepararon particulas de base mediante los siguientes procedimientos.

Se afiadi la cantidad de 434,5 kg de agua a un recipiente de mezclado de 1 m* que tenfa impulsores de agitacion.
Después de que la temperatura del agua alcanzase 55°C, se afiadieron secuencialmente al mismo 178,6 kg sulfato
de sodio y 127,6 de de tripolifosfato de sodio. La camisa se ajustd a 45°C. Después de agitar la mezcla durante 10
minutos, se afadieron a la misma 25,5 kg de una solucién de poliacrilato de sodio acuosa al 40% en peso, 153,1 kg de
carbonato de sodio, 63,8 kg de silicato de sodio N° 2 al 40% en peso y 17,0 kg de LAS-Na al 30% en peso y la mezcla
resultante se agitd durante 60 minutos, pulverizando con circulacién en un molino lineal, para dar una suspensién
homogénea. La temperatura final de esta suspension fue de 52°C. Ademas, el contenido en agua de esta suspensién
era del 50% en peso. Para este propdsito se determiné el tamafio medio de particula de particulas finas presentes en
esta suspension usando un sistema FBRM. Como resultado, el tamafio medio de particula fue de 27 ym.

Esta suspension se pulverizé a una presion de pulverizacion de 35 kg/cm? con una boquilla de pulverizacién a
presion dispuesta cerca de la parte superior de una torre de secado por pulverizacion. Se suministré una alimentacién
de gas a la torre de secado por pulverizacién a una temperatura de 242°C al fondo de la torre y se extrajo a una
temperatura de 112°C desde la parte superior de la torre. La composicion y las propiedades de las particulas de base
resultantes se muestran en la tabla 1. La particula de base se observé directamente con un SEM, como en el ejemplo
1. Como resultado, estaban presentes particulas finas en las particulas de base, como se muestra en la figura 1.

Preparacion de particulas detergentes

Se suministré la cantidad de treinta kilogramos de las particulas de base obtenidas por los procedimientos ante-
riormente mencionados en un mezclador Ribbon (fabricado por Fuji Paudal Co., Ltd.; capacidad total: 90 I; equipado
con una camisa) y se inici la rotacién a una velocidad rotacional de 67 rpm, con un nimero de Fraude de 0,85. Para
este proposito, se dejo fluir agua caliente a 80°C a través de la camisa a 10 I/minuto. Se suministré una solucién de
7,5 kg de una forma 4cida de LAS, cuya temperatura estaba controlada a 60°C, en él en 1 minuto, y los componentes
se mezclaron entonces y se agitaron durante 5 minutos para llevar a cabo una reaccién de neutralizacion en seco (la
cantidad de alcali en las particulas de base: 7,3 veces la cantidad equivalente para neutralizar el tensioactivo aniénico).

A continuacion se suministraron 2,5 kg de la mezcla anterior y 0,34 kg de una zeolita de tipo A en un mezclador
Lodiger (fabricado por Matsuzuka Giken Co., Ltd.; capacidad: 20 1, equipado con una camisa) y después de ello se
llevé a cabo una modificacién de la superficie rotando el eje principal a 150 rpm y el triturador a 3600 rpm, para
dar particulas detergentes. La composicion, las propiedades y la calidad de las particulas detergentes resultantes se
muestran en la tabla 2. Para este propésito, el grado de crecimiento de las particulas detergentes resultantes fue 1,08.

Las particulas detergentes resultantes eran particulas que tenian una excelente solubilidad, una distribucién del
tamaifio de particula estrecha y una escasa propiedad de aglomeracion.
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Ejemplo 3
Preparacion de particulas de base
Se prepararon particulas de base mediante los siguientes procedimientos.

Se afiadi6 la cantidad de 456,3 kg de agua a un recipiente de mezclado de 1 m® que tenfa impulsores de agitacion.
Después de que la temperatura del agua alcanzase 55°C, se afiadieron secuencialmente al mismo 92,9 kg de silicato
de sodio N°2 al 40% en peso y 218,4 kg de sulfato de sodio. La camisa se ajustd a 45°C. Después de agitar la mezcla
durante 10 minutos, se afiadieron a la misma 46,5 kg de una solucién de poliacrilato de sodio acuosa al 40% en peso
y 185,9 kg de carbonato de sodio, y la mezcla resultante se agité durante 60 minutos, pulverizando con circulacién en
un molino lineal, para dar una suspensién homogénea. La temperatura final de esta suspensién fue de 45,7°C. Ademas,
el contenido en agua de esta suspension era del 54% en peso. Para este propdsito se determiné el tamafio medio de
particula de particulas finas presentes en esta suspension usando un sistema FBRM. Como resultado, el tamafio medio
de particula fue de 22 ym.

Esta suspensién se pulverizé a una presién de pulverizacion de 35 kg/cm? con una boquilla de pulverizacién a
presion dispuesta cerca de la parte superior de una torre de secado por pulverizacién. Se suministré una alimentacién
de gas a la torre de secado por pulverizacién a una temperatura de 240°C al fondo de la torre y se extrajo a una
temperatura de 107°C desde la parte superior de la torre. La composicién y las propiedades de las particulas de base
resultantes se muestran en la tabla 1. Para este propdsito, la particula de base se observé directamente con un SEM,
como en el ejemplo. Como resultado, estaban presentes particulas finas en las particulas de base, como se muestra en
la figura 1.

Preparacion de particulas detergentes

Se suministrd la cantidad de 2,5 kg de las particulas de base obtenidas por los procedimientos anteriormente
mencionados en un mezclador Lodige (fabricado por Matsuzaka Giken Co., Ltd.; capacidad: 20 1; equipado con una
camisa) y se inici6 la rotacién de un eje principal a 70 rpm, sin hacer rotar un triturador. Para este propésito, se dejo
fluir agua caliente a 80°C a través de la camisa a 10 1/minuto. Se suministré una solucién de 0,78 kg de una forma
dcida de LAS (precursor 4cido liquido de un tensioactivo aniénico no jabonoso) cuya temperatura estaba controlada a
60°C, en el mezclador anterior en 1 minuto, y los componentes se mezclaron entonces y se agitaron durante 4 minutos
para llevar a cabo una reaccién de neutralizacidn en seco (la cantidad de alcali en las particulas de base: 7,8 veces la
cantidad equivalente para neutralizar el tensioactivo anidnico, 7,8 veces la cantidad equivalente para la neutralizacién
por parte del 4cido).

A continuacién se afiadieron 0,83 kg de una zeolita de tipo A a la misma y después de ello se llevo a cabo
una modificacion de la superficie rotando el eje principal a 150 rpm y el triturador a 3600 rpm, para dar particulas
detergentes. La composicion, las propiedades y la calidad de las particulas detergentes resultantes se muestran en la
tabla 2. Para este proposito, el grado de crecimiento de las particulas detergentes resultantes fue 1,38.

Las particulas detergentes resultantes eran particulas que tenian una excelente solubilidad, una distribucién del
tamafio de particula estrecha y una escasa propiedad de aglomeracion.

Ejemplo 4
Preparacion de particulas detergentes

Se suministré la cantidad de 2,5 kg de las particulas de base obtenidas por los procedimientos en el ejemplo
3 anteriormente mencionado en un mezclador Lodige (fabricado por Matsuzaka Giken Co., Ltd.; capacidad: 20 I;
equipado con una camisa) y se inici6 la rotacién de un eje principal a 70 rpm, sin rotar hacer rotar un triturador. Para
este proposito, se dejo fluir agua caliente a 80°C a través de la camisa a 10 I/minuto. Se suministré una solucién de 0,73
kg de una forma 4cida de LAS (precursor acido liquido de un tensioactivo aniénico no jabonoso) cuya temperatura
estaba controlada a 60°C, en el mezclador anterior en 1 minuto, y los componentes se mezclaron entonces y se agitaron
durante 4 minutos para llevar a cabo una reaccién de neutralizacién en seco (la cantidad de dlcali en las particulas de
base: 8,4 veces la cantidad equivalente para neutralizar el tensioactivo aniénico, 8,4 veces la cantidad equivalente para
la neutralizacién por parte del 4cido).

A continuacién se afiadieron 1,03 kg de tripolifosfato de sodio a la misma y después de ello se llevé a cabo
una modificacién de la superficie rotando el eje principal a 150 rpm y el triturador a 3600 rpm, para dar particulas
detergentes. La composicidn, las propiedades y la calidad de las particulas detergentes resultantes se muestran en la
tabla 2. Para este prop0sito, el grado de crecimiento de las particulas detergentes resultantes fue 1,33.

Las particulas detergentes resultantes eran particulas que tenian una excelente solubilidad, una distribucioén del
tamafio particula estrecha y una escasa propiedad de aglomeracion.
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Ejemplo 5
Preparacion de particulas detergentes

Se suministré la cantidad de 2,5 kg de las particulas de base obtenidas por los procedimientos en el ejemplo
1 anteriormente mencionado en un mezclador Lodige (fabricado por Matsuzaka Giken Co., Ltd.; capacidad: 20 I;
equipado con una camisa) y se inicid la rotacion de un eje principal a 70 rpm, sin rotar hacer rotar un triturador. Para
este propdsito, se dejo fluir agua caliente a 80°C a través de la camisa a 10 I/minuto.

Se suministré la cantidad de 0,23 kg de un tensioactivo no iénico (EMULGEN 180 KM, fabricado por Kao Cor-
poration), cuya temperatura estaba controlada a 60°C, en el mezclador anterior en 1 minuto Después se suministr6 en
el mezclador anterior una forma 4cida de LAS (precursor 4cido liquido de un tensioactivo aniénico no jabonoso) cuya
temperatura estaba controlada a 60°C en 2 minutos y los componentes se mezclaron entonces y se agitaron durante
4 minutos para llevar a cabo una reaccién de neutralizacién en seco (la cantidad de élcali en las particulas de base:
5,7 veces la cantidad equivalente para neutralizar el tensioactivo aniénico, 5,7 veces la cantidad equivalente para la
neutralizacién por parte del 4cido).

A continuacién se afiadieron 0,43 kg de una zeolita de tipo A y 0,30 kg de tripolifosfato de sodio pulverizado a
la misma y después de ello se llevé a cabo una modificacién de la superficie rotando el eje principal a 200 rpm y el
triturador a 2000 rpm, para dar particulas detergentes. La composicion, y las propiedades de las particulas detergentes
resultantes se muestran en la tabla 2.

Las particulas detergentes resultantes eran particulas que tenian una excelente solubilidad, una distribucion del
tamafio de particula estrecha y una escasa propiedad de aglomeracion.

Ejemplo 6
Preparacion de particulas detergentes

Se suministré la cantidad de 2,5 kg de las particulas de base obtenidas por los procedimientos en el ejemplo
1 anteriormente mencionado en un mezclador Lodige (fabricado por Matsuzaka Giken Co., Ltd.; capacidad: 20 I;
equipado con una camisa) y se inicid la rotacién de un eje principal a 150 rpm, sin rotar hacer rotar un triturador. Para
este proposito, se dejo fluir agua caliente a 80°C a través de la camisa a 10 I/minuto.

Se suministr6 la cantidad de 0,23 kg de un tensioactivo no iénico (EMULGEN 180 KM, fabricado por Kao Cor-
poration) y 0,05 kg de agua, cuya temperatura estaba controlada a 60°C, en el mezclador anterior en 1 minuto y los
componentes se mezclaron entonces y se agitaron durante 1 minuto. Después se suministraron en el mezclador ante-
rior 0,80 kg forma dcida de LAS (precursor dcido liquido de un tensioactivo aniénico no jabonoso) cuya temperatura
estaba controlada a 60°C en 2 minutos y los componentes se mezclaron entonces durante 4 minutos para llevar a cabo
una reaccion de neutralizacion en seco (la cantidad de dlcali en las particulas de base: 5,7 veces la cantidad equiva-
lente para neutralizar el tensioactivo aniénico, 5,7 veces la cantidad equivalente para la neutralizacién por parte del
acido).

A continuacién se afiadieron 0,43 kg de una zeolita de tipo A y 0,25 kg de tripolifosfato de sodio pulverizado a
la misma y después de ello se llevé a cabo una modificacién de la superficie rotando el eje principal a 200 rpm y el
triturador a 2000 rpm, para dar particulas detergentes. La composicion, y las propiedades de las particulas detergentes
resultantes se muestran en la tabla 2.

Las particulas detergentes resultantes eran particulas que tenian una excelente solubilidad, una distribucién del
tamaifio de particula estrecha y una escasa propiedad de aglomeracion.
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TABLA 1
Ej. |Ej. |Ej. |Ej. [Ej. |EJ.
1 2 3 4 5 6

Composicidn de las
particulas de base (% en
peso)
Componente A 30 30 40 40 30 30
Carbonato de sodio
otros
Tripolifosfato de sodio 25 25 0 0 25 25
Sulfato de sodio 41 35 47 47 41 41
LAS-Na 0 1 0 0 0 0
Poliacrilato de sodio 1 2 4 4 1 1
Silicato de sodio N° 2 0 5 8 8 0 0
Agua 3 2 1 1 3 3
Propiedades de las
particulas de base
Densidad relativa [g/1] 580 381 447 447 580 580
Tamafio medio de particula|269 294 231 231 269 269
(pm]
Resistencia de particula {238 150 125 125 238 238
[g/cm?)

TABLA 2

Ej. Ej. Ej. Ej. Ej. Ej.

1 2 3 4 5 6
Composicién de las
particulas detergentes
(partes en peso)
Particulas de base 100 100 100 100 100 100
Componente B precursor
acido liquido
Forma acida de LAS 25 25 31 29 32 32
Otros
Acido sulfurico 0 0
Tensicactivo no idnico 0 9 9
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Agua 0 0 0 0 0 2

Componente (C)

Zeolita de tipo A 17 17 33 0 17 17
Tripolifosfato de sodio |0 0 0 41 12 10
Eficiencia de

produccién

Proporcién de | 91 95 95 92 91 93

particulas que tienen
un tamafio de 1410 um o

menos (% en peso]

Propiedades de las

particulas de base
Densidad relativa (g/1] 587 446 526 490 680 710

Tamario medio de | 336 317 319 306 303 288
particula [um]

Proporcién de disolu- 95 96 98 96 94 96
cién en 60 segundos [%]

Fluidez 6,2 6,4 5,9 6,3 6,3 6,2
Calidad de las

particulas detergentes

Numero de Rosin-Rammler |{3,14 3,34 2,63 2,76 2,53 2,61
(-]
Permeabilidad al tamiz |100 100 100 100 100 100
(%] (después de 7 dias)
Propiedad de |1 1 1 1 1 1

desintegracidon [-]

Aplicabilidad industrial

Dado que las particulas detergentes de la presente tienen excelente estabilidad durante el almacenamiento y solubi-
lidad, y una distribucion del tamafio de particula estrecha, se muestra el efecto de que se pueden obtener composiciones
detergentes que se usan adecuadamente para detergentes de lavanderia usando las particulas detergentes anteriores. Las
particulas detergentes de la presente invencion son adecuadas para detergentes de lavanderia, detergentes para lavava-
jillas y similares.
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REIVINDICACIONES

1. Particulas detergentes obtenibles mediante un procedimiento que comprende la etapa de neutralizar en seco
particulas de base que comprenden una sustancia inorgdnica alcalina sélida soluble en agua (A) con un precursor
dcido liquido (B) de un tensioactivo aniénico no jabonoso, en el que las particulas de base son obtenibles mediante
un procedimiento de secado por pulverizacidn y en el que las particulas de base contienen el componente (A) en una
cantidad igual o superior a 4 veces la cantidad equivalente para neutralizar el componente (B), contienen una zeolita
en una cantidad de 10% en peso 0 menos y tienen un tamafio medio de particula de 150 a 400 um.

2. Particulas de base que tienen un tamafio medio de particula de 150 a 400 um, que comprenden 20 a 80% en peso
de una sustancia inorgéanica alcalina sélida soluble en agua y una zeolita en una cantidad de 10% en peso o menos.

3. Un procedimiento para la preparacion de particulas detergentes que comprende las etapas de:

(a): preparar una suspension que comprende una sustancia inorganica alcalina s6lida soluble en agua (A) en una
cantidad igual o superior a 4 veces la cantidad equivalente para neutralizar un precursor 4cido liquido (B) de un
tensioactivo aniénico no jabonoso que se va a afiadir en la etapa (c) y una zeolita en una cantidad de 10% en peso o
menos;

(b): secar mediante pulverizacidn la suspension obtenida en la etapa (a) para dar particulas de base; y

(c): mezclar el precursor 4cido liquido (B) con las particulas de base obtenidas en la etapa (b) y neutralizar en seco
la mezcla resultante.

4. El procedimiento para la preparacion de particulas detergentes segun la reivindicacién 3, que comprende adicio-
nalmente la etapa de:

(d): afadir un adyuvante de fluidizacién (C) a las particulas detergentes obtenidas en la etapa (c), modificando
superficialmente con ello las particulas detergentes.

5. Una composicion detergente que comprende las particulas detergentes como se han definido en la reivindicacién
1.
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