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Especificacion

TITULO DE LA INVENCION
Mezcla de Polvo de Sal de Metal Sulfonato de Ester Alquilico de Acido Graso y

Método de Producirla

CAMPO DE LA INVENCION
La presente invencién se refiere a una mezcla de polvo de una sal de metal
sulfonato de éster alquilico de acido graso y a un método para producir la mezcla ya

mencionada.

ARTE PREVIO DE LA INVENCION

La sal de metal sulfonato de éster alquilico de acido graso se denomina también
como sal de éster alquilico de acido graso a-sulfo o sal o-SF, la cual se utiliza
principalmente como el material para detergentes granulares para ropa
(WO02004/111166). La sal de éster metilico (MES - methy! ester salf) es la mas

ampliamente usada como el material para detergentes granulares.

Para producir el detergente granular, por ejemplo, la sal a-SF en una forma de
suspension se concentra para obtener un soélido vy, luego, el sélido se muele para
obtener polvos. Esos polvos de combinan eh seco con otros surfactantes,
mejoradores de detergente y similares, produciendo asi el detergente granular.
Cuando la sal a-SF se transporta al sitio para combinacién en seco, la sal o-SF en
forma soélida, tal como hojuelas o granulos, es mas conveniente que la sal en forma
liquida, tal como una pasta o concentrado.

Sin embargo, los productos sélidos pueden causar aglomeracion para formar

apelmazamientos bajo las circunstancias de carga pesada o temperaturas elevadas



durante el transporte. Esto impedira el proceso posterior al transporte y empeorara

las propiedades de manipulacion.

Por consiguiente, es necesario evitar que los materiales sélidos de la sal a-SF se

consoliden unos con otros y formen apelmazamientos.

SUMARIO DE LA INVENCION
[Problema Técnico]
Por consiguiente, un primer objeto de la invencién es proveer una sal a-SF con

propiedades mejoradas anti-compactantes.

Otro objeto de la invenciéon es proveer una composicion detergente que

contiene una sal a-SF con propiedades mejoradas anti-compactantes.

Un objeto adicional de la invencién es proveer un método para producir una sal

a-SF con propiedades mejoradas anti-compactantes.

[Solucién al Problema]

Como resultado de estudios intensivos, los inventores de la presente invencién
descubrieron que un tratamiento particular puede convertir la sal o-SF en un
novedoso estado cristalino con una estructura estable que es dificil de apelmazar.
Cuando se permite que la sal a-SF en el estado cristalino estable ya mencionado
co-exista con la sal a-SF en un estado cristalino meta-estable en una relacion
especificada, se descubre que los efectos resultantes son similares a los obtenibles

en el caso en que Ia sal a-SF en estado cristalino estable existe sola.

Por consiguiente, la invencion provee una mezcla de sal de metal sulfonato de



éster alquilico de acido graso que se compone de:

(a) una sal de metal sulfonatq de éster alquilico de acido graso que tiene un area
de pico endotérmico a 50 a 130°C de menos de 50%, relativa al area total de pico
endotérmico a 0 a 130°C, medida en un calorimetro diferencial de barrido, y

(b) una sal de metal sulfonato de éster alquilico de acido graso que tiene un area
de pico endotérmico a 50 a 130°C de 50% o mas, relativa al area total de pico
endotérmico a 0 a 130°C, medida en un calorimetro diferencial de barrido,

con una relacion de (a) a (b) en masa de 95/5 o menos.

La invencién provee asimismo una composicién detergente que contiene la

mezcla de sal de metal sulfonato de éster alquilico de acido graso ya mencionada.

Ademas, la invencién provee un método para producir una mezcla de polvo de
sal de metal sulfonato de éster alquilico de acido graso, método que incluye los
pasos de:

mezclar (a) una sal de metal sulfonato de éster alquilico de acido graso que
tiene un area de pico endotérmico a 50 a 130°C de menos de 50%, relativa al area
total de pico endotérmico a 0 a 130°C, medida en un calorimetro diferencial de
barrido, y

(b) una sal de metal sulfonato de éster alquilico de acido graso que tiene
un area de pico endotérmico a 50 a 130°C de 50% o mas, relativa al area total de
pico endotérmico a 0 a 130°C, medida en un calorimetro diferencial de barrido,'y

pulverizar la mezcla para obtener la mezcla de polvo de sal de metal suifonato
de ester alquilico de acido graso con una relacién de (a) a (b) en masa de 95/5 o
menos, en donde el paso de mezclar y el paso de pulverizar pueden llevarse a cabo

en el orden inverso.



De acuerdo con la invencién, es posible obtener la sal o-SF con propiedades
mejoradas anti-compactantes. La sal a-SF de acuerdo con la invencién muestra

ademas una fluidez excelente.

BREVE DESCRIPCION DE LOS DIBUJOS

Fig. 1 es un diagrama que muestra los picos de difraccién de rayos X de una

MES soélida meta-estable.

Fig. 2 es un diagrama que muestra los picos DSC de una MES sélida

meta-estable.

Fig. 3 muestra los picos DSC de una MES cristalina (MES sélida estable)
incluida en la invencion. Fig. 3-1 es un diagrama que muestra los picos DSC de una
MES cristalina | obtenidos dejando reposar la MES soélida meta-estable, con un
contenido de agua de 1.9%, a 35°C durante 4 semanas; y Fig. 3-2 es un diagrama
que muestra los picos DSC de una MES cristalina, obtenida dejando reposar la MES

stlida meta-estable, con un contenido de agua de 3.3%, a 35°C durante 4 semanas.

Fig. 4 es un diagrama esquematico que muestra los valores iniciales utilizados

como la referencia para calcular la endoterma y explicar el modo de dividir el pico.

Fig. 5 es un diagrama que muestra picos de difraccion de rayos X de una MES

cristalina incluida en la invencion.

Fig. 6 es una serie de fotografias microscopicas que muestran una MES

cristalina incluida en la invencién. La altura de la fotografia microscépica
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corresponde a 750 um y su ancho corresponde a 1000 um.

Fig. 7 es un diagrama que muestra los picos DSC de una MES sdélida

meta-estable (muestra No. 1).

Fig. 8 es un diagrama que muestra los picos DSC de una mezcla de una MES
s6lida meta-estable y una MES sélida estable (mezcla No. 2, sélida

meta-estable/sélida estable = 59/41).

Fig. 9 es un diagrama que muestra los picos DSC de una mezcla de MES sélida
meta-estable y una MES sélida estable (muestra No. 3, sélida meta-estable/sélida

estable = 43/57).

Fig. 10 es un diagrama que muestra los picos DSC de una mezcla de una MES
solida meta-estable y una MES sdlida estable (muestra No. 4, sdlida

meta-estable/sdlida estable = 13/87).

Fig. 11 es un diagrama que muestra los picos DSC de una MES s¢lida estable

(muestra No. 5).

Fig. 12 es una vista esquematica que muestra un recipiente para determinar el

angulo de reposo.
DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

. [Sal a-SF]

La sal a-SF se representa por la siguiente formula (1):



O
R1——CH—C——0——R2

SO3Mx (1)

En la formula (1), R' es un grupo alquilo o alquenilo de cadena recta o
ramificada que tiene 10 a 20 atomos de carbono, preferiblemente 10 a 18 atomos de
carbono y, mas preferiblemente, 10 a 16 atomos de carbono; R? es un grupo alquilo
de cadena recta o ramificada que tiene 1 a 4 atomos de carbono, preferiblemente 1
a 2 atomos de carbono; M es un ién de metal alcalino o un i6n de metal alcalinotérreo,
preferiblemente un idn de metal alcalino y, mas preferiblemente, sodio o potasio; y X
es 1 cuando M es un i6n de metal alcalino, y 1/2 cuando M es un es un ién de metal

alcalinotérreo.

En la invencion, una clase de MES puede usarse sola, o dos 0 mas clases
pueden utilizarse como una mezcla. La ultima es preferible. Mas preferiblemente,
la mezcla puede contener un compuesto representado por la férmula ya
mencionada (1), en donde R’ representa un grupo alquilo o alquenilo de cadena

recta o ramificada que tiene 14 o 16 atomos de carbono.

La sal de metal sulfonato de éster alquilico de acido graso ya mencionada
puede prepararse por los métodos convencionales, o pueden usarse productos

disponibles en el comercio.

La sal a-SF es conocida por asumir una variedad de estados cristalinos. Por
ejemplo, la sal sédica de éster metilico de acido 2-sulfopalmitico asume estados

cristalinos estables, tales como un estado cristalino anhidro, dihidrato cristalino,



pentahidrato cristalino, y decahidrato cristalino. De acuerdo con lo informado, el
punto de fusion del anhidrido es 112°C, y el del dihidrato ya mencionado es 70°C (M.

Fujiwara, et. al., Langmuir, 13, 3345 (1997)).

[Solido meta-estable (a) de sal a-SF]

La sal o-SF sdélida meta-estable utilizada en esta especificacion significa la
sal a-SF sélida que tiene un area de pico endotérmico (A) a 50 a 130°C de menos de
50%, relativa al area total de pico endotérmico (B) a 0 a 130°C, medida en un
calorimetro diferencial de barrido. La relacion del area de pico endotérmico ya
mencionado (A) al area total del pico endotérmico (B) puede ser preferiblemente

40% o menos, mas preferiblemente 30% o menos.

La sal o-SF sélida meta-estable puede obtenerse enfriando rapidamente la sal
o-SF fundida. La sal a-SF puede utilizarse en cualquier estado cristalino. Por
ejemplo, cuando la sal a-SF se funde a temperaturas entre 100°C y 150°C y luego ée
enfria a 0 a 40°C tres minutos 0 menos después de fundir, puede obtenerse la sal

a-SF soélida meta-estable.

Se supone que el sélido meta-estable es un soélido formado super-enfriando el
cristal liquido. La sal o-SF soélida meta-estable se caracteriza por tener una
estructura cristalina con tres picos de difracciéon respectivamente, que tienen cimas
de pico entre los espaciamientos en celdilla de 20 y 30A, 10y 15A, y 3y 5A, cuando

se determinan por difraccién de rayos X (Fig. 1).

Tal estado sélido meta-estable no puede formarse facilmente a partir de una sal
a-SF pura. El estado sélido meta-estable puede formarse facilmente cuando

productos secundarios ("side products”), tales como sal de metal sulfato de metilo
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y sal de metal sulfonato de acido graso, estan contenidos en la sal a-SF. La sal de
metal sulfato de metilo puede disminuir |a viscosidad de la sal a-SF en una forma de
pasta, mejorando asi las propiedades de manipulacion. Se considera que el sélido
meta-estable es un estado ventajoso en términos del proceso de fabricacién porque
el estado sélido puede formarse rapidamente por enfriamiento rapido. La sal de
metal sulfato de metilo se representa por la siguiente formula (2). La sal de metal

sulfonato de acido graso se representa por la siguiente férmula (3) o (4).

R3——SOM, 2

O
R1——CH—C——OM,

SO3My 3)

&
R1——CH=—C——OH

SOzMy (4)

En la férmula (2), R®es un grupo alquilo de cadena recta o ramificada que tiene

1 a 4 atomos de carbono; y M y X son los mismos a los definidos previamente.

En las férmulas (3) y (4), R', My X son los mismos a los definidos previamente

en la formula (1).

Preferiblemente, la sal a-SF sélida meta-estable se prepara de 60 a 98% en
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masa de una sal de metal sulfonato de éster alquilico de acido graso, 1 a 10% en
masa de una sal de metal de sulfato de alquilo, y 1 a 10% en masa de una sal de
metal sulfonato de acido graso. Cuando el contenido de la sal a-SF es menor que
60% en masa, Las propiedades fisicas del sélido resultante puede estar mas
influenciadas por otros materiales distintos a la sal a-SF. Cuando el contenido de la
sal o-SF excede 98% en masa, las propiedades fisicas del sélido resultante pueden
variar considerablemente para empeorar las propiedades de manipulacién durante
la produccion. Cuando el contenido de la sal de metal sulfato dé alquilo excede el
10% en masa, la tasa a la cual la sal a-SF soélida meta-esfable se convierte en una
forma cristalina estable disminuye significativamente.  Particularmente, un
compuesto representado por la férmula (1) en donde R' es un grupo alquilo o
alquenilo de cadena recta o ramificada, que tiene 14 atomos de carbono, puede
estar contenido en una cantidad de 40% en masa o mas, preferiblemente 60% en
masa o mas y, mas preferiblemente, 80% en masa o mas de la masa total de la sal

de metal sulfonato de éster alquilico de acido graso.

[Sélido estable (b) de sal a-SF]

La sal a-SF sélida estable utilizada en esta especificacion significa la sal a-SF
s6lida que tiene un area de pico endotérmico a 50 a 130°C de 50% o mas, relativa al
area total de pico endotérmico en 0 a 130°C, medida en un calorimetro diferencial de
barrido. La relacién del area (A) de pico endotérmico ya mencionada al area total
(B) de pico endotérmico puede ser preferiblemente 70% o mas y, mas

preferiblemente, 80% o mas.

Aunque la sal o-SF solida estable se deja co-existir con la sal a-SF en
cualesquiera otros estados distintos del estado sélido estable, la cantidad de soélido

a fundirse puede disminuirse bajo las circunstancias de altas temperaturas, por

(2



ejemplo 40°C o mas. Como resultado, las propiedades de adhesién causadas por
la MES sdlida meta-estable pueden controlarse, reduciendo en esa forma la

tendencia al apelmazamiento.

En la invencion, la sal de metal sulfonato de éster alquilico de acido graso
puede exhibir propiedades anti-compactantes mejoradas, agregando el soélido
estable ya mencionado (b) al sélido meta-estabie (a) en una relacién particular. La
relacion de (a) a (b), es decir, (a)/(b), es 95/5 o menos, preferiblemente 80/20 o
menos, mas preferiblemente 75/25 o menos y, atin mas preferiblemente, 70/30 o

menos.

Desde el punto de vista de la fluidez, el limite inferior de la relacién (a)/(b) es
preferiblemente 5/95 o mas, mas preferiblemente 20/80 o mas y, ain mas

preferiblemente, 25/75 o mas.

El residuo de &cido graso para constituir el sélido meta-estable ya mencionado
(a) y aquel para el sélido estable ya mencionado (b) pueden tener el mismo o

diferente nimero de atomos de carbono.

La sal a-SF sélida estable puede prepararse, por ejemplo, de acuerdo con

cualquiera de los siguientes métodos (1) a (lli).

(I) La sal a-SF sélida meta-estable se mantiene a 30°C o mas durante por lo

menos 48 horas bajo presion de 20.000 Pa o menos.

(I1) La sal o-SF sélida meta-estable se funde, y el fundido obtenido se mantiene

durante 5 minutos 0 mas a temperaturas entre el punto de fusién de la sal de metal
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sélida meta-estable ya mencionada y el punto de fusion del solido estable ya

mencionado.

(1) La sal a-SF sélida meta-estable se funde y se aplica una fuerza de corte al
fundido obtenido a una velocidad de corte de 100 (1/s) o mas, a temperaturas entre

el punto de fusién de la sal de metal sélida meta-estable ya mencionada y 80°C.

La conversion de la sal a-SF en un estado sélido estable, o cristalizar la sal o-SF

se designara como "envejecimiento”.

<Método (1) para convertir en sélido estable >

Cuando se mantiene a temperaturas de menos de 30°C, la sal a-SF sélida
meta-estable puede convertirse en el estado sélido estable, pero en forma
extremadamente lenta. Por consiguiente, es deseable mantener el sdlido
meta-estable.a 40°C o menos. Cuando se mantiene a temperaturas de mas de
40°C, se descubre que el solido meta-estable se funde ligeramente y, por
consiguiente, la sal o-SF soélida meta-estable tiende desfavorablemente a
fusionarse entre si, lo cual puede formar apelmazamientos durante el
almacenamiento. La temperatura a la cual se mantiene el sélido meta-estable no
se requiere necesariamente que sea constante, siempre y cuando sea 30°C o mas.
Por ejemplo, son aceptables un calentamiento y enfriamiento intermitentes. La
forma de graduar la temperatura no esta limitada partiéularmente. .Por ejemplo, una
vez puesta la sal a-SF en un recipiente, el ambiente exterior del recipiente puede
ajustarse a la temperatura especificada. Alternativamente, el recipiente mismo
puede controlarse a la temperatura especificada, o puede introducirse en el
recipiente una corriente de aire de la temperatura especificada. Es posible utilizar

como el recipiente un silo, una bolsa recipiente flexible, tambor, bolsa de papel kraft,

11
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bolsa de polietileno o similares.

Una presion de mas de 20.000 Pa puede causar apelmazamiento mientras se
mantiene. Practicamente, mientras la sal a-SF se envasa en el recipiente para
almacenamiento, debido al peso de la sal a-SF en si, se ejercera inevitablemente
presidn, especialmente en la parte inferior del recipiente. La presién utilizada en
esta especificacién significa una presion a ejercerse en la superficie del fondo, que
se define por la siguiente formula: presion (Pa) = masa (kg) empacada en un
recipiente x aceleracion de gravedad g (m/s%) / area de la base (m?) del recipiente.
Es deseable mantener la sal o-SF s6lida meta-estable bajo 12.000 Pa o menos. Es
aun mas preferible mantener la sal a-SF sélida meta-estable bajo la aplicacion de

500 a 8.000 Pa.

Cuando el tiempo de mantenimiento es menor que 48 horas, la conversion del
sélido meta-estable en la forma cristalina puede ser insuficiente. El tiempo de

mantenimiento es seis semanas como maximo, preferiblemente 72 horas o mas.

Mientras la sal o-SF se mantiene bajo las condiciones ya mencionadas, el
recipiente que contiene la sal a-SF en él puede sellarse herméticamente o dejarse
abierto. Si el recipiente se deja abierto, debe evitarse el contacto con aire hiumedo

en consideracién de los efectos de absorcién de humedad.

En particular, es preferible mantener a 30 a 35°C y 3.000 a 7.000 Pa durante

200 a 400 horas.

El punto de fusion de la sal a-SF sélida estable obtenible es tan alto como 50°C

0 mas, de manera que el material sélido no se funda facilmente incluso cuando se

12
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almacena a temperaturas elevadas.

<Meétodo (Il) para convertir en sélido estable >

La temperatura del proceso ya mencionado (ll) puede determinarse a partir de
los puntos de fusién del sélido meta-estable y el cristal. Los puntos de fusion del
s6lido meta-estable y el cristal pueden obtenerse por anticipado usando un

calorimetro diferencial de barrido (DSC).

Por ejemplo, cuando se usa como materia prima la sal o-SF representada por la
formula (1) ya mencionada, el fundido se mantiene preferiblemente a temperaturas
de 40°C o més- y menores que 90°C, mas preferiblemente 50°C o mas y menores
que 80°C. Cuando la temperatura no esta dentro del rango ya mencionado, puede
ser dificil generar una forma cristalina en un corto tiempo. Ademas, cuando el
tiempo de mantenimiento es menor que 5 minutos, el material sélido puede no
alcanzar tal estado estable, como se especifica porel DSC. En particular, el fundido

puede mantenerse preferiblemente a 55 a 75°C durante 10 a 500 minutos.

<Meétodo (lll) para convertir en sélido estable>

De acuerdo con el método ya mencionado (ll), una sal a-SF sélida puede
obtenerse dejando reposar el fundido de sal o-SF a una temperatura
predeterminada durante un tiempo dado. Enel método (1), se aplica una fuerza de
corte al fundido en lugar de dejar reposar el fundido durante un tiempo dado. La

aplicacion de una fuerza de corte puede acelerar la conversion en la forma cristalina.

Los medios para aplicar una fuerza de corte no estan particularmente limitados,
y por ejemplo, puede utilizarse una variedad de amasadores y granuladores con

extrusion. Para ser mas especificos, pueden emplearse los aparatos disponible en

13



el comercio tales como un amasador KRC fabricado por Kurimoto, Ltd., Milling

Prodder fabricado por Mazzoni S.p.a y similares.

La velocidad de corte se define dividiendo la velocidad de la punta del impulsor
por la tolerancia. Preferiblemente, la velocidad de corte puede ser 100 (1/s) 0 mas,
mas preferiblemente 150 (1/s) o mas. Cuando la velocidad de corte es menor que
100 (1/s), el rendimiento de la agitacion puede ser insuficiente para transformar el

material sélido en tal estado estable, como se especifica por el DSC.

Preferiblemente, la operacién de corte puede llevarse a cabo durante cinco
segundos 0 mas y menos de cinco minutos. Con el tiempo de corte de menos de
cinco segundos, es dificil obtener un material solido estable. Para llevar a cabo la
operacion de corte durante mas de cinco minutos, se necesitara un aparato de
escala extremadamente grande. Particularmente, la fuerza de corte puede

aplicarse con en una velocidad de corte de 200 a 5.000 (1/s) en 55 a 75°C.

[Picos DSC del sélido estable y el sélido meta-estable]

Los picos DSC de la sal o-SF cristalina son diferentes de los de la sal a-SF
sélida meta-estable, los cuales se explicaran con referencia a la MES preparada de
una mezcla de dos compuestos de formula (1), en donde R’ tiene respectivamente
14 atomos de carbono y 16 atomos de carbono. El pico endotérmico aparece entre
alrededor de 35°C y alrededor de 55°C de acuerdo con el DSC del sélido
meta-estable, que muestra el pico de fusiéon que tiene una cima de pico entre

alrededor de 40°C y alrededor de 50°C (Fig. 2). En contraste con esto, el pico

endotérmico se observa sobre alrededor de 50°C en el DSC de la MES cristalina (Fig.

3). Cuando se compara Fig. 3 con Fig. 2, la MES que presenta una estructura

cristalina tiene menos picos alrededor de 40 a 50°C, como se muestra en Fig. 3, y se
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dice que es mas estable sobre el rango de temperatura mas alta, en contraste con la
MES sélida meta-estable, como se muestraen Fig. 2. Ademas, en la MES cristalina
se observan una pluralidad de picos que aparecen entre alrededor de 50°C vy
alrededor de 70°C y entre alrededor de 70°C y alrededor de 90°C como los picos
endotérmicos, y el valor absoluto del ultimo pico endotérmico es mas alto cuando el

contenido de agua es menor (Fig. 3-1 y Fig. 3-2).

La relacién de A a B, como se especifica por la invenciéon, se determina
poniendo una muestra para analisis en una cazoleta de aluminio o una cazoleta de
acero inoxidable y midiendo la endoterma y la exoterma a una determinada
velocidad de calentamiento, usando un calorimetro diferencial de barrido. Bajo
ciertas circunstancias, pueden observarse picos exotérmicos a temperaturas de
100°C o menos. En este caso, el valor A se obtiene restando la exoterma de la
endoterma sobre 50°C. De ma.nera semejante, .para el valor B, una endoterma total
se obtiene restando el valor absoluto de la exoterma de los picos exotérmicos de la

endoterma de los picos endotérmicos.

La endoterma se calcula con referencia a un valor inicial, que se define por la
linea recta obtenida uniendo segmentos de linea recta antes y después del pico

endotérmico.

Con referencia a un diagrama mostrado en Fig. 4, los especialistas en el arte

podrian entender facilmente cémo determinar el valor inicial y cémo dividir el pico.

El punto de fusién se define por un valor de cima de pico. Por ejemplo, el punto
de fusion del sélido meta-estable se define por una cima de pico que aparece

alrededor de temperaturas de 50°C o menos, como se muestra in Fig. 2. El punto
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de fusion del sdlido de la MES cristalina se define como una temperatura
correspondiente a una cima de pico que aparece en una region de temperatura mas
elevada, es decir, entre 50°C y 130°C. Especificamente, el pico en Fig. 3-1y el pico
de la regién de temperatura mas elevada en Fig. 3-2 son respectivamente 88°C y
78°C. EIl punto de fusion del sélido de MES cristalina varia dependiendo del
contenido de agua y otros componentes contenidos en la MES. Con la conversion
del solido meta-estable en la forma cristalina de MES, el pico en la region de
temperatura mas elevada se cambia. Ademas, para determinar el punto de fusiéon
de la MES cristalina, se lleva a cabo la misma medicién por el DSC utilizando una
celda que contiene en ella una muestra apropiada. El punto de fusion de la MES
cristalina se considera como la temperatura correspondiente a la cima de pico que
aparece a la temperatura maxima entre los picos cuyas intensidades son 10% o mas,
relativas a la del pico maximo. Si el punto de fusién no es définitivo, la medicién
puede conducirse después de almacenar la muestra a 45°C durante una semana.

Este proceso puede determinar claramente el punto de fusion.

En cuanto al calorimetro diferencial de barrido, pueden utilizarse cualesquiera
calorimetros diferenciales de barrido disponibles en el comercio, incluyendo el tipo
de compensacion de energia y el tipo flujo de calor. Por ejemplo, pueden
emplearse los calorimetros disponibles en el comercio tales como Diamond DSC
(Perkin Elmer Inc.), EXSTAR 6000 (Seiko Instruments Inc.) y similares. Como la
cazoleta de la muestra, puede utilizarse una cazoleta de plata, una cazoleta de
aluminio o una cazoleta de acero inoxidable. La tasa de calentamiento es
preferiblemente 1 a 2°C/min. Cuando la tasa de calentamiento es menor que la
tasa ya mencionada, se incrementara el ruido. Si la tasa de calentamiento se

vuelve mas rapida, la deteccion de picos de minutos puede hacerse imposible.
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Cuando la MES cristalina se somete a difraccidon de rayos X, se detectan
multiples reflexiones, resultantes probablemente de la estructura cristalina (Fig. 5).
Ala luz de esto, se considera que la MES cristalina forma un cristal molecular con
una estructura general de Bravais. Seria facil distinguir si la MES asume la forma
de cristal o el estado sélido meta-estable porque la difraccion de rayos X (Fig. 1) de
la MES soélida meta-estable que muestra tres picos de reflexidn amplios es

aparentemente diferente de la de la MES cristalina.

Es asimismo posible observar la sal a-SF cristalina empleando un microscopio,

aunque eso depende del proceso de crecimiento de los cristales. Cuando la MES‘

en un estado meta-estable se funde, seguida por un enfriamiento répido, se observa
~ una fase solida con uha polarizacibn homogénea, como se muestra en Fig. 6-1.
Cuando la MES se funde y luego se deja reposar a 60°C, los cristales crecen y se
observan entonces cristales de agujas (Fig. 6-2), y por lo menos los cristales de
agujas se vuelven predominantes (Fig. 6-3). Los cristales pueden crecer
concéentricamente, con el cristal semilla como el punto central, como se muestra en

esta figura, o los cristales de agujas pueden crecer homogéneamente.

Los resultados del DSC, difraccién de rayos X y observacion microscopica
pueden demostrar que la MES cristalina es inconfundiblemente diferente de la MES
meta-estable conocida en la condicion fisico-quimica. Se dice asimismo 'que la
presencia de la forma cristalina puede reconocerse por el DSC vy la difraccion de

rayos X.

La sal a-SF cristalina de acuerdo con la invencién puede tener preferiblemente
un contenido de agua de 10% o menos, mas preferiblemente 5% o menos. Cuando

el contenido de agua excede el 10%, la estabilidad de preservacién de la sal o-SF
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cristalina de acuerdo con la invencién tendera a deteriorarse. Esto aumentara las
propiedades de adhesion a temperaturas bajas, y, por consiguiente, el grado de
mejoramiento en las propiedades de almacenamiento y capacidad de transporte

puede disminuir drasticamente. El limite inferior es preferiblemente 0.5% o mas.

[Mezcla de sal o-SF]

La mezcla de sal a-SF de acuerdo con la invencién puede usarse en varias
formas, preferiblemente en la forma de hojuelas o particulas. Las particulas
pueden asumir varias formas tales como polvos, granulos, fideos, productos molidos
de los anteriores, y similares. Preferiblemente, el sélido estable y el solido
meta-estable pueden estar ambos en la forma de polvos, que tienen casi los mismos

diametros de particula.

Cuando la sal a-SF de la invencion esta en la forma de hojuelas o particulas, el
diametro medio de particula, que se definird -posteriormente, puede ser
preferiblemente por lo menos 3 mm, mas preferiblemente 5 mm o mas y 100 mm o
menos. Cuando el didmetro medio de particula es menor que 3 mm, aumentan el
numero de puntos de contacto y el area de contacto, de manera que las particulas no
pueden resistir la mayor adhesion entre las superficies de las particulas para tender
facilmente a inducir apelmazamiento con el incremento de temperatura. En el caso
en el que se supone que el diametro medio de particula es 3 mm o mas, el diametro
medio de particula se determina por el siguiente método. Se supone que el eje que
tiene una longitud maxima de una hojuela o particula es X; el eje de una seccién
transversal que tiene una longitud maxima, perpendicular al eje X se supone que es
Y, el eje perpendicular a los dos ejes X y Y se supone que es Z. El diametro
obtenido promediando el total de la longitud maxima de X, la longitud maximade Yy

la longitud del eje Z se considera como un diametro caracteristico de una particula.
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Los diametros caracteristicos de 50 o mas hojuelas o particulas se miden y se
obtiene el diametro de particula medio ponderado. Con respecto a las hojuelas o
particulas que incluyen aquellas con un diametro de particula de menos de 3 mm, las
hojuelas o particulas se someten a cribado en seco de acuerdo con JIS Z8815 y el
porcentaje de distribucién acumulada de tamafio inferior a lo especificado se grafica
en la carta de Rosin-Rammler. El diametro medio de particula se considera como el
que indica el porcentaje de 50%, el cual se afiade al porcentaje a describirse mas

tarde como el valor medio ponderado.

Los granulos y fideos pueden producirse en tal manera que el producto que
contiene la sal fundida de metal sulfonato de éster alquilico de acido graso u
hojuelas se cargan en un granulador de extrusiéon o amasador y luego se pasan por
una boquilla o similar, que tiene un diametro apropiado. Ejemplos del granulador
por extrusion incluyen Pelleter Double y Twin Dome Granulator, fabricados por Fuiji
Paudal Co., Ltd., y Gear Pelletizer y Extrud-O-Mix, fabricados por Hosokawa Micron

Corporation.

Cuando el producto que contiene la sal fundida de metal sulfonato de éster
alquilico de acido graso se enfria, asumird un estado sélido. En el curso del

enfriamiento, el fundido se moldea en un sélido en forma de placa usando un

laminador de hojuelas de tambor, un enfriador de cinta o similares, y luego se tritura,

obteniendo en esa forma hojuelas. Ejemplos del laminador de hojuelas incluyen el
Drum Flaker fabricado por Katsuragi Industry. Co., Ltd., y el Drum Flaker FL
fabricado por Mitsubishi Materials Corporation. Ejemplos del enfriador de cinta
incluyen el Double Belt Cooler y el NR type Double Belt Cooler fabricado por Nippon
Belting Co., Ltd., y un sistema de enfriamiento de doble cinta fabricado por Sandvik

Materials Technology. Como el triturador, por ejemplo, puede utilizarse el Flake
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Crusher FC fabricado por Hosokawa Micron Corporation o similar.

Las particulas (polvos) de una mezcla de sal o-SF pueden prepararse triturando
las hojuelas, granulos, fideos o similares, empleando un pulverizador. Ejemplos del
pulverizador incluyen un molino de martillos, un molino de clavijas y similares.
Como el molino de martillos, pueden usarse el Feather Mill FS fabricado por
Hosokawa Micron Corporation y el Fitzmill fabricado por Fitzpatrick. Las hoerIas
de solido meta-estable (b) y las hojuelas de soélido estable (a) como se mencioné
previamente pueden cargarse en un pulverizador para obtener una mezcla de
polvos en el pulverizador. Alternativamente, las hojuelas de sélido meta-estable (@)
y las hojuelas de sélido estable (b) pueden pulverizarse separadamente usando

pulverizadores antes de combinarlas para obtener una mezcia.

La mezcla de sal a-SF de acuerdo con la invencion contiene la sal o-SF
cristalina. Por consiguiente, aun cuando la mezcla se someta a pulverizacion,
puede reducirse la adhesion al pulverizador. Adicionalmente, la operacion de
_pulverizacién puede llevarse a cabo a temperaturas elevadas, de manera que se
hace posible obtener polvos de sal a-SF con una marcada distribucion de tamario de
particula. En este caso, pueden usarse los mismos pulverizadores que se emplean

en la preparacion de una sal o-SF cristalina.

En el curso de la pulverizacion, la temperatura interna del pulverizador no esta

particular limitada, pero es preferiblemente 30°C o mas y 50°C o menos, mas
preferiblemente 30°C o méas y 40°C o menos y, muy preferiblemente, 33°C o mas y
38°C o menos. Cuando la temperatura interna es menor que 30°C, Ia distribucion
de tamario de particula del polvo obtenible se ampliay la cantidad de particulas finas

puede aumentar. Cuando la temperatura interna excede 50°C, algunos polvos
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pueden adherirse al pulverizador, debido a la creciente adhesién de los polvos.

Aunque la temperatura del interior del pulvérizador no esta particularmente
limitada, la temperatura puede controlarse ajustando la temperatura del flujo de aire
en el caso en el que el flujo de aire se introduzca en el pulverizador en el curso de la
pulverizacion. Alternativamente, incluso si el flujo de aire no se introduce en el
pulverizador, la temperatura interna del pulverizador puede controlarse ajustando la
temperatura de las hojuelas o manteniendo la temperatura externa del pulverizador.
El interior del pulverizador usado en esta especificacion significa la parte interna del
recipiente que encierra y contiene una porcion en la que la cuchilla, martillo o similar

se impulsa para pulverizar efectivamente las hojuelas o similares.

En particular, la pulverizaciéon puede llevarse a cabo proveyéndose una criba.
La criba con un diametro de poro de 2 mm se usa cuando se espera el aumento de
particulas gruesas; y la criba con un diametro de poro de 3 mm se emplea cuando se
espera el aumento de particulas finas. Naturalmente, el tamafio de particula
obtenido se vuelve mayor utilizando la criba con poros mas grandes; y menor

empleando la criba con poros mas pequefios.

Los inventores descubrieron que la cantidad de polvos gruesos puede reducirse
especialmente aumentando el nimero de revoluciones (es decir, la velocidad
periférica) en la operacion de pulverizacion. Es preferible llevar a cabo la operacion
de pulverizacion a 200 a 8000 rpm, mas preferiblemente 600 a 5000 rpm. EI
tamafio de particula tiende a disminuir con el aumento del niimero de revoluciones,
mientras que el tamafio de particula tiende a aumentar con la disminucién del
numero de revoluciones. La velocidad periférica (es decir, la velocidad periférica de

las puntas de las cuchillas giratorias) puede estar preferiblemente en el rango de 20
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a 70 m/s, mas preferiblemente 30 a 60 m/s y, muy preferiblemente, 35 a 55 m/s.
El tiempo de pulverizacion es generalmente de cinco segundos a cinco minutos.

El pulverizador de etapas multiples puede utilizarse donde las unidades

pulverizadoras se montan en serie o en paralelo.

Los polvos de la mezcla de sal o-SF de acuerdo con la invencién pueden
obtenerse igualmente sometiendo el sélido estable (a) y el sélido meta-estable (b) ya
mencionados el método de granulacion con agitacion convencional o el método de

granulacion con amasado-trituracion.

Particularmente, cuando se emplea el método de granulacién con
amasado-trituracién, es ventajoso llevar a cabo el proceso de granulacion con la
adicion de polvos inorganicos, a describirse posteriormente, en consideracion de la
solubilidad de los polvos obtenibles de la mezcla de sal a-SF. Se utiliza
préferiblemente zeolita como el polvo inorganico,. El uso del sélido estable (a) y el
sélido meta-estable (b) ya mencionados puede debilitar la adhesién de la superficie
del producto extruido inmediatamente después del amasado y la extrusién y, por
consiguiente, puede evitarse la coalescencia del producto extruido. Esto llevara a

una operacion de enfriamiento efectivo para mejorar la capacidad de produccion.

Cuando los polvos de una mezcla de sal a-SF de acuerdo con la invencién se
obtienen por el método de granulacién con agitacion o el método de granulacién con
amasado-trituracion, la relaciéon (en masa) del sélido estable (a) al soélido
meta-estable (b) en los polvos obtenidos de la mezcla de sal a-SF puede volverse

mas grande que la relacién (en masa) del sélido estable (a) al sélido meta-estable (b)
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antes de mezclar. Sin querer entrar en limitaciones tedricas, se supone que el
solido meta-estable se convierte en sélido estable cuando la energia generada por la
granulaciéon con agitacion o la granulacion con amasado-trituracion se aplica al
solido meta-estable y, por consiguiente, se supone que la cantidad de sélido estable
aumenta. La relacion del sélido estable (a) al sélido meta-estable (b) en los polvos
obtenidos de la mezcla de sal a-SF puede fijarse dentro del rango como se
especifica por la invencién, controlando apropiadamente las condiciones de
granulacién con agitacion o granulacién con amasado-trituracién, incluyendo la
temperatura, tiempo y similares. Cuando se emplea el método de granulacién con
amasado-trituracién, es preferible la aplicacion de una fuerza de corte a una
velocidad de corte como se menciona en la seccién de <Método (Ill) para convertir
en sblido estable>. En particular, la fuerza de corte puede aplicarse
preferiblemente a una velocidad de corte de 200 a 5000 (1/s) a 55 a 75°C. La
relacion del sdlido estable (a) al soélido meta-estable (b) en la mezcla puede
determinarse utilizando el calorimetro diferencial de barrido, como se menciona

anteriormente.

De acuerdo con la distribucién del tamafio de particula de la mezcla en polvo de
sal o-SF de la invencién, la fraccion de "1000 um on" puede ser preferiblemente 50%
en masa o menos, mas preferiblemente 8% en masa o menos; y la fraccién de "149
um pass” puede ser preferiblemente 10% en masa 0 menos, mas preferiblemente
8% en masa o menos. La distribucién de tamario de particula ya mencionada es
ventajosa en términos de la solubi_lidad. La distribuciéon de tamafio de particula
puede determinarse en la misma manera como se describe mas abajo en el

porcentaje de frecuencia en masa.

Cuando no se aplica algun recubrimiento a los polvos, la mezcla de sal o-SF de
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acuerdo con la invencion puede tener preferiblemente un diametro medio de
particula de 300 a 3000 um, mas preferiblemente 400 a 600 um. El diametro medio
de particula dentro del rango ya mencionado es ventajoso en términos de la

solubilidad.

La mezcla en polvo de sal a-SF de acuerdo con la invencién puede tener
preferiblemente una densidad aparente de 0.55 a 0.75 kg/L, mas preferiblemente
0.60a0.70kg/L. Se prefiere la densidad aparente dentro del rango ya mencionado
debido a las ventajas de ahorro de espacio y excelente solubilidad. La densidad

aparente puede determinarse de acuerdo con la JIS K 3362: 1998.

En el curso de la produccién de la mezcla en polvo de la sal d—SF de acuerdo
con la invencidn, el paso de pulverizar puede llevarse a cabo con la adicion de polvo
inorganico.  Puede emplearse sin restricciones un polvo inorganico que
generalmente se utiliza para la produccion de composiciones detergentes
granulares. Puede usarse el polvo inorganico con un diametro medio de particula
de 0.1 a 100 um, preferiblemente 0.5 a 50 um y, mas preferiblemente, 0.5 a 30 pm.
Cuando el didmetro medio de particula del polvo inorganico es menor que 0.1 pm,
pueden empeorar el algunos casos las propiedades de generacion de poivo. Conel
diametro medio de particula de mas de 100 um, el polvo mezclado puede volverse
heterogéneo mediante separaciéon por tamafio durante el tiempo de

almacenamiento.

El diametro medio de particula del polvo inorganico puede determinarse
utilizando un analizador de tamario de particula del tipo dispersién/difracciéon con
laser, por ejemplo, Partica LA-950V2, fabricado por Horiba, Ltd., LDSA-1400A

fabricado pdr Tohnichi Computer Applications Co., Ltd., o similares.
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El polvo inorganico puede mezclarse en una cantidad de 30% en masa o menos,
preferiblemente 1 a 20% en masa y, mas preferiblemente, 5 a 10% en masa, basado
en la masa total del producto terminado. En este caso, la adiciéon de polvo
inorganico es efectiva para mejorar las propiedades fisicas del polvo de sal o-SF. El
polvo inorganico, el‘ cual puede no necesariamente mezclarse con el polvo de sal
a-SF, contribuiria ain mas efectivamente a la prevencién del apelmazamiento del
polvo durante el almacenamiento a largo plazo, si se agrega. Cuando la cantidad
de polvo inorganico excede 30% en masa, ocurre un problema en la fluidez del polvo

de la mezcla.

El polvo inorganico puede alimentarse en el pulverizador antes de que las
hojuelas o g'rénulos se sometan a pulverizaciéon, o durante o después de la
pulverizacion de las hojuelas o granulos. Para mezclar el polvo inorganico con las
hojuelas o granulos o polvos molidos, puede usarse sin limitacion cualquier aparato
disefiado para combinar en seco. Ejemplos especificos del aparato inéluyen un
mezcladof en forma de tambor horizontal, un mezclador en forma de V, y un

granulador con agitacion, los cuales se consideran ilustrativos y no restrictivos.

La tendencia al apelmazamiento de los poivos de sal o.-SF puede reducirse ain

mas aplicando un recubrimiento sobre los polvos de sal o-SF.

El agente de recubrimiento incluye polvos inorganicos y poivos de sales de
acidos organicos y similares, los cuales pueden ser solubles en agua o no. Una
clase de agente de recubrimiento puede usarse sola o dos 0 mas clases pueden
utilizarse apropiadamente en combinacién. Ejemplos de los poivos inorganicos

incluyen aluminosilicatos tales como zeolita A, carbonato de sodio, carbonatos de
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sal de metal alcalinotérreo tales como carbonato de calcio y carbonato de magnesio,
silice amorfo, carbén blanco (silice), silicatos tales como silicato de sodio, silicato de
calcio, silicato de magnesio y similares, minerales de arcilla tales como talco,
bentonita y similares, diéxido de silicio, didxido de titanio, particulas finamente
divididas de carbonato de sodio, sulfato de sodio, sulfato de potasio, tri-polifosfato de
sodio y similares. En particular, son preferibles aluminosilicato, carbonato de sodio
y sulfato de sodio. Ejemplos de sales de acido organico incluyen jabén metalico
tales coho estearatos, acetato de sodio, citrato de sodio y similares. En particular, se

prefieren estearatos.

El producto finamente molido de sal o-SF solida meta-estable tiende a
apelmazarse bajo altas temperaturas aun cuando el producto finamente molido se

cubra con el agente de recubrimiento, como ya se mencioné.

La cantidad del agente de recubrimiento es preferiblemente 1 a 30% en masa,
mas preferiblemente 1 a 20% en masa y, muy preferiblemente 5 a 10% en masa,
basado en la masa del polvo de sal o-SF. Cuando la cantidad del agente de
recubrimiento es menor que 1% en masa, no puede esperarse algin efecto
adicional para mejérar las propiedades anti-compactantes. Cuando la cantidad del
agente de recubrimiento excede 30% en masa, el grado de libertad en la formulacién
de otros ingredientes puede reducirse cuando el polvo de sal a-SF recubierto se usa
en las composiciones detergentes granulares de propdsito general para ropas y las

composiciones detergentes granulares para platos.

Con respecto al método de recubrimiento, el polvo de sal o-SF puede
mezclarse con el agente de recubrimiento, o el agente de recubrimiento puede

agregarse a las hojuelas o particulas de la sal o-SF cristalina, seguido por molienda.
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El diémetrb medio de particula del polvo de sal a-SF recubierto puede ser
preferiblemente 300 um o mas y 3 mm o menos. Cuando este diametro medio de
particula es 300 pm o mas, la tendencia al apelmazamiento puede reducirse aun
mas. Cuando el diametro medio de particula del polvo de sal o-SF recubierto
excede 3 mm, puede producirse el problema de clasificacion, o similares, en el caso
en el que el polvo de sal a-SF recubierto se combine en las composiciones
detergentes granulares de propoésito general para ropas y platos. Esto se da
porque el tamario de particula del polvo de sal o-SF recubierto se vuelve demasiado
grande entre todas las particulas que constituyen la composicién. El didametro
medio de particula es un valor determinado de acuerdo con el método mostrado a

continuacion.

La clasificacién se conduce utilizando un clasificador que incluye nueve mallas
con los orificios respectivos de 1680, 1410, 1190, 1000, 710, 500, 350, 250y 149 pm,
y un platillo. Para la clasificacion, las mallas se apilan sobre el platillo una encima
de la otra en orden ascendente de orificio, y 100 g de una muestra de granulos
secados por aspersion se pone en la malla mas alta de 1680 um y se cierra la tapa.
El clasificador se ajusta en | el agitador de malla Ro-Tap (fabricado por
lida-seisakusho Japan Corporation, 156 sacudidas/min, 290 rodaduras/min) y se
aplican oscilaciones al clasificador durante 10 minutos. A continuacién, los
granulos de la muestra que permanecen en cada malla y el platillo se recogen
individuaimente. Repitiendo el procedimiento mencionado anteriormente, puede
obtenerse una muestra clasificada de acuerdo con el tamario de particula, es decir,
1410 a 1680 um (1410 pm on), 1190 a 1410 um (1190 um on), 1000 a 1190 um (1000
pm on), 1000 a 710 um (710 um on), 500 a 710 um (500 um on), 350 a 500 um (350

pm on), 250 a 350 pum (250 pm on), 149 a 250 um (149 um on), y el platilio a 149 pm
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(149 um pass), y luego se calcula el porcentaje de frecuencia de masa (%). En el
calculo anterior, el orificio de la malla que primero muestre un porcentaje de
frecuencia de masa del 50% o mas se supone que es a (um); el orificio de la malla
siguiente mas alta que la malla que tiene un orificio de a (um) se supone que es b
(um); el porcentaje de frecuencia de masa mas fina acumulada del platillo a la malla
que tiene un orificio de a (um) se supone que es ¢ (%); y el porcentaje de frecuencia
de masa en la malla que tiene un orificio de a (um) se supone que es d (%).
Seguidamente, se determina el diametro medio de particula (en porcentaje de

frecuencia de masa de 50%) de acuerdo con la siguiente formula:

Diametro medio de particula (en porcentaje de frecuencia de masa de 50%) =

1 0(50—(c-d/|og b - log a) x log b)) / (d/(log b — log a))

[Composicion detergente]

| Las composiciones detergentes para ropas y platos pueden obtenerse usando
la mezcla de sal a-SF de acuerdo con la invencidon. Esas composiciones
detergentes pueden contener cualesquiera ingredientes usados cominmente en las
composiciones detergentes para ropas y platos: por ejemplo, un surfactante
anidnico tal como una sal de metal sulfato de alquilbenceno de cadena recta, una sal
de metal de acido a-olefinsulfénico, una sal de metal sulfato de alquilo, una sal de
metal de jabén o similares; un surfactante no idnico tal como un aducto de 6xido de
alquileno de un alcohol superior o similares; un mejorador de detergente por ejemplo,
un mejorador de detergente inorganico tal como zeolita, sulfato de sodio, sulfito de
sodio o similares; un quimico alcalino tal como carbonato de sodio, carbonato de
potasio o similares; un agente fluorescente; un agente blanqueador; un activador de
blanqueado; una enzima; un perfume; un agente suavizante tal como bentonita,

celulosa catidnica, celulosa en polvo, o similares.
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Cuando se encuentra incorporada en la composicion detergente para ropas o
platos, el contenido de la mezcla de sal o-SF de acuerdo con la invencion (en
términos de sal a-SF) es preferiblemente 1 a 50% en masa y, mas preferiblemente 5
a 40% en masa, basado en la masa total de la composicion. Cuando la mezcla de sal
a-SF de acuerdo con la invencién esta incorporada en una cantidad tal como se
menciona anteriormente, pﬁede obtenerse la composicion detergente con

propiedades anti-compactantes mas altas y mayor fluidez.

Ejemplos

Ejemplo de Preparacion 1

[Preparacion de sal de metal sulfonato de éster metilico de acido graso (MES)]
Palmitato de metilo ("PASTELL M-16", fabricado por Lion Corporation) y

estearato de metilo ("PASTELL M-180" fabricado por Lion Corporation) se

mezclaron en una relacién de 80:20 (en masa).

En un tanque de reaccion de 1-kL equipado con un agitador, se introdujeron 330
kg de la mezcla ya mencionada de ésteres metilicos de acido graso y, a continuacion,
se agrego sulfato de sodio anhidro como un inhibidor de coloracién en una cantidad
de 5% en masa con respecto a la mezcla de ésteres metilicos de 4acido graso ya
mencionados, agitando al mismo tiempo. Mientras se continuaba agitando, se
insuflaron 110 kg (equivalentes a 1.1 moles a un mol de la materia prima de éster
metilico) de gas SO3 (gas suifonante), el cual se diluyé a 4% en volumen con gas
nitrégeno en la mezcla, burbujeando a una velocidad constante durante un periodo
de 3 horas a la temperatura de reaccion de 80°C. La mezcla de reaccion se sometid

entonces a envejecimiento durante 30 minutos mientras se mantenia a 80°C.
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Después que la mezcla de reaccion se transfirié a un tanque de esterificacion,
se agregaron 14 kg de metanol a la mezcla de reaccién para llevar a cabo la reaccion
de esterificacion a 80°C. La mezcla de reaccién se sometid entonces a

envejecimiento durante 30 minutos mientras se mantenia a 80°C.

A continuacion, el producto esterificado extraido del tanque de reaccion se
neutralizé continuamente mediante la adiciéon de una solucién acuosa de hidroxido

de sodio equivalente al producto esterificado utilizando un mezclador en linea.

Posteriormente, el producto neutralizado ya mencionado se cargd en una linea
de mezclado de agente blanqueador, donde se agregd una solucion de peréxido de
hidrégeno al 35% en un contenido activo de 1 a 2% con respecto al ingrediente
activo (Al, es decir, sal de metal de éster alquilico de acido graso a-sulfo). El paso
de blanqueado se llevéd a cabo a 80°C mezclando al mismo tiempo, obteniendo en
esa forma una pasta que contenia la sal de metal sulfonato de éster metilico de acido

graso.

A una tasa de alimentacion de 200 kg/hora, la pasta obtenida que contenia una
sal de metal sulfonato de éster metilico de acido graso se cargd en un evaporador de
pelicula fina en vacio (fabricado por Desmet Ballestra S.p.A, que tiene un area de
transferencia de calor de 4 m?). La pasta se concentré a una temperatura de
calentamiento de pared interna de 100 a 160°C y un grado de vacio de 0.01 a 0.03

MPa, y luego se extrajo un fundido de 100 a 130°C.

[Preparacion de MES sdélida meta-estable]
Posteriormente, el fundido ya mencionado se enfri6 entre 20 y 30°C durante un

periodo de 0.5 minutos utilizando un enfriador de cinta (fabricado por Nippon Belting
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Co., Ltd.), y luego se trituré usando un triturador (fabricado por Nippon Belting Co.,

Ltd.), para obtener hojuelas de MES sélida meta-estable.

[Preparacion de MES soélida meta-estable]

Las hojuelas de MES sélida meta-estable se calentaron y transformaron en un
fundido de 60 a 63°C. El fundido se puso en un amasador KRC (modelo S2,
fabricado por Kurimoto, Ltd.) a una velocidad de alimentacion de 600 a 800 g/min y
se amasoé a 86 rpm durante 0.5 minutos, con agua caliente de 51°C que fluia a través
de la camisa del amasador. A continuacién, el fundido extraido del amasador se
emparedé entre placas de acero inoxidable y se enfrié. EI producto enfriado se

trituré con las manos para obtener hojuelas de sélido estable.

<Analisis térmico con barrido diferencial>

Las hojuelas de MES sélida meta-estable y las hojuelas de MES sélida estable
obtenidas previamente se sometieron a analisis térmico con barrido diferencial.
Como el calorimetro diferencial de barrido, se utilizé el instrumento "DSC6220"
(fabricado por Seiko Instruments Inc.). Una vez triturados 20 g de las hojuelas MES
obtenidas en los Ejemplos y en los Ejemplos Comparativos utilizando un Trio
Blender (fabricado por Trioscience K.K.), una muestra de 5 a 30 mg ée puso en una
celda (AG15-CAPSULE). Usando alumina como referencia, la muestra se calentd
de 0°C a 130°C a una velocidad de 2°C/min para determinar la endoterma y la

exoterma. Los resultados se muestran respectivamente en Fig. 7 y Fig. 11.
Basandose en los resultados asi obtenidos, se determindé a 50 a 130°C la

relacion del area de pico endotérmico A al area total del pico endotérmico a 0 a

130°C.
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Relacion A/B en la MES soélida meta-estable: 9%
Relacion A/B en la MES solida estable: 99%

[Ejemplos 1 a 5 y Ejemplos Comparativos 1 a 2]

Las hojuelas de la MES soélida estable y las hojuelas de la MES sdlida
meta-estable ya mencionadas se pesaron de manera que la relacién en masa
pudiera ser 5:95, 25:75, 50:50, 75:25 y 95:5 (respectivamente en Ejemplos 1 a 5); y
0:100 y 3:97 (respectivamente en Ejemplos Comparativos 1y 2). Cada mezcla de
hojuelas se cargé en un pulverizador (Fitzmill, modelo DKA-3 fabricado por
Hosokawa Micron Corporation) y se pulverizé a 2700 rpm y una produccién total de
180 kg/hr, obteniendo asi la mezcla de polvo MES. Se condujo la operacion de
pulverizacion con el fin de obtener la mezcla de polvo MES que tenia un diametro
medio de particula de alrededor de 500 um, ajustandose a 25°C el interior del

pulverizador.

[Ejemplos 6 a 8 y Ejemplos Comparativos 3 a 4]

Las hojuelas de MES sélida estable y las hojuelas de MES sélida meta-estable
ya mencionadas se pesaron de manera que la relacion en masa pudiera ser 5:95,
50:50 y 95:5 (respectivamente en Ejemplos 6 a 8); y 0:100 y 3:97 (respectivamente
en Ejemplos Comparativos 3 y 4). Cada mezcla de hojuelas se cargd en un
granulador con agitacién (Loedige Mixer M-20, fabricado por Matsubo Corporation)
hasta que se colmé el 50% de la capacidad (temperatura de las hojuelas: alrededor
de 25°C). El granulador con agitacién ya mencionado tenia incorporado un tambor
horizontal, y un eje principal, el cual se dispone paralelo al tambor y se equipa con
una pala. Independientemente del eje principal, se dispone un picador en el tambor.

Una vez las hojuelas se cargaron en el granulador, el eje principal se giré a 200 rpm
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durante 30, permitiendo que el picador estuviera detenido. En esa forma estas
hojuelas se pulverizaron y mezclaron. La operacion de pulverizacion y mezciado se
condujo de tal manera que se obtuviera una mezcla en polvo MES que tenia un
diametro medio de particula de alrededor de 500 um, manteniéndose el interior del

granulador a 25°C.

<Evaluacién de las propiedades anti-compactantes>
Usando un probador de limite de elasticidad (Hang-Up Indicizer, fabricado por
Johanson Innovations, Inc.), se midid el limite de elasticidad. EI limite de

elasticidad se determiné siguiendo los pasos indicados a continuacién.
1. Se calenté a 40°C una muestra para medicion.
2. Se pesaron 30 a 40 g de la muestra y se pusieron en una celda para medicion.

3. Luego de la visualizacién que aparecia en la pantalla, se ingresé el "Scientific
Mode" como el modo de medicién, "15000 Pa" como la presién de compactacion, y
"25 deg" se ingresé como el angulo de friccion interna, para iniciar automaticamente

la medicion.

4. Una vez concluida la medicion, se ley6 el valor (Pa) del limite de elasticidad
visualizado en la pantalla. A partir de estos valores, se evaluaron las propiedades
anti-compactantes, con base en los criterios mostrados a continuaciéon. Los

resultados se muestran en Tabla 1.

<Criterios de evaluacion>

oo: limite de elasticidad de 4000 Pa o menos (no ocurre problema de
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apelmazamiento durante el almacenamiento y el transporte.)

o: limite de elasticidad de mas de 4000 Pa y 5000 Pa o menos (ocurre ligeramente
un problema de apelmazamiento relativamente moderado durante el

almacenamiento y el transporte.)

A: limite de elasticidad de mas de 5000 Pa y 6000 Pa o menos (ocurre
significativamente un problema de apelmazamiento relativamente moderado

durante el almacenamiento y el transporte.)

x: limite de elasticidad de mas de 6000 Pa (ocurre un problema de apeimazamiento

durante el almacenamiento y el transporte.)

<Determinacion del angulo de reposo (fluidez)>

Inmediatamente después de obtener los polvos, 10 kg de los polvos se pusieron
en una bolsa de papel con forma de sobre (con una longitud de 900 mm y un anchb
de 570 mm), forrada con una bolsa interna de polietileno. Un minuto mas tarde, se
determiné el angulo de reposo de los polvos de acuerdo con el siguiente método,

utilizando un aparato de medicion que tiene una estructura como se muestra en Fig.

12.

Como se muestra en Fig. 12(a), un aparato de medicion 21 es un
paralelepipedo rectangular abierto por arriba, construido con placas acrilicas
transparentes de 3 mm de espesor, formando asi un espacio interior S de 100 mm

(W) x 200 mm (L) x 200 mm (D).

En el aparato de medicion 21, una parte inferior 22a de la placa acrilica que
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constituye una pared delantera 22 se disefia para pivotar en una direccion de A
sobre una bisagra 24 que se instala en la pared frontal 22 en una posicién de 20 mm
debajo del limite superior de la misma, con el fin de abrir el espacio interior S del
aparato de medicién 21 hacia adelante. En la placa acrilica transparente que
constituye una de las paredes laterales 26 del aparato de medicion 21, escalas de
angulo 30 que giran en la esquina inferior delantera 28 como el punto central se

imprimen en una manera radial como un transportador (medidor de angulos).

(Método de medicion)

Desde una posicién de 50 mm encima de la parte superior del aparato, se
introdujeron particulas P secadas por aspersion en el espacio interior S del aparato
de medicion 21 por la parte superior del mismo a un velocidad de flujo de 0.06 L/s
bajo las condiciones de 25°C y 40% de humedad relativa. El espacio interior S se
cargé asi con las particulas P secadas por aspersion hasta que las particulas

alcanzaron el extremo superior del espacio interior S.

Después de cargarlo, el aparato acrilico se puso suavemente en una plataforma
de 100 mm de alto que tenia una superficie superior plana en una configuracion tal
que el lado de la pared delantera abierta/cerrada pudiera sobresalir sobre la
plataforma. La parte inferior 22a de la placa acrilica que constituia la pared
delantera 22 se dejé pivotar a una velocidad de 0.51rrad/s en una direccién de A
hasta que el angulo o alcanzé 90° (como se muestra en Fig. 12(b)) para abrir
gradualmente el espacio interno S hacia adelante, dejando asi que una parte de las
particulas P secadas por aspersién cargadas en el espacio interior S fluyeran de él a
través de una parte del orificio 22b. Cuando cesé el fiujo de particulas, la superficie
P1 de las particulas P secadas por aspersion que quedaron en el espacio interior S

formaron una pendiente ascendente desde la esquina inferior delantera 28 vista

35



desde la pared lateral 26, como se muestra en Fig. 12(b). El angulo de inclinacién B,
formado por la superficie P1 de las particulas P secadas por aspersién, que
permanecen en el espacio interior S del aparato de medicién 21, se leyé usando las
escalas 30 que indicaban los grados del angulo. Los procedimientos mencionados
anteriormente se repitieron tres veces para tomar un promedio. = El angulo asi
obtenido se consideré como el angulo de reposo. Los resultados de las mediciones
se clasificaron basandose en los criterios de evaluacién mostrados a continuacion.

Los resultados se muestran en Tabla 1.

<Criterios de evaluacién>

00: menor que 60° (excelente fluidez)

0 : 60° 0 mas y menor que 70° (fluidez ligeramente deficiente)
A: 70° o mas y menor que 75° (fluidez deficiente)

X: 75° o mas (fluidez muy deficiente)

Tabla 1

<Resultados de Evaluacion>

Ejemplos Ejemplos
Comparativos

1 2 3 4 5 1 2
Relacién de
solido % en 5 25 50 75 95 0 3
estable masa
Relacién de
solido % en 95 75 50 25 5 100 97

meta-estable | masa
Limite de [Pa] 5900 | 5180 | 5580 | 4975 | 3265 | 10600 | 8000

elasticidad A A A 0 00 X X
Angulode | [%] 70 60 55 60 70 75 75
reposo A o] 00 o] A X X
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Tabla 1 (contintia)

Ejemplos Ejemplos
Comparativos

6 7 8 3 4
Relacién de ,
solido % en 5 50 95 0 3
estable masa
Relacién de
solido % en 95 50 5 100 97
meta-estable | masa
Limite de [Pa] 5690 5240 3800 11050 7590
elasticidad A A 00 X X
Angulo de [°] 70 60 65 75 75
reposo ' A o) o) X X

[Ejemplos de Pruebal]

Las hojuelas de sal a-SF sélida meta-estable y las hojuelas de la sal o-SF sélida
estable obtenidos en el Ejemplo de Preparaciéon 1 se mezclaron en relaciones de
mezcladb como se muestra en Tabla 2. Las mezclas resultantes se sometieron a
analisis térmico de barrido diferencial en la misma manera que se explico

previamente. Los resultados se muestran en Tabla 2 y Figs. 7 a 11.

[Tabla 2]
Muestra | Masa (mg) usada Solido Caloria DSC Relacién
No. para la mezcla meta-estable/Sélido | (mJ/mg) de Caloria
estable (mass ratio) (%)
Sélido Sdlido <50°C 250°C 250°C/
meta- estable total
estable
1 12.0 0 100/0 53.8 5.3 9.0
2 74 5.1 59/41 35.3 32.7 48.1
3 5.5 7.2 43/57 248 414 62.5
4 1.7 11 13/87 14.0 64.6 82.2
5 0 12.2 0/100 0.57 77.4 99.3
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[Ejemplos 9 a 14]

Las hojuelas de sélido meta-estable de a-SF-Nay las hojuelas de solido estabie
obtenidas en el Ejemplo de Preparacién 1, y la zeolita se alimentaron en forma
continua en la tolva de un amasador continuo (amasador KRC, Modelo S-2,
fabricado por Kurimoto, Ltd.) en relaciones de mezclado como se muestra en Tabla
3. La temperatura de cada material era 25°C cuando se alimento el material. La
velocidad de alimentacion estaba en el rango de 50 a 120 kg/h en total (de hojuelas
de solido estable, hojuelas de sélido meta-estable y zeolita). Se hizo fluir agua de
80°C (en la entrada) a través de la camisa. La operacion de amasado se llevé a
cabo con el eje principal del amasador girando a 100 rpm. (La velocidad de corte

era 600 (I/s).)

Una vez concluida la operacién de amasado, el producto amasado se descargé
de la salida del amasador. La temperatura del producto amasado asi obtenido era
de 65°C. El producto amasado se aliment6 en forma continua en un granulador
"Pelleter Double EXDF-100" (fabricado por Dalton Corporation) a una velocidad de
alimentacion de 50 a 120 kg/h a extruirse a través de una boquilla con un diametro
de 0.8 0 5mm. La MES en forma de fideos asi extruida se transporté de manera
continua sobre un enfriador tipo cinta (fabricado por Maezawa Industries, Inc., con
un ancho de 200 mm y una longitud de 4 m, equipado con tres ventiladores
circulantes) donde la velocidad de la cinta pudiera controlarse para que fuera la
misma que la velocidad de extrusién. La MES en forma de fideos se enfrié de esa
manera. En este caso, la velocidad espacial del aire de enfriamiento encima de la
superficie superior (inferior) de la cinta se controlé a 1.2 m/s ajustando el volumen de
aire (ventiladores circulantes), y luego la temperatura del aire de enfriamiento en la
entrada del enfriador tipo cinta se ajustd a 18 a 20°C, controlando la relacién del aire

de enfriamiento recién cargado al aire de enfriamiento que circulaba en el enfriador.
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La temperatura media de descarga en la salida del enfriador tipo cinta se control6 a
26 a 28°C ajustando la velocidad de alimentacioén de cada materia prima y fijando la

velocidad de la cinta del enfriador tipo cinta a la velocidad de alimentacion.

Criterios de juicio:
(Capacidad de enfriamiento)

La tasa de alimentacion de cada material y la velocidad de la cinta del enfriador
tipo cinta se ajustaron, con el fin de disminuir la temperatura del producto que
contenia la sal de metal sulfonato de éster alquilico de acido graso a 26 a28°C en la
salida del enfriador tipo cinta. La tasa de alimentacion asi obtenida (es decir, la
capacidad de produccién) se evalué como la capacidad de enfriamiento del

enfriador tipo cinta. Los resultados se muestran en Tabla 3.

(Criterios de evaluacion)

oo: Capacidad de produccién de 100 kg/h o mas (capacidad de enfriamiento muy
alta)

0. Capacidad de produccién de 80 kg/h o mas y menor que 100 kg/h (capacidad
de enfriamiento alta)

A: Capacidad de produccion de 50 kg/h o mas y menor que 80 kg/h (capacidad de
enfriamiento media)

x: Capacidad de produccién de menos de 50 kg/h (capacidad de enfriamiento

baja)

<Prueba de solubilidad>
El producto que contenia la sal de metal sulfonato de éster alquilico de acido
graso se molié en un molino de velocidad y se cerni6 para obtener particulas con un

diametro de particula de 1 mm o menos. Usando esas particulas se condujo una
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prueba para determinar la solubilidad del residuo, como se muestra a continuacion.

Un litro de agua de la llave se puso en un vaso de pico de 1-L, y se prepard un
motor tres en uno que estaba equipado con una barra agitadora en la que se acopld
una cuchilla agitadora con una altura de 40 mm y un ancho de 20 mm al final del
arbol. El agua de la llave en el vaso de pico se ajustd a 20°C en un bafio maria de
20°C. EIl motor se puso en el vaso de pico de manera que la cuchilla agitadora
pudiera disponerse 1 cm encima del fondo del vaso de pico. Mientras se giraba la
cuchilla agitadora a 250 rpm, las particulas que contenian la sal de metal sulfonato
de éster alquilico de acido graso (5g) se agregaron gradualmente al agua.
Concluida la adicion, se continué la agitacion durante 10 minutos. La solucién de
muestra asi obtenida se filtrd a través de una prenda de tejido de punto de nylon que
se habia pesado de antemano. El residuo insoluble se extrajo por filtracién, y la
prenda de tejido de punto, a la cual estaba adherido el residuo insoluble se seco en
un secador. Se determiné el peso de la prenda seca'da. Del peso de la prenda de
tejido de punto de nylon secada se resto el peso inicial determinado de antemano,
obteniendo en esa forma el peso seco del residuo insoluble. Reemplazando el
peso seco ya mencionado en la siguiente ecuacion: [residuo insoluble (%) = peso

seco /5 g x 100], se calculé el residuo insoluble (%). Los resultados se muestran en

Tabla 3.

~ (Criterios de evaluacion)

oo: Residuo insoluble de menos de 10%

o: Residuo insoluble de 10% o mas y menor que 20%
A: Residuo insoluble de 20% o mas y menor que 30%

x. Residuo insoluble de 30% o mas
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[Tabla 3]
Ejemplos
9 10 11 12 13 14

Relaciéon de
solido [% en 7 11 41 81 3 19
estable masa]
Relacién de
sélido meta- | [% en 90 80 50 10 80 80
estable masal
Zeolita % en 3 9 9 9 17 1

masa
Limite de [Pa] 5700 5280 4700 4030 5890 5110
elasticidad A A 0 o} A A
Angulode | [] 65 60 65 65 70 65
reposo (o] o] o] o] A (o]
Capacidad | [kg/hr] 123 118 123 134 91 120
de 00 00 00 00 o] 00
enfriamiento
Prueba de [% en \ 5.2 5.6 5.2 4.9 4.2 223
solubilidad peso] 00 00 00 00 00 A

La sal o-SF soélida meta-estable y la sal a-SF sélida estable usadas en las

mezclas de los Ejemplos 10 a 12 se mezclaron en la relaciones de mezclado como

se muestra en Tabla 4. Las mezclas resultantes se sometieron al analisis térmico

de barrido diferencial en la misma manera que se explicd previamente.

resultados se muestran en Tabla 4.

Los

[Tabla 4]
Ejemplos | Relacion de soélido Caloria DSC (mJ/mg) | Relacién de caloria

meta-estable a sélido (%)
estable antes de mezclar <50°C 250°C 250°C/total
(relacién en masa)

10 88/12 27.6 40.3 59.4

11 55/45 19.8 51.1 721

12 11/89 13.8 52.8 79.3
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[Listado de Simbolos de Referencia]
11 Recipiente de mezclado

12 Aparato impulsor

13 Arbol agitador

14, 15 Cuchilla agitadora

16 Placa deflectora

17 Camisa

21 Aparato de medicién

30 Escalas de angulo

P Particulas secadas por aspersion

B Angulo de inclinacion

42

us



REIVINDICACIONES

1. Una mezcla de sal de metal sulfonato de éster alquilico de acido graso
compuesta por:

(a) una sal de metal sulfonato de éster alquilico de acido graso que tiene un area
de pico endotérmico a 50 a 130°C de menos de 50%, relativa al area total de pico
endotérmico a 0 a 130°C, medida en un _calorimetro diferencial de barrido, y

(b) una sal de metal sulfonato de éster alquilico de acido graso que tiene un area
de pico endotérmico a 50 a 130°C de 50% o mas, relativa al area total de pico
endotérmico a 0 a 130°C, medida en un calorimetro diferencial de barrido,

con una relacion de (a) a (b) en masa de 95/5 o menos.

2. La mezcla de sal de metal sulfonato de éster alquilico de acido graso, de
acuerdo a la reivindicaciéon 1, en donde la relacién de (a) a (b) en masa es 80/20 o

menos.

3. La mezcla de sal de metal sulfonato de éster alquilico de acido graso de la
reivindicacion 1 o 2, en donde la sal de metal sulfonato de éster alquilico de ééido
graso.(b) tiene el area de pico endotérmico a 50 a 130°C de 70% o mas, relativa al
area total de pico endotérmico a 0 a 130°C, medida en un calorimetro diferencial de

barrido.
4. La mezcla de sal de metal sulfonato de éster alquilico de acido graso de una

cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, en donde la sal de metal sulfonato de éster

alquilico de acido graso se representa por la férmula (1):
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e}
R1—CH—C——0—R2

en donde R' es un grupo alquilo o alquenilo de cadena recta o ramificada
que tiene 10 a 20 atomos de carbono; R? es un grupo alquilo de cadena recta o
ramificada que tiene 1 a 4 atomos de carbono; M es un ién de metal alcalino o un ién
de metal alcalinotérreo; y X es 1 cuando M es un ibn de metal aicalino, y 1/2 cuando

M es un es un i6n de metal alcalinotérreo.

5. La mezcla de sal de metal sulfonato de éster alquilico de acido graso de la
reivindicacion 4, en donde la sal de metal sulfonato de éster alquilico de acido graso
es una mezcla de la sal de metal sulfonato de éster alquilico de acido graso
representada por la formula (1) en donde R' es un grupo alquilo o alquenilo de
cadena recta o ramificada que tiene 14 atomos de carbono y la sal de metal
sulfonato de éster alquilico de acido graso representada por la férmula (1) en donde
R' es un grupo alquilo o alquenilo de cadena recta o ramificada que tiene 16 atomos

de carbono.

6. La mezcla de sal de metal sulfonato de éster alquilico de acido graso de una

cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5, en donde la mezcla esta en forma de polvo.

7. Una composicion detergente que contiene la mezcla de sal de metal
sulfonato de éster alquilico de acido graso de una cualquiera de las reivindicaciones

1a6.

44

U



8. Un método para producir una mezcla de polvo de una sal de metal sulfonato
de éster alquilico de acido graso, método que incluye los pasos de:

mezclar (a) una sal de metal sulfonato de éster alquilico de acido graso que
tiene un area de pico endotérmico a 50 a 130°C de menos de 50%, relativa al area
total de pico endotérmico a 0 a 130°C, medida en un calorimetro diferencial de
barrido, y

(b) una sal de metal sulfonato de éster alquilico de acido graso que tiene

un area de pico endotérmico a 50 a 130°C de 50% o mas, relativa al area total de
pico endotérmico a 0 a 130°C medida en un calorimetro diferencial de barrido; y

pulverizar la mezcla para obtener la mezcla de polvo de la sal de metal sulfonato
de éster alquilico de acido graso con una relacion de (a) a (b) eh masa de 95/5 o
menos, en donde el paso de mezclar y el paso de pulverizér pueden llevarse a cabo

en el orden inverso.
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RESUMEN

La invencién provee una mezcla de sal de metal sulfonato de éster alquilico de
acido graso de (a) una sal de metal sulfonato de éster alquilico de acido graso que
tiene un area de pico endotérmico a 50 a 130°C de menos de 50%, relativa al area
total de pico endotérmico a 0 a 130°C, medida en un calorimetro diferencial de
barrido, y (b) una sal de metal sulfonato de éster alquilico de acido graso que tiene
un area de pico endotérmico a 50 a 130°C de 50% o mas, relativa al area total de
pico endotérmico a 0 a 130°C, medida en un calorimetro diferencial de barrido, con
una relacion de (a) a (b) en masa de 95/5 o menos. La mezcla de la invencion es

excelente en propiedades anti-compactantes.
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