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"Procedimiento para el blanqueamiento de-.. .
tejidos".

Solbvitands: THC CORPORATION, entidad norteamericans, residente

en 633 Third Avenu.e’ New York 20' New York’ EE. UUT.
de A. |

SEEESE=

La presente invencién se relaciona con una
perfeccionada clase de agentes blanqueadores ¥
més particularmente con peroxidisulfatos eménicos
dicuaternarios y peroximonosulfatos aménicos cuater

5 narios (en adelante denominedos peroxisulfatos).
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En el procedimiento de lavado de prendas tﬁx‘hi-
les en méquinas lavadoras domésticas, es préctica co-
nin emplear un agente blanqueador ademés de un de'l‘efb
gente para mantener la blancura original de las prét-
das después del lavado. Los agentes blanqueadores'qw
ge emplean cominmente incluyen compuestos tales com:;-
hipoclorito sédico , dcidos isociandricos clorados*f’y
peroximonosulfato potdsico. seede

Egtos sgentes blanqueadores han resultado fgf@r

ciertas desventajas. Por ejemplo, el hipoclorito gédi~

e

co ¥ los 4cidos isociandiricos clorados tienden a cal=
gsar un grado perceptible de degradacién en el te ji‘d’o .
durante el blangqueamiento y son capaces de causar un
sobreblanqueamiento localizado mediante contacto direg
to del blanqueador con el tejido. E1l blanqueamiento
con peroximonosulfato potdsico reduce la degradacién
del tejido, pero su accién blangueadora es infqrior a
la del hipoclorito s6dicoe. Ademéds, el peroximonosulfa-
to potdsico no tiene una busna duracidén en almacena-
miento y pierde por consiguiente su eficacia blanquea-
dora despuds de un prolongado almacenamiento.

Como resultado, existe la necesidad de un efec~—
tivo agente blanqueador que sea mas activo que los
agentes blangueadores mas suaves en uso comin, pero queé
no cause ninguna degradacidn perceptible del tejido du~
rante la operacién de blanqueamiento.

Es un objeto de la presente invencién proporcio
nar un agente blang_uea.dor activo y estable que sea efi
caz en cuanto a proporcionar un glto grado de brillo

sin degradar el tejido durante el blanqueamiento.
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De acusrdo con la presente invencidn, se ha

descubierto ahora que los peroximonosulfatos embnicoe’
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L]

cuaternarios que tienen la férmulas e
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y los peroxidisulfatos aménicos dicusternarios de £8p-
mula -

- ¢
*r

R-M-Ry | 8508

son eficacea agentes blanqueadores para tejidos ¥y
poseen una bueng estabilided en almacenamiento. En
las anteriores férmulas, Ri, Ry, R3 ¥ Ry Dpueden ser
grupos cicloaliféticos o arométicos saturados o ali
f4ticos saturados que tengan hasta 18 4tomos de car—
bono, que no son oxidados por peroxisulfatoa y que
gse fijan al 4tomo de nitrbgeno a trevés de un 4tomo
de carbono. Los grupos alifédticos pueden ser de cade~
na recta o ramificada o estar fijados psra formar un
gr{xpo heterociclico.

Se ha descubierto también que algunos de estos
compusatos ambénicos cuaternarios son eficaces como re—

blandecedores de tejidos, asf como agentes blanqueado—
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res y pueden emplearse para reblandecer materiale's. ‘q,eg:-
tiles al tiempo que los blanquean. Los canpuestos".z;j:}‘é-
nicos cuaternarios dtiles para esta finalidad son:il:'?!;
que tienen solo cadenas alquflicas saturadas en o1 fo-
giduo aménico cuaternario y en los que por lo menos* o

uno de los grupos slquflicos tiene de 12 a 18 é.toxibs":

de carbono en la cadens.

Los peroximonosulfatos embnicos cuaternaries.y-

los peroxidisulfatos aménicos dicuaternarios se priodur

LI

cen mediante reaccibén de una sal aménica cuaternaria,

o8

(preferiblemente una en la que el anién de la sal S&%&;
un halégeno) y un peroximonosulfato o peroxidisulfato
inorgénicos. Las reacciones proceden de acuerdo con las

siguientes ecuaciones:

=l - ’ po T
R R
I |myWRy | €1 4 KHSO5 —>|Rp-I-Ry | HSO5 4 KO
R, R3
=3 - b -
o “ ~ 1
Rq R
II2| R-F-Ry | CL 4 K805 —> |Rp~I-Ry | S0g+ 2K
. i . do

en las que R1, Ry, R3 ¥ Ry son grupos aliféticos satura-
dos, cicloaliféticos saturados o arométicos que tiemnen

hesta unos 18 4tomos de carbono, que no son oxidados por
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peroxisulfatos y que se fijan al &tomo de nitr6ge;1.o a
través de un 4tomo de carbono. Un método variante:.:a.‘g'
preparacidn de peroximonosulfatos se lleva a cabo:r:ee;c_:
cionando hidréxidos eménicos custernarios con soluéio-
nes de #cido ds Caro (SO5H).
El particular precursor de sal aménica oua%'éz:;;a-
ria que se elija dependeré de las necesidades del p:ero-
xisulfato aménico cuaternario final. Por e jemplo,-si.-
el producto final ha de emplearse para reblandecex §

L X

blanquear los textilea o en aplicaciones detergentes,.

. e

es preferible una sal aménica cuaternaria que tenga:,‘t,’o—
dos los grupos alquilicos, uno por lo menos de 1os‘. cua-
les sea un grupo alquflico graso. Ejemplos de éstos,
son el cloruro dodecil-trimetil-aménico, el cloruro di-
metil-aménico cuaternario de sebo di-hidrogenado y otros.
Si el producto final ha de emplearse solo para blanquear,
pusden emplearse también precursores de sales aﬁ&nioae
cuaternarias de inferior peso molecular, con buen efec-
to, tales como el cloruro eménico tetrametflico o el
cloruroc aménico tetraetilico.
inorgénicos

Le mayorfa de los reactivos peroxisulfatos/pueden
emplearse en la produccién de log peroxisulfatos améni-
cos cuaternarios, pero por razones econémicas son prefe-
ribles los peroxisulfatos comimmente disponibles, por
e jemplo los peroximonosulfatos y peroxidiaulfa:hés sméni~
cos, potésicos y sbdicos. Por ejemplo, en la prepara—
cién de peroximonosulfatos aménicos cuaternarios, ha re-
gsultado ger muy adecuado el peroximonosulfato potésico
(caroato potédsico).

En la preparacién de los peroximonosulfatos amé-



5e

10.

15.

20.

25.

30.

nicos cuaternarios, deberédn emple arse bajas temperaturas

.

de reaccién, preferiblemente no supsriores a zo°c:"se
requieren bajas temperaturas porque estos canpues‘é:c;‘s.:'
tienen tal actividad elevada que reaccionan a supe'ri'o-
res temperaturss con la sal que se produce in situ.li~
berando cloro libre, y convirtiendo el campuesto i;a;-?x_i_
sulfato en un sulfato. Las temperaturas de reaccidn:. pre-
feridas son de 0, a 20°C gproximadamente.

[ ]
. 800

En la produccién de los peroxidisulfatos améni-
cos dicuaternarios, son preferibles las temperatuz{a.e‘::‘
de reaccién de O a 20°C, pero pusden emplearse tezgi)éz:;;-
turas superiores o inferiores, puesto que los per;i:id?i.-
sulfatos aménicos dicuaternarios no reaccionan con nin-
gune de las sales formadas in situ. Son prefreribles
unas temperaturas inferiores, pero solo para evitar que
el producto final sea soluble en el medio de reaccién.
A temperaturas bajas, por ejemplo de O a 20°C, el pro-
ducto final se cristalizaré a partir del medio de reac-
cién, permaneciendo un mfnimo del producto soluble en
el licor madres. E1 empleo de temperaturas sustancialmen
te inferiores a 0°C deberd evitarse, porque a estas in-
feriores temperaturas, puede cristalizar parte del ma-
terial inicial de la solucibén gin resccionar y por con-
giguiente contaminard al producto final.

El medio de reaccibén empleado depende en gran
medide de la solubilidad del producto final en el medio
de reaccién. Se elige de manera que el prodﬁcto final
gon relativamente insoluble en el medio de reaccién

mientras que los reactivos de alimentacién precursores

permanscen golubles en aquels. Por ejemplo, en la prepe~
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racifn de peroximonosulfatos aménicos custernarios y

-

peroxidisulfatos aménicos dicuaternarios de superi&ﬁ.:
peso molecular, ea preferible el ggua porque el pré%:}
ducto final es relativamente insoluble en el medio dé‘
reaccién acuoso, en tanto que los reactivos de alinmep.:
tacién y la sal subproducto son suficientemente solu-’:
bles pars diaolversé en el medio de reaccibn. En.ei,;:
cago de peroximonosulfatos ambnicos cuaternarios ¥y ..

“ 5000

peroxidisulfatos eménicos dicuaternarios de inferior.:

s o ¢
L X

peso molecular, es preferible un medio disolvente onggk
nico selectivo porque el producto final tiene una gié;f
vada solubilidad en agua y la recuperacién de diohé'ﬁré
ducto final de un medio acuoso serfa extremadamente di-
ffcil. Medios de reaccidén orgénicos adecuados incluyen
gl metanol ascuoso, formamida dimet{lica, mezclas de
ellos y mezclas de alcohol isopropilico y aguea.

Los peroxisulfatos que son adecuados como agen-
tes blanqueadores en 1a.p;esente invencién son los qua‘
tienen grupos fijados al &tomo de nitrégeno que no son
oxidables por ningin peroxisulfato, incluyendo a los
peroximonosulfatos y peroxidisulfatos. Estos grupos,
que se fijan al &tomo de nitrégeno a través de un 4dto-
mo de carbono, pueden ser grupos aliféticos saturados,
cicloaliféticos saturados o arom&ticos. Los frupos aii—
f4ticos y cicloaliféticos han de ser saturados a fin de
que sean no recativos con un peroxisulfato. Los grupos
aliféticos y cicloaliféticos pueden ser insustituidos o
pueden contener sustitutivos que sean no oxidables por
peroxisulfatos. Ejemplos de sustitutivos aliféticos o
oicloalifdticos que son no oxidables incluyen a los gru



pos carboxilos, alcoxilos, 8steres, amidos y nitros.
Los grupos alifdticos pueden tener también auatituﬁir
vos fenilos que sean no oxidables y que ge adapte&a-
los requisitos que mas adelante se exponsen a propééz-
5 to de los grupos aramiticos. Los sustitutivos que :pue
den ser oxidados en un grupo alifdtico o cicloali£é¥
tico y que por consiguiente gon inaceptables, inclu~
yen a 1los grupos aminos, hidroxilos, cianos, cetos,...

halbgenos (excepto fluor) y aldehidos. o b

¢« & ¢
0..‘

10, En el caso de grupos araméticos, por ejemple :+

.

grupos fenilos, fijados al dtomo de nitrégeno, puqéqq

'gt .

ger insustitulidos o contensr sustitutivos tales como
grupos carboxilos, alcoxilos, Ssteres, amidas, nitros
y halégenos. E1 grupo armético pusde tener tambidn sug
15. titutivos aliféticos que sean no oxidables y que se
adapten a los requisitos de grupos alifdticos indicados
anteriormente. Los sustitutivos que pueden ser oxidados
en un grupo aromdtico y que por consiguiente son ina-
ceptables, inclyen a los grupos aminos, hidroxilos,
20. cetos y aldehidos.
Ejemplos de adecuados peroxisulfatos incluyen
a los peroximonosulfatos aménicos cuaternarios, tales
como el peroximonosulfato aménico 2-etil-lauril-trime-
t{lico, peroximonosulfato aménico dimetflico 2-etil-
25. ~lauril-estearflico, peroximonosulfato aménico 12-ben
cil-estearil-trimetflico, peroximonosulfato aménico
2=fenil-~palmitil-lauril-dimet{lico, peroximonosulfato
aménico 10-m-clorofenil-estearil-trimetflico, peroxi-~
monosulfato aménico 2-nitro-estearil-trimet{flico, per
30. oximonosulfato aménico 2-metoxiestearil-lauril-dimeti
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lico, peroximonosulfato sménico 10-cicloexil-estearil-
-otil-dimetflico, peroximonosulfato aménico 2-car§3x£-

(AR ¥ ]

~-palmitil-lauril-dimetflico, peroximonosulfato ambnigo
2-acetoxi-estearil-propil-dimet{lico, peroximonosulﬁa—
%o aménico di-2-nitro-estearil-dimetflico, peroximono-

sulfato aménico fenil-estearil-dimetflico, peroximono-

A

sulfato aménico di-p-nitro-fenil-dimet{lico, peroximo-
nosulfato aménico p—matoxifenil-palmitil—dimetilico“y

0900

peroximonosulfato aménico p-carboxifenil-dietil-metfli-

La eficacia de uno de estos peroxisulfatos, ¢}’

COe

peroximonosulfato aménico de sebo dimetflico dAi-hifro- -
genado (DDTAM), como agente blanqueador en comparacién
con un agente blénq;eador convencional, el peroximono-
sulfato potdsico, se ilustra en el adjunto dibujo.

En el dibujo, se traza el incremento de brillo
de muestras manchadas de te (incremento de reflectan-
cia) contra el contenido en oxfgeno activo de las so~
luciones blanqueadoras empleadas. Como resulta evidente
por el dibujo, el presente agente blangqueador es mas
eficaz en cuanto a incrementar les reflectancia, y por
consiguiente en el abrillantamiento de la muestra, que
el peroximonosulfato pot4sico (SO5HK). E1l procedimiento
exacto empleado en la determinacién de estos resultados
se indica en el ejemplo 8.

La presente clase de peroxisulfatos puede utili-

‘zarse en solucionss de lavado en cantidades suficienteé

para suministrar hasta unas 30 partes por millén de ox{
geno activo, basado en el peso de la solucidén blanquea-

dora. Pueden emplearse cantidades mayores, pero por con



5.

10.

15.

20.

25.

30.

- 10 - ]
3124

sideraciones econbmicas, son indeseables tales cantida~-

-+
“»

des mayores; edemés el efecto blanquesdor es suﬁéi:ed.te
& esta concentracién para satisfacer las necesidad'.eé:}
del lavado doméstico. Las precisas cantidades emplb‘:;ﬂas
dependen del particular peroxisulfato elegido. Por.ejem
plo, si se elige un peroxisulfato aménico cuaternéid,.'g:
alquflico inferior, que se desiine principalmente cZomo
agente blanqueador sin ningdn efecto reblandecedor,.ger
bre el tejido, se afiade en cantidades suficientes para
proporcionar unas 30 partes por millén de oxfgeno éég;
vo. Por otra parte, si se emplea un peroxisulfato a.mé-
nico cuaternario de cadena larga para obtener un e.i‘éc“l:o
reblandecedor del tejido, puede afiadirse en cantidades
del 0,1 al 0,15 % aproximadsmente basado en el peso del
tejido. Cuando se emplean bajas concentraciones de es-
tos compuestos para obtener un reblandecimiento del te-
jido, el efecto blangusador no seréd tan sustancial como
cuando se emplean superiores concentraciones de los pe-
roxisulfatos aménicos cuaternarios. Sin embargo, inclu-
g0 a bajas concentraciones, el efecto blanqueador ayuds
a mantensr la blancura original del tejido sin produ~
cir ningin efecto reblandecedor; esto es importante por
que con frecuencia se produce un subsiguiente amarilles
miento de los tejidos tratados con reblandecedores qui-
micos, debido a cambios quimicos en el propio reblande-
cedor.

En 1g utiligacién de los presentes reactivos, son
preferibles los peroximonosulfatos aménicos cuaternarios
porque estos reactivos 10 son en mayor grado y son agen-

tes oxidantes mas fuertes que los peroxidisulfatos ambdni-



5.

10.

15.

20.

25.

30.

- 11 -

7149495

cos dicuaternarios. &demaa, los peroximonosulfatos amé-

-

nicos cuaternarios tienmen mas oxfgeno activo por i:veé'o
molecular que los peroxidisulfatos Y por consiguidf;ta
pueden emplearse en cantidades menores para obtene}:}l
mismo efecto blangueador que se obtiene con ma.yozes: can
tidadea de peroxidisulfatos eménicos dicuaternari;:;.: .
Los siguientes ejemplos se ofrecen para ilus‘l!hr
le invencién y no deberdn considerarse como limitati-—

'3000

vos 46 la misma.

EJEMPLO I L

- ....

Se verti& en una bombona de 250 ml uns carga:ée
7,56 gramos de ‘cloruro aménico tetrametflico disuéltos
en 75 gramos de metanol. A ls solucién se afladieron,
con agitacién, 6,85 gramos de peroxidisulfatofménico
disweltos en 25 gramos de formamida dimetflica. La mez~ -
cla de reaccibn se enfrié aproximedamente a 2-5°C con
un bafio de hielo y aguae. Cristalizdé de la mezcla de reagc
c¢ién un producto insoluble, que se separé del licor ma-
dre por filtracién. E1l producto crudo fué lavado tres
veces con porciones de 25 ml de metanol frio y se secé
en un Evaporador Rinco bajo reducida presibén. Se obtuvo
un material cristalino blanco que pesaba 9,5 gramos. Po-
gefa un contenido en oxfgeno activo del 4,73% en peso,
determinado por titulacién yodométrica. E1 producto cru-
do se purificé mediante recristalizacibn & partiyr de me-

tanol y se analizés

Teorfa Observado
Carbono 28,22 % 28,26 %
Hidrégeno 7,11 % 1,21 %

Nitrégeno 8,23 % 8,32 %
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Azufre 18,84 % '18506 %
Ox{geno activo 4,70 % 4,73 3:4"“'

-
*
»* 24

Cloro N nguno NMingung , -

El producto fué identificado como peroxidisyls
fato aménico tetrametflico. s

EJEMPLO 2 '.‘ .

-

-Se yrepitid el mismo procedimiento empleado e.n

oc'

el ejemplo 1, con la excepcién de emplearse 14,5 gra.-:-
mos de bromuro eménico tetraetflico en lugar de cl;;;:u‘-
ro aménico tetrametflico. Se recuperd del evapom.éb;"'
Rinco un producto cristalino blanco que pesaba 11 51'3.-
mos. Pogefa un contenido en oxigeno activo del 3,49 %
en pesos El producto orudo ge purificé mediante recrig

talizacién a partir de metanol y se analizés

_Teorfs Obgervado
Carbono 42,45 % 42,80 %
Hidrégeno 8,91 % 8,86 %
M. trégeno 6,19 % 6,21 %
Azufre 14,17 % 13,64 %
Ox{geno activo 3,53 % 3,50 %
Bromo : Ninguno Ninguno

El producto purificado resultd ser peroxidisul-

fato aménico tetraetilico esencialmente puro.
EJEMPLO 3

Se verti en una bombona de 250 ml una muestra
de 11,5 greamos de Arquad 12 y se mezcld con 2,16 gra-
moe de peroxidisulfato eménico disueltos en unos 10 ml
de asgua. El Arquad 12 es una solucién al 50% de cloru-
ro aménico dodecil-trimetflico en slcohol isopropflico
acuogo. No se observé ninguns formacién de sblido en la
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mezela de reaccibn a temperaturas ambientes. La mezela

s

ge afigdiéd lvego léntamente a un litro de agua fria "ed.n
vigorosa agitacién y comenzd a precipitar sélidos:;iéhr
cos de la solucién. La mezcla de reaccidn se eniriﬁérqg
&0 a 0% aproximadsmente y el producto cristalizado.de
f1ltré del licor madre, se lavd 2 veces con agua fh‘{a. y
ge secd en un evaporador Rinco bajo reducids presiﬁp..
E1l producto era un sblido blanco que pesaba 5 gramos:y
presentaba un contenido en oxfgeno activo del 2,4:9 fp‘,

en pesos. El producto ge purificé por recristalizao.iaba

o ® hd

a partir de cloruro metilénico y se analizbs R
Teoria Observedo =~
Carbono 55,52 % 55,31 %
Hidrégeno 10,56 % 10,41 %
Mitrégeno 4,32 % 4,30 %
Azufre 9,88 % 9,40 %
Oxfgeno activo 2,47 % 2,49 %

El producto‘ se identificé como peroxidisulfato

aménico dodecil-trimet{lico.
EJEMPLO 4

Se repitié el mismo procedimiento empleado en el
e jemplo 3, con la excepcidn de que los reactivos emplea~-
dog fueron 11,5 gramos de Arquad 16 en lugar del Arquad
12 y 1,78 gramos de peroxidisulfato ambénico. E1 Arquad
16 es una solucidn al 50% de cloruro aménico palmitil-
-trimet{lico, E1l producto resultante era un s6lido blan
co que i)esaba 5,6 gramos y poseia un contenido en oxi-
geno ‘activo del 2,07% en peso. El producto se reerista-

1liz6é a partir de cloruro de metileno y se analizé:
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Teoria Obsgervado X
Carbono 59,96 % 59,61 % }"‘.:
Hidrégeno 11,12 % 11,10 % & o2r
Nitrégeno 3,68 % 3,66 % i
Azufre 8y42 % 8903 % «uu b
Oxfgeno activo 2,10 % 2,07 % '..

El producto se identificé como peroxidisulfato
eménico palmitil-trimetflico. eeat

Se repitié el procedimiento del ejemplo 3 cbg;’

la excepcibn de que los reactivos empleados fuergix{ &
11,5 gramos de Arquad 18 y 1,69 gramos de peroxidisul-
fato ambénico. E1 Arquad 18 es una solucién al 50 % de
cloruro ambénico estearil-trimetflico. Se obtuvo un sé
lido blanco que pesaba 5,3 gramos y tenfa un contenido
en ox{geno activo del 1,93% en peso. Se identificé como
peroxidisulfato aménico estearil-trimetflico.
EJEMPLO 6

Se repitié el procedimiento del ejemplo 3, con
la excepcibn de que los reactivos empleados fueron 5,75
gramos de cloruro ambénico diisobutilfenoxietil-dimetil-
-bencilico (Hyamine 1622) y 1,21 gremos de peroxidisul-
fato ambénico. Se obtuvo un producto sélido blanco que
Pesaba 5,0 gramos y presentaba un contenido en oxfgeno
activo Gel 1,73 %. Se identificé como peroxidisulfato
aménico diisobutilfenoxietil-dimetil-bencflico.

EJEMPLO 7

Se digolvib en 150 ml de metanol una carga de
44 gramos de Arquad 2HT y se vertid en una bombona de
400 ml. E1 Arquad 2HT es una composicién comercial que
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contiene un 75% en peso de cloruro aménico de sebo dime

[

t1lico di-hidrogenado. Los grupos alquilicos grasséaﬁé
egta composicidén comercial conmien9n>aproximadameﬁﬁi}un
65% de cadenas alquflicas Cqg, un 30% de Cig y un.&%wds
Cq4. La solucién de Arquad 2HT se enfrib a 59C, luegg,

ge afiadid una solucidn de 15 gramos de peroximonoéq%ﬁp-
to0 potdsico (carocato potdsico), con un ensayo'del.§§:¢,
disuelto en 150 ml ds agua destilada, a la soluci?glpp
Arquad 2HT, La mezcla de reaccidn se agitd y se e@f?r§
adicionalmente a 0°C. Cristalizé un producto séna_&' blag_x
co de la mezcla de reaccidn, que se separd por fi{ﬁia;
eibén del licor madre. Los resultantes sbélidos se i&éa}on
dos veces con 100 ml de una mezcla fria de metanol y agua
(=5°C) y se secaron en un evaporador Rinco bajo reducida
presibén, El resul tante producto s86lido blanco pesaba 36
gremos y presentaba un contenido en oxfgeno activo del
2,20% en peso. Una muestra del producto se purificé me-

diante recristalizacién a partir de cloruro de metileno
y se analizés

Teoria Obgervado
Carbono 67445 % 67y 39 %
NMi.trdgeno , 2,16 % 2,16 %
Hidrégeno 11,98 % 11,90 %
Azufre 4,90 % 4,82 %
Oxfgeno activo 2,47 % 2,20 %

El resultante producto se identificé como peroxi-
monosulfato aménico de sebo dimetilico di-hidrogensdo.
EJEMPLO 8
Se compard eliefecto blangueador del peroximono-—
sulfato ambénico de sebo dimetilico- di~hidrogenado, pro

ducido por el método expuesto en el ejemplo 7, con wun
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agente blanqueador standard, peroximonosulfato potdsi-
co, empleando el siguiente procedimiento. Se manci;éz;én
con te 32 muestras de algoddn (tejido Indianhead S,Q"a;
godbn de 25 x 25 mm de tamafio, de texturs y cdmputof,*de
bilos uniformes). El manchado se efectud colocandp. .'5

bolsas de te en un litro de agua e hirviendo Quraitte ;5

-minutos, sumergiendo luego las muestras en el te y. icon

tienuando 1ghbullicién durante 5 minutos més. Las mues

v 6 t4s uem

tras manchadas se exprimieron luego para separar ql;e;

ceso de fluido, se secaron, se enjuagaron en sgua ;Gvi,a

¥y 8@ secaron de nuevo. e
Se afiadieron 3 de las muestras de algodén I;fefnc'h.g.
das a cada uno de una serie de recipientes Terg-O0-Tome~
$er de acero inoxidable (producidos por la U.S. Texting
Company) que contenfan mil milfmetros de una solucién
detergente standar al 0,2 % a una temperstura de 48°C.
Lusgo se afiadieron cantidades medidas de cads uno 4e
los blangueadores a regipientes separados, en proporcio
nes suficientes para corresponder a predeterminados con
tenidos en oxigeno activo. Se ajustb el pH de lag solu
cl ones en los recipientes en 9,5 empleando ceniza de so
sa. Se aladieron piezas cortadas de tejidos esponjosos
de terciopelo para proporcionar uns tipica relacién do
mégtica entre agua de lavado y tejido de 20:1. E1 Terg-
-0~-Tometer se puso entonces en funcionamiento a 72 ci-
clos por minuto durante 15 minutos a una temperatura de
48,89C. Al término del ciclo ds lavado, les muesiras
fueron retiradas, enjuagadas bajo sgua del grifo frias

y sacé.das en un secador de made jas Proctor-Schwartz.

Los ensayos ge realizaron por triplicado e incluyeron
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blancog detergentes., Se tomaron lecturas de reflectan~

-
L3

cia de las muestras antes y despuds del ciclo de laves
do con un reflectémetro D=-40 modelo Hunter empleané:;’::’
el filtro azul. Cada muestra se ley$ 2 veces (urdimb_::"e
¥y relleno) a wno y otro lado, con un soporte de 5 mupd
tras andlogamente manchadag. Se excluyb en todes l?bﬁk
lecturas el efecto fluorescente. E1l resultante incne?neg
to de reflectancia gobre las muestras en blanco a diyer
sas concentraciones en oxfgeno activo se indica en. e}

dibujo tanto para el peroximonosulfato aménico de 8810

LA

dimet{lico di-hidrogenado camo para el peroximonosulfa-

an ¢

to potésieo.
EJEMPLO 9

Se ensayd por el método expuesto en ASTM D1175-
55T el efecto reblandecedor del peroximonosulfato améni
co de sebo dimetflico di-hidrogenado, producido por el
método expuesto en el ejemplo 7. Este ensayo mide el
nimero de ciclos de abrasidén por flexién standard que
ung tela puede resistir antes de resultar erosionada.
El ensayo se realizé como sigue: Se colocaron en uns
méquina lavedora doméstica muestras de algodén que pre-~
sentaban cémputos de hilo de 80 x 80 y 136 x 64 y uns
muegtra de Dacron, cuya méquina funcioné con un deter—
gente gtandard. En el enjusgado final, se afladieron 4,72
gramos de peroximonosulfato aménico de sebo dimetflico
di-hidrogenado (100% material activo) a los 18 galones
de agua de lavado. La carge total de sbélidos era de 7,5
libras de tela (en seco). Esto permitié que la soluciédn
depositase sobre la tela un 0,137% de sblidos reblande-

cedores, basado en el peso de la tela. Se traté también
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una pieza en blanco duplicada en la que no se aﬁadi?

ningin reblandecedor a la tela. Las muestras as{ ‘tra>

PR e

tadas se colocaron en el ensayador de abrasién po;:..'
flexién y se anotd el ndmero de ciclos de abrasiéa’s"
antes de que la tela resultase erosionada. Los resul~

» .
*

tados de los ensayos se muestran en la tabla I. e s

TABLA I © ees

Cicloas de abrasiéh
Mgterial de la muestra DDTAM# Blanca...
Tela de algodén 80 x 80 681 241 : ",
Tela de algodén 136 x 64 1.235 328
Dacron 10.149 84134 .

# Peroximonosulfato aménico de sebo dimetflico di-

~hidrogenado.

El reblandecimiento del tejido se indica por el
incremsnto en los ciclos de abrasibn requeridos para
erosionar la tela. La que ha gido tratada con una can-
tidad standard ds un reblandecedor ha incrementado su
flexibilidad y es mas diffcil de erosionar. Cuanto ma~
yor sea la accién reblandecedora, msyor seré el incre-
mento requerido en los cidos de abrasién.

EJEMPLO 10

Se repitib el procedimiento empleado en el ejem
plo 7, con la excepcibn de que los reactivos usados
fueron 11,8 gramos de Arqugd 16 y 4,5 gramos de peroxi-
monogulfato potédsico. E1 Arquad 16 es una solucién co-
mercial que contiene un 50% en peso de cloruro aménico
palmitil-trimetflico. E1 resultado producto sélido
blanco pesaba 5 gramos y presentaba un contenido en
oxfgeno activo del 3,05 % en peso. Se identificé como

peroximonosulfato ambuico palmitil-trimetflico.
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LJEPLO 11,

a +

Se repitib el proé‘edimiento del ejemplo 7, .’c.bn;

LS & 2

la excepcibn de que los reactivos empleados fueron:, 3,9
gramos de Arquad fl8 Y 4,5 gramos de peroximonosulfatf.o‘
poasico. El resultante producto sélido blanco pesaba .’
5,8 gramos y tenfa un contenido en oxfgeno activo iie'i‘:
3,01 % en peso. E1l producto se identificé como perqti-
monosulfato aménico estearil-trimetflico. “

(3
K R FIRN

EJEMPLO 12 .o

') - Ld
Ceat

Se repitié el procedimiento del ejemplo 7, gen,
la excepcidén de que los reactivos empleados fueron‘f2:33‘5
&ramos de Aliquot 207 y 6,0 gramos de peroximonosu'ifafzo
potédsico. El resultante producto sélido blanco pesaba
20 gramos y presentaba un contenido en oxfgeno activo
del 2,02 % en peso. E1 producto se identificé como pe-
roximonosulfato aménico diestearil-dimetflico.

NOT A

Descrite suficientemente le naturaleza del in-
vento, as{ como la manera de realizarlo. en la précti-
ca, debe hacerse constar que las disposiciomes anteriop
mente indicadas, son susceptibles de modificaciones de
detalle en cuanto no alteren su principio fundamental.
Tembién se hace constar que el invento se refiere a una
Solicitud de Patente, presentada en norteamérica, con
fecha 8 de mayo de 1964 n? 365.874; acogiéndose por 1o
tanto a los beneficios que conceden los Convenios Inter
nacionales en vigor, siendo 1o que constituye la esen-
cia del referido invento y por 1o que ge golicita Paten-
te de Invencién por 20 aflos en Espafia, sobre: "PROCEDI-
MIENTO PARA EL BLANQUEAMIENTO DE TEJIDOS"; caracteri-
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zéndose por lo siguiente:

18,~ "Procedimiento para el blanqueamiento tde"“

tejidos", caracterizado porque estos se ponen en cpn -
tacto con una cantidad efectiva de un peroxisulfate,s,.

anénico cuaternario seleccionado del grupo que presens

et 9>

ta las férmulas: fe "
'R" 'R1 - : 3

Rp-FR4| HSO5 ¥ Ry=M-Ry|  S0g- -~

R R A

3 3 2 S e pt

¥ e
- [
. &

T e

en las que Ry, Ry, R3 Y R4 son seleccionadas, cadécﬁné
de ellas, del grupo consistente en grupos aliféticqéatg
rado, cicloalifético saturado y aromdtico que tienen hag
ta 18 4tomos de carbono, no siendo oxidables dichos gru
pos por peroxisulfatos y estando fijados al 4tomo de
nitrbégeno a través de un 4tomo de carbono.

28 .~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca-
racterizado porque R1, Rgy R3 ¥ R4 son radicales alqui-
los, uno por lo menos de los cuales tiene de 12 a 18 &~
tomog de carbono aproximadamente, en virtud del cual se
reblandecen los tejidos.

38 .~ Procedimiento segin reivindicacién 1, ca-
racterizedo porque el peroxisulfato aménico cuaterna-
rio, utilizado se prepara por reaccibdn entre un compues-

to aménico cuaternario de férmula
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R1 :.. .Q

[} . .,
iR X i

R3

L A 24

en la que X es un hidroxilo o radical halégeno y Ry, .
Ros Ry ¥ Ry son seleccionados cada una de ellas dei -
&rupo congistente en radicales aliféticos saturadoe‘,"*
cicloalifédticos saturados y arométicos que tienen hé.'g
ta 18 4tomos de carbono, no siendo oxidables dichoei-
radicales por peroxisulfatos y estando fijados al é':bd-
mo de nitrégeno a trevés de un 4tomo de carbono, cop.
un peroxisulfato inorgénico.

4% .~ Procedimiento segin la reivindicacién 3,
caracterizado porque Ryqs R2, R3 y R4 son radicales al-
quilos, uno por lo menos de los cusles tiens de 12 a
18 dtomos ds carbono por lo menos.

58 .~ Procedimiento segln las reivindicaciones
3 6 4, caracterizado porque se reacciona cloruro amé-
nico de sebo dihidrogenado dimetf{lico con peroximono-
sulfato potdsico.

68,~- "Pr M%@}iento para el blanqueamiento de
tejidos" tal y como qﬁda sustangialmente descrito en

la presente Memori

jos.
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