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El presente invento se reflere a un método para
preparar una dispersidn estable de un germicida fendlico ha-
logenado insoluble en agua en una composicion detergente acug
ga con un valor pH entre 6 y 8.

8e han propuesto muchas composiclones detergen-
tes 1{quidas para ser utilizadas en la limpieza de artfculos
domésticos, tales como vajillas, china fina, ropa blanca y
sinllaresa. Bstos detergentes lfquidos son completamente popu-
lares y han tenido una amplia aceptacidn a causa de su conve-
nlencla y ricas propledades limpiadoras. No obstante, la for-
mulacidén de composiciones detergentes 1{quidas presenta clier-
to mimero de problemas especiales.

En general, las formulaciones detergentes 1{qui-
das son soluclones altamente concentradas de uno o nds deter-
gentes y diversos adyuvantes de extracoidn de manchas, de Go-
loracidn y de mejora de rendimiento. Las formulaciones deben
ser estables en un amplio 1fmite de condiciones ambientales.
No deben estar sujetas a deterioro debido a la precipitacidn
de material sélido o separacidén de fasee 1{quidas cuando se
exponen a geveras condloiones de almacenamiento durante un p#
r{odo de tlempo prolongado, Se apreciard que.la mezcla de un
ingredlente adiclional precisa un nuevo equilibrio de las for-
mulaciones o el empleo de técnicas especlales a fin de mante-
ner un grado de estabilidad y rendimiento equivalente al de
las formulacliones originales. '

Sabldo es gque los detergentes sintéticos del ti-
po generalmente empleado en formulaclones detergentes lfquidms
poseen clerto grado de cardcter germicida., Por deégraoia, no
obstante, no son todos igualmente efectivos contra una ampli#

variedad de bacterlas. Es por tanto deseable facilitar compo-
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siolones detergentes 1{quidas que posean una actividad germi-
oida contra un amplio espectro de bacterias. Esto puede cone-
geguirse con la 1noorpora016n en las compogiciones detergenw
tes de un agente germicida. Sin embargo, la simple adicidn

de un germicida fendlico halogenado insoluble en agua a for-
mulaciones detergentes con un valor pH comprendido entre 6 y
8 no ha demogtrade ser un medio efectivo para proporcionar
productos homogéneos estables. Tales germiclidas no se disuele
ven facllmente en estas composiclones. Por ejemplo, se comprol
bé que la 3,5,4°-tribomosalicilanilida es insoluble en sulfo-
nato de xileno aménico incluso a temperaturas hasta de 658C,
lag tentativas pare dlamolver previamente el germicida en 80w
luclones acuosas de varios detergentes nonidnicos fueron iny
tiles, ya que, 8l blen se consignid una solubilidad inicial
8 elevadas temperaturas el germicida salid de la solucidn
cuando egte fué bajada a temperatura amblente.

Se ha deacublerto que los compuestos germicldas
fendlicos halogenados ingolubles en agua pueden disolverse
convenientemente en un disolvente a un valor pH al menos de
9,5 vy la subsiguiente adicidn de la solucidn resultante a la
formulacidn detergente y, s1 es necesario, la restauracidn
del valor pH a entre 6 y 8, no causa la precipitacidn del ge
micida. El disolvente puede a su vez ser un componente de la
composicidn detergente acuosa.

En la prdctica: de este invento, el germicida se
afiade a y se dlsuelve en un disolvente que posea un valor pH
al menos de 9,5. 81 el disolvente en sf no posee un valor pH
bastante alto, pueden utilizarse hidréxidos apropiados, taleﬁ
como hidrdxido amdnico, hidrdxido sddico e hidrdxido potdsi-
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Los germiocidas fendlicos halogehados para los cuE

les enouentra aplicacidn el proceso del invento son materia-
les bien conocidos, Los ejemplos ilustrativos de tales germi-
cidas comprenden las formas normales y sales alcalino metdli-
cas {por ejemplo, sodio y potasio) de h'—monobromoaalicilaniﬂ&
da, 5-monobromosalicilanilida, 5,4°-dibromosalicilanilida,
3, 5=-d1bromosalioclldnilida, 3, 5,4‘=tribromosalicilanilida, 3,
5,3',4'-tetfabromoaalicilanilida ¥y hexaclorofeno, Los germi-
cidag orgdnicos halogenados preferidos son 3,5,#'-tribromoag
1icllanilids, 5,4 -dibromosalicilénilids, las sales de metal
aloalino y mezclas correspondientes (polibromosalicilanili-
das) que contengan al menos 50 por ciento en peso de la tril.
bromosalicilanilida o una sal metallea alcalina correspondien
te. .

Estos germicldas se emplean en cantidades efec-
tivas, esto ea, en cantidades que sean suficlentes para pro-
porcionar el grado deseado de cardcter germicida en el pro-
ducto final. Asf, generalmente de 2 & 15 partes en peso de
la solucidn germicida se mezclan con 98 a 85 partes en peso
respectivanente de los componentes detergentesm acuosgos.

Log dlgolventes aproplados comprenden materia-
les tales como alcanolamidas de scidos grasos, alcoholes mo-
nohfdricos alifdticos, alcanolaminas, glicoles, mezclas de
agus de los disolventes orgénicos mencionados y soluciones
acuogag activas de superficle,

Un grupo preferido de disolventes comprende lag
aloanolamidas de dcidos grasos que poseen de 6 a 18 dtomos
en la poroién de acido graso, oomo por ejemplo dietanolami
ladrica, lsopropanolamida ladrica, monoetanolamida de acel-

te de coco, monoetanolamids céprica, monoetanolemida capr{-
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lica o mezolas respectivas. la alcanolamlda que contlene el

germicida disuelto gse mezcla entonces oon una golucidn acuosa
que contenga el resto de los componentes detergentes.

Se emplea una cantidad suflolente de aloanolami-
da para disolver por completo el germicida. Es obvio que la
cantidad de alcanolamida gue se utilice debe hallarse dentro
de los 1fmites permitidos por la formulaocidn detergente 1{-
gquida a la cual se incorporard por Wltimo el germicida disuel
to. En general, se ha comprobado que el germlcida puede diao;‘
verse fdcilmente en varlas veces su proplo peso de alcanolami-

da. Generalmente de 5 a 30 veces la cantldad de aloanclamida

basada en el peso del germicida, es la empleada, 81 se compru

ba que la solucidn resultante es demasiado viscosa para un trj
tamiento convenlente, puede utilizarse una cantidad menor de
un sulfonato alquilarilo de una cadena corta, tal como sulfo-
nato de xileno amdnico, o un alcohol de cadena corta, tal como
etanol, para reducir la viscosidad de la solucidn germicida.
La disolucidn del germicida en la alcanolamida puede conseguliyr
se con ayuda de agitacidn a temperatura ambiente. No obstante,
la disolucidn del germicida se facillta mediante el empleo de
temperaturas ligeramente elevadas, por ejemplo, de 302C a 702C;
Otro grupoc de dlsolventes aproplados comprende

los alooholes monohfdricos de cadena corta: metanol, etanol,

n-propanol, iso-propanol, n-butanol, lso~butanol, seo-butanol

y tert~butanol., Estos disolventes pueden ser utllizados lhdl-

agua que ocomprenden de 2 a 88 por clente de agua eh peso han
demostrado proporcionar suficlente golubllidad pars el germl-
cida halogenado que permite la incorporacidn de cantidades ac-

tivag del germicida en diversas formulaciones finales. las mez-

vidualmente o mezclados con agua. En general las mezclas alcohole
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clag caracter{sticas de disolventes comprenden mezelas de

agua ¥ n-propanol con un contenido de 2 a 73 por cliento de

do de 5 a 78 por clento de agua en peso, y mezclas de agua ¥
etanol con un contenido de 2 a 47 por clento de agua en peso.
Lag mezolas preferidas de agua y alcohol ocomprenden mezeclas
que contienen de 60 a 70 por ciento- de n-propanol en peso, de
50 a 60 por ciento de i-propanol en peso y de 70 a 80‘por
olento en peso de etanol, siendo el resto en cada caso agua.

Adends de las alcanolamidas y alcoholes desori-
tos anterlormente, resultan adecuadas para la prdctica de es-
te invento las mezclag de agua ¥ gl&coles_que posean de 2 a
6 dtomos de carbono, as{ como glicoles de polialquileno, ta-
les como glicol dletileno, glicol trietileno y 311051 tetra=
etileno. Estas mezclas de disolventes se emplean preferente-
mente como mezclas que contienen de 5 a 60 por clento en pe-
so de agua. Lag mezclas caracterfsticas apropiadas de disol-
ventes comprenden mezclas de agua y glicol etilénico con un
contenido de 13 a 60 por clento en peso de glicol etilénico
y mezclas de agua y glicol hexileno con un contenldo de 5 a
50 por ciento en peso de glicol hexlleno,

Otro grupo de materiales que pueden usarse como
disolventes selecclonados comprende alcanolamlnas y preferef
tenemente etanolaminas, por ejemplo, monoetanolamina, dletang)
lamina y trietanolamina. Ias alcanolaminas pueden empleaxrse
golags o utilizarse mezcladas con agua eh ocantidades que osci-
lan hasta 78 por clento en peso de agua ¥y, con preferencia,
50 por clento en peso de agua.

Otro grupo de disolventes selecclonados compren=-

de soluclones alcalinas de agenhtes actlvos de superficie mo-
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nidnicos y anidnicos que contengan al menos 23 por ciento en
ﬁeso de agentes activos de superficie. Los agentes activos de
superficie nonidnicos aproplados, esto es, los compuestos en
los cuales se ha reemplazado el pequefio grupo altamente ionl-
zado de los tipos idnicos por una larga cadens que contiene
una gerle de grupos débilmente hidrof{licos tales como enla-
ceg de éter o grupos hidroxilo, comprenden productos de con-
densacidn de alcohol de Sxido graso de alquileno, productos
de condensacidn de dxido alquilfenol-etileno, productos de
comprensacidn de dxidos grasos-dxido alquileno y similares.
Los agentes activos de superficie anidnicos aproplados com-
prenden sulfatos de alqulilo, sulfo.jabones alfa, mounogllceri-

dag sulfatadas y similares. La solucldn germicida-agente ac-

tivo de superflcle puede afiadirse a formulaciones detergentes
que conbtengan otros componentes de ordinario hallados en for-

mulaciones detergentes.

—o—

Lag formulaciones detergentes 1{quidas aproplada
que contlienen componentes detergentes con los cuales pueden
mezclarse los germicidas disueltos son, por ejemplo, las que
comprenden soluclones acuosas de sulfonatos alquilarilo de
larga dadena, sulfonatoe alquilarilo de corta cadena, fosfa-
tos de metal alcalino, alooholes grasos, condensadog de al-
cohol sulfatado-dxido de etileno, dlecalis, tintes, abrillan-
tadores, perfumes y otros adyuvantes compatibles.

‘EJEMPLO T

Se prepararon las sels formulas sigulentes disol
viendo la 3,5,4°-tribromosalicilanilida en le dietalonamida
ladrica a una temperatura aproximada de 809C, y mezclando a
continuaeidn la solucidén enfrfada resultante con el resto de

la solucidn acuosa de componentes detergentes eh lag cantida.
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Componentes

Sulfonato dodeoil-
benceno potasico

Sulfonato dodecil-
benceno amdnico
(de polipropileno
fenflico

Sulfonato QOdecil-
benceno amonlco
(Ucano 12)

Sal amdnica de fenol
dodecil sulfatado
condensada con oxido
de etlleno en una
prgporoién de mol de
1:

Sal amdnica de al-
cohol graso sulfaw
tado (Cio ¥ G1u)
condensada con oxldo
de etilego en una
proporcion de mol de

1:3,5

Alcohol graso

(C12 ¥ Cqy)
Dietanolamina latdrica

Su;fonato de xlleno
amonico

Sulfonato de xlleno
sddico

3, 5,4’ =tribromosali-~
cllanilida

Alcohol etflico

Nonilfenol condensado
con Oxido etileno en
una proporcion de mol
de 1:9

Pirofosfato potdsico

Espacificador latex
poliatireno

TABLA T
Porcentaje et peso
2 3 L] 3

{-

1710 - - - -
- 11,5 - - 740
11’6 - - 3!5 -
0,5 - - - =

6,0 6,0 10,0 2,0 2,0

9,0 9,0 - 9,0 12,0

- 2,0 12,0 1,0 3,0

Te N

15,0

2,0

14,0

0,3

.

5,0
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| nica de un aloohol graso sulfatado condensada con dxido de

Agua e impurezas inertes cccummmmmce= 8 100 § ceccacmemane
EJEMPLO 2

Se disolvieron 12 gramos de una polibromosalicl-

lanilida que contenfa aproximadamente 98% en peso de 3,54°-

tribromosalicilanilida en 60 gramos de trietanolamina a una

temperatura aproximada de 272C y un valor pH aproximado de

9,5, Se incorpord la solucidn a una oomposicldn detergente

1{quida a base de sulfonato dodecilbenceno amdnico, sal amb-

etileno, dietanolamida ladrica, sulfonato de xileno amdnico,
perfume y agua. El valor pH de la composicidn final fu? ajus-
tado después 2 6,2 aproximadamente. La solucidn resultante
fué clara.

Experimentos similares, en los cuales se afiadid
una solucidn del germicida en monoetanoclamina a una formulaci
de componentes detergentes y se redujo deepuée el valor pH a

6,2 aproximadamente, demostraron proporcionar soluclones cla-

rasg.

REIVINDICACIONES

En resumen, la Patente de Invencidn que se so-
licita recaerd sobre las sigulentes reivindicaciones:

12,. Un procedimiento para dispersar un germicla
da fendlico halogenado insoluble eh agua en una composicidn
detergente acuosa con un valor pH entre 6 y 8, caracterizado
por el hecho de que el germiclida se diguelve en un disolven-
te 2 un valor pH de al menos 9,5, se mezcla la golucidn re-
sultante oon la compos¥idn determinada ecuosa y, sl es necee
sario, se ajusta el valor pH de la composicidn entre 6 y 8,
con lo cual se produce una dispersidn estable.

22,. Un procedimiento segin la reivindicacidn
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12, caracterizado por el hecho de que el germicida eg 3,5,4=
tribromogalicilanilida.

34,. Un procedimiento gegin las relvindicaciones
12 o 23, caracterlzado por el hecho de que el dlsolvente es
dietanolamida lairica.

42, Se reivindica por Ultimo, como objeto sobre

. el que ha de recaer la Patente de Invencidn que se golicita:

"UN PROCEDIMIENTO PARA DISPERSAR UN GERMICIDA FENOLICO HALOGE
NADO INSOLUBLE EN AGUA EN UNA COMPOSICION DETERGENTE ACUOSA.
Todo conforme queda descrito y reivindicado en

1a preasente Memoria que consta de 10 pdglnas mecanograffadas.

Madrid, 19 de Abril.io966

BERNARDO UNGRIA
DePo

Firmado: JUAN PEDRAZA
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