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" detergente jabonoso o bien un detergente no jabonoso, por ejemplo un

3'?3;ﬁ
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Se refiere esta inveneidn a un procedimiento par; la -
fabrionoidn de composioiones detergentes de blanqueo, on particular
a oomposiciones adecuadas para lavar materiales textiles y eliminar
manchas de los mismos a temperaturas relativamente bajas.

Muchas composiciones detergentes oontienen une porszi
inorgénica, tal ocomo perborato sddico o percarbonato, que aporita *
propiedades blanqueadoras. Estas persales proporcionan un blanqueo
satisfactorio cuando se utiliza la ocomposicidn en estado de abulli~
¢ién o préximo & la misma, pero a temperaturas inferiores, po: ajem—
plo a los 50-60%C., su accidn es bastante lenta, inocluso demasiado
lenta para ser roalmente efectiva dentro del tiempo noxrmal de blan-
quoo. Eato es partiéularmente desventajoso cuando se emplean miquinag
que funclonan dentro de estos limites de temperatura.

Es sabido que oiertos éstores orginicos y anhidridos dci-
dos, tales oomo los que se obtienen por acilacidn de fenosulfonatos,
4ienen la propiedad de mejorar la aocitn blangueadora & bajas tempe-
raturas de las persales. Se ha sugerido también la producoion de oom-
posiolones detergénﬁes blénqueadoras comprensivas de tales ésteres,

wa persal inorgéniéa ¥ wn detergente organioco, que es, 0 bien un

alquilbenéanoaulfonato o un alquil-sulfato. En tales composiociones,
ha de incorporarse el detergente orgénico en una proporoion suficiend
te para que ouando se utilioce la composicidn efectiie el producto
tanto une acoidén de lavedo oomo de blanqueo.

. La invenoidn proporoiona una oomposicidn detergente blan-
queadora que es apropiada para ser empleada a temperaturas relativa-
nente bajas, comprensiva de una mezola de un perhidrato o una persal
inorginioa y un detergente orgénico y un oompuestaaugiliar de blen-

queo de la formula general
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X - 50’31\&
donde X es un radiesl alquilo o acilo de oadena ramificada o recta
contentivo de 6-17 4tomos de carbono, R es hidrdgeno o un radical
alquilo que oontiene 1-7 atomos de carbono y M es un radioal de me-
tal aloalino, amonio o0 amonio sustituido.

Por el término “persal" entendemos un oompuesto, wis exac-
tamenie denominado peroxihidrato, conteniivo de perdxido de hidrdgeno
de oristalizacidn, liberado ouando se disuclve la sustancia en agud.
Son persales apropiadas para ser combinadas con el compuesto organico
oonforme a la invenoidn, por ejemplo: perboratos de metales aloalinos,
percarbonatos, perpirofosfatos, persilicatos, y también el ureaperd-
xido.

Se ha comprobado que los compuestos segun la invencidn
no pblo mejoran la acoién blanqueadora de las persales & bajas tempe-
raturas, gino que poseen ademis propiedades detergentes y emulsionan-
tes comparables al alquilbencenosulfonato, y que, por ende, son acti-~
vos como detergentes, poseyendo una simultanea aotividad.preaursora ds
peracido. -

Durante la reaccién de perhidrdlisis, el compuesio megin
nuestra invenoidén forma dcido percarboxilioco y el fenolsulfonato res-
peotivo & temperatura relativamente baja, de cuyos productos el prie
mero, & diferencia del perborato sbdico o 3202 +iene una efiocag acti-
vidad de blanqueo & baja temperatura y el segundo posee propiedades

detergentes, a saber:

0
X -Q.o.é_n b B0y 3B =0 =0~ 0H4X AR
503 9] SO3H

También se ba hallado que la solubilidad y, por ende,
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. la actividad precursora de los nuevos compuestos segim la invenoidn, -

decrecen al aumentar la longitud de cadena del radical X de alquiio
o acilos

Por otra parte, aumenta la eficacia de lavado al sumentar
la longitud de cadena del grupo X alquile o acilo.

Son oompuestos adecuados que proporcionan una acecifn sa-
tisfactoria aquéllos en los que el grupo X alquilo o acilo contiene
6~-17 atomos de carbono. Los compuestos en los que X>C17HB5 4 Cy 633300
gon casi o oompletamente insolubles en agus; los compuestos en los
guo X< OgH, 4 6 CgH,,CO poseen una eficacia débil de lavado. Los oom-
pusstos preferidos son squéllos en los que X es un radiocal alquilo o
acilo de cadena ramificada o reots, oontentivo de 8-14 Atomos de oar=
bono.

Se ha comprobado asimismo que los nuevos oompuestos en los
que el radical X del niicleo benceno esté en para~posioidn respecto al
grupo ROC-0 son partiocularmente efectivos. Evidentemente, on los compus
tos en los qQue el radical X se halla en orioposioidén respecto al grupo
ROC-0, la perhidxdlisis del grupo acilo es impedida por el radical X
en la orto-posioidn, lo que se basa probablemente en el impedimento es-
téricos A ello contribuye el hecho de que los o-alquil-fenolsulfonatos
correspondientes son siempre mds diffociles de acetilar que los corres—
pondientes p~isémeros. '

81 bien es sabido que los dcidos percarboxilicos en gene-
ral zon agentes blanqueadores eficaces a temperaturas inferiores, =se
ha ccmprobado que s8dlo se obtienen los resultados optimos a partir de
aquellos oompuestos que en la perhidrdélisis liberan desde el &cido per-
féxmioco al dcido percaprilico, es deoir, & partir de aquellos éompués~
tos en los que R o8 H 0 un radical alquilo que posea 1~7 ét&mos de oary
bono. Los compuestos preferidos son aguellos en los que R es un grupo

CH , os deolr, acetoxi-alquilbencenosulfonatos o acetoxi-aocilbenceno-

3




10

15

20

25

30

~ sulfonatos o acetoxi-acilbencenosulfonatos, por ser fiaciles de prepa~- |

e - g pebtop!
| 33 '568

rar. Pusden efectuarse mediante sulfonaoidn de un alquil- o anilienol,
ya soa con 6leum (8oido sulfiirico fumante), SO3 o doido sulfGrico con—
contrado, y acetilando el sulfonato con acetiloloruro o anhidrido acé-
tico. El alquilfenol puede ser un alquilfenol disponible en el mercado
por ojemplo nonilfenol, ootilfenol, efc., ¢ bien puede preparsrse &
partir del fenol mediante acilacidn y reajuste de Fries hasta llegar
al aoilfenol, seguido de reduocidn. Pueden obtenerse acetoxi-asilbence
no-gulfonatos omitiendo la fase de reducoidn.

Los nuevos compuestos, ouando se combinan oon, por ejenplo
una persal inorgénica, tal como un perborato sédico, forman composicio
nes detergentes dblanqueadoras, adecuadas pare blanquear y limpiar a
temperaturas relativamente bajes, por ejemplo de 40-60¢C., asi ocomo &
temperaturas mis elevadas.

Puede aplicarse asimismo la invenoién pare componer bafios
ocomo los utilizados para el tratamiento de textiles, para lioores de
lavado, tales como los que se utilizan en la lavanderia comeroial o en
la ocolads doméstica. Las oomposioiones detergentes y blanqueadoras sd-
lidas pueden oontenef, ademds de una persal y del compuesto couforme 4
la invenoidn, sales inertes y agentes aloalinog. Puede afiadirse tam~
bién, aungue no s necesario, una csnitidad ediocional de detergente or-
génioo, que puede ser jabdn y/o wn detergente no jabonoso orginico del
tipo anidnicoe y/o no idnioco,

la ventaja de las composiciones detergentes blanqueadoras
oonforme a 1a invenoidn sobre las composiciones que oontienen sinples
éateres oomo mejoradores del blanqueo, estriba en que el compuesto de
nuestra invencidn reemplaza paroial o completamente el uso de sustan—
oiss detergentes orgdnicas, Lo que significa wn mayor espacio disponi-
ble para otros ingredientes. Ademds, los productos de perhidrélisis

procedentes del oompuesto de la invenoidén son, ambos, sustenolas vé-

y
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nes detergentes. Podemos menoionar como tales los estructuradores su-

™1lidas, a diferencia de las obtenidas por perhidrolisis de los ésteres—

orgénicos conocidos, en los que la parte alcohdlica es un subproducto
més o menos inactivo.

lag composiociones detergentes blanqueadoras segin la inven
0idn oontendrdn de preferencia wne o més sustanoias alcalines, en pro-
porciones tales que composiciones similares no contentivas de les nue-
vos compuestos dardn un velor pH dentro de los limites de 9-11 cuando
se disuelven & la concentracidén de blangueo deseada. Son materiales al
calinos apropiados, por ejemplo los carbonatos de metales alsalinos,
los fosfatos (inoluidos los ortofosfatos y los fosfatos condemsados so
lubles en agua, tales como los trifosfatos y los pirofosfatos) y los
silicatos.

las composiciones seglin la invencifn pueden contener tam=-

bién oualquiera do los aditives ordinarios preosentes em las composieig

plementarios, las sales inextes y materiales orginicos tales como sul-
- fatos de metales alcalinos, oclorurow, carboximetiloelulosa, agentes
fluoresosntes y compuestos germicidas. las oomposiciones no deben con-
tener agua en astado'y cantidad suficientes para permitir una aprecia-
ble reacoidn quimica entre los componentes antes de la utilizacion.

La proporcidn de la persal ieepecto al nuevo compuesto or-
génico que puede hallarse presente en las ocomposioiones conforme & la
invenocidén dependerin del tiempo y de la temperatura del lavado y del
blanqueado, del grado de blangueo requerido y de la ooncentrscidn de
la solucidn de lavado y de blanqueo.

En partioular, se prefiere utilizar un ligero exoceso de
porsel, pero por lo menos se requiere uns propordién equimolar de per-
sal respecto al detergente orgénioco y al compuesto cooperador de blan
queo utilizados.

Es conveniente medir la aotividad del precursor del oome

¥
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~puesto segun nuestra invenoidn en términos de rendimiento de perdoidos-

; +ra invencidn aparece en los sigulentes Ejemplos 1 al 7.

" borato). La determinacidén de la proporcidén se lleva a efecto a 07C.

© Ejiemplo 1
Rendimiento Maximo Solubilidad
mAZe después de .. 202C
de perdoido (min. ) pH 8-9
—_—
| 2=-acetoxi=5~hexil-
bencenosulfonato sddico 43 . 5 buena
Zjemplo 2
Rendimiento MAximo Solubilidad
méx, despuéds de.. 2000
de perdeido (min. ) pH 8-9
—_—
2-acetoxi-5-isooctil~ L
bencenosulfonato sddioo 60 30 buena

la actividad de diversos compuestos orginicos segliin nues—

Ia determinacidn esti basada en la proporoidn yodmsdtioa
de la cantidad de Aoido peracético gue se forms en una solucibén acuosa

a 209C a partir del precursor y del perdxido de hidrdgeno (como N:s.-pe:r:-L

despuén de varios periodos de tiempo. A esta baja temperatura, sdlo se
dosifioa el perdcido presente, y no el perdxido de hidrdgeno, del que
so halla presente un exceso. Como se efectiia la perhidrdlisis en un me-
dio aloalino, el perdcido formado se descompone durante su formacidn.
Por consiguiente, se halla un méximo en la formeoidn de perdoido en

funcién de tiempo; este miximo se considers oomo medids de la aotividad

dol precursor correspondiente al oompuesto en cuestidn.
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Bjenplo 3
Rendimiento Maximo Solutilidad
max. después de.. 2050
de perdcido (min. ) pE 3-9
. .
2-acetoxi-5-nonil-
boncenosulfonato sédico 45 7 puena
2iemplo 4
Rendimiento Maximo Solutilidad
méx. despuds des. 200C
de perdcido (min.) . pH 89
%
4-acetoxi-3-dodecil-
‘bencenosulfonato sédico 13 20 buena
Bjemplo 5
Rendimiento Maximo Solubilidad
méx. después de.. 202C
N\ de perdoido (min. ) pH 8-9
. %
26 90 buena

Eate aparente y relativaman%e bajo rendimiento es causade
en parte por la descomposicidn del perdeido formado en medio alealino
durante el largo tiempo de reaccidn.

Ejemplo 6

La actividad del 2-acetoxi-5~-caproilbencencsulfonato 86~
dico so determind por el mismo método que se ha desorito mis arriba.

El rendimiento mdximo de dcido peracdtice fue de 39 %, re
duciéndose después de 10 minutos. Se halld que el oocmpuesto presenta—

va una buena solubilidad & los 200C. !
Zjomplo 1
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- Se detorming asimismo la actividad del 2-acetoxi-5-lauril-

. - - o

5336168

benconosulfonato s8édico y el rendimiento miximo de Acido peracdtico
tallado fue del 65 % despuds de 10 minutog.

Se halld que el compuesto presentaba una buena solubilidad
a log 209°C,

Los Ejemplos que quedan expuestos muestran olaramente que
los oompuestos en los que el grupo alquilo esti en posiocidn "orto" req
pooto al grupo acetoxi tienen una actividad menor que los cox—aspon—
dientes para-isémeros. Es de hacer notar que los ensayos que anteceder]
se realizaron a 2090 y aes evidente que 8l aumentarse la tempurutura,
por ejemplo a 40-602C, se ha llegado al maximo rendimiento do peracidd
dospués de un tiempo mis breve, aumentando asimismo la solubilidad de
los compuestos.

Biemplo 8
Se tomaron 63 partes de un polvo detergente base desecado

por rociado, que oontenia los siguientes materiales en partes en pesos

Dodecilbencenosulfonato sédico 17,5
Eter de alquilfenol-poliglicel 5,8
Monoetanolamida de laurilo 1,7
Carboximetiloelulosa sddica 1,2
Trifosfato pentasddico : 30,0
Pirofosfato ftetrasddico 11,0
Silicato-anhidro aloalino-sédico 8,0
Sulfato sbdico 12,8
Agua 12,0

¥ so le sfiadieron 1l partes de perborato-tetrahidrato sddico y 26 par-
tes de 2-acetoxi-5-nonilbencenosulfonato sddico efectudndose una mixty

ra & fondo.

Se tomaron muesiras manchadas de negro "immedial black" y

so lavaron tres veces oon una soluocién contentiva de 5,75 g/l de la
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—ocitada composicidn durante 10 minutos a una temperatura de 60¢C. con —

i nato sbdioco fueron comparadas con las del dodeoilbenoenb-sulfonato 80~

un tiempo de oalentagiento de 20 minutos. Al comparar oon los resulta~—
dos obtenidos con la mencionada composicidn sin 2-acetoxi-5-nonil-ben-
cenosulfonato sddico se ohse;vé un aunento de 5 en el grado do blanou-
ra, slendo 20 y 25 respeotivamente.

Se prepard el 2-acetoxi~5-nonil-bengenosulfonato sdédico scoho

sigues

Se agitd una mezola de 94,7 g« (0,43 mol) de nonilfenol co
mercial y 48,5 g. (0,475 mol) de dcido sulfirico al 96 %, durante 5
horas a 60-652C. Despuds de una neutralizacidén oon una soluoidn de hi-
drdéxido de sodio al 10 %, y de extraccidn con éter del nonilfenol no
convertide y evaporacidn hasta la deseocacidn de la soluoidn de sulfo-
nato, se aisld el sulf;nato mediante extracoidn del residuo de la eva-
poracidn oon etanol hirviente.

Se agitd una mezeola de 40 g. de sulfonato oristalizado y
160 ml. de anhidrido acético, a 1259C. durante 2 horas y se ovapord
despuds bajo vacio el exceso de anhidrido acético, & lo que siguio una
evaporaciin exiraotiva secuenoial con éter y teiracloruro de carbono.

Eiemplo 9

las propiedades de lavado del 2-aocetoxi-5-nonilbencenosulf)

[1%)

dico utilizando las siguientes composioioness
Alguilbencenosulfonato y 2-aoetoxi-

S5-nonil-bencenosulfonato sddioco,

respectivamente 24 partes
Carboximetiloelulosa sédica 1 parte
Tripolifosfato pentasddico " 35 partes
Silicato sddico anhidro-aloalino 6 partes

Se llevardn & efecto prusbas de lavado en una méquina la-

vadora de laboratorio, a una dosis de 3 g/i. Se lavaron muestras de all-
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§f&od6n manchadas oon negro de carbdn, utilizando un bafio de una propor—

. 0ién de 1350 & temperaturas de 60 y 9590, vespectivamente durinte 30
i minutos por lavado. Después de tres lavados, se midieron logs sigiientes
! grados de blanouras

Grado de blancurs

a 602C. a 959C,

. Composioidn oon alquilbencenosul-
i

fonato 34 38
Composiocidn con 2=-acatoxi-H- .
nonil-bencenosulfonato sddico 32 35

' Ejemplo 10

! Se repitieron los mismos ensayos de lavado desoritos en el

‘Ejemplo 9, pero a una dosis de 5 g/l.

Se obtuvieron los resuliados siguientes:

J Grado de blancura

i ' a 609C, a 95%C.

| Composicién oon alquilbencenosulfonato 33 40
i

i Composioidn con 2-acetoxi-~5-nonil-

l

[

‘bencenosulfonato 36 42
lEn los Ejemploa 8, 9 y 10 aqui expuestos, todos los grados de blanoura
l se midieron en ol foidmetro Spindler & Hoyer, utilizando un £iliro azul

i En resumen, la Patente de Invenoidn que sme solioita deberd

. .
| recaer sobre las siguientes : ‘ .
r‘ -

i
Nl

j?
| T
|

3
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L ' RETVINDICACTONES .

detergente blangueadora, oaracterizado por el hecho de efectuarse una

V 1
Fre

e
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1, Procedimiento para la fabricacidén de wna composicisn

112

nezola de una persal, de preferencia una persal inorgénioca, y un nompue

to orgénico de la férmula general

donde X es un radical alquilo o acilo de oadena ramifiocada o reotA oon-
tentivo de 6~17 &tomos de carbono, R es hidrégeno o un radical alquilo
que contiene 1-7 &tomos de carbono, y M es un radioal de metal alcalinol
de amonio o amonio-sustitufdo,

2, Procedimiento megin la reivindicacién 1, oaracterizado
por 6l hecho de que el compuesto orgénico empleado es un 2-acetoxie5-
alquilbencenosulfonato, -

3. Procedimiento segin la reivindioascién 1 o la reivine
dicaoién 2, caracterizado por el hecho de incorporarse una sustancia oZ|
génioca detergente oxdinaris,

4, Procedimiento segmin cualquiera de las reivindicaciones
que anteoeden, caracierizado por el hecho de que se afiade a la mezcla
un material alcalino.

5« Proocedimiento segin ocualquiera de las reivindicacionos
que anteceden, oaraolerizado por el hecho de que la razén molar de la

persal respecto al compuesio orgdnico en la mezola es de por lo menos

1sl.

"6, Se reivindica por §ltimo como objeto sobre el que ha de
recasr la Patente de Invenoién que se soiloita."PROCEDIMIENTo PARA 1A

FABRICACION DE UNA‘CGMPOSICION DETERGENTE BLANQUEADORAM

\
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Todo conforme queda descrito y reivindicado en la preson—

ie lemoria desoriptiva que consta de trece pdginas mecanograficdas,

Hadrid, 27 de Enero de 1,967

BERNARDO UNGRIA
PeDe
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