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"Procedimiento para preparar detergentes
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@%dﬂtfaﬂfe-‘ALLIED CHEMICAL CORPORATION, entidad norteamericana, resi
dente en 40, Rector Street, New York 6, New York, EE.UU.
de A.

E1l presente invento se refiere a compuestos anié
nicos con superficie activa que comprenden sulfonatos or-
gdnicos Wtiles como detergentes sintéticos.

Los detergentes sintéticos han encontrado un am-

5. plio uso en la limpieze industrial y doméstica, particular

Mod. 113
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mente en el lavado de tejidos. Ademds de una elevada de~

tergencia, son también de desear su bajo costo y elevada
capacidad de biodegradacidén. Duranie un cierto nidmero de
afios, también se considerd deseable la elevada formacidn
de espuma, pero recientemenite se ha reconocido que los
detergentes altamente espumantes tlenen ciertas desven-—
tajas y, por consiguiente, lo que se desea actualmente
es una baja formacidn de espuma.

Una de las desventajas de la elevada formacién
de espume es que la concentracidn de detergente que se
puede emplear queda restringida por la necesidad de evi-
tar la formacidn excesiva de espuma. La formacidn excesi
va de espuma no es deseable porque se necesiten ciclos
adicionales de aclarado. La formacidn excesiva de espuma
es indeseable en particular para las miquinas lavadoras
de carga por la parte superior, porque se produce el re-
bose, dando por resultado la deposicidén de particulas de
detergente en el revestimiento de la lavadora producien~
do corrosidn y atascos. Ademés, las particulas de sucie-
dad que permanecen en suspensién en la espuma se pueden
volver a depositar durante el c¢iclo de aclarado sobre las
prendas de la colada. En ambos tipos de lavadoras, de car
ga por la boca superior o por la parte frontal, una densi
dad elevada de espuma produce un efecto de amortiguacidn
gque reduce el contacto real del agitador de la lavadora
con las prendas de lavado y de unas prendas con otras, re
duciéndose por lo tanto el grado de desprendimiento fisi-
co de las particulas de suciedad adheridas a las fibras,

A pesar de que los sulfonatos de alquilbenceno

aniénicos poseen propiedades satisfactorias detersentes y
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de biodegradaciéﬁ ¥y su costo es relativamente bajo, re-

sultan no obstante muy espumantes, Con el fin de vencer
la elevada formacidn de espuma de esos detergentes se
hace necesario afiadir agentes relativamente costosos
para reducir la espuma, aumentando asi el costo del pro
ducto sin mejorar con ello su accidn limpiadora. Los de
tergentes no idnicos, como son los condensados de dxido
de etileno, poseen propiedades satisfactorias detergen—
tes y de biodegradacidén y son poco espumantes, pero de
costo relativamente alto,

La capacidad elevada de biodegradacién, v.g.,
rapida descomposicidn por microorganismos, es una propie
dad deseable en los detergentes puesto que los detergen-
tes gue poseen una baja biodegradacidn se consideran co-
mo un factor que influye en la elevada proporeidén de Po
lucidn de las fuentes de agua dulce, que de dia en dia
importa mds al piblico y a la industria.

Actualmente se ha descublierto que se pueden ob-
tener composiciones de detergente de bajo costo con ele-
vadas propiedades detergentes, poco espumantes y de gran
biodegradacidn, empleando una composicidén anidnica de su
perficie activa consistente esencialmente en sulfonatos
de une mezcla de hidrocarburos que contiene:

(2) hasta un 50% en peso de monoalquilbencenos
en los que los grupos alquilo son esencialmente lineales
y contienen de 8 a 18 dtomos de carbono, consistiendo ai
chos monoalquilbencenos predominantemente en 2-fenilalca
nos,

(b) de aproximadamente un 10% a un 50% en peso
de una mezecla de dialquilindanos y dialquiltetrahidronaf

talenos en los que los grupos alquilo son esencilalmente
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lineales y contienen de 1 a 14 4tomos de carbono, siendo

la suma de dichos dtomos de carbono alquilo un méximo de
15 por cada molécula, y

(¢) de aproximadamente un 35% a un 90% en peso
de una mezcla de difenilalcanos y dialquilbencenos en los
gue los grupos alquilo son esencialmente lineales y cone
tienen de 8 a 18 4tomos de carbono.

Son sulfonatos orgdnicos particularmente dtiles
los sulfonatos de mezclas de hidrocarburos que contienen
de aproximadamente un 15% a wn 50%, preferiblemente de un
30 a un 40% en peso de componente (a), aproximadamente de
un 10% a un 40%, preferiblemente de un 10 a un 15% en pe-
so de componente (b) y aproximadamente de un 35% a un T70%,
preferiblemente de un 45% a un 60%, en peso de componente
(¢). Los sulfonatos de mezclas de hidrocarbono que contie
nen componentes (a), (b) y (e¢) en las proporciones de pre
ferencia expuestas anteriormente combinan las propiedades
excelentes detersivas y de limpieza con una alta biodegra
dabilidad, Vv.g., de un 90 por ciento por lo menos, pese a
la complicada naturaleza de los componentes de la mezcla
de hidrocarburo de las que se derivan estos éulfonatos.

Otros sulfonatos orgdnicos particularmente Gtiles
son los swlfonatos de una mezecla de hidrocarburo que con-
tiene hasta un 10% en peso de componente (a), aproximada-
mente de un 10% a un'50% en peso de componente (b) y apro-
ximadamente de un 45% a un 90% en peso de componente (c).

El término "sulfonatos orgdnicos" se usa en esta
memoria pare describir compuestos orgdnicos que contienen
grupos sulfonatos que pueden ser dcido sulfdnico o sus sa-

les, incluyendo las sales de metal alcalino y alcalinoté-



56

10,

15,

20.

25,

30.

..‘5...

§?@@?Z
rreo, de amon %? de éaina orsginica.

Los nuevos sulfonatos orgdnicos de este invento
son de bajo costo, V.g., comparables en costo & los de~
tergentes anidnicos tradicionales, puesto que pueden ro
ducirse a partir de materias primas de bajo costo y fi-
cilmente disponibles mediante un procedimiento que com-
prende (i) clorar al menos un hidrocarburo alcano esen~
cielmente lineal de 8 a 18 dtomos de carbono poniéndolo
en contacto con cloro en una cantidad insuficiente para
clorar todo el alcano y para producir principalmente mono
cloroalcanos; (ii) hacer reaccionar la mezcla de clora-—
cibén producida en la operacidén (i) con benceno muy en ex-
ceso en presencia de un catalizador Friedel-Crafts en con
diciones de alquilacidén para producir una mezcla de alqui
lacidn; (iii) recuperar por destilacidén fraccional de di
cha mezecla de alquilacidén una fraccién de alquilato com=
puesta de :(a) hasta un 504 aproximadamente, en peso, de
nonoalquilbencenos en los que los grupos alguilo son esen
cialmente lineales y contienen de 8 a 18 4tomos de carbo-
no, consistiendo dichos monoalquilbencenos predominante-
mente en 2-fenilalcanos; (b) de aproximadamente un 10% a
un 50% en peso de una mezcla de dialquilindanos y dialquil
tetrahidronaftalenos en los que los grupos alquilo son es:m
cialmente lineales y contienen de 1 a 14 dtomos de carbo-
no, siendo la suma de dichos dtomos de carbono alquilo un
méximo de 15 por cada molécula; y (c) de aproximadamente
un 35% a un 90% en peso de una mezcla de difenilalcanos y
dialquilbencenos en los que los grupos aldauilo son esen=-
cialmente lineales y contienen de 8 a 18 dtomos de carbong

(iv) sulfonar dicha fraceidén alquilada, y (v) recuperar
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una mezcla de sulfonatos orgdnicos a partir de la mezcla
de sulfonacidén producida en (iv).

La etapa de cloracién (i) de este procedimiento
se conoce en la profesién como "hipocloracidén"., En la
shipocloracién" se regulan cuidadosamente la cantidad de
cloro y las condiciones de la reaccién con el fin de clo
rar parcialmente los alcanos para obtener una mezcla que
comprenda una pequefia caﬂfidad de cloroalcanos, consisten
te esencilalmente en monocloroalcanos y una parte mayor
de alcanos sin reaccionar. En el procedimiento del inven
t0 se prefiere clorar hasta 25 moles por ciento de los al
canos, aproximadamente.

Para llevar a cabo la etapa de alquilacidn (ii)
del proceso de elaboracidn, se utiliza un catalizador nor
mal Priedel~Crafts, como es el cloruro de aluminio, metal
de aluminio mezclado don cloruro de aluminio, bromuro de
aluminio, cloruro de cine, ete., en cantidades que osci-
len de 0,1 a 4%, preferiblemente del 0,4 al 2%, basado en
el peso de los alcanos clorados, y se carga benceno en
una proporcidén molar de aproximadamente 2 a 12:1, prefe=—
riblemente de aproximadamente 4 a 6:1 de los alcanos clo
rados presente. La alquilacidn puede realizarse en condi-
ciones normsles de alquilacidn del benceno, VegZ., 2 tempe
raturas del orden de aproximadamente 20° a 100°C, prefe-
riblemente de aproximadamente 30 a 80°C. Tos tiempos de
reaccidn en operaciones realizadas en tandas son de apro-
ximadamente % a 1 hora despuds de la digestidén de la mez-
cla de la reaccidn, mientras que en elaboracidén continua
resulte adecuado un tiempo de estancia de aproximadamente
2 a 15 minutos.
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’ Ia fraccidén de hidrocarburo deseada puede recu-
perarse dejando reposar la mezcla de alquilacién hasta
que la capa alquitranosa pesada se haya sedimentado y de
cantando después la capa superior, que se puede lavar con
una base acuosa y someterse a destilacidn fracecional pars
separar el benceno y alcanos sin reaccionar y una mezcla
de monoalquilbencenos que tiene hasta un 35% en peso, apro
ximadamente, de 2-fenilalcanos, dejando como residuo una
fraceién de hidrocarburo apropiada para la produccidn de
los sulfonatos orgdnicos deseados. Si se desea, esta frac
cibn puede someterse a destilacidn fraceional adicional
para obtener una mezcla de hidrocarburos a partir de los
cuales se puede producir sulfonatos orgénicos particular-
mente dtiles,

Segun se ha indicado ya, las mezclas de hidrocar
buro pueden contener hasta un 50% en peso de monoalquila-
t0, que permanece en el residuo despuds de la destilacidn
de la mayor parte del monoalquilato. El resto del residuo
consiste esencialmente en tetrahidronaftalenos e indanos
asi como difenilalcanos y dialquilbencenos. Los indanos y
tetrahidronaftalenos disustituidos pueden formarse duran-—
te el proceso de alquilacién por condensacién de una molé
cula de benceno con una molécula de dicloroalquilo formada
durante la preparacidn del reactivo monocloroalquilo., Ia
formacidn de indanos y tetrahidronaftalenos disustituidos
en las mezclas de hidrocarburo puede ideniificarse median—
te aromatizacidn para producir indenos y aaftalenos disuse—
tituidos. La fraccidn de difenilalcano de los residuos se
identifica por el hecho de que en la destilacidn fraccio-

nal, se obtiene una fraccidn de destilado que tiene un in-
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dice de refraccidn relativamente elevado y un elevado pun
to de anilina debido al gran contenido aromdtico a all
fético de tales fracciones. La presencia de dialquil-
bencenos en 1los residuos de alquilacidn ya se ha suge

5, rido en técnicas anteriores y puede indicarse ademds
por una reaccidn de transalquilacidn en la que reaccio-
nan benceno y un dialguilbenceno en presencia de cloru-
ro de aluminio para producir monoalquilbenceno adicko-
nal,

10. No obstante, a pesar de que los residuos de
alquilacidén empleados en téenicas anteriores para la
produccidén de detergentes solubles en aceite consistian
principalmente en dialquil- y polialquilbencenos, las
composiciones de este invento contienen dichos dialgquil-

15, ¥ polialquilbencenos en cantidades relativamente peque-
filas, Tales cantidades relativamente pequelias de di- y
polialguilbencenos ocurren en las mezclas de hidrocar-
buros debido a la utilizacidn, en el proceso de alqui-
lacidn, de una gran proporeidn de benceno respecto al

20, haluro de algquilo con el fin de evitar la polialquila-
cidn, asi como la utilizacidén de la conocida técnica de
"hipocloracidn" en la cloracidén de los n-alcanos para
producir esencialmente una mezcla de cloruros de n-mono
alquilo y n-alcanos sin reaccionar. En el Ultimo de los

25, cesos’ tiene lugar inevitablemente algo de policloracidn
pero esa reaccidn andmala se mantiene en un minimo con-
veniente,

La sulfonacidn de las mezclas de hidrocarburos
puede realizarse mediante cualquier técnica normal de

30 sulfonacidn empleando agentes sulfonantes bien conocidos,
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V.gs, 4cido sulfirico al 100%. Se pueden producir sales

de los productos de sulfonacidn resultantes mediante
tratamiento con bases tales como el hidroxido de amo
nio, hidréxidos de metal alcalino y alcalinotérreo,
aminas alifdticas, alcanolaminas y similares y las
mezclas de los mismos,

Tos sulfonatos orgdnicos de este invento son
sorprendentemente eficaces como detergentes atn en
agua fria y son poco espumantes, resultando particular
mente Utiles en el lavado de telas, compardndose favo-
rablemente las composiciones de los mismos con los de-
tergentes comerciales poco espumantes, segin se ilus~
tra en los ejemplos que se expondrin mds adelante. El
término "poco espumante" segin seAemplea en esta memo-
ria sigﬁifica que la composicidén de superficie activa,
en uso, no genera una copiosa espuma o, si se produce
al prineipio copiosa espuma, se disipa rdpidamente.
"Poco egpumante" y "de espuma controlada' son general-
mente términos equivalentes empleados en la profesidn.

Los sulfonatos orgdnicos de este invento
poseen una elevada capacidad de biodegradacidn, v.g.,
se descomponen fdeilmente por la aceidn de microorga-
nismos, segun se determind mediente ensayos normales
ilugtrados en los ejemplos expuestos mds adelante, Se
descubrid que los sulfonatos orgdnicos de este invento
eran al menos un 80% biodegradables, mientras que los
detergentes de alquilbenceno anidnico de baja capaci-
dad de degradacidn, conocidos como ndetergentes duros"
mostraron en dichos ensayos solarente de un 30 a2 un
40% de biodegradabilidad,
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. Se pueden preparar composiciones detergentes
gue comprendan de un 5 a un 50 por ciento, en peso,
preferiblemente de un 8 a un 30 por ciento en peso

de los sulfonatos orgdnicos de este invento como in-
gredientes de superficie activa y uno o mds detergentes
distintos, materiales de relleno, productos de adiciédn
o aditivos, Como materiales de relleno o productos de
adicidén se pueden aﬁadi£ corrientemente tripolifosfa—
to de sodio, pirofosfato de tetrasodio, sulfato de so=
dio, silicato d8 sodio, ortosilicato de sodio y otros
similares. Las composiciones de preparados que compren
den los nuevos sulfonatos orgdnicos del invento pueden
contener también otros aditivos tales como carboximetil
celulosa para evitar que se vuelvan a depositar sedi-
mentos, Otros aditivos pueden ser: avivadores del co-
lor, amidones, colorantes, desecantes para evitar que
las particulas del compuesto formen grumos y aquellos
otros agentes necesarios para el uso particular del
compuesto para el que se idea la formulacidn,

Adends de ser valiosos para el lavado, los
sulfonatos de este invento pueden usarse en formulacio-
nes pars limpleza en seco, por ejemplo en forma de so-
luciones de disolventes de limpieza en seco como
gon el percloroetileno, disolvente Stoddard y simila-
res. .

Ademds, los sulfonatos orgdnicos pueden usar-
se para aplicaciones enemulsidn o en la manufactura
de detergentes especiales, como son, por ejemplo, los
empleados en baifios de galvanoplastia y otros, También

pueden wtilizarse domo depresgivos de espuma.
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Los “ejémplos $iguidhtes sirven para ilus-
trar el invento. Los porcentajes se dan en peso, a
menos que se especifique ld contrario,

EJEMPLO I

Se calentd una mezcla de 75C partes de ben-
ceno y 10 partes de AlCl3 a aproximadamente 45a 5000.
A esta mezela se afiadid, agitando durante media ho-
ra, 500 partes de mezcla de tridecano normal clorado
que contenia aproximadamente 25 moles? de cloruros
de tridecilo normal. La masa resultante de la reaccidn
se dejo digerir a 45-5000 durante media hora y después
se dejd reposar hasta que se sedimentd el alquitrin
resultante. Después de separar el material alquitra-
noso,que supuso 28 partes, se lavd la masa restante
con sosa caustica acuosa al 5% y despuds se destild
fraccionalmente para sacar como destilado benceno sin
reaccionar y tridecano quedando los productos de al~
quilacidn. Se destilaron fraccionalmente los productos
de alguilacidn a unos 16500 a 5 mm Hg para sacar como
destilado una fraceidn consistente esencialmente en
monotridecilbencenos que tenia aproximadamente un 15%
de 2-feniltridecano, quedando una mezcla de hidrocar-
buro compuesta de aproximadamente un 30% de monoalquil
bencenos de los que el 90% eran 2-fenilalcanos, apro-
ximadamente un 11% de una mezcla de dialquiltetrahidro
naftalenos y dialquilindanos y aproximadamente un 59%
de una megela de diaslguilbecenos y difenilalcanos,

Se agitaron 600 partes de la mezcla de hi-
drocarburo con. 110 partes de dcido sulfirico al 100%

durante media horas a unos 35 a 40°C. Se extrajo la
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‘capa de dcido y el producto dcido lavado se puso en,
contacto con unas 24 partes de "Filtrol". Se sulfond
el producto lavado calentdndolo durante una hora a
wnos 55 a 58°C con unas 930 partes de dcido sulfiri-
co al 100%, después de lo cual se afiadieron unas 170
partes de agua y se dejd reposar la mezcla hasta que
la separacidn de la fase fud completa, después de lo
cual se separd la capa de dcido gagtado. Se mezclaron
100 partes de la mezcla de hidrocarburo sulfonado re-
sultante con unas 300 partes de agua y se neutralizé
entonces la mezcla a un pH de 7 afiadiendo graduvalmen-—
te una solucidn acuosa al 30% de sosa cdustica para
producir una lechada apropiada, para ser desecada en
tambor. ELl producto desecado en tambor contenia apro-
ximadamente un 90% de sulfonatos orginicos en forma
de sales sdédicas y aproximadamente un 10% de sulfato
sédico y se denomindé I-13.
BJEMPLO IT

Se siguid un procedimiento como el deserito
en el Ejemplo I a excepcidn de que en lugar de la
mezcla de tridecano normal clorado, se usd una mezcla
de dodecano normal clorado que contenia aproximada-
mente 25 moles % de monoclururos de dodecil normal y
se recogid uma fraccidn de destilado que contenia
aproximadamente un 22% de 2-fenildodecano, quedando
una mezcla de hidrocarburo homdlogo con la misma com-
posicidn, esencislmente, que la composicidén del Ejem—
plo I. Se obtuvo un producto desecado en tambor y se
denomind I-12.

_BEJEMPLO III
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’ Se siguidé un procedimiento como el descrito
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en el Bjemplo I a excepcidn de que en lugar de la mez-—
cla de tridecano normal, se usd una mezcla de tetrade-
cano normal clorado que contenia aproximadamente 25
moles % de monocloruros de tetradecilo normal y se re-
cogié una fraceidn de destilado que contenia aproxima-
damente un 8% de 2-feniltetradecano, quedando una mez-
ela de hidrocarburo homdloge con la misma composicidn
en esencia que la del Ejemplo I. Se obtuvo un producto
desecado en tambor que se denomind I-14.
EJEMPLO IV

Se prepard una mezela de hidrocarburo mez-
clando 7,1 partes, 45,2 partes y 47,7 partes, respecti-
vamente, de mezclas de hidrocarburo obtenidas en la
preparacién de I-12, I-13 y I-14, segin se ha descrito
en los Ejemplos I a III. Se obtuvo un producto deseca-
do en tambor a partir de la mezcla de hidrocarburos
siguiendo el procedimiento deserito en el Ejemplo I y
se denomind mezcla -I.

EJEMPLO V

Se siguid wn procedimiento similar al del
Ejemplo I a excepcidn de que los productos de alquila-
¢ién se destilaron fraccionalmente a unos 177°C a 0,5
mn Hg para recoger como destilado esencialmente todos
los monoalquilbencenos, quedando una mezcla de hidrocar
buro compuesta de aproximadamente un 3% de monoalquil-
bencenos, de los que un 95% aproximadamente eran 2-fe
nilaleanos, aproximadamente un 39% de una mezcla de
dialquilindanos y dialquiltetrahidronaftalenos y apro-

ximadamente un 58% de una mezcla de dialquilbencenos y



- difenilalcanos.
Tl producto desecado en tambor obtenido
se denominé II-13."
BJEMPLO VI
56 Siguiendo un procedimiento como el descri~
to en el Ejemplo V, a excepcidn de que en lugar del
tridecano normal clorado, se usé una mezcla que con
tenia aproximadamente 25 moles % de cloruros de te-
tradecilo normal, se obtuvo una mezcla de hidroearbu-
10. ro homblogo de la misma composicidén en ssencia.
. Se obtuvo un producto desecado en tambor
que se denomind II-14,
B EJPMPLO _VII

Se obtuvo una mezela de hidrocarburo mez—

15. clando 57 partes y 43 partes, respectivamente, de mez-
clas de hidrocarburos obtenidas en la preparacidn de
los II-13 y II-l4, segun se describe en los Ejemplos
VyVI

Se obtuvo un producto desecado en tembor si-

20, gulente un procedimiento como el descrito en el Ejem~

plo I y se denomind el producto como mezcla~IL.
EJEMPLO VIII

Con el fin de ilustrar las propiedades es-

pumantes y detersivas relativas de los sulfonatos or-

25, génicos de este invento, se compusieron preparados de
cada uno de los productos descritos en los ejemplos
anteriores y se compararon con los detergentes comer-
ciales poco espumantes en el lavado de toallas, segin
se describird a continuacidn con mayor detalle.

30. Se prepararon los compuestos mezclando en una
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.mezcladora Hobart 10 partes de cada une de 108 pPro=

ductos desecados en tambor de los ejemplos enteriores
( 9 partes de sulfunato orgdnico y 1 parte de sulfo-
nato sbédico) con 44 partes de sulfato sddico y 36
partes de tripolifosfdto sddico como productos de adi-
cidén para obtencr unas composiciones que tenfan un 10%
del sulfonato orgdnico respectivo, un 50% de sulfato
sédico y un 40% de tripolifosfato sdédico. Las compo-
giciones individuales estdn indicadas en las Tablas

I y II por la denominacién del componente de sulfona~
%0 orzdnico de las mismas.

Se obtuvo un suministro de toallas turcas
para manos elegido al agzar de un establecimiento co-
mercial de lenceria.

Se lavaron tandas de 18 toallas, con un pe-
s0 aproximado de 2,7 kgs por tanda, en lavadoras co-
merciales "RCA Whirlpool" de autoservicio de los ti-
pos de carga por la boca superior y de carga por la
parte frontal.

Se afiadieron a cada mdquina 150 gramos de
los compuestos, de acuerdo con las recomendaciones del
fabricante de las. lavadoras de emplear 15 gramos de
agente de superficie activa por tanda., Se usaron de-
tergentes comerciales en las cantidades recomendadas
por el fabricante de los mismos.

ILa temperatura del agua ailadida a las lava-
doras era de 57-6300, cuyo agua tenia una dureza de
144 ppm (medide por el método ASTM 11977~DI).

Se tomaron medidas de la espuma en interva-

los de tres minutos durante un periodo de 9 minutos
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consecutivos durante el funcionamiento de las miqui-

nes., Bn las mdquinas de carga por la boca superior se
midid la espuma en centimetros, En las mdquinas de
cerga por boca frontal se midid la altura de la espu~
me. como la fraccidn de la altura alcanzada en la ven-
tenilla, v.g., si alcanzd la mitad de la ventanilla

se registro una proporcidn del 50%; de agui, una valo
racién del 25% indicaba que la espuma habia alcangado
aproximadamente la cuerta parte de la altura de la ven
tanilla y as{ sucesivamente. Se registraron las medi~
des tomadas a intervalos de cada tres minutos y se dié
una valoracidén que denota la mdxima altura de espuma.

Cada tanda de toallas se lavé empleando el
ciclo de tiempo normal de la mdquina, después se hi=-
cieron paquetes, se etiquetaron y se enviaron a una
lavanderia comercial para secado y plancha,

Entonces se determind el porcemtaje de re-
flectancia de las toallas lavadas usando un reflectd-
metro Hunter con filtro verde, con reflectancia de 6xi
do de magnesio puro que representa un 100% de reflec~—
tancla como normal, Lea reflectancia media de cada tan-
da se representa en las Tablas I y II como el porcen=
taje basado en la norma. Con cada compuesto detergen—
te se realizaron dos lavados en mdquinas de carga por

boca superior y uno en miquinas de carga por boca la-
teral.
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T'A BLA

TEVADORA DE CARGA POR BOCA SUPLRIOR

¥

% de Reflectancia Formacidn de espuma (en cm,)

5, Petergente Iavado A Iavado B 3 min, 6 min, 9 min, Va%gra-
o - cion

AD 80.8 . 80.6 0 0.25 0.25 Foco es
ALL 78.1 81l.1 0 0.5 1.0 "
AJAX 78,9 80.7 0.75 1.75 2.5 "

10. DASH 81.0 80, 4 0.5 1.25 1.25 "
I-12 80,7 80.9 0.25 1.25 1.25 "
I-13 81.1 83.6 0,25 1.25 1.25 "
I-14 83.2 7945 0.25 0.25 3.0 "
I-liezela 81.3 7903 0.25 0.75 1.25 "
II-13 83.8 83.2 0.25 0.25 1.5 u

1 II~14 83.2 83.6  0.25 0.25 0.25 n
II-Yezela 82,3 - 81.6 0 0.25 "

CODIGO: Valoracidn de la espuma
0.a 1,5 - poco espumante
20 1,3 a 3 - formacidén moderada de espuma
3 a 4 - altamente espumante

AD ~ detergente no idnico doméstico para todo
uso de espuma controlada.

AJAX - detergente anidnico sulfonato de alqui-
250 larilo

ALL - detergente no idnico para lavado de espu-
ma controlada,

DASH - detergente anidénico poco espumante para
todo uso

(del Anvario 1965 de lLicCutcheon para Detergentes

30. y Emulsionador)
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LAVADORA DE CARGA POR BOCA FRONTAL

Ak

Formacidn de espuma (% altu

% de reflectancia ra en ventanilla)
Detergente 3 min, 6 min, 9 min. Valormidn
AD | 79,7 20 20 (10  Pgco espu-
ALL 81.8 10 10 10 "
ATAY 80.8 20 10 (10 "
DASH T9.4 20 20 20 n
I-12 80.6 20 30 30 u
I-13 T9.4 10 {20 <20 "
I-14 80.2 10 25 25 "
I-lfezcla 80.5 10 10 10 n
II-13 85,5 0 0 10 :
II-14 81.9 10 20 25 "
Mezcla II 83.5 30 30 30 "

CODIGO: Valoracidn de la espuma
0 a 33 - Poco espumante
33 a 50 - formacidén moderada de espuma
Por encima de 50 -~ altamente espumante.
EJEMPLO IX

Con el fin de ilustrar las propiedades

de baja formacibén de espuma de los sulfonatos orgd-
nicos de este invento, se realizaron pruebas de la-
vado de platos segun el procedimiento descrito a con
tinuacidn.

Un recipiente cénico invertide que tenia un
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cuello de descarga de 0,95 cm unido a su extremo
estrecho se sostuvo a una altura de 86 cm. de la
base de una pila de lavar de 38 cm de didmetro y
12,7 cm. de profundidad. Se llend el recipiente con
une golucidén de detergente precalentada a 46°%c, se
abrid la espita del recipiente y se dejd correr la
solucidn myendo en la pila para que produjera una
golucién espumosa de detergente. Cada uno de los pla
tos de une tanda de cuarenta platos de 23 cm. de dig
metro de porcelana esmaltada se untd por su cara su~
perior con 0,5 gramos de Crisco y se apilaron unos
encima de otros. Se sumergileron cinco platos cada
vez en la solucidn de detergente, después de lo cual
se cogld un plato y estando todavia sumergido en la
solucién se frotd cinco veces con un pafio para lim-
pieza de platos con movimiento circular a una velo-
cidad de una vuelta por segundo., Se repitid la opera-
cidn en la cara posterior del plato cuatro veces,
despuds de lo cual se sacé el plato de la soluecidnu
Entonces se lavaron mis platos hasta que desapare-
cieron los Ultimos rastros de espuma de la superfi-
cie de la solucidén detergente. Seobservd y anoté

el mimero de platos lavados antes de la desaparicidn
de la espuma.

Se prepararon las soluclones a partir de 2,5
gramos de los productos desecados en tambor de los
ejemplos anteriores, 3,5 gramos de tripolifosfato
sédico, 0,8 gramos de ortosilicato sddico y 2,2 gra-
mos de sulfato sbédico en 6 litros de agua destilada.

También se prepararon soluciones de concentraciones
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equivalentes §;<%Ltergentes comerciales altamente

espumantes,

Las pruebas realizadas con las soluciones
arriba descritas indicaron que los componentes de es-
te invento eran poco espumantes, v.g., los Ultimos
rastros de espume desaparecieron después de haberse
lavado un solo plato, mientras que se pudieron lavar
de diez & veinte platos antes de la desaparicidn de
la espuma cuando se usaron soluciones de detergentes
comerciales altamente espumantes.

EJEMPLO X

3¢ obtuvo una mezcla de hidrocarburo mezclan
do 12 partes, 48 partes y 40 partes, respectivamente,
de mezclas de hidrocarburo obtenidas en la preparacidn
de los I-12, I-13 y I-14, seglin se describe en los
Ejemplos I a III.

Una parte de la mezcla de hidrocarburo se
sometid al tratamiento descrito en el Ejemplo I para
obtener un producto desecado en tambor, que se denomi=-
nd A-I.

Cada parte de la mezcla de hidrocarburo se
destild en fraccidn segin se describe en el Ejemplo V
¥y la mezcla restante de hidrocarburo después de la des=-
tilacidn se sometid al tratamiento descrito en el Ejem-
plo I para obtener un producto desecado en tambor, que
se denomind A-IT.

Otra parte de la mezcla de hidrocarburo se
destild en fraccidn para obiener aproximadamente un
85 % de destilado que resultd ser una mezcla de hidro-

carburo compuesta de aproximadamente un 35 % de mono~
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‘alquilbencenos, de los que un 90% eran 2-fenialcanos,

aproximadamente un 14% de una mezcla de dialquilinda-
nos y dialgquiltetrahidronaftalenos y aproximadamente
un 51% de una mezcla de dialquilbencenos y difenilal-

LR calenos, que se sometid después al tratamiento descri-
t0o en el Bjemplo I para obtener un producto desecado
en tambor, que se denomind A-III. Bl producto A~III
tenia una reflectancia superior al 65% (norma de éxi-
do de magnesio), v.g., era un blanco mds intenso que

10. los demds productos desecados en tambor arriba descri-
tos.

Se experimenté la capacidad de biodegradacién
de los productos A-I, A-II y A-III empleando la Frue-
ba Semioontihua de Suciedad Activada de la Asociacidn

15. de Jabones y Detergentes, lLas prusbas indiecaron las
capacidades medias de biodegradacibn de los productos
A-I, A-IT y A-III como un 93,8%, 81,5% y superior al
90% respectivamente.

EJEMPLO XTI

20, Se prepard un compuesto a partir del produc-
to A-III deserito anteriormente, que tenfa un 15%
de sulfonato orzdnico, un 40% de tripolifosfato sédi-
co, un 28,5% de sulfato sédico, un 7% de ortosilicato
sédico, un 9% de cloruro sédico y wn 0,5% de carboxime

25, tilcelulosa,

Se prebd .81 compuesto en una colada en agua
caliente., v.g., & una temperatura superior a 4900, ¥y
en agua fria, v.g., 30-3200, de diferentes durezas,
v.2., hasta 300 ppm y se averigud que poseia provieda-

30. des detergentes y de baja formacidn de espuma compara-
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.bles & los detergentes comerciales poco espumantes.

NOoTaA

Descrita suficientemente la naturaleza del
invento, asi como la manera de realizarlo en la préc-
tica, debe hacerse constar que las disposiciones an-
teriormente indicadas son susceptibles de modifica-
ciones de detalle en cuanto no alteren su principio
fundamental,.También se hace constar que el invento
corresponde a una solicitud de patente presentada en
Norteamerica con el numero 527,526 de 15 de febrero
de 1966, acogiéndose por lo tanto a los beneficios
que conceden los Convenios Internacionales en vigor,
siendo lo que constituye la esencia del referido in-
vento y por lo que se solicita Patente de Invencidn
por veinte afios en Espafia sobre: "PROCEDIMIENTO PARA
PREPARAR DETCZRGENTES ANIONICOS DE SUFERFICIE ACTIVA",
caracterizdndose por lo siguiente:

1.~ Procedimiento para preparar detergentes
anidnicos de superficie activa que comprenden sulfona-
tos orgdnicos, caracterizado porque en una primera
etapa se somete a cloracidn, al menos, un alcano esen~
cialmente lineal con 8 a 18 4tomos de carbono ponién-
dolo en contacto con cloro en una cantidad insuficien~
te para clorar todo el alcano y para producir princi-
palmente monocloroalcanos; en una segunda etapa se ha-
ce reaccionar la mezcla de la cloracidén producida
en la primera etapa con un gran exceso de benceno en
presencia de un catalizador Friedel~Crafts en condi-
ciones de alquilacidén para producir una mezcla de al-

gquilacidn; en una tercera etapa se recupera por desti-
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lacidn fraccional de diche mezcle de alquilacidén una

fraceidn de alquilato consistente esencialmente en:
(4) hasta un 50% en peso de monoalquilbencenos en

los que los grupos alguilo son esencialmente lineales
y contienen de 8 a 18 dtomos de carbono, consistiendo
dichos monoalquilbencenos predominantemente en 2-fe-
nilalecanos, (B) de aproximadamente un 10% a un 50%
en peso de una mezcla de dialquilindanos y dialquil-
tetrahidronaftalenos en los gque los grupos alguilo son
esencialmente lineales y contienen esencialmente de 1
a 14 dtomos de carbono, siendo la suma de dichos dto-
mos de carbono un mdximo de 15 por cada molécula, y
(¢) de aproximadamente un 35% a un 90% en peso de una
mezela de difenilalcanos y dialquilbencenos en la que
los grupos alguilo son esencialmente lineales y con-
tienen de 8 a 18 dtomos de carbono; en una cuarta eta-
pa se sulfona dichka fraccién de alquilato, ¥y en una
quinta y ¥ltima etapa se recupera una mezela de sulfo-
natos de alquilarilo a partir de la mezcla de sulfona-
cidén producida en la cuarta etapa.

2.- Procedimiento segin la reivindicacidn
1, caracterizado porque la mezcla de la reaccion de
sulfonacién producida en la cuarta etapa, se neutrali-
za con un compuesto de metal alealino, un compuesto de
metal alecalinotérreo, un compuesto aménico o una amina
orgdnica.

3.~ Procedimiento segin la reivindicacidn
2, caracterizado porque se usa un compuesto sdédico.

4,- Procedimiento segin cualquiera de las

reivindicaciones 1 a 3, caracterizado porque la frac-
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cién de alquilato recuperada en la tercera etapa con-
tiene del 15 al 50% en neso de componente (A), 10 al
40% en peso de componente (B) y 35 al 70% en peso de
componente (C).

5.—= Procedimiento segin la reivindicaecidn 4,
caracterizado porgue la fraccidn de alquilato recobra-
da en la tercera etapa contiene de un 30 a un 40% en
peso de componente (A), de un 10 a un 15% en peso de
componente (B) y de un 45 a un 60% en peso de componen-
te (C).

6.~ Procedimiento segin cualquiera de las rei-
vindicaciones 1 a 3, caracterizado porgue la fracecidn
de alguilato recuperada en la tercera ebtapa contiene
hasta 10% en peso de componente (A), de un 10 & un 50%
en peso de componente (B) y de un 45 a un 90% en neso
de componente (C).

T.~ "Procedimiento para preparar detergentes

anidnicos de guperficie activgh" tal y como queda

escritas a midquipa por\una 7:4 4 4 FEBlﬂEﬂ
’ Madrid,

), GOMEZ ACPT2 Y MODED

p. ¢ Firmodo: E, Hormindaz Rulz
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