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" pastillas de tocador mis suaves, no alcalinas, que poseen todas los

economia de uso, baja tendencia a formar "grumo", exencién de crack-

" uso, junto con la bropiedad de no formacién superficial de escamasde

Egte invento se rofiere a pastillas de “tocador mejoradas.

" Durante largo tiempo se ha conoecido en la industria el
hecho de que, si bien podia esperarse que los detergentes sintéticos
no jebonosos fuesen més suaves para la piel que los jabones dada la
alta alcalinidad de éstos, esta egperanza no se ha convertido de nin
gin modo en realidad en la préctica y, en realldad, durante muchos
afios se ha c¢reido firmemente que los detergentes no jabonosos, con
algunas excepciohes que por desgracia han gido demasiade costosas oxd
copto para algunos usos egpeciales linitados, son considerablemente
menos suaves para la piel que los jabones;

Un objeto del presente invento es proporcionar pzstillas
de tocador no alcalinas sensiblemente més suaves a la piel que cuale-
quier jabén de tocador, entendiéndose que tales jabones de tocador
estén de ordinario compuestos por jabones procedenies de una mezcla
de grasag tal que los efectos inaceﬁtdblés sobre la piel de los. acei
tes de nueces gue contienen importantes. proporciones de fcidos grasos

v

combinados C gon en gran medida, aunque no por completo, miti-

107%14
gados merced a la mezcla de jabones procedentes de aceites de mueces
con aceites y grasas compuesios principalmente por 4cidos grasos com-|
binados 016-020’ estand; ampliamente desoritas dichas mezclas en la
industria actual,

Otro obhjeto del presente invenio es proporcionar tales

caracteristicap deseables de un buen jabén, como por ejemplo suavie-

dad de tacto, alto poder de formacién de espuma incluso en agua fria,
ing y estabilided de color y perfume mientras dqura la pastilla en

algunos detergentes sintéticos en agua dura. Se ha comprobado actuald

mente que una pastilla de tocador con las propiedades mencionadas
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puede fabricarse a pariir de un alqueno-sulfonato,

Los alqueno-sulfonatos suscopiibles de ser utilizados en
este invento pueden obtenerse mediante la bien conocida serie de roac-
ciones a partir de la aocién de SO3 o agontes sulfonantes similares so
bre alfa~olefinas. Los alqueno-sulfonatos particularmente preferides
gon aquellos que resultan de 15 reaccibn de alfa-olefinag de longitu-

des de cadena de carbono C con un agente sulfonante "fuerteo" en

12w
particular triéxido sulfﬁriiozgn un gag inerte tal como aire y cn la
cual la olefina liquida y las corrientes de a.ire/SO3 $@ ponen cn con=—
tacto en un reactor que osts deasignado para agegurar un corto {tienpo -
de contacto, por ejemplo menos de 10 minutos y con preferencic menos
de 1 minuto, y que estd provisto de un dispositivo para oxtraer el ca-
lor de reaccién. Se obtiene un producto de reaccién el cual, con hidxd
lisis acidica seguida de neutralizacién o hidrélisis alcélina, produce
sales de &cidos sulfénicos, Estos &cidos sulfénicos son mezclas comple
Jas de 4cidos alcano-hidroxi-gulfénicos y dcidos alqueno-sulfénicos con
una proporcién de 4cidos sulfénicos de bajo peso equivalente que se de
nominan convenientemente "4cidos disulfénicos" sin que ello implique
que sean completamente verdaderos fcidos disulfénicés, Pueden contener
ademés de 4cidos realmente disulfénicos (en parte procedentes de una
menor proporeién de di-olefinas en la generacién iniciél de olefina)
algunoa &cidos monosulfénicos de cadena corta gue ge producen como re-—
sultado de ia esciaién de la cadena olefinica.

Se supone que el producto de reaccién inmediata es una mez
cla de &cido alqu-2:3-eno-l-sulfénico y alcano~beta~suliona., Esta ﬁlti
ma, sin embargo, isomeriza répidamente a las sultonas gama y delia, las
cuales, mediante hidr6lisis alcalina, producen sales de 4cido alcano-
3~hidroxi-l-sulfénico y sales de dcido alcano-4-hidroxi~l-sulfénico,
regpectivamente, Es tal la cantidad de sultona beta regidual que menos

de un 2% aproximadamente de gales de éciﬁo aloano-2-hidroxi~l-sulfénicq
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ge hallan presentes en la mezcla. Las proporciones de.alqueﬁo-sulfong
té a hidroxi-alcano-sulfonato son aproximadamente 2:1. El factor "di-~
sulfonato" puede ser de una proporcién aproximada de un 25% del pro-
ducto total, pero mediante una seleccién epropiada de la calidad de
la materia prima olefinica y de lag condiciones de reaccidn‘pued§ o=
ducirse sensiblemente. Se prefieren productos en los cuales el conte-
nido de disulfénato ge roduce a un valor lo més bajo posible. Asl puet
ol término "alqueno-sulfonatos" aqui empleado ge pretende signifique
los productos de reaccién total, seglin se describe anteriormente.

Se ha.comprobado que loas alqueho—sulfonatos dofinidoﬁ,pngr

parados a partir de alfa-olefinag C que pueden obtenerse de un

12—924 (
destilado de parafina-sometida a cracking, o sintetizarso a partir de
hidrocarburos que contengan menor ntmero de 4dtomos de carbono, como
por ejempld otileno por el catalizador Ziegler o similar, o por deshi
dratacién de alcoholes primarios derivados por hidrogenacién de 6ste-
ros de dcidos grasos naturales tales como aceites y grasas enimales y
vegetales, o de cualquier otra forma conocida para los expertos en la}
materia), particularmente los que contienen tan solo pequeiias propor-
ciones de los alquil-2 hidroxi-legulfonatos, es dedir, del orden de
menos de un 2% de alqueno-sulfonato, son particularmente apropiados
pars ia preparacién de paatillas de toocador previsias como objeto de
este invento. Las pastillas de tocador no ﬁueden fabricarse a partir
de alcano-suifonatos gue poseen longltudes de oadena de carbono que se
sabe son suaves para la piel, porgue estos sulfonatos son demasiado
insolubles. No obstante, los alqueno-gulfonatos, de longitudes de ca~
dena de oarbono que son guaves para la plel, son suficientemente solu
bles para la produccién de una pastilla para aseo personal,

El presenie invento. proporciona una yastilla de tocador
detergente Eintética en la cual el detergente sintético es un metal

alcalino goluble en agua, o sal magnésica de un "4cido alqueno-sulféni
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oo" pogln so desoribo antoriormente que posesn una longitud de cadena
de carbono comprendida entre 12 y 24 4dtomos. Esto corresponde & un
peso medio molecular aproximado de 016—020' Por "metal alcalino" se
entiende litio, sodio, potasio y amonig.

Las sales pueden ugarse solas o en combinacién unas con
otras de tal modo que la composicidén puede molerse, batirge y confor-
merge por estampado, en la forma corriente en la fabricacién de pas-
tillas de tocador., Pueden incluirse proporciones menores de otros adi
tivos bien conocidos para los experios on el ramo. Pueden usarse "pro
ductos de reaccién" especificos que representen limites de cadena de
carbono, por ejemplo 014-016’ en aquellos casos en que se gatisfagan
lags condiciones expuestas., Estari presente agua hagsta un 20% aproxima
damente, con preferencia de 3 a 10% aproximadamente, asi como peque-
flag cantidades de simples electrdlitos tales como sulfato sédico, los
cuales no deben hallarse presentes en cantidad mayor de un 2% aproxi-
madamente, y qloruro s6dico, que puede estar presente en un 10 apraxi
nadamente. Las combinaciones de algueno-sulfonatos preferidas son al-|
queno sulfonatos sédicos y potésicos; alqueno-sulfonatos sédicos y
magnésicos; o alqueno-sulfonaios potédsicos y magnésicos, de longitud
de cadena de carbono 12-24, particularmente 12-16 o 15~18, Pueden afeg
tuarse otrasg combinaciones, como por ejemplo combinaciones ternarias,

Se ha descubierto ahora gue las pastillas de tocador for—
madas a partir de combinaciones de dos alqueno-sulfonatos, con prefeo-
rencia los contienen en las proporciones de 1:9 a 9il. | .

También pueden emplearse combinaclones de alqueno-sulfona
108 derivados do alfa~olefinas procedentes de productos de reacciénde
una longitud de cadena de carbono particular, con o sin un catién co-
mém, La mezcla requerida de alqueno-gulfonatos puede obienerse nedian
te sulfonacién de una mezcla de olefinas de la distribucién descadade

longitudes de cadena de carbono, 0 mediante mezcla de productos de sul
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fonaciénn de olefinas de longitudes Ee cade;a pimple. Se ha comprobadoe
que la razén de producto de reacéién de cadena mis larga con respecto
a producto de reaccidén de cadena mis corta oscila entre 3:1 ¥y 133,

La mezcla de alqueno-gulfonatos de cadenas mds corta y més largs mucs|
tra un mayor volumen de produccién de espuma.

Pueden hallarse presentes agentes supergrasos, simboiiza~
dos por log 4cidos monocarboxilicos de peso molecular mis elevado de
la serie alif4tica. Los 4cidos apropiados son los de longitud de cade
na de carbono 8-20, con preferencia 8-16, La cantidad utilizade puede
ser 5-40% en peso de la pastilla, con preférencia 5=20%,

Entre los otros ingredientes bien conocidos en la indus-
tria que puéden afladirse se encuentran:- emolientes y/o modificadores
de egpuma tales como parafinas alifédticas superiores reotas o rami-
ficadas, alcoholes grasos, foasfolipidos, amidas grasas, o alguilol-
amidas alifétioas superiores e inferiores, gomas o mucilagos o substa]
cias poliméricas sintéticas para impartir "deslizamiento" o aglutinan|
tes tales como almidén, éteres almidonosos de alquilo inferior, &to~ '
res almidonosos de alcoxi inferior, éteres almidonoaos.de alquilo
carboxi inferior, o &teres almidonosos de alquilo sulfonato inferior,
éteres celuldsicos de alquilo inferior, éteres celulégicos de alcoxi
inferior, 6iteres celulésicos de alquilo carboxi inferior, éteres co-
lulésicos de alquilo sulfonato inferior, goma de algarroba, goma de
garrofin, mueilago dé olmo de la variedad "slippery", o sulfato de
condroitina, proteinag, polipepitidas o poliacrilamidas, 6xidos de po-
lialquileno, particularmenie 6xidos de polietileno, por ejcmplo carbo
ceras, polioxes (RTM), polimeros y copolimeros solubles en agua de pe
50 molecular muy elevado de alcohol vinilico, &cido maleico, 4cido
acrilico, &cido itacénico, pirrolidons, ¢ aleohol alilico, una propor
cién de las unidades mondmeras polimerizadas que llevan un grupo ioni

zante carboxi, sulfato, sulfonato, fosfato o fosfonato, agentes colo-
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rentes, pigmentos, bactericidas, fungicidas, preservativos, perfumes,

agontes geparadores, glucosa, o gliocerina,

A continuacién se describe el invento con mzyor detello

on forma de ejemplos.

Ej.

B

BJ.

B,

Bje

EJ-

Ej.

Composicién

1 96% alqueno-sulfonato sédico

do longitud de cadena 015_20

4% agua:
2 95% alqueno-sulfonato aédico

de longitud de cadena 012-16

5% agua
3 97% alqueno-zulfonato sédico

de longitud de cadena 015-18

3% agua

4 94,65 alqueno-gulfonato sbédico

de longitud do oadena 014-18

54 agua

5 9T% alqueno-sulfonato potdsico

mde longitud de cadena 015—18

3% agua -

de longitud de cadena 015_18 )

2% agente deslizante

.

71,5% agua

7 90% alqueno-sulfonato magnésico
de -longitud de cadena 015-18

10% agua

"6 91,5% alqueno-gulfonato magnésico

Volumen egpuma Valoxr
a _209( cremosidad
275 1
530 7>
225 2
425 2
34b 4
350 3
375 3

Se fabricaron ademis pagtillas todas a base de alquence

sulfonato en las cuales dichos alqueno-gsulfonatos eran de longliud de
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cadena diferente o poseian diferentes cationes, como sigues

Algqueno-gulfonato Agua  Volumen espuma Valor
' a 20°C cremosidad
. s o ’
Bj. 8 Sal sédica C15_20 46,5% _ ‘
Sal s6dica C, .. 46, 5% 7% 470 6
. : <
Ej. 9 Sal sédica C18-20 65,1% .
Sal s6dica G, .. 21,%  Th 325 1
Ej.20 Sal sédica Cpo .0  28,8% '
Sal s6dica Cp, .0 67,2% 4% 350 . 7
Uso de algqueno-sulfonatos de diferente catién
Bj.11 Sal sédica 015_20 46,55
Sal magnésica 015_20 46,56 1% - 225 1
o .
Ej.l2 Sal sédica 014—18 27%
. Sal magnésica015_1863% 10% - 430 2
. o
Ej.13 Sal sédica 014—18 63%
Sal magnésicaly; g 1% 108 500 2

Las propiedades de las pastillas de esto invento pueden com T
pararse favorablemente con las de un Jjabén de tocador corriente, tal ¢o
mo un jahén fabricado a partir de un 80% de sebo y wn 20% de variedad
grasse de aceite de nueces. Tales pastillas corrientes proporcionan un
volumen de espuma de 167 a 209C, y un valor de oremosidad de 2, cuando
son medidas por las mismas pruebas.y por el mismo operador, como en los
resultados anteriores. Del mismo modo, resultan superiores a las barras
de aseo de éxito en el comercio las cuales conaisten esencialmente on
detergente sintético basado en isetionato sbédico. Tales barras sintéti-
cas pogeen un-volumen de espuma de 215 y una cremosidad de 2. .

A continuacién se facilita wna férmula en la que se detalla
un ‘grupo caracteristico de los aditivos incluidos de ordinario en una

“

pastilla de tocador, como sigues
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Ejenplo 14 Partes en pesgo
Alqueno-gulfonato sédico 014—16 40
Alqueno-gulfonato sédico 018-20 30
Algueno-gulfonato- sédico 622-26 . ' 30
Isopropanolamida laurica ] -3
Titania - 0,4
Agente desllzante 0,5
Perfume ' 0,8
Preservativos - 0,2
Electrélitos 8
Agua : . 8

En solucién al 1% en agua destilada el valor pH es 6,0-7,5.

En estos ejemplos, el volumen de espuma se determina por
ol sipguiente método de pruehas

Las manos del operador estén cublertas con guantes finos
quirfrgicos, Se deja correr agua de 242 de dureza.‘(o sea 240 ppm como
Ca903) a 209C & una profundidad de 3 pulgadas (7,62 om) en palanganas
de plastico claro circulares de 10 pulgadas (25,40 cm) de didmetro en
la base y 14 pulgadas (35,56 cm) de di4metzo en la parte superior. Es-
to se aproxima a 1 gal6n imperial (3,785 1t) de agua. Se mojan las ma-
nos enguantadas y la pastilla por inmersién y se da vueltas a la pas-
$illa en las manos en forma corriente 15 -vz'aoes. Se forma la espuma en
las manos frotando éstas con movimienios alternativos como se hace de
ordinario 20 veces en cada direccién (dos periodog alternativos de diéz
frotaciones cada uno) y se transfiere la espuma a una vasija calibrada.
Se registra ¢l volumen total recogido de tres operaciones como la expugf;
ta, como volumen derespuma.

Pueden realizarse nuevas prusbas por parte de un operador
entrenado con gran precisidén. Aunque la repeticién entre operadores

At
deja que desear, cada operador coloca una serie de pastillas en el mis-

0P eron s e o S————
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mo orden y registra lag mismas diferencias relativas que los otros

operadores. Los resultados citados en esta memoria fueron obtenidos
por un solo operador entrenado, )

El t6rmino "oremogidad de la espuma" es bien comprendido
por los expertos en la materia, pero resulia extremadamente dificilde
definir, Exprese una impresién subjetiva intuiiiva compuesta por la
apreciacién cualitativa de la forma (tamafio mds comdn) de las ‘burbujag,
la "blancura" de lz espuma, y, particularmente, su "elagticidad" o "BEJ
pesor” apreciados por los gsentidos del tacto. La "cremozidad" fue juz
gada en una escala representada por las palabras: muy pobre, pobre,
medianamente pobre, regular, bastante buena, buena, muy buena, excelen
te, asociadas con la escala numérica:

o, 1, 2, 3, 4 5 6, T.

En los ejemplos que anteoeden, los "productos de reaccién"
oitados debe entenderse que comprenden cadenas de nimeros pares gola-—
nente y cadenas de mimeros pares e impares, calculidndose por término )
medio aproximedamente el mismo peso medio .molecular ¥ abrazando aproii
madamente el mismo limite en nfimeros de C 4tomos en las cadenas. Se
apreciari que las olefinas cataliticamente formadas 'a. partir de etile-~
no son mezclag de cadenas de carbono de nimeros pares como lo son fam—
bién las derivadas por deshidratacién de. alcoholes grasos obtenidos
por hidrogenacién de aceites y grasas naturales, en tanto que las dexi
vadas de parafinas sometidas a cracking son mezclas do cadenas de ocar-
bono de nGmeros pares € impares.

. Las pastillas de tocador del invento son suaves para la
piel, proporcionan espuma en agua blanda o dura, incluso fria, que es
coi)iosa, extrema&amente esteble y do textura cremosa., La proporcidénde
desgaste, pese a la espuma coplosa, es comparable a la devuna. pastilla
de jabén, )

BEn resumen, la Patente de Invencién que se golicita deberd
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recaor pobre las siguienten: .

wRELVINDICACIONESw

1., Un procedimiento para la preparacion de una pastilla -
de tooador detergente sintétioa, caracterizado por el hecho de que se
usa oomo Unico detergente activo un metal alcalino soluble en agua o
sal magnésioca de un &cido alqueno-sulfénico que posee una cadena COm~
prendida entre 12 y 24 &tomos de carbono, oon preferencia 14 a 20,

2, Un procedimiento segin la reivindicacién 1, caracterd
zado por el hecho de que se utiliza una mezcla de alqueno-gsulfonatos,
en la cual los sulfonatos poseen cationes diferentes, con preferencia
una mezola de dos sulfonatos que son prefereniemente sodio y potasio
o potaslo y magnesio,

3, Un procedimiento segin oualquisra de las reivindicaclones
lo2 o%raotarizado por el heoho de que se inoluye en la pastilla
de tooador doido alifético monocarboxilico oon 820 Atomos de carbono, |’
hasta la cantidad de 40% en peso de la pastilla,

4, Un proocedimiento segﬁn‘oﬁalquiera de lés'reivindioaoio-
nes anteriores ,caracterizado por el hecho de que se utiliza como Uni-
oo detergente active una meéola de las sales sdédicas de alquenowsule

fonatos oon oadenas de oarbono comprendidas entre 15 y 20 y 12 y 16,
5. Se reivindica por Wltimo como objeto sobre el que ha

de recaer la Patente de Invencién que se solbitas" UN PROCEDIMIENTO PA
BRA LA PREPARACION DE UﬁA PASTILLA DE TOCADOR DETERGENTE SINTETICA"
Todo conforme queda desorito y relivindiocado en la presente
memoria desoripiiva que consta de once paginas meoanografiadas,
Madrid, 13 marzo de 1967

BERNARDO UNGRIA
. PePe
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