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! Esta invencidn se relaciona con barras detergen-

;teS. \“V’

i
: Mientras que los jabones hechos de dcidos grasos
: ,

i
pueden elaborarse con relstiva facilidad para formar barras

gsélidas, tales como barras de tocador, se ha encontradn
‘una dificultad considergble cuando se ha pretendido haver

tales barras de Getergentes sintéticos sulfonados. A pesan

de las ventajas que tales detergentes sintéticos deben. ofre—

%cer, es decir, un comportamiento superior en agua dura y j
la auvsencia de grumos insolubles de jabdn, el jabdn retiene
'con mucho la mayor parte del mercado de detergentes en ba-
rras. Los detergentes sintéticos relativamente baratos ‘taA

les como los benceno sulfonatos de alquilo comunes, los

cuales son vendidos en grandes cantidades en formulaciones
:l:l'.quidas 0 granuvladas, y que han reemplazado grandemente |
al jabén en los Gltimos +ipos de formulaciones detergen'besg,
se comportan {como casi todos los detergenies sintéticos |
sulfonados) nmuy pobremente cusndo uno trata de darles la ]
forma de barras. Estos detergentes no fluyen bien y “biendein
a pegarse a las paredes del extruidor (el cual es un e}:ﬁruii—
gdor del 'b:‘_.pb de hélice o tormillo sin fin usado en 1sa indus-
iria del jabdn) motivando grandes dificultades en la eia—-
iboracién y dando generalmente a las barras una aparienqia
pobre. Ademds, los que usan las barras hechas de benceno
sulfongtos de alguilo informan generalmente’@e una ‘sensa-—
cidn desagradable en la piel después del uso, generalmente

une sensacidn pegajosa indeseable,

De acuerdo con un aspecto de esta invencidn, las
ibarras detergentes son producidas de sulfonato de alquieni-

H ol
1o superior. Se ha encontrado en la actualidad que los sul-
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fonatos de alquenilo superior pueden ser rapidamente ex-
itruidos para producir barras firmes con buenas cvalilades.
;de espoma, usando el equipo convencional de hacer jabdn,
%tal como 1los exbtruldores usuales., El material fluye bien
%y se desliza facilmente sobre las paredes interiores de
%acero del extruidor sin pegarse, se. mantlene unido sin deg—
%moronarse después Ge la extrusidn y produce barras duras ’
iy fuertes con una buena aparienciz, las cudles mantienen
su integridad en la hidratacién ¥ deshidratacién, maniiene
-une apariencia lisa durante el envejecimiento sin cristales
significanies visibles, y tienen cuvalidades satisfactorias
de olor y de mantenimiento a pesar de que su ingrediente
activo no es saturado. Ademds, las barras de tocador hechas
de los sulfongtos de alquenilo svgerior son resbaladizas
como el jabon y tienen un efecto placentero sobre la piel,
‘de jando la misma suave y no pegajosa ni seca y aspera.
Se han encontrado que son sustancialmente no iFritantes pa-
ra los ojos en comparacidn con otros detergentes que tien-
den gzeneralmenie 2 exhibir un efecto irritante.

Que todas estas cualidades puedan ser obﬁenidasi
.en un detergente que tiene una insaturacidn olefinica es i

;particularmenie sorprendenie, especialmente en vista del

he cho de que los jabones olefinicamente no saturados pro-
ducen barras muy poco satisfactorias. Por lo tento, mien-
tras que el estearato de sodio produce una barra muy duras

la cual puede soportar (y hasta requiere)una humedad con-

siderable, el correspondiente jabdén monoolefinicamente 1no

saturado, oleato de sodio, rinde barras no deseables exire-
. 1

nadanmente blandas, atn para bajos contenidos de hunedad.

fLas barras de sulfonato de alquenilo son duras; por ejem-
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dos por sulfonaecidn de mono-olefinas, por ¢ jemplo usando

fSO3 cono agente de sulfonacidn, en una forma bien conoci-

plo, uma barra mostid vna penetracidn (penetrabilidad mes

dida por un penétrdmetro) de 2,2 mm. alm pera un condeni-
do de humedad de 6-7%; la penetracidn en barras de jabbn |
comerciales estd usvalmente en elmargen de alrededor de

2 8 T mnm,.

Los sulfonatos de alguenilo pueden ser produci-.
I

i

‘da y estd dentro Gel amlcance de csta invencidn el emplear,

los productos de sulfonacidn de olefinas comocidas para la
producecidn de barras detergentes. Uno de dichos procedi-

;
mientos conocidos implica los pasos de (2) introducir o
‘contiiuanmentie en una proporeidén sustancislmente uniforme
une nezcla gaseosa Ge desde 0,1 a 10 partes por voldmen de

;SO y correspondientemente desde 99,9 a 90 paries por vo-
3

1imen de un gas poriador inerte (%al como el aire) den’uro
:ue una carga liguida de una olefina esencialmente lineal
de 12-20 étomos de carbono manitenida a una temperatura no .
mayor de 502C, hast ta que han reace:.onaao N0 mas de 1,1 mo-
les (por ejemplo O,8-1,1 mol) de 503 por mol de olefinaj 5
’(h) v (¢) hidrolizar y newtralizar los productos de J:'eac—-(
cion resultantes con una base soluble en sgua (por ejempla
NaOH acuoso a 702-1402C); (d4) y recuperar como composicidn
tensioagctiva el contenido de sulfonato de la mezela resul-
tante. En otros de estos procedimientos comocidos la olefi-
na es sulfonads endos etapas, usando una concentracidn me-

nor de 803, pero una proporcién msyor de adicidn de SOé,

en la segunda etapa, o usando scido clorosulfdénico como sgen~—
’ ’ i

te de sulfonacidén en la segunda e’cap’a. En la forma preferif—

da de esta invencidn las olefinas sulfonadas, contemendo
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}alquenilo sulfonatos, son aguellas producidas por el tra-
itamiento del producto de reaccidn de 803 ~ olefina (“iez—

. . L) ” . . -
cla Acida") con acido sulflirico concentrado, bajo condi-

‘eiones sustancialnente no hidrolizantes, con anterioridad
;a la neutralizacidn.

; Como se podrd ver en los siguientes ejemplos. la
.

;sal del sulfounato de olefina, conteniendo wn sulfonato e
alcuenilo, puede ser usada como el Gnico deterzenie en la
‘harra, o puede ser mezclada con otros detergentes tales
‘como jabones o benceno sulfonatos de alguilo superior (por
‘ejemplo con alrededor de 8-16, preferibvlemenie 11-15, ato-
1108 de carbono en el srupo Ge alquilo) en proporciones va-
'riables, constituyendo la sal de la olefina sulfonada por?
lomenos alrededor de 5%, preferiblemente por lo nenos 20%
¥, atn mds preferiblemente, por lomenos alrededor de 50 :
(por ejemplo por arriba de 70%) del detergente total. Por:
lo tanto el uso de una proporeidn mayor de la sal de la
ole fina suwlfonada hace wosible producir buenas barras con-
teniendo detergente tales como los benceno sulfonatos de
Zalquilo, en formulaciones gue rinden ordinaviamente produc—
étos no satisfactorios. En combinacidnes con jabdén (por é
gejemplo en mezclas en las cuales la relacién Ge jabdn a |
isulfonato de olefina es de alrededor de 3:7 a T:3) se pue%

Gen obtener barras con sorprendentemente buenas caracterig-
, 3

e

ticas de espuma y de resistencia a la formscidn de babazaﬂ'

i
barras que rinden espumes relativamente fuertes y persis-%

fien tes. ;
| i
| Dentro de otros detergenies que pueden ser mez-—
! ’ ;
clados con la sal de la olefina sulfonada estin no swvlamen-

te los jabones y benceno sulfonatos de alquilo, sino tam- -

1
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§bién los sulfonatos de alcano {tales como los sulfonabos

primarios de parafina, por ejemplo, de glrededor de 10-20

preferiblemente alrededor de 15-20, Atomos de carbona),

[

H

!
F
i
lo las sales de ésteres de glguilo de acidos alfa-sulfogra-
%sos {por ejenplo, de alrededor de 10-20 dtomos de carheno,
Etales como los cidos metilo alfa-sulfomiristico o metilo;
zalfa-sulfosebo). Sulfatos de alcoholes superiores pueden %
teanbidn ser agregados. Bjemplos de éstos son el sulfato .
sbédico y de laurilo, el Aceite Rojo de Turquia, y otros

dcidos sulfatados o sulfatados de mono- § di-glicéridos de
dcidos grasos (por ejemplo, monosulfatado de monoglicérido
estedrico), sulfatos poli (etenoxi) éter de alquilo, tale%
coiz0 los sulfatos de los productos de condensaciodn (usualé
‘mente teniendo de 1 a 5 grupos de etemoxi por molécula)

del ¢xido Ge etileno y un aleohol graso superior, por ejeﬁ—

i
4

plo, alcohol laurflico, sulfonatos éter de laurilo o de
otros gliceril alquilo superiores; sulfatos poli (etenoxi)
étgr, tales como los svifatos de los productos de gonden~7
.sacidn del 6xido de e%sileno y nonil fenol (usualmente e
niendo de 1 a 6 grupos de oxietileno por moléeuli.

; Cuando se epplean Jabones la poroién acida del i
jabdén puede ser la de un dcido graso tal como el laiwico,
mir{stico, estedrico, oléico, eldidico, isoestedrico, pal-
mitico, undecilénico, tridecilénico, pentadecilénico u otios
dcidos grasos saturados o no saturados de 11 a 18 dtomos
de carbonos Jabones de Acidos dicarboxilicos también pue-
den ser usado, ta;es como jabones de dcido linoléico dime-

rizado. Jabones de otros dcidos de alto peso molecular,

tales como los acidos de colofonfa o de aceite de resina,

por ejemplo el Acido abidtico, pueden ser empleados también.

L 340302
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tros agentes snidnicos tensioactivos apropiados son las
amidss de deidos grasos gue contienen carboxilo con amino
dcidos (por ejemplo, la amida de deido ldurico de amino &+
L

cidos tales como la sarcosina, fcido beta amino propidnico,

polipéptidos de la hidrdlisis de proteinas, acido ise%idni-

{oo 0 dcido F~pmetilo tdurico) y sales solubles de tales

jamidas conteniendo carboxilo.
Los radicales hidrocarbonados de cualesqguiera Ge
los nateriales detergentes anidnicos azregades contienen
preferiblemente por lo mencs alrededor de 10 atomos de car-
.bono, siendo particularmente aproplados los radicales gli-
faticos hidrofdbvicos de cadena large dedlrededor de 11-1S.
dtomos de carbono y los cationes de los detergzentes anilni-
cos eafladidos son ventajosamentie tales como para impartir
solubilidad en agva a la porcidn acida de la moléeula o
para npantener su solubilidad en el agua, por ejemplo, po—
;'l;asio s, Ssodio, trietanolamonio, dietanclanonio, u otros al-
;canolamonios, celcio, magnesio (cuando el sgente tensioac-
;'tivo forma una sal soluble en agua de calcio 0 magnesio)
io amonio. Las sales de zinc y aluminio pueden ser. también
enpleadas en cantidades deseadas.
El detergente afiadido a la barra pu.edé ser un de-
tergente no ibnico o anfétero. Entre los detergentes no
idnicos estan los productos de condensaciln de Sxido de all-
gulleno inferior de compuestos hidrofdbicos, por ejemplo
los condensados de dxido de etileno con dcidos grasos su-
periores, alcoholes grascs superiores o hidrocarboros de
alquilo arilo, teniendo por lo menos 5 y usualmente desde
alrededor de 5 a 30 grupos de oxiectileno por molécula.

Los correspondientes mercaptanos de alquilo superior de tio-

.- 940307




alcoholes, o glicoles de polioxipropileno de por lo menos
900 4e peso molecular condemsados con un nlmero suficiente
de grupos de dxido de etileno como es conocido en la 'l:éc-
nica, también pueden ser usados. Otros no idnicos son los
condensados de alguilolaminas y dcidos grasos superiores
como la dietanolamida léurica y la miristica, la dietano-
lamida de 4cidos grasos de coco y similares. Entre los

detergentes anfdteros, teniendo usualmente un grupo alauis
1o de 10 a 18 carbonos, estdn las imidazolinas grasas o

10 de alquilo superior, tales como la 1-coco-5-hidroxietilo-~

S~carboximetilo imidazolina conocida como Liiranol Ci; y

las N-bete alaninas de alquilo superior, tales como la be=

itaalanina de dodecilo o el gcido ~dodecil iminodipropid-
H t
nico (por ejemplo, los materiales conocidos como "Derphatsgh
15 el grupo carboxilico del detergente anfotero puede estar i

‘en la forma decida o en la Fforma de la sal soluble en agua !

(por ejemplo, sal Ka). Afm otros ejemplos son la sal disd-

dica del dcido l-laurilo-cicloimidio-2-etoxi-decido etidni-

co-2-~etidnico y su correspondiente derivado de 2-laurilo

20 SulfatOQ

El contenido de humedad de las barras estd venia
josamente dentro del margen de alrededor de 1 a 30%. Para
cualquier férmulacidn dada es a menudo conveniente ajustar

1 contenido de humedad (haciendo pruebas iniciales con cah-

25 tidades variables de humedad afiadida)para obiener la operal

pidn  més suave en el extruidor y para obtener una barra

xtruida con una superficie lo mids lisa posible; general-
ente el contenido de humedad para el mejor comporfcamienj:o
%n el extruidor estd en el margen de .alrededor de 3a 15%:
30 . Agentes modificantes tales como los plastifican-~

340302

906067 -




tes pueden también estar presentes en la barra, preferiblé-
nente en proporciones menores, tales como wenores que al-
rededor de 25%, por ejemplo 1-20%, vreferibvlemente alrede-
dor Ge 5 a 15%. Bstes incluyen irgredientes tales como al-

5 coholes superiores, por ejeuplo, alcohcles teniendo uwn 1ra-<

dical de midrocarburo monovalente ce 10 z 1080 Atomos de ca#—

bono directamente unido a wn hidroxilo alcoidlico (como ein

el alcohol cet{lico o alcohol estearilico) o indirectamen-

!te unido al hidroxilo alcohdlico el como los ésteresrpar;
10 ciales grasos superiores de alcoholes uolihfaricos (tales .

como los glicerol mono- y diésteres de dcidos grasos de

acelte de coco o de deidos grasos d¢ sebo, o los corre Lon-

:dien‘aes ésteres de glicol). También pueden estar presentes

jcomo codificantes las grasas 7y goelies, »or ejenplo, sebo
15 nidrogenado, asi coumo tanbidn zateriales tales couo la la-

jlolina, las anidas grasas swugeriores, inciuyendo las alca~

énolamidas grasas superiorcs activadores de la formacion |

éde espura, tales cowo las uonoetanolauidas o die%anolaﬁi—i
das ldurica o miristica, u dxidos de algquildminas superiof
20 res terciarios, tales como el éxido de lauril o miristil—?
dimetilamina,

La sal del sulfonato de olefina es preferible-
mente una sal de metal alcalipo(por ejemplo Na o K), sien-
do preferidas las sales sdédicas por razones de ccononia,
25 a pegear de que las sales de potasio usuwalmente rinden ba-
rres nds duras o mds resistentes a la erosidn. Tambidn pud-
den emplearse sales de calcio y magnesio (especialmente
cuando estdn presentes en proporciones menores, por ejeuplo,
de 20 a 30%, en mezcla con las correspondientes sales sé-
30 dicas); tanbidn pueden usarss las sales de anonio y amnina

340302
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mas. Una sal de amonio o de estanolamonio en uns cantidad

¥ sales de metales pesados, tales como las sales de zinc
vy de aluminio. |
Bl largo de cadena del sulfonsto de alguenilo

puede ser variado. El ndmero promedio de dtomos de carbong

re dedor de 10 a 30, obteniéndose los mejores resultados,
particularmente en las barras de tocador, cuando el nimerg

promedio de carbonos del sulfonato de alquenilo estd den—

tro del marzen de alrededor de 15 a 20 dtomos de carhono.

.Un nlmero menor de dfomos de carbono rinde generalmenle wia

‘barra mds soluble y un nimero mds alto de una menor apii-

tud de formacidn de espuma.

El sulfonato de olefina puede también ser usado |
para la preparacion de barras detergentes de detergencia
‘altamente mejorada conteniendo, por e¢jemplo, 40% 6 mas, ‘
rpor e jenplo hasta alrededor de un 90%, preferiblemente .
zalredeaor de 50 & 80%, de una sal sdlida mejoradora Ge de-
“bergencia., Tales barras son pariticularmente a}gropiadas pa-
E:ca ser usadas como barras de lavar para trabajo pesado. Ia
sales inorgdnicas mejoradaras de detergencis solubles en
agua son genera}-mente conocidas en la téenica y pueden sey

cualquier sal apropiada de metal alcalino, de metel alca~

L inotérreo, o de metal pesado o combinaciones de las mis-

bpropiada puede tambidn ser agregada, pero generalmente se

prefieren las sales de sodio y potasio. Ejemplos son los

sulfatos y cloruros de sodio y potasio solubles en agua.
Sales mejoradoras de detergencia particularmente preferi-
das son las sales alcelinas mejoradoras de detergencia, ta

340302
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les como los polifosfatos, silicatos, boratos, etc..

Se prefiere a menudo que en las npezclas solunles
en agua de sales inorgdnicas mejoradoras de detergencia
usadas en las barras Getergentes de lavar, haya presente
una mezcla de tripolifosfato de sodio y bicarbonato ue soq

dio o potasio, tel como una combinacidn o mezcla de sales

en donge la relacidn de bicarbonato a tr1D011105¢au0 esté

1
'selecclonada en el margen de alrededor de 1:1 a alrededor

zde 3:1,

1
i
1

Bl tripolifosfato de sodio de la Fase I y el de |
la Pase II y mezclas de los nismosg, pusden ser usados con;
éxito en las composiciones. Bl fripolifosfato comercial ;
usual consiste principalmente en el material de la Fase Ii.
Bl nmaterial comercial de tripolifosiato es usualmente esen-
ci almente urlpollzosxato, por ejemnlo de 87 a 95%, con pe-
quenas cantidades, vor ejemplo, de 4 a 13% de oiros ;osfa-
tos por ejemplo, pirofosfato y ortofosfato. También puede-
sez' ugado el iripolifosfato de sodio en su forma hldratada.
EJ.ortofosfato trisddico puede ser usade en las cantidades
dndlcadas.

El bicarbonato de sodio o potasio es un tampon
cfectivo del pH. EL bicarbonato puede ser incorporado direc—
tamente como un bicarbonato anhidro o en la forma de sesqui-~
car bonato, un hidrato gque contiene tanto blecarbonato como

carbonato. !

Otras sales gpropiadas mejoradoras de detergen-

T

cia gue pueden ser incorporadss en las composiciones de bs

rra de detergente sintético de detergencia mejorada, inclu
ven los silicatos, carbonatos, boratos de sodio y potasio

{por gemplo, tetraborato de sodio), cloruros y sulfatos

340302
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(por ejemplo, sulfato de magnesio), solubles.en agua. Geneé-
ralmente la proporcidn total de esias sales adlclona*es

me;oradoras de deterzencia estard dentro del margen deéﬂp
0,5 a 24% por peso de la barra ;abrlcada, Tos silicatos dg
sodio y potasio teniendo uns relacidn de Fay0:8510, denitro
del margen de 1:1 hasta alrededor de 3,5:1 sor particular
mente efectivos como inhibidores de la corrosipn en propor-
ciones de alrededor de 1 a 8% por peso de la barra tepmina~

da. E1 contenido de sulfzto de sodio es venitajosamentye, man—

1tenido bajo, por ejemplo por debajo de 1/3 del peso 481

‘fosfato (sobre una base anhidra).

f Las barras de tocador contendrdn gemeralmente
:pocas 0 ningunas sales alcalinés me joradoras de detergen—%
:cia, uwesvalmente bastante por debajo del 5% de tales sales
Ey su contenido total de sal inorgdnica (por ejemplo Kazsoé)

ies:&xré generalmente muy por debajo del 15%, usuvalmente por

debajo del 10%, estando el contenido total de detergente !
generalmente muy por encims del 60% del peso de la barra.
Las barras pueden contener ingredientes activos
como germicidas los cuales pueden ser incorporados en una
cantidad efectiva en el margen de hasta alrededor de 40%
preferiblemente por ejemplo de O,ﬁ a 5%. Tales ingredientegs
inecluyen carbanilidas halogenadas, por ejemplo triclorocar~
banilidas; salicilanilida halogenada, por ejemplo +tribromg-
salicilanilida; bis-fenoles halogenados, por ejemplo hexa-
clorofeno; trifluorometildifenil urea halogenada; sal de
zinc de 1-hidroxi-2-piridinotiona y similares, incluyendo
nezclas apropiadas de los nmismos. . ‘
En algunos de los Ejemplos dados abajo, el con-

tenido de "Aceite Libre" de la barra hae sido gnotado. Se

.. 940302
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;1an obtenido barras satisfactorias teniendo propiedades de-
,oeaolcs a partir de productos sulfonzados de bajo con*benzdo
de "aceite libre', por ejemplo conuenmos de aceite 11bre

en el margen de alrededor de 1 a 12%, preferiblemente al-

rededor de 1 a 8% basado en el peso del material anibii-

canente activo en la olefina sulfonada. El contenido de a~
l

ceite libre es preferiblemente reducido y deseablemen‘u:e ; AN
]

inodificado por un tratamiento con calor de la olefina sul-
fo nads acuosz neuwtralizada, poniendo la wezclas acuosa_?t—;-_h i
contacto con un material que transiiere calor y que tiené ;
una tenperatura de por lo nenos alrededor de 1272(, bara !
i
subir la temperatura de dicho producto de reaccidn por 1o
nenos hasta alrededor de 11020, siendo efectuado dicho tra;
taniento con calor a presiones sustancialmenie atmosféricas
nientras se expulsa el vapor Ge agua de dicho producto de
reaccion, para gue el contenido de agua del producito des-
pués de este tratamien"co con calor esté dentro del marg
¢e alrededor de i a 12%. - '
! Las sales de olefinas sulfonadas son a menudo pré;—
é.uctos de color tjostado o parduzco. Para la producecidn de
{Jarras colo::eadas con colores claros, el meterial puede ser
'lanqneado, como por medio de tratamiento con hipocloriio

de sodio acuoso, perdxido de hidrdgeno u otros agentes blan-

oY

jueadores apropiados.

Bs nmuy importante el hecho de que los alquenilo

sulfonatos pueden ser formedos en barras detergentes usan:
do el equipo normal de fabricar jabdn usado al presente.

Pal equipo comprende vna "mdquina de amalgamar" para mez-
clar los ingredientes, un molino de rodillos pars homogenei-
zar la neszcla y formarla en Lragmentos wmolidos, un exirui-

5ﬂvy02
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dor para compactar y extruir los fragmentos molidos en fox-

ne de barra continua, equipo de cortar para subdividir ei

Yy

barras individuales la barra continua que estd siendo-ex-

truida, y une prensa para estampar un disefio o sefiales.en

5 las barras individuales y para darles su forma final. En

el extruidor convencional, gue tiene un tornillo sin fin
lqu.e gira coatinuamente en un tambor o eilindro, el material

es cajentado (por el calor producido por la friccidn cuan-

do se trabaja el material, suplementado, si se desea,. por
10 Ecalor transferido de una camisg de calentamiento paralimu -
iaartir una plasticidad apropiada al material y el material
ies compattado por la accidn del tornillo sin :Ein'y_es for-
g_zado a través de una plancha con miltiples orificios que
es continvamente limpiada por una cuchilla con néltiples ho-
-15 ?jas que gira coh el tornillo sin fin, dentro y a través
de une boguilla cuyo orificio de salida estd conformado de

acuerdo con la seccidn transversal de la barra deseada (po

b

’

sjemplo, una abertura con una seccion de alrededor de 3-26

om? y una altura de alrededor de 13 mm o mis) y ocuyas pa-

20 redes pueden ser calentadas o enfriadas.

De acuerdo com otro aspecto de esta invencidn, las

barrag se pueden producir sin la operacidn de extrusidn.

Por lo tanto, en un procedimiento las barras son hechas co:

lendo una composicidn derretida y caliente con la gue se
25

puede formar barras, y gue tiene una temperatura de solidi;

MR )

ficacidn superior a la de la temperatura ambiente (es decti

n el margen de alrededor de 38 a 602C, preferiblemente en
[l nargen de alrededor de 43-'5490). dentro de un molde apro-
biado tal como moldes de jabdn. Como se ha ilustrado en el

3 - . oo 2 « !
30 ejemplo 7, la composicidn derretidz puede contener jabon

340302
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fu otro dstergsnte agrezado) gue puede ser formado in situ

'E1 jabdn puede ser un jabdn supergraso conteniendo grasa

sin reaccionar o aceite graso.

’ ’ . - . . !
aun nas algunos aspectos de esta invencion.

Ejenplo 1

!
{
% Los siguientes ejemplos son dados para ilustrar
|
|
§
: Usando un reactor +tubular con camisa, de un dig-

netro interno de 21 ma y uvn largo de 5,3 mu, como primer

10 'paso de sulfomacidn, se sulfond contiruvamenie una uezcla ,
de algueno con una mezela gaseosa conteniendo 4% por volﬁ-f
men de tridxido de azufre en aire. La mezcla de algqusno
contenia alrededor de 883 de olefinas de cadena rec‘&a 20

uradas sn s terminacidn, de wpeso molecular npromedio

15 de 230 y uwn largo de cadena promedio de alrededor Ge 15 a

15 éarbonos (015 - 245, C,ps - 295 Cimp = 30%, Cig = 175’5S

aproxinadamente); y tenfa un margen de ebullicidn, a la pre-

sidn atmosférica, de alrededor de 265-3002C (con 11% de re'f-

siduo). Bn la reaccidn de sulfonacidn, el alqueno era dis-
i |

20 triguido como una velicula descendente por la pared inte-

Li or del tubo de reaccion, por la parte alta del mismo, ¥y
bl agente de sulfonacion gaseoso era inyectado hecia abajo
n un caudal voluméirico alto, por el ceniro del tubo de
reaccién desde la parie alta del mismo. La tempzratura de
25 reaccidn era controlada en el marzen de alrédedor de 652C
usando agua refrigerante a 272C en la camisa enfriadora
hue rodeaba al reactor, y la presidn en la reaccidn era de
blrededor de O, -7 }sg/cm2 man, Alrededor de 18 kg por horas
e él;LLleno eran hecnos reaccionar con alrededor de 5 kg por

)

30 hors de tridxido de azufre (relacidn nolzr de SO

340502
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igual a 1:1) dispersados en 850 1. por minuto de aire que
tenia un punto de rocio de alrededor de -732C. (1 ppm. de
azua) .

la megzcla soida inicial procedente del reactor

tubnlar era separada continuamente de los gases atrapados,

en un sparador situcdo en la base del reactor y después,

era inyectada continuamense sn un circuito de reciclo jun-
] - . ;

'_‘ao con 3 kg/hora ée oleum de 20%, siendo ambos, la "kHezcly

[

Ac' da" y el oleum, afiadidos continuamdente a una bomba situa-

! |

ha a la entirada del circuifo de reciclo; la mezela de re—?
ci clo del circuito era mantenida a una temperatura de alre—
aedor de 35°C. EL +tiempo promedio de nermarar\c:.a en 2l c¢ir-
cuito de reciclo era de alrededor ae 2-5 mlLutls, la rre—j
s1dn en el mismo era del orden Ge 0,35 kg/ctlz man., y elas—
;'berial gue abendonaba continuamenie el circuito de reciclo
!‘eI'a directamente neutralizado con hidrdxido de sodio acuo-
go diluido a una temperatura de alrededor de 93¢C hasta uﬂ

de 9-10. Un andlisis del producto neutralizado-acuoso

H
B

m,d*

y siruposo indicaba que contenia (sobre una base seca) 843%%
de detergente anibnico activo, 6,6% de sal inorgénica y

9, 4% de "gceite libre" (material obtenido por extraceidn
con pentano de una solueion acuosa de etanol).

(a) El producto neutralizado gcuoso y Siruposo
ponteniendo alrededor de 47,1% de "sélidos" (es decir, ume-
veriales fiu.e son sustancialmente no volfiles s la tempera-

sura y la presidn ambiente) y el resto agua, era tratado

bon calor y secado hasta un contenido de humedad de alreded
dor de 7 a 8¢ haciendo pasar, el producto & través de un
gvaporador de pelicula, en donde el producto era esparcido

rapidamente como una pelfcula delgzada sobre la superficie

3302
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g
AR i

de lasg paredes de metal mentenidas a wna temperatura de
alrededor Ge 1859C mediante una camisa de vapor de agua a
10, 5 kg/cm2 man, nientras se haeia pasar una corriente de

. Ul ’\' . ” e -
iaire a presién atmosférica sobre la superficle de Ja pelid

‘eula. El viempo de pernanenciz del material en sl evaporas
;dor era Ge zlrededor de 5 a 10 segundos y su demperatura
i
touando dejé el evaporador era de 1202C ¢ mayor. Dursnte es-

i

, ; o ‘o . A
e ‘tratamiento el contenido de "aceite libre" (caleculado |

isobre une bass seca) disminuila aprecisblemente(hasia un v%—
zlor fel orcen ce alrededor de lz nited de su valor anies |
Gel tratemiento). 31 material, ahora sdlido, era entancesi
e zelado a fonde con peguefias cantidades Ge Tioz; plgnento
‘y oerfvne, pasado entonces a través de una amasadora de ja-
vén en la cue era sasado a través de un juego de rodillos
de acero colocaGos nuy proéximos unos a otros, para asi pro-
Qucir tna hojae delgada Ge .aterial premsado lz cuval era
;-co;-‘ tada en cintes esirechas cuando sbandonaba ls amasado-;
‘ra.BEstas cintas eran alimentades a un extiruidor de jabén |
‘convencional en donde el material ers compactado y conti—%
nuanente extrufdo como una bsrra continua por la accidn
del tornilio de Arquimedes del extruidor, a través de una
abertura estrecha u una boquilla que ienfa un orificio de
salida ouya forma era lade la seccidn transversal deseada
de la barra exiruide (por ejemplo, alrededor de 25 mm por
50 mm). Ia barra exiruida era entonces cortada en barras
de vocador individuales dé 75 mm de largo. Ia boquilla del
extruidor era mentenida a una temperatura de alrededor de
4320, Bl pH de la barra (medido en una dispersién al 1% en
agua desionizada) era de 7,3+ Se obtuvo una harra satis-
factoria con cualidades superiores de espupa.

(v) Se :epitié el ejemplo 1a excepto que se agre-

ca. 340302
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g6, antes del smmsado, una centidad de jabon igual en pesg
gl peso del producto neutralizado tratado con calor, y que{
la boguilla del extruidor estaba a una temperaturs de 382(
E1 jebdn usado era un jabdn de sodio hecho de 755 de.fci-
dos grasos de sebo y 25% de &cidos grasos de aceite'_‘dej cO
co, y contenia 12% de agua. Se obtuvo una barra satisfac-
soria con una resistencia superior a la formacidn de baba-
Za.

(¢) Se repitid el ejemplo 1b excepto que la can-

i’ti dad de jabdn era 19 veces la cantidad del producééuiﬂ_ev.%ria-
i

i1izado tratado con calor. Se obtuvo una barra saiisfactoria

|

56, antes del amasado, una cantidad de alcohol cetilico ae
H - 1

con resistencia a la formacidén de babaza ain mejor.

(8) Se repitid el ejemplo 1a excepto que se agre-

%al rededor del 16% de la cantidad de producto neutraliszado :
é‘ci:'a"aado con calor.
Se obtuvo una barra satisfacitoria con cualidade s
superiores de espuma.

(e) Se repitid el ejemplo 1a excepto que la com-
posicidn, antes de ser amasada, contem’.a :7'5 par'tes. del
producto neutralizado tratado con calor, 11 paries de al-
cohol cetilico, 9 paries de sebo hidrogenado (un triglicé-
rido), 1 parte de triclorocarbanilida (un germicida) y unal

parte de lecitina (calidad Staley "BF"). Se obtuvo una ba-

rra satisfactoria con cualidades superiores’ée espuma y re

Pi stencia a la erosidn.

Ejemplo 2

Se repitid elproceso para hacer el jarabe neutra

1 1zado descrito en el ejemplo 1a,con las siguientes excep-

340302
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ciones:
La alimentacion de glgueno era Lma fraceidn de

015 - C20. conteniendo 90% de monoolefinas, siendo la dis--

tribucidn de olefinas de 1% C14, 2-1/2% ¢15, 20% C16. 18

€17, 17% C18, 18% ¢19 y 15% €20, y el margen de ebuilicidn
a la presidn atmosférica de alrededor de 275 a 3200¢C (con
6% de residuo). La proporcidn de 50 era de 0,35 kg vor
kg de alimentacidn. EL acide svlfdrico (975 n2504) era in-
yectado dentro de la olefina sulfonada por un punto del
reactor tubular situado a unos 3 m de altura, y era usado
en una cantidad de alrededor de 1/8 Ge kz por kg de alimen-
tacidn de olefina. La neutralirzacidn era llevada a cabo &
forna discontinua 939C durante 2 horas.

Después del tratamiento de la pelicula con calor,
el producto neutralizado contenia 94,75 de sdlidos, el con-
tenido de inzrediente anidnicemente activo (sobre wma base
s®ecs) era de 76,2% y el coatenido de aceite libre (soire
una base seca, era de 5%, El ma%erial era entonces trata-
do coro en el Ejemplo 1b para producir una barra contenien-
do pesos aproximadamente iguales de detergente sulfonado
y de jabdn. Se obtuvo wna barra satisfactoria con resisten-

cia superior a la formacidn de babaza.

Ejemplo 3

(a) Se repitid el proceso de hacef el jarabe
heutralizado descrito en el ejemplo 1, excento que la ali-
mentacién de olefina era une fracciln de €18 - C21, conite-
niendo alrededor de 89% de monoolefina, B83% de alfa-mono-
olefina, y teniendo un peso molecular promedio de olefina

de alrededor de 271, siendo la distribucidn de olefina apro-

340302
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ximadamente un 2175 de 018, un 35% de C19, mn 32% de €20 ¥
un 11% de CZ‘i. ‘ ‘
Despuds del tratamiento con calor el producto
neutralizado contenia 96,9% de sdélidos; el contenido. de
ingrediente anidnicamente activo (sobre una base seca) erd
de 90, 3%.

El material tratado con calor era entonces mez-—

‘clado, amasado y extrufdo como en el ejemplo 1a; antes del
ramasado se agregaba 3% de agua a los fragmentos. Se obiuvg
’ . . ) 7,

‘una barre satisfactoria con una resistencia sobresaliente

’ o .2 A : e
a la formacion de babaza y a la erosion.

(b) El material tratado con calor del ejemplo 38
‘fué mezclado con uvn peso igual del material tratado con oai—
lor del ejemplo 1g, junto con pequeiias cantidades de pig—-!
mento de Ti0, y de perfume y 5% (basado sobre el peso to-
‘tal de la mezcla) de agua, a la temperatura ambiente.

La mezcla era entonces amasada, cortads en cin-

tas, extruida (todo como en el e jemplo 1a) y cortada para

formar barras, las cudles tenfan un conmtenido de humedad
de alrededor de 6%. Pruebas con estas barras,' usando agua
de 55 ppm..de dureza, mostraban que las barras tenfan uma
rapidez de formacion de espuma Ge 8 golpes y un {ndice de
formacién de babaza de 10377- g perdidos. EL material de ia
barra nostraba un pH de 7,0 (medido sobre una dispersidnm
nl 1% én agua &esionizada). ) ‘

Bl "indice de formacidn de babaza" es determina~

1

dodejando una_barra, con un peso deferminaedo y con una sec
cidn de 77 man x 49 mm y por lo menos 12 mm de espesor de
nlano, durante 17 horas a la temperatura ambiente en una

tapa de placa Petri normalizada (100 mm de didmetro y 15 mn

. 340302
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‘Ge altura) con 35 nl de agua; la barra es entonces saca-

da del agua y se quita la "babaza" pastosa de debajo y de.

:los bordes de la barra con el lado del dedo indice. Enton-

ces después de dejarla secer de lado durante 48 horas en
el aire, la barra era pesada. El indice de formacida de
babaze es la diferencis entre el peso de la barra seca an=
tes y Gespuds Qe dejarla remojar y de guitar la babeza, ex-

> 2= « ! -
presada en gramos perdidos. La "rapidez de forzacion Ge

o]

-~

espuma’ es una wcdida bien conccida de la facilidad wara
producir espuma.

(c) Se nmezmclaron 46,1 partes del material svata-
do con calor del ejemplo 3a con 20,5 partes de H—laufilo—
peta~imino~dipropionato de hidrdgeno y sodio (Deriphat 160)
17,7 partes de sebdo nidrogenado, 5,1 pnartes de harina de
tapioca, 5,1 partes de dcido fosfdrico acuoso al 854 y
5,1 partes de tridecilo lineal benceno sulfonato sddico jun—
to con peguefiag cantidades de “102 y perfuue y la nezcla
fué avasada y extrulda para Pormar una barra que tenfa un

pE dcido,

Bjemplo 4

(a) Se repitid el ejemplo 3a excepto que el pro-
ducto acvoso neutralizado se blangqued antes del tratanien-
to con calor, de la siguiente manera: se mezclaron 91 kg
delproducto neutralizado con 11,5 kg de una solucidn acuo-
sa al 33% de FaOCl y se dejaron reposar por 1/2 hora a una
tenperatura de alrededor de 499C. Se agregd entonces (en
una solucion acuosa) suficiente sulfato de sodio (alrede~
dor de 900 z) vara reaccionar con el exceso de §a0Cl (es

decir, hasta que los ensaycs con papel de ioduro de alniddn

J40309
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;mostraban la ausencia de NaOCl). Ia mezcle, después de re-

?posar toda la noche, fué tratada con una pequefia cantidad%
(alrededor de 50 ml) de 4cido sulflrico concentrado para .
ajustar su pd a '%. .

r La suspensidn acuosa blanqueada contenia 34% de'

sélidos, 86,5% (sobre una base seca) de un ingrediente anid-

nicamente activo y 5,9% (sobre una base seca) de aceite
libre, Bl producto fué tratado con calor y formadh ei_l barras
cono en el ejemplo 1g. Se obtuvo una barra satisfactoria

10 con una resistencisz superior a la formacidn de babaza'."y avj
la erosidn. .

(b) Se repitid el ejemplo 4a excepto que alcohol
cetilico, en una cantidad de airededor de 16% del producto
neu.’craiizado tratado con calor, Tué mezeclado a fondo con

15 el mismo., Se obtuvo uvna varra satisfactoria con una resis-
tencia superior a la Fformacidn de babaza.

(c) Se repitld el ejemplo 4a excepto que el pro-
du cto neutralizado tratado con calor fwé mezclado a fondo
con 1/3 de suv peso del producto neutralizedo tratado con

20 gcalor del ejemplo 1.

Ejemplo 5

(a) Se usd un procedimiento similar al del ejem-
P

plo 1 para hacer un jarabe neutralizado. La mezcla de alque-

25 no empleada fuvé una alimentacidén de olefina’C15 - C20 cruda

hecha por craqueo de cera de parafina y que tenia el siguien-

te andlisis, seglim informe del abastecedor:

monoolefinas aciclicas 84%
diolefinas yolefinas nafténicas 9%
parafinas y nafienos 5%
diolefinas ciclicas y olefinas diciclicas 1%
30 aronaticos 1%

340302
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925 de las monoolefinas aciclicas eran alfa-mo-
nolefinas. El pesomolecular promedio de la porcidn de no-
nolefina era dealrededor de 240 y la distribueidn de ole-.
finas era 25 de C14, 18% de C15, 205 de C16, 21 de C17,
18% de ¢18, 16% cde €19 y 5% de C20.

La suspensidn neutralizada resultante contenia
44,1 de sélidos, 73,9% (sobre una base seca) de ingredien—
tes anidnicamente sctivo y 12,33 (sobre une base saca) ce
aceite libre. Se mezclaron 681 kg de suspensidn con 14,5
de une suspensidn actcsa al 505 de tridecilo lincul-ben
ceo sulfonato de scdio y la mezela Tué agitada & win vem-
peratura de 6C2C mientras se agregaban 2,7-Q5 kg de &eldo
estedrico derretido 7 1,0~0,23 &z de dietanoclamida estedri-
ca dervetide. La uescla fue tratada con calor en forna de

licula cono en el ejemplo 1, hasta un contenido de hume-
¢ad de aslrededor de 10, 1%, despuss ce lo cual se azresd
piguento y perfuze y el nmaverial fué tratado ulteriormente
cono en el ejenplo 1a para produecir wne barra sstisfacto-
ria con une buene resistencia s la formamcidn de babaza yala
erosidn. El alguilo benceno sulfonato de sodio tenia un
promedioc de 13 dtomcs de carbono en su sustituyente alqu’i-
lico (alrededor de 15 mols % €12, 55 mols ¢5 €13, y 30 wols
6 €14); el sustituyente alquilico contenia alrvededor de 209
de grupos alquilc cuye unidn al benceno estaba en el carbo-
no-2 del grupo algullo, estando el resto de sus grupos al-
quilo unidos al benceno exn el atomos de carvono 34 en uno
superior, (vor ejeuplo 45% en el dtomos de carbono 5 & 6).

(b) Bl naterial tratado com calor del ejemplo 5a
fué nezclado, durante el amasado como en el ejemplo 18, con

. - o 2 4 o Y
un peso igual de fragmentos de jabon y entonces fué extrui-

.. 340302



"do para formar barras como en el ejemplo 1. El jabdén ers
‘unjabdn de sodio hecho de T5% de dcidos grasos de sebo y

‘255 de dcidos grasos de aceite de coco, y contenia 12% de

agta. Se obtuvo una barra satisfactoria con una mej_{ox),re—;_
5 sistencia a la formacién Ge babaza y a la .erosidn q’u,e"‘la%
éel ejemplo 5a.
(c) Se repitid el ejemplo 5a excepto que se.in-
cluyd, en la mezcia de susvensidn, 14% de E-lawrilo~betan.
iminodipropionato de hidrdgeno y sodio y 33% de agvé iédié

10 cional.
(&) Se repitid el ejemplo 5a excepto gue el za-
terial tratddo con calor fué mezclado con 509 de las.ffag-

mentos de jabdn del ejemplo 5b.

15 EBjemnlo 6
Se tratd una alimentacidn de olefins sinilar a
la del ejemplo 5a con 803, 32804 y LiaOH, todo en una for-
mg similar a la del ejemplo 1a. Se obtuvo una suspensidn
neuwbralizada conteniendo 47,5% de sélidos y 37,6% de in-
20 grediente anidnicamente activo; su contenido de aceite li-
bre [basado sobre la cantidad de ingrediente énionicamentg
activo) era 10,6%. Se agregd a esta suspensidn una sus;pen-:-
sidn acuosa (de alrededor de 54% de contenido de sc')li&os)z;
conteniendo un alguilobenceno sulfonato de scdio ( de la :
25 Vmisma oomposicién gue la descrita en el ejemplo 5_@) jun'boé
‘con Zdcido estedrico, siendo las proporcionss teles que ha-i-
bia presenies 53,3 partcs de un material anidnicamente a,c‘-l
. $ivo produeido por la sulfonacidén de la olefina, 20 par‘besé;
del alguilo benceno sulfonato de sodio y 7,5 partes del dci-
30 do estedrico. Lo suspensién mezclada fué entonces sratada

i 340302
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‘concalor a la presidn atmosférica en un tambor a una ten-
peratura de alrededor Ge 150¢C pars preducir fragmentos
con un contenido Ge humedad de alrededor de 2 a 3%. Batos:
fragmentos Luoron mezclados con 0, 55 de su peso de pigren-
tode Tloz y 0, 8% de verfune, se somstieron a 3 pasadas
a través de uine amsadore de 3 rodillos para former cintas
¥ LGSJL&S fuercn exiruidas nara dar una barra contivua
cue fué sntonces cortada en barras de tocador individual-
mente cuyo contenido de huneded era de 2, 5%.

() Se repitid el ejemplo 63 excepto que se alia-
aid sevo ~idrogenado Gerretido a la suspensién en luger Ge
deido estedrico, siendo las propcrciones 55 paries dei
nzterial anidnicamente activo producido yor la silfonacidn
e la olefina, 15 paries de sdélidos de alguilo henceno sul-
fonato de sodio y 15 nartes del sebo idrogzenado. Ias con-
diciones de fratamiento fueron las nismas que las usalas
en el ejeuslo Ga.

(c¢) Usando la nisma fraccidn de olefina del ejem-
plo 6a y sustituyendo la aCH por KOH en el neso de nsutra-
J.izaoién, se prodiljo una susvensidn de una sal de potasio
del sulfonato de olefina. Bsta fué formeda en una barra tra-
tando con calor el material como en el ejemplo g, y pasan~
do los fragmentos resultanies, junto con 1% de TiO2 y 0, 5%
de perfume, g través de la amasadora y del extruidor como
en el ejemplo 6z para formar barras.con un contenido de hu~

medad de alrededor de Té.

Ejemplo 7
En este ejenplo se des crluen barras hechas con

nezclas de jabdn y olefira sulfonada, siendo formado el ja-
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A 1

‘bén in situ, en presencig de la olefing sulfonada. i

(a) Ia suspensioén blangueada del ejemplo 4a f“éi

]
evaporada en forma de pelicula a la presidn atmosiécica co-

moen el ejemplo 1g para formar fragmentos con un comfeni-:

do Ge humedad Ge alrededor de 1-2%. 115 partes de estos
fragnentos fueron agregados a 200 partés de aceite de co-%
co crudo, 5 vartes de una solucién acuosa al 1% dGe w1 tin-
e aszul, y 3 partes de perfume. Después de umn mezclado a
fondo, el material fué calenitado a alrededor de 60C en
cuyomomento se agregaron o7 paries de una solucidn acuosa
al 50% de hidréxido de sodio, mientras se continuaba mez-.
clando hasta que se formé una mezcla fina. La mezclé éélen~

tada f{terniendo yna fempersura de 712C como rcsultado de la

3

gaccidn exotérmice de la formacidn de jabdn) fué vertida

(&)

n moldes (moldes de jabdn) y dejada enfriar, los moldes

1)

neron entonces retirados y el producto fué cortado en ba-
rres individuales. Las barras tenian una buena dureza;una
sensacidn svave y sedosa al tacto, y buenas propiedades de
espuna; eu contenido de humedad era de alrededor de 2T% y
sucontenido de unmaterial sulfonado anidnicamente activo
era de alrededor e 24%., :

',. (b) Seprodujeron, en una forma similar a la des-
erita an el ejemplo %g, barras contenisndo alrededor de 3é%
del material sulfonado anidnicamenie activo y alrededor dé
v A i
30% de humedad. ‘

(e) Se repi%ié el ejemplo 7a excepto gue al ma—é
terial sulfonado usado era el descrito en el ejemplo 1a :
(modificado por blanqueamiento con 35% de Hy0, acuoso an—i
tes de la neuiralizacién) para dar fragmentos contenigpdo'

87% (sobre una base seca) de maperial anibnicamente activo,
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1~-2% de hunedad. En el procedimiento de formar el jabon

las proporciones usades fueron 125 partcs de estos fragmen—
tos, 200 vartes del aceite de coco, BOpartes de agua ¥ 07,5
partes de una solucldn al 505 de HaCH., Ias barres tenfan

uncontenido del material sulfonedo anidnicanente activo de
alrededor de 27% y wa contenido de agua de alrededor 2055

eran duras, tenfan uwns buena sensacidn gl tscto y davan una
espuna un poco nas répida y mas copiosa gque la de los ejem-

vlos Ta y Th.

Ejemplo &

Bste cjemnlo ilustra el uso de la olefina swiio-

oy

nada en umna derra ce deterzente para lavar conteniendo al-
tas progoreiones, por ejemplo en el marzen de 40-85k, de
sales nejoradoras de detergencia.

(a) Se neutralizd y sulfond una nezcla de algue-
1no como la descrita en el ejemplo 1a, de la misme forma des-

E 4

crita en ese ejemplo, y después, fué tratada con calor en
tambores calentsdos internamente a uns temperatura de alre-
dedor de 147-1779C para producir fragnintos conteniendo

72, 8% de inzrediente anidnicamente activo, 1,2% de aceite
libre y 3,1% de auvmedad. 38,5 partes de estos fragmentos
fueron mezeclados a fondo en un mezclador Hobari, con 20 par-
tes de tripolifosfato pentasddico en polvo {Fase II anhi-
dra), 11 pertes ce harina de tepioca, 30,4 partes de bical-
bonato de sodio en polvo (anhidro) y pequefias cantidades
de perfume y colorante. 10 partes de agua fueron entonces .
me zcladas a la mezcla, la cval fué entonces pasada dos ve-

ces a irzavés de une amsadora de jabdén Lehman de 3 rodillos

- 340302
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¥, después, fué extruida bajo un vaclo de 635 mm de mer-

curio absolutos, a una temperatura en el margen de alrede-
dor de 60-772C, para formar una barrs extruida continuva la%
cual fué cortads en largos epropiados para formar barras i

5 individuales y, después, fueron prensados. '

(b) Una mezcla de algqueno, como ha sido descri- -
ta en el ejemplo 3a fué sulfounada y neutralizada (en la mis-
mna Forma general descrita en ¢se ejemplo) y entonces trata-
da con calor en un evaporador de pelicula como en el ejen-

10 plo 1 para producir fragmentos contenisndo 96,9% de sélides
v 90,3% (sobre una base seca) de ingrediente anidnicamente
activo. 27,8 partes de estos fragmentos fucron entonces mez—
clados a fondo en uvn mezclador Hobart, con 20 partes de tri-
polifosfato pentaséiico en polvo (FaseII anidra), 11 partes

15 de harina de tapioca, 30 parites de bicarbonato de sodio en
polvo (anlzv dro) y pequefias cantidades de perfume y coloran-—
te. 10,7 parses Ce agua fueron entonces agregadas y la mez-
cla fué tratada uvlteriormente como en el ejemplo 8a.

(¢) Se repitidé el ejemplo 8b con la inclusidén de

20 jabdn y sesquicarbonato de sodio (en lugar de bicarbonato
de sodio (en lugar de bicarbonato) y un cambio en las pro
porciones de los ingredientes, las cuales eran: 16,5 partes
de los fragmentos, 20 paries de sesquicarbonato de sodio,;
30 partes de fragmentos de aabon (usando el Jabon del egem—

25 plo 1b), 20 partes de tr:.pol:.fosfa’co de sodio, 11 partes
de harina de tapioca, 2 partes de agua agregada.

(d) Se sulfond y neutral 1zo una mezcla de algue~
no como la deécrita en el ejenmplo 33_ (en 1la misma forma ge-T

ne kal como la descrita en ese ejemplo) y después se tratd

30 " eon calor coio en el ejemplo 1a, para producir fragmentos

. .. 340302



10

20

25

30

N
&1 °
A
LN

i
S
e
conteniendo 83,5¢% de sdélidos, 79,2% (sobre una base seca) -
de ingrediente anidnicamente activo y 2, 1% (sobre una base
seca) de acelte livbre. 27,2 paries Ge cstos frsguentos fue-
rou entonces mezcladas a fondo en un nezeclador Hobart, con
20 paries Ge tripolifosfato peniasddico en polvo (Faze II
anhidral, 11 portes de harina de tapioca, 30 partes ée bi-
carborato de sodio en polvo (anhidro) y pegueliss cantida-
des de perfume y colorante, 3,51 nertes Gde agua fueron en~
tonces agrezadss 7 la nmezecla fué tratada ulteriormente‘co-
noen el sjerplo da.

(e) 16,3 partes de los fraguentos del ejempre &d
fueron mezcladas a fondo en un mezclador Hobart, con 20
partss de tripolifosfato pentasédico en polvo (Pase II én
nidra), 11 partes de harina de taploca, 20 narites de ses-
guicarbvonato Ge sodio en polvo, 30 partes (e los wismos
fragrentos de jabdn usados en el ejemplo 8¢ y vegueiias can-
tidades de perfume y colorante, 2,2 paries de aguse fueron
entonces agregadas y la mezela fué tratada ulteriormente
como en el ejemlo Sa.

(£) 27,2 partes de los fraguentos del ejeuplo 34
fueron megcladas a fondo en un mezclador Lobart con 20 par-
tes de tripolifosfato pentasédico en polvo (Pase II anhidra)
11 partes de harina de tapioca, 37,5 partes de finos cris-
tales de sesquicarvonzto de sodio, ¥ pequeilas cantidades
de perfume y colorante, 3,55 partes de agua Tueron enton-
ces agregadas y le mezcla fué tratada aun uds como en el
ejenplo Sa.

Como se ha ilustrado en los ejemplos anteriores,
cuando el procedimiento de hacer el sulfonato de alguenilo

incluye un iratanisnto con dcido sulflrico de la mezcla e
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deido, la concentracidn de Hy50, del deido sulfirico agre:
gado es de por lo menos 60%, preferiblemente mucho mayor,

1

por ejemplo, HoS04 de 90%, 97% & 100% u oleum de 20%, y

:la..cantidad de agua suministreda por el dcido agregado es!

generalmente menor del 10% del peso de la mezcla deida, pi‘e-
feriblemente menor del 5% y, lo mds usualmente, menor del
3%. La temperatura de este tratamiento puede, por ejemplo,
estar en el margen de alrededor de 10 a 1008¢, prefer,ible
mente en el margen de alrededor dGe 25 a 60°C y la du.feza‘ciéljl
es ventajosamente relatlvamente corta, preferiblemente me-
nor de alrededor de una hora y, para mejores resltadqs, ne—
nor de alrededor de 20 ninutos, por ejempld 5 minuto's 0 hie-
nos. EL material +tratado es preferiblemente alimentado di-
rectamente hasta entrar en contacto con un material basi-
co para neutralizarlo, pero puede ddrsele un tratamiento
intermedio, preferiblemente vn tratemiento 4érmico (por
ejemplo en un medio acuoso a 100-2002C) ;,q-ées de neutra-
lizarlo, La neutralizacidn puede ser efectuads mezclando

a fondo el material con un material bdsico y agua (por

ejemplo con uma solucidn acuosa al 10-50% de NaOH, prefe~

riblemente, en una cantidad $al que eleve el pH a aproxi—'
madamente 10 ¢ mis) y menteniendo la mezela a unatémpera-
tura elevada, preferiblemente por encima de 602C, por ejen~

plo, alrededor de 65-2002C.

ELl tratamiento con a'.cido sulflrico rinde un pro-
dueto el cual tiene en muchos casos una proporcién misal-
ta de sulfonatos de alquenilo y una proporeidn menor (la
cual puede, por ejemplo ser menor que i/3del total de sul-
.fonatos), o ninguwna, de los sulfonatos de hidroxi-alcano;

una porcidn sustancial de su contenido de sulfonato de al~
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quenilo es a menudo delga-3;4~alquenilo sulfbnato. Tos de .
tergenies de sulfonatos Ge olefinas *ﬁmblen pueden conte-
ner pequeilas cantidades de disulfonatos, que se presume
sonproducidos en el curso del trataniento de sulforacidn
por reaccidn del exceso de SO3 con el sulfomato de algue-
nilo forzado Gurante la sulfonacidn.

La alimentacidn de olefina que ha de ser swlfona-
da pusde coniener, por ejemplo olefines de 10-30C dtomos dac
carbono, preferiblenenie glrededor Ge 15 a 20 dtomos de
carbvono, como se ha indicado azterlovxeaﬁe, siendo preferi-
das las alfa olefinas, La alimentacidn puede coniener pe-—
quefias cantidades de otros cons i'uyenues, vales como las
olefinas secundariss o internas, diolefines, olefines of-
clicas, ardmaticas, nafienos y alcanos, y pucden ser pre’
ducidas por cragteo de cera ¢e petrdleo, polimerizacidn ca-
talitioca de etileno, deshidratacidén de alcoholes ¢e cadena
larga, ete.

La reaceidn inicial de 805 y olefina puede ser
llevada a cabo de la forma conocida en la técnica, como por
elimentacidn de una corriente de 803 altamente diluida con
aire u otro gzas inerte fpor ejemplo con una relacidén molar
de gas inerie a 303 ds S:j g 100:1, preferiblemente por en-
cima de alrededor de 10:1, por ejemplo 50:1 a 20:1) en con~
tacto con una corrienie (por ejemplo una pelicula fina Ges-
cendente) de alimentacidn de olefina. La relacidn molar de
503 a olefina esta usualmente en el margen de alrededor de
0,5 a 1,3:1, preferiblemente glrededor de 1:1. Preferible-

mente se usa el 303 no complejo para la reaccidn con la
olefina.

A pesar de gue la presente invencidn ha sido des-

340302

- 31 -




1ot e Py po—

R,

crita refiriéndose aaspectos y ejemplos particularesserd
evidente para los expertos en la técnica que se pueden ha-%
cer varisciones y modificaciones de esta invencidn u que
se podran subsiituir equivalentes de lcs uniswmos, sin apar-
5 tarse de los principios y verdadero espiritu de la inven-
cidn,
Esta solicitud que corresponde a la presentada
enlos Estados Unidos de América el 10 de mayo de 1.965
con el nimero 548.825, se acoge a los veneficios del ar-

10 “iculo 51 del vigente Bstatuto sobre Propiedad Industrial,

15

b
o
3
.

Los puntos de invencidn propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de esta solicitudde Patente
de Invencidn en Bspafiz, por VEINTE afios, son los siguientes:

20 1o~ lejoras introducidas en la preparacidn Ge ba—
rras detergentes caracterizadas porque éstas contienen co—'

mo un conponente de detergente activo de la misma, un sul-

fonato de alquenilo de 10 a 30 Ztomos de carbono.
2.~ liejoras segin la reivindicacibn 1, caracteri-
25 _zadas porque las barras contienen por lo meﬂos alrededor
de 20% de una olefina sulfonada de 10 a 30 4tomos de carbo-
no comprendiendo dicha olefina sulfonada dicho sulfonato de
alguenilo. 7

3.~ liejoras segim las reivindicaciones 1 ¢ 2, ca-

30

racterizadas porgque cada barra de tocador contiene por lo
borg

n. 940302

1206.67



10

20

30

12,6467

nenos alrededor de 80% de detersente activo.

4.~ Llejoras seglm las reivindicaciones 1-3, en
lasg que el contenido de aceite libre de dicha olefira sul-
Zonada es de alrededor de 1 a 125

5.~ iejoras sezin cuzslcuiera de las reivindica~-
cioneg 1~4, caracicrizadas pcrgue cada barra comprende una

o » A} 4 oo &) - Fal -

nezcla de Jabon r diche olefina sulfonada.

P . . . ! .
6.- iejoras segén lg reivindicacion 5, en .Las

>

cue la relacibn ée jabdn a olefina sulfonada es de alrede-
Gor de 3:7 a T:3.

7.=- iiejoras seglm cu=l ulera de las reivindica
ciones 1-6, en las -re dicha olefire sulfownda es el rrin-
cinal conponente detergente de dichz barra.

8.~ lkjoras sezlm cuslquiera de las reivindica-
ciones 2 & 7, en las gue dicha olefina sulfonada couprende
swlfonato ée nidroxialcaro y uma wvroporcidn principal de
sulfonato de alguenilo,

9.~ lejoras segin cualouiera de las reivindica-
ciones 1 a8, caracterizadas porque csda barra de lavar pa-
ra trabajo vesado, contiene sales mejoradoras de deterzen-
clia en una cantldad en exceso de la cantidad de detergente.

10.~ Liejoras segln cualquiers de las reivindica-
ciones 1 a 9, caracterizadas porque las barras se producen
amasando ¥, después extruyendo dicho detergente.

11.,~ Lejoras segln las reivindicacién 10, carac-
terizadas porgue cada barra contiene alrededor de 3 a 10%
de humedad.

12.= ILejoras segﬁn la reivindicacidn 5, caracte-—
rizadas porgte las barras de tocador se producen nezclando

dicha olefina sulfonzda, wm dcido graso formador de jabdn
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:yun alcall, para former dicho jabén in situ, a wna tempe-

:;r.a;‘bu.ra a la que se derrite la mezcla resultante y, despu.és

.golidificando la mezcla derretida. {

13.~ Mejoras segln la reivindicacidn 12, carac-

bterizadas porque las barras contienen alrededor de 20 g

30% de humedad.

14.- e joras en barras de focador segln cual-
gquiera de las reivindicaciones 1 a 13, en las cuales el
vlforgo de alquenilo es una sal sédica gue %iene un pro-
edio de 15 a 20 dtiomos de carbono,

15.~ Mejoras en las barras de tocador seglin cual-
guiera de las reivindicaciones 1 a 13 en las cuales sulfo-
nato de alguenilo es una sal potdsica que tiene un prome-
dio de 15 a 20 atomos de carbono.

16.~ Iejoras introducidas en la preparacidn de
barras detergentes.

Tal y como se ha descrito en la Iemoria gue an-
tecede, para los fines que se han especificado,

Esta lemoria consta de treinta y cuatro hojas

escritas a méquina por una sola cara.

Hadrid, 16 My

126667 LJLL, ~ 34 -
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