Mod. 113

e%/ici/mie:

350826

@%ma%’a @wﬂ&%ﬁwa

sothe:

tirocedimiento para la obtencion de una
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BAIRD CHEwICAL INDUSTRIES,INC., entidad norteameri-
cana, residente en 185 Madison Avenue, New Yor, New

York 10016, 22.UU.de A,
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Bete invencion se refiere a un procedimiento
de obtencion de nuevas composiciones germicides y a
su utilizaci on como germicides para aiferentes apli
caciones especiales,

Las composiciones germicidas de la invenciotn
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contienen un compuesto de emonio cuaternario due tiene -
la formula: o
I Ry | 4
R4 |4
Ny
Ro~ | X
B3

en la due Rq y Ry son cada una aluuilo de 8 a 12 &t o-

mos de ocarbono y Rq ¥y R, juntas tiene un promedio de 9

a 11 dtomos de carbono; R3 es un grupo alquilo inferior
que contiene de 1 a 4 4tomos de carbono, un grupo slcanol
inferior que contiene dos o tres afomos de carbono, un
grupo aralduilo, 6 cloro ¢ alduil aralquilo sustituido;

R 4 88 un grupo aldunllo inferior que contiens 1 a 4 atomos
de carbono o un grupo alcanol inferior que contiene 2 6 3
&tomos de carbono y X es un cloruro, un etosulfato o un
metosulfato. R1y Ry iguales o diferentes, . pueden ser
un alduilo .de cadena recta 0 ramificads, preferentemente
narmal, Ry preferiblemente es un grupo metilo, etil hi-
droxietilo, b.encilo, clorobencilo, diclorobencilo o un
grupo alduil-bencilo que tiene uno a tres sustituyentes
alduilo con un total de no mas de seis 4tomos de carbono
de los sustituyentes alduilo. R, es preferiblemente meti
lo o etilo.

Los Ejemplos de estos compusstos de amonio cuater
nario sons cloruroc de didecil dimetil emonio, metosulfa~
to Ge didecil dimetil smonio, etosulfato de didecil dime
$il emonio, cloruro de didecil metil propil amonio, clo-

ruro de didecil metil butil amonio, cloruro de didecil




metil bencil emonio, metosulfato de didecil etil benéil
amonio, cloruro de didecil metil etil amonio, cloruro, de
didecil dietil amonio, cloruro de didecil metil 4~clorn-
bencil amonio, cloruro de didecil metil 3,4~diolof£ben~

5 cil amonio, cloruro de decil octil dimetll amonio, clo-

ruro de decil octil bencil metil amonio, cloruro de de-
cil dodecil dimetil amonio, cloruro de decil dodecil -

etil metil amonio, cloruro de dinonil metil 2,4—diméﬁil
bencil amonio, cloruro de diundecil dimetil amonio;'éio-

10, ruro de dinonil hidroxietil metilo, cloruro ds didecil
hidroxipropil metilo y cloruro de undecil dihidroxietilo.

las wezclas de los compusstos due contienen com-
puestos dioctilo, didecil y decil octilo o compuestos di-
decil, didodecil y decil dodecilo tambisn estan dentro

5. del alcance ds la presente invenci on. Muchas de estas com
posiciones de la invencion son nuevas composiciones de ma
teria. Estos incluyen el dodecil alquil bencilo y compuesg
tos bencilos sustitutdos y dlioctil didecilo y las mezclas
a base de didecilo-didodecilo,

20. Las composiciones germicidas due conticnen los
compuestos de amonio cuaternarios de ests invencion ex-
hiben caracteristicas dnicas con respecto a las composi-
ciones aparentemente similares que contiene otros com-
puestos cuaternarios estrechamente relacionados, Especi~

25. figdamente, les composiciones tienen una activi&ad germiel
da excepcional y totalmente fuera de lo normal una alta
tolerancia a las aguss duras y al suelo organico. Ademas,
tienen una tolerancia suficientemente alta a los agentes
tensi oactivos anionicos tiu.e- los hacen adecu.ados. para hi-

30. glenizar o desinfectar las superficies duras en presencis
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de un agente tensloactivo enionico. A la luz de todes
estes propiedades unicas las composiciones de la inven-
citn son particularmente utiles pera gplicaciones de sg
neamiento y desinfectantes de superficies duraes. Adomas,
aquellos compuestos Que tienen una cantidad promedio -de
gtomos de carbono en los grupos alduilos de cadena lur-
ga 48 9 son particularmente dtiles para ser aplicados en
lavaderos.

Los compuestos de emonio cuabernario utilizados
en le presente invencion ge pusden prepsrar con cualquier
procedimiento conocido. Ver por ejemplo: A.W. Ralston,
et al., J. Org. Chem 13, p. 186 (1948).

Para las aplicaciones de sansamiento y desinfec~
cion de supsrficies duras, los compuestos cuaternsrios
generalmente se aplican en una dilucion due contiene de
50 a 2500 ppn dsl compuesto cuaternario, dependiendo de
la aplicecion en particular. Preferiblemente, el compues
to cuaternario se prepara como un concentrade compuesto
de agua y un alcohol inferior, tal como metanol, etanol
0 isopropenol, como sistema disolvente. De 0,5 a 4 par-
tes del compuesto cuaternsrioc se disuelve en una parte
en peso de disolvente total.

Una propiedad pérticularmente nica de los com-
puestos cuaternarios de la presente invencion es la re-
tencion de la alta actividad germicida en presencia de
cantidades importantes de detergentes aniotnicos sinteti
cos y jabon.

Egta tolsrancia a los agentes tensioactivos anio-
nicos hace a las composiciones de la presente invencion

adecuados para seneamientos y desinfsccion de supsrficies
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Que ya han sido limpiadass con, y due contienen cantida--
des residuales de detergentes anionicos.
Los agentes tensioactivos anionicos utilizados.
para limpier o sanear superficies duras tienen la -'f’oz:x'xi&-
la B~COOM, R-SO3if 6 R-0S504M, en la cual i representé un
metal alcalino, amonio o un grupo sustitutdo (amina) ¥
R representa un radical orgénico que tiene mas de § ato-
mos de carbono. Los ejemplos son: jabones, sarcosinatos
de &cidos grasos, sulfonatos aldutlicos, sulfatos aliui-
licos, éteres sulfatados de grupos alifaticos, de cadens
larga, ésteres alyutlicos sulfonados de Acidos grasos de
cadena larga, ¢steres glicolicos sulfonados de Acidos
grasos de cadena larga, amidas alquil sustituldas sulfo-
nades de &cidos grasos de cadena larga, sulfonatos artli
cos alqyuilados, sulfosuccinagtos aldutlicos, y un éster
organo fosfato tensioactivo. La definicion de agentes
tensioactivos anionicos tambien incluye agentes tensioac
tivos amfotéricos formulados con un pH sobre su punto
isocelectrico. detos agentes tensioactivos amfoliticos
incluyen propionatos N-amino grasos, dipropionstos N-imi
no grasos, cicloimidatos y N-arilos graso-N'-glcalino 6
auwina cerboximetil-N'-(2-hidroxietil) etilendiaming.
Cuando los compuestos cuaternarios de la invencion
se utilizan para saneamiento, su contenido de dilucion a
utilizar es de 50 a 500 ppm, preferiblemente de B0 g
300 ppm. Si se desea, los mismos pueden ser formulados
con detergentes no iotnicos y/0 con formadores de deter-
gentes. we agrega un solvente acoplado 0 de uniom pars
obtener la estabilidad necesaria. Basado en una parte en

peso del compuesto cuaternario, se puede utilizar de O a
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10 partes, preferiblemente de 0,25 a 1 parte de un agen
te tensioactivo no ionico. Los formadores de detergente
se agregan en cantidades que oscilan de 0,5 z 10 partes
en peso, preferiblemente do 1,0 a 5 partes. Les formla
ciones tipicas son:

Compuesto detergente acido de ganeamiento

8 % de cloruro de decil octil Aimetil amonio
4 % nonilfenol poli(etilenoxi) etanol

30 % &cido fosfonico (75 %)

58 # agua

Compuesto detergente slcalino de saneamiento

5 % de cloruro de decil dodecil dimetil amonio

4 % éter de polioxietilen laurilo

6 % tripolifosfato de sodio
1 % carbonato de sodio
84 % agua

Compuesto detersente de seneamiento de huevos

5 ¢% de cloruro de didecil @imetil amonio
5 5 nonilfenol poli(etilenoxi) ebanol
30 % carbonato de sodio
10 ¢ metasilicato de sodio pentahidratado
50 % tripolifosfato de sodio

Cuando los coumpuestos cuaternarios de la inven-
cion se utilizsn para desinfectar, su concentracion en
la dilucion acuosa g utilizar oscils entre 200 a 3000
ppm, preferiblemente de 350 a 650 ppm. Los agentes ten~
sioactivos no itnicos y/o los formadores de detergente
también se pueden utilizar con las mismas cantidades co
mo se describen para las formulaciones de sanesmiento.

Un ejemplo de dicha formulacion es:
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Desinfectante @Getergents

5 % de cloruro de¢ octil decll dimetil amonio
5 ¢ nonil fenol poli(etilenoxi) etanol
1

s carbonato de sodio

e

6 % tripolifosfato de sodio
1 % tetrancetato do etilendiamina tetrasotdico
82 % a=gua

Los agentoes tensioactivos no ilonicos due se pue-~
den formular con los couwpuestos cuaternarios de la pre-
gente invencion incluyen:

(1) iionosteres de poliglicoles con alcoholes gro-
sos de cedena larga, tal como los productosAde reaccion
de Oxido ée etileno glicol de polietileno con un alcohol
graso de cadena lerga (por ejemplo un producto de reac-
cion de oOxido de etileno y alcohol miristilico, a saber:

C14H29(002H4)n01‘1
donde n es 5 a 20).

(2) i:onogsteres de poliglicoles con 4cidos gresos
de cadena larga, tal como productos de reaccion de oxido
de etileno o glicol de polietileno con un &cido.graso de
cadena larga (por ejemplo un producto de reaccion de oxi
do de etileno o glicol de polietileno con &cido laurico,
a saber:

0
#
Cq4s 3C—( 0C H 4) nOH

donde n es 5 a 20),
(3) monosteres de poliglicoles con fenoles alqui

lados tales cowo los productos de reaccion de oxido de
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etileno o glicol de polietileno con un alduil fenol
(por ejemplo producto de reaccion de Oxido de etileno

y nonil fenol), a saber:

CoH 1q=
9% 19
(00,H,) 08

donde n es de 5 a 20,

(4) Esteres de acidos de polioxietilen sorbitan
y/o resins, por ejemplo monolaursto de polioxetilen sor
bitan. B1 dltimo es el producto de la reacclion de mono-
laurato sorbitén y ya sea de Oxido de etileno o glicol
de polietileno. '

(5) N,N-polietoxilados y polipropoxilados de ami-
nss slifaticas de cadena larga. Por ejemplo, el producto
de reaccion ds oxido de etileno o glicol de polietileno

con rendimiento cocoamineas

// (GHZCHZO)XH

R-N
\(CHZCH20)yH

en el cual R es cocoy x4 ¥y = 10 moles de oxido etils-
nico.

(6) N,N-polietoxilatos y/o polipropoxilados de
amides acidos, alifaticos de cadena larga.

El sjemplo del producto de reaccion del oOxido de
etileno o polietilenglicol y la amida de sebo hidrogena~
do produce:

. //(GHZGHzo)xH

R-CH
4 "\ (CHoCH,O)yH
0
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donde RC es sebo hidrogenado, X 4 ¥y = 50 moles de Oxi-

do de etileno.

Los formadores de detergentes Que se pueden wti-
lizar incluyen:

(1) Las sales alcalinas inorganicas formadoras,‘
solubles en agua, solas o en mezcla; por ejemplo: calw
bonatos, %boratos, fosfitos, polifosfatos, bicarbonatos
y 8ilicatos. Los ejemplos especificos de tales sales
son: tripolifosfatos de sodio, carbonato de sodio, te-
traborato de sodio, &cido de pirofosfato de sodio, bi-
carbanato de sodio, tripolifosfato de potasio, pirofos-
fato de tetrapotasio, exametafosfato de sodio, sesqui-
carbonato de sodio, fosfato trisodico, y bicarbonato de
potasio. Dichas sales inorganicas .formadoras aumentan
la capacidad de detergencia de la composicion.

(2) Les sales orgsnicas formedoras golubles en
agua secuestrantes, se utilizan solas o en mezclas, tal
como metal alcalino, amonio 6 policarboxilatos amino
amonio substituido, por Ejemplo, tetraacetato de etilen
diamina de sodio y potasio, triacetatos de N-(2-hidroxi-
dil) etilendiamina de sodio y potasio, triacetatos de
nitrilo de sodio y potasio y sodio potasio, y diaaceta-
t0s de trietanolamonio N~(2-hidroxietil) imino., Otras
sales orgainices formadoras secuestrantes due se pueden
utilizar son: diacetatos de N-hidroxietil~-imino, glici-
natos de dihidroxietilo, pentaacetatos de dietilentriami
na; tetraacetatos de 1,2-ciclohexeno diamina. Las sales
mezcladas de estos policarboxilatos son también adecua-
das, #] scido gluconico, 4cido pitico y sus Alcalis y

sales de aminas son tambien adecuadas como formadores
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orgénicos secusstraebles, En el caso de aplicaciones en
productos de lavanderis, los compuestos de la presente
invencion se pueden agregar durante el ciclo de lavadé _'
0 enjuague. Cuando se utilizan durante el ciclo de la~
vado, las mismas son formuladas con un detergente no ...
ionico de modo que la dosis aplicada de los compuestos’
de la invencion es de 50-3000 p.p.m. p preferiblements
150-400 p.p.i. , basado en’'el peso seco de la carga dé
ropa. Una formulacioén detergente antimicrobiana para lg
vanderta tipica ss la sigulente:

Detergente antimicrobiano pars lavanderig

0,8 % Cloruro de octil decil dimetil amonio '
10,0 % Aducto de oxido de etileno alcohol ssc.lineal(s)
40,0 % Tripolifosfato de sodio

12,5 % Metasilicato de sodio pentahidratado

1,5 % Carboximetil celulosa de sodio (b)

0,4 % Abrillantador 6ptico (o)

34,8 % Sulfato de sodio anhidro

(a) Torgitol 15-8-9 (Union Carbids Coryp.)

(b) Carbose D (VWyandotte Chemicals Corp.)

(¢) Hiltemine CWD (Hilton~Davis Chemical Co.)

En las lavanderias o lavaderos comerciales, los
gormicidas se pueden agreger con el 4cido lavador, Los
édcidos se agregan para neutralizar el decoloramiento
producido por el hipoclorito o alcali-~residual, que por
lo general son el silicofluoruro de amonio, cinc 6 so-
dio. Logs compuestos custernarios de este invencion se
utilizen en una relacion de 0, 1-10 partes, preferible-

mente 0,2-0,5 partes a una parte en peso de fluoruro

dcidos Un ejemplo tipico es:
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Germicida é&cido pera lavendertis

33 % Cloruro de didecil bencil metil amonio

67 % Silicofluoruro de amonio

fn les waduines lavadoras caseras, se pueden ‘
agregar los canpuestos de amonio cuaternario con for--
mulaciones que contienen un compuesto sblandador de te -
las, o un compuesto ablandador de telas m4s un abrillé.g
tador optico. .

Betas formulaciones contienen 0,25 a 6 partes en
peso, preferiblemente 2,0 a 4,0 partes del ablandador
de telas por cada perte del compuesto de amonio cuater-
nario. kjemplos de ablandadores de teles son: cloruro
de di(sebo hidrogenado)dimetil amonio y sulfato de 1-me
til- 1-alcanoamidostil=-2~-2lquilimidazolimo metilo por
ejenplo sulfato de l-uwetil-T-estearilamidoetil-2-esteari
limidazolinio metilo. LEjemplos de abrillsntadores oOpti-
cos son: derivados bis-tiazinilos del acido 4,4'~diami-
noestilbeno-2,2'~disulfonico y derivados benzimidazoli-
log. Una formulacion tipica es:

Ablandador de tela germicids

5,1% Sulfato de 1-metil-l-estearilamidoetil-2~estea~
ril-imidazolinmetilo
1,6

1,5 % Cloruro de octil decil dlwetil amonio

¢ Alcohol isoproprlico

>

1,5 % Abrillantador optico (20 % activo) (a)
91,3 % Agus
(a) Hiltewine Arctic White CC; Hilton~Davie Chem. Co.)
Aungue todos los compuestos de la presente inven
cion son dtiles para ser aplicados a log productos de

lavanderia, se ha comprobado Yue se obtienen resultados
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sorprendsntemente convenientes con una mezcla de cloru=
70 de didecil dimetil amonio y el cloruro de dioctil |
dimetil amonio. La mezcla puede contensr de 10:1 a 1:70.
en peso de cada compuesto cuaternario, preferiblemen‘l}e

5. de 3:1 a 1:3. La presencia del compuesto decil octilra_j‘;
metil amonio es ventajosa. o

Una mezcla particularmente notable para aplica~
ciones en lavanderias se puede preparer de ls maners Si
guiente:

10. EJEMPLO & . Utilizendo un autoclave de 3,78 litros, se

hacen reaccionar 6 moles de cloruro de oc-
tilo y 6 moles de cloruro de decilo con & moles de mo-
nometilaming en presencis de 15 gramos de yoduro de iyo-
tasio y 1056 gramos de un caustico acuoso al 50 % (13,2

15, moles de NaOH). La reaccion continuz durante 6 horas g
165 °C. Despu¢s de dejar enfriar a 120%¢, las dos fases
8o0n separadas y se efectia una destilaci on extractiva al
vaclo de la fzse superior obitenieéndose un producto dus
tiene un peso molecular de 294.

20, De ests producto, 2,55 moles se cargen en un au-
toclave de 3,78 litros, con 230 gramos de alcohol iso-
propilico., Se elimina el vacio y se cargan 2,50 moles de
cloruro de metilo. La tanda es calentada a 80°C durente
dos horas, Lg sal de amonio cuaternario obltenida tiene

25, una distridbucion estadistica de productos due es de apro
ximadamente 25 % de dioctilo, 25 % de didecilo y 50 % ge
cloruro de decil octil dimetil amonio. ILa superiorided
de emte materizl pare aplicaciones en productos de la-
vanderias se indica subsiguientemente.

30. El cloruro de bencil didecil metil amonio es un
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compuesto cuabernario cristalino soluble en agua que
funde entre 85° - 88°C, Gstas propiedades fisicas, ch..
binadas con una notable actividad desinfectante, lo he-
ce particularmente aplicaeble para obtener facilmegte -
5 mezclas secas de productos deminfectantes solidos, por
ejemplo: limpiadores desinfectantes en polvo, tabletaé'
0 pastillas de sancamiento y detergentes de lavanderig
antimicrobianos en polvo, Las sigulientes mezclas son -
dtiles para las aplicaciones menci onadas precedentemeﬁte.

10. Desinfectante en polvo limpiador

5 % Cloruro de bencil didecil metil amonio
5 ¢ Aducto de Oxido etileno alcohol primario lineal (a) :
53 4% Tripolifosfato de sodio
35 % Carbonato de sodio
5. (a) Plurafec A-38 (floked); Wysndotte Chemiocals Corp.)

Tableta de saneamiento

50,0 % Cloruro de bencil didecil metil amonio
12,5 % Bicarbonato de sodio
6,3 % Acido cttrico
20. 15,0 % Dextrosa
16,2 % Cloruro de sodio

Detergente antibacterial para lavanderia

1,0 % Cloruro de bencil didecil metil amonio

10,0 % Aducto de 6xido etileno alcohol primario lineal(a)
25, 40,0 § Tripolifosfato de Sodio ‘
34,7 % Carboneto de sodio
12,5 % wetasilicato ds sodio pentahidratado
1,5 % Carboximetil celulosa de sodio (65 % activa) (b)
0,3 % Abrillantador optico h (e)



2.

10.

13,

20,

25,

30,

- -

(2) Plurafac A-38 (flaked); Wyandotte Chemicals Corp.
(b) Carbose D; ‘yendotte Chemicals Corp, .
(¢) Hiltamine CWD; Hilton-Davis Chemical Co.

La preparacifn del compuesto precedente se indi-;-
ca en el ejemplo siguiente: ’
EJENPLO wBH Una nmezecla de 31,7 gramos de di decilami~

na, 12,6 gramos de cloruro de bencilo, -
400 ml., de acetonitrilo y 200 ml de zcetona fue somebi-
da & reflujo dursante 16 horas en un bafio de wvapor. ILa
mezcla de disolventes fus extraida por destilacitn en
vacto y el aceite restante tomado con sproximadamente
100 ml, de isopropanol. L1 disolvente fus extrsido nus-
vamente por destilacion en vacto. El aceite amarillo re
sidual fu¢ diswelto en éter absoluto y dilutdo con n-pen
tano hasta due comenzoé la cristslizacion. La cristalizg
clon avanz6 lentamente y se agregé una cantidad adicional
de n~pentano perdi 6dicaumente. Despues de reposar dursnie
toda la noche, el producto cristalino blanco fus recogi-~
do en un embudo de succidn, lavado con una cantidad adi-
cional de n-pentano y secado libre de disolvente., Rendi-
miento, 30,5 gramos de un producto cristalino blanco, due
fus cloruro de didecil metil bencil amonio, fundiéndose
entre 85° - 88°C.

Anslisis: Calc. para CoghsNO; N, 31,7 %
Determinados N, 31,4 %

Bl cloruro de didecil metil bencil smonio es so-
luble en agua en una proporcion de 4,7 %.

Con el fin de exhibir la eficacia de los compues-

408 48 lo invencion, se ha sfectuado une comparacion cou

otros compuestos de amonios cuaternarios 4ue se indica
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en los siguientes ejemplos. Con fines de brevedad estos
compuestos conocidos se uencionaran en los ejemplos de
la manera siguiente:

tCompuesto cuaternario A' - ung mezcla de 50 ¢

5. n-alyuilo (60 % C14, 30 % C1g, 5 & C1py 5 % Cyg ) clo-
ruro de bencil Gimetil amonio y 50 % n-alauilo (50 %
C1g, 30 35 C14y 17 4 Cqgs 3 % CUqg ) cloruro de dimetil
etil bencil aumonio.

tCompuesto cuaternario B' - n-alquil (50 % Cq4,

10. 40 % Cqo, 10 % Cqg) bencil dimetil amonio.

En el caso ds los compuestos de lg presente ine
vencion utilizada en el ejemplo, cuando difieren los
grupos slduilo de cadena larga, por ejemplo: cloruro de
decil octil diwetil amonio y cloruroe de decil dodecil

5. dimetil emonio, las composiciones contienen una distri
bucion estadistica de materiales tales como los descri-
tos en el ejemplo A, Tales composiciones tienen grupos
alduilo de cadena larga entre 8 y 12 y un numero pro-
medio de gtomos de carbono de 9-C respectivamente.

20, BIJBPLO T

Con el proposito de ilustrar la actividad bi olo
gice notable de los compuestos de la invencion, se rea
lizaron ensayocs ds caldos de dilucion. Ver Cutler, et
al. KEgpecialidades de jaebones y 4Yuimicas, volumen

25, XLIIT, N® 4, pé4gina 74 (Abril 1967).

En los ensayos de caldos de dilucion. (18 hores
de inmersion), se determino la concentracion inhibito-
ria minima. &n la tabla 1, las columnas 1y 2 indican
el comportamiento de los dos compuestos cuaternarios

30. dentro del alcance de la presente invenci on. La columna 3
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ilustra los resultados obtenidos con obro compuesto cua

ternario y la columns 4 un bromuro 42 amonio custerne-, ;.

rio. >
Tabla 1~ Ensayo del caldo de dilucion
Bacteria ¥tnimo inhibicion concentraci on (pggi 2
12 3 4 .
Staphylococcus
BaTeus 0,5 0,5 0,5 10
Scherichig coli 5 5 10 10
Pseudomongs
aeruginosa 50 50 50 50

1. Cloruro de didecil dimetil amonio

2., Cloruro de decil octil dimetil amonio

3. Compuesto cuaternario A (especificado arriba)
4, Bromuro de decil octil etil metil amonio.

Los compusestos cuaternarios arribe indicados ex-
hiven todos una elevada actividad bacterioestatica hacia
el staphilococcus aureus. La bacteria Gran negativa es
conocida como mas elgstica a los compuestos custerngrios
que los organismos Gram positivos., Inesperadsmente el
dialdquilo de la presente invencion exhibe una actividad
Gram negativa significativamente superior.

EJEMPLO II

Para ilustrar la velocidad de exterminio de las
bacterias, se realizaron ensayos de eficacia germicida
utilizando un compuesto preferido de la presente inven-
cion y un compuesto comercial. Este ensayo, due es llevg
do a cabo con ggua destilada, es una modificacion del en

sayo de seneamiento o sanitarioc germicida y detergente
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(por los metodos oficiales de analisis de la asocisgcion
de quimicos oficiales de agricultura; 10a. EBdicioén, pa.
rrafo 5.023 - 5.026, 5.029 - 5.032; paginas 87-9 (1965),
La tabla 2 describe la concentracion necesaria para efe_é
tuar una reduccion de 99,999 % en ls cantidad de bacte-
rias en 30 segundose | .

Tabla 2

Ensayo de efectividad germicida, ppm.

Bacteria 1 2
Staphylococcus aureus 10 22
Bacherichia coli 13 20
Pseudomonas geruginoga 25 33

1. Cloruro ds didecil dimetil amonio
2. Compuesto cuaternario B (especificado arriba),

La tabla 2 indica que los compuestos de la pre-
sente invencion exhiben una velocidad total mas rapida
de exterminio due el compuesto a hase de cloruro de ben=
Zalconio.

LJEMPLO TIT

La gctividad antifungicide del cloruro de ‘dide~
cil dimetil amonio fué determinada en el ensayo del cal-
do G dlucion y la concentracion inhibitoria mtnims es-

+4 indicada en la siguiente tabla:
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Table 3
£nsayo del caldo de dilucion

Hongos Actividaed fungiststics
}Inimo inhibicion concentracion
(o)

1 2 3 A

Aspergsillus niger 5 10 ) 20

Irichophyton mentaszro-
chytes 5 10 5 20
Candida slbicans 1 5 5 20

1. Cloruro de didecil dimetil smonio

2. Cloruro de decil octil dimetil amonio

3. Cloruro de decil octil bencil metil amonio

4. Compuesto cuaternario & (especificado arriba).

La tabla 3 describe la actividad fungistatica
superior de los compusstos de la presente invencion cuan
do son comparados con el compuesto cuaternario A.
EJEMELQ TV

Este sjemplo indica ol coeficiente ds fenol
inusualmente elevado wue se obtiene utilizando les com~
posiciones de la presente invencion. Los cosficientes
del fenol se determinen de acuerdo al procedimiento deg
crito en los métodos oficiales de analisis ds la Asocig
cion de wafuicos oficiales de agricultura, 10a. edicion,

Washington, D.C. (1965), AOAC, paginas 80-82.



5

10.

150

20,

Table 4
Bacteris Cosficiente de fenol

12 3 & 5 0§ 1
Staphylococcus aureus 1050 1000 1000 1000 1142 175 29
balmonella typhosa 1052 824 730 737 1000 274 44

T. Cloruro de didecil dimetil amonio.

2. Cloruro de didecil bencil metil amonio.

3. Cloruro de decil octil dimetil emonio,

4, Cloruro de decil octil bencil metil amonio.
5. Cloruro de decil dodecil dimetil amonio.

6. Cloruro de dioctil dimetil amonio.

T. Cloruro de didodecil dimetil amoni o.

La tebla 4 indica due ya ses con un leve aumento o re
duceitn en el numero promedio de #atomos de carbono en el al-
Quilo medio de los compuestos produce una brueca depresion de
la actividad entibacteriel medida por les Normas de Znsgyo de
Cosficiente de Fenol. ul dibujo que se adjunte ilustra grafi
camente la criticalidad del n¥mero promedio de atomos de cer
bono en los dos grupos alduilos de cadena larga para la acti
vided bactericida de los compuestos cuabernarios, El eje ver
tical del dibujo representa la co~eficacia del fenol con res
pecto al Staphylococecus eureus, mientras el eje horizontal
miestra el nuwero promedio de Atomos de carbono en los dos
redicelés alquilo de cadena large de los compuestos cuater-
narios dialuunildiwetilicos.

BJEWELO V

Los compuestos de didecilo retienen una activided bac
tericida mayor hacia el Staphylococcus sureus presentes en
suelos organicos que los cloruros de benzalconio comeréial-
mente disponibles. ksto esta indicado en la tabla 5 llevando
a cabo el ensayo del coeficiente del fenol con respecto al

Staphylococcus aureus en presencia de cargas de suero en la
sangre,
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% de suero en Coeficiente de fenol ¢ de retencion

la sangre vs. Staphylococcus de actividad
gureus
1 2 3 a 2 3
0 1050 970 800 - - -
692 260 211 66 27 26
10 286 143 111 27 B 14

1. Cloruro ds didecil dimetil amonio.
2. Compuesto cuaternario A (especificado arriba)
3; Compuesto cuaternario B (especificado arriba)
BJIEGIPLO VI

Otro ensayo desinfectante de superficies duras,
es decir: AOAC uso del método de dilucion, paginas §2-84
de AOAC, de mas arriba, demuestra la elevada retencioén
de actividad del cloruro de decil octil dimetil amonio
en presencia de una cargs tenso activa, anionica, como
ger egtearato de sodlio. Esto ha sido demostrado utili-
zando Staphylococcus aureus como organismo’ de ensayo.
El nivel usual de compuesto cuaternario pars una acciotn
desinfectente como ser: 400 ppm taubién se utilizo., Los
resultados de la tabla 6 estén indicedos como el numero
de positivos por 10 portadores ensayados, donde 10s po-
gitivos indican el crecimiento de las bacterias y lg fal

ta de accion desinfectante.
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Tabla 6 o
Agente tensioactivo Ne de positivos por 10 portado-
anibnico (ppm) (abon) Tes (6 onillos i
| 2 3 -
200 0 0 1
300 0 4 3.
400 2 10 4

%o Clorufo de decil octil dlwetil amonio.
2, Compuesto cuaternario & (especificado arriba).
3. Compuesto cuaternario B (especificado arriba).

Los resultados precedentes confirmen la eleveda
retencion de la actividad bactericids de las composicio-
nes de la presente invencioén en presencia de un agente
tensioactivo anionico. Por ejemplo, esta wltima cualidad
hace a los compuestos de la presents invencion particu-
larmente utiles para ser utilizados en formulaciones de-
sinfectantes’ aplicadas a superficies previamente limpia-
das con detergentes eniobnicos.

EJEHPLO VIT

Con el fin de demostrar lg notable tolersncia al

agua dura de los compuestos de la presente invsncion con
respecto al Lscherichia coli se llevo a cabo el ensayo
de logy detergentes y germicidas sanitarios, descritos en

AOAC, de m&s arriba, paginas 87-89. La tabla 7 ilustra

los resultados obtenidos.
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Tabla T
Cloruro de smonio Tolerancia del agus du-
cuaternari o ra {(ppm) (CaCl3)

Didecil dimetilo 1500
Didecil bencil metilo 1000
Decil dodecil dimetil 1000 '
Dioctil dimetilo 0-100
Didodecil dimetilo 700 |
Compuesto cuaternario A (espscificade arriba) 850
Compuesto cuaternario B (especificado arriba) 650

La tabla procedente indica que los compuestos que
tienen un promedio de 10 a 11 &tomos de carbono en las
cadenas aldullicas tienen una tolerancia al sgua dura éx—
cepcionalments elevada. Aunuue, el cloruro de didecil di-
metil amonio es mss notable, los otros compuestos de la in
vencion due estan ilustrados son tombien marcadamente me-
jores que los compuestos cueternarios A y B,  Los resulte-
dos inferiores obtenidos con los compuestos dioctil y dido
decil dimetil amonio indican la imporitancis del nvmero de
gtomos de carbono en el grupo aldyulilo de cadena larga con
respecto al comportamiento de la tolerancia al sgua dura.
BJEHPLO VITT

La actividad antibactericida de los compuestos de
la presente invencion fus evaluada pars su aplicacion en
detergentes no ionicos pera lavanderias, Los enssyos con
elgoden cortado (tamiz 80 x 80, Test Fabrics Inc.) son
tratados con una solucion acuosa que contiene un compuesto

custernario germicida y 0,3 # de un detergente para laven-
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derte en un “Leunder - Ometer" (T'ipo LHD-sF, Atlas nlec
tric Devices CO.) La composicion del deterzente para lg
vanderiz es:

Detergente antibactericide para lavandertas

10,0 % nonilfenol poli(etilenoxi)etanol lineal (a)

1,0 % cloruro Ge¢ decil octil dimetil amonio

40,0 % fripolifosfato de sodio

12,5 ¢ metasilicato de sodio pentshidratado )

1,5 % carboximetil celulosa de sodio (65 % active) ()

0,3 ¢ abrillantagor 6ptico (c)

34,7 % sulfato de sodio anhidro
(a) Igepal LO-630; General Aniline & Film Corp.
(v) Carbose D; uwyandotte Chemicals Corp.
(c) Hiltamine CWD; Hilton~-Davis Chemical Co.)
Lag condiciones del ciclo de lavado son: relacion de s0
lucion a tela~- 10:1; temperatura - 57°; y tiempo - 10
winut os.

Después del ciclo de lavado, la solucion deter

gente es decantada y la tela humeda es enjuagada con 10
partes de agua por cada parte de tela (basada en el peso
seco de la misma) durante 4 minutos a 37,7°C. £1 egue de
enjuasgue posteriormente es decantada. La tela htueda es
colocada en un ajustador de telass arreglado para obtener
une extraccion de humedad igual el peso seco de la tela.
La tela himeda es secada y luego evaluada para determinar
la actividad antibactericida residual por el método de
Haskins y otros. PFactores que incluyen en la deteccion de
la actividad entimicrobicida de la tela tratadaj procedi
miento de la 53a. Asamblea-semestral de la Asoclecion de

Fabricantes de espscialidades wutmices (Mayo de 1967).
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La tabla 8 indica la actividad antibactericidas
superior de los compuestos de la presente invencion Gue
contienen un promedio de 9 stomos de carbono en los dos
grupos alduilos de cadsna larga.

Los niveles bacteriostaticos due se encueniran
en la tabla 8 describen la cantidad minima del compues=
to cuaternario (basado en el peso de la tela seca) agre
gado al detergente durante el ciclo de lavado reduerido
pera efectuar wna inhibicion del 100 % en la cantided de

bacterias en la tela tratada.

Tabla 8

Compuesto Nivel requerido pars una inhibi

cion del 100 %, ppm. .

S. aureus &, coli

Cloruro de decil octil
dimetil amonio 200 300
Clorurc de didecil di-
metil amonio 300 600
Compuesto cuaternario A
(especificado arriba) 200 600

La determinscion antibactericida del Zmplio es-
pectro de los productos detergentes de la lavanderia re
quieren impartir uns actividad residual eficaz g la te-
la contra el Gram negativo (B. Coli) como asi tembién el
Grem positivo (S, sureus). La dosis reduerida pars obte-
ner esto es considerablemente inferior cuando se utili-
zan los compuestos de la presente invencion.

EJEMPLO IX

Lla actividad antibactericida de los compuestos de

la presente invencion fu¢ evaluada pala su aplicacion en

los productos pora lavanderlas, en el enjuague final.
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¥n el ensayo de algodon cortado (tamiz 80 x 80,
Test Pabrics Inc.) son tratados con una solucioén acuose
Que contisne un compuesto cuaternario en un “Tergojome-
tert (Model 7243, U.S. Testing Co.). Las condiciones de
enjuague final son: relacion de soluciotn a tela - 20:_1;’
temperatura de lz solucion 37,7°C/ y tiempo: 4 minutos.r
Despuds del tratomiento, la solucion de enjuague es de-"‘
cantada. La tela humeda es escurrida en un ajustador 'dé' .
telas de modo yueé la humedad es de 1:1 basada en el pa~
go de la tela seca., La tela himeda es secada y evaluada
pera Qeterminar la actividad antibactericidea residual

por el método de Haskins y otros indicados més arriba.

Tabla 9
Compuesto Nivel reduerido para uns inhibicion

gel 100 %, ppm.

S. zureus B, Coli

Cloruro de decil oc~-
t1il dimetil amonio 50 200
Cloruro de didecil di-
metil amonio 150 400

Compuesto cuaternario A
(especificado arriba) B0 400

La indicacion antibactericida de 4mplio espectro
para los productos de enjuague final reyuieren una acti-
vidad residual eficaz hacia el Gram negativo (£. Coli)
como gsl tambien en el Gram positivo (S. Aursus). La ta-
ble 9 demuestra la dosis considersblemente menor redueri-
da para el cloruro de decil octil dimetil amonio para im-
partir el Gram negativo residual (E. Coli) a la tela tra-

tada.
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-NOTA-~
Descrita suficientemente la naturaleza del in-
vento, ast como la manera de realizarlo en la practica,
debe hacerse constar Yue las disposiciones snteriormen-.
5. te indicadas, son susceptibles de modificaci ones de de-
talle, en cuanto no altersn su principio fundamental. -
Tambign se hace conster ¢ue el invenbto corresponde a -
unas Solicitudes de Patentes, presentadss en Norteameri
ca, con fechas y ndueros siguientes: 23 de febrero ae
10, 1967, ne 617.805, y el 7 de febrero de 1968, bajo el
nvmero 703.598; acogidndose por lo tanto a los benefi-
cios gue conceden los Convenios Internacionzles en vi-
gor, siehdo lo yue constituye la esencia del referido
invento y por lo que se solicitg Patente de Invencitn
B. por 20 afios en Espafia, sobre: WEROCADILILNIO PARA LA OBTEN
CION D UNA CUPOoICION Db SANHAWIENTO®; caracterizandose
por lo siguiente: .
Te.~ "Procedimiento para la obtencion de una compo

Sicion de sconeamientot, o desinfeccitn, csracterizado por

20, que una cantidad efectiva de un compuesto de formule:
RA
Rn \ 1 ql.
‘>N _
R3 ' i
Ry

én la que Rq V¥ R2 cada une slduilo de ocho a doce &tomos
de carbono, y R1y Ro juntas tienen un promedio de nueve

a once atomos de carbonoj R3 es un grupo de 2l4uilo infe
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rior que contiene de uno a cuatro &tomos de carbono, un
grupo alcanol inferior que contiene dos o tres atomos de""
carbono, un grupo aralduilo, o cloro o un grupo alguilo
aralduilo sustiturdo; Ry es un grupo alduilo infer.:llor
que contiene uno a cuatro &tomos de carbono o un grupo
alcanol inferior yue contiene dog o tres atomos de car~ -
bonoy ¥y X~ es un cloruro, un etosulfato, o un metosulfg -
to, se mezcla con un compuesto elegido del grupo consis
tente en un detergente no-ionico, un material formador
de un detergente y una mwezcla de los mismos,

28,~ Procediwiento segdin la reivindicacion 1,
caracterizado pordne como compﬁesto de emonio cuaternario
se emplea cloruro de¢ Gidecil dimetil amoni o,

8.~ Procedimiento segan la reivindicacion 1, ca-
racterizado paryue como compuesto de smonio cuaternario
se emplea cloruro de didecil bencil metil amonio.

42,~ %Procedimiento para la obtencion de una com-

posicion Ge saneamiento!, tal y como queda sustancislmen

STRIES,INC,

J GOMEZ ACERO Y MODEL
® v Flrmado: F. Hern&adox Rula
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