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La presente invencién se refiere a composiciones
nuevas que poseen propiedades singulares de espumado y de-
tergencia ademés de la facultad de suavizar telas, a méto-
dos paras preparar las mismas y a compuestos intermedios
nuevos (tiles en su preparacidén, y a composiciones deter-
gentes que comprenden las mismas. Mas particularmente, la
presente invencidén se refiere a tales compuestos nuevos del |
tipo de hidroxi-éter-sulfonato (incluyendo tioéter), y .a
composiciones detergentes que comprenden los mismos.

A pesar de que en los afios recientes se han desa
rrollado materiales detergentes sobresalientes y varios.
agentes suavizadores sobresalientes, afin ha sido necesario
proveer materiales independientes para llevar a cabo estas
dos funciones. Por lo tanto, hasta la presente invencién
no se habia descubierto ningin material detergente exitoso
que poseyera facultad suavizadora.

Los mhs exitosos detergentes desarrollados en
afios recientes son alguil lineales-bencenosulfonatos. Mien
tras que tales materiales poseen excelentes caracteristi-
cas de espumado y detergencia, tales materiales poseen muy
poca o ninguna capacidad suavizadora.

Log suavizadores mhs efectivos que se han desa- _
rrollado en los afios recientes son los agentes suavizado- '
res de tejidos de amonio cuaternario. Mientras que estos
agentes catidnicos son extremadamente efectivos en suavi-
zar los tejidos textiles, se ha notado que debido a su na-
turaleza catidnica tales aditivos para susvizar los teji-
dos no pueden ser empleados en unidn con detergentes anid-
nicos convencionales, por ejemplo, sulfonatos, y por lo

tanto, deben ser afiadidos al agua de lavar durante la ope=
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racién de ciclo de aclarado. Esto es debido al hecho de
que los suavizadores de tejido catidnicos de amonio cuater
nario y los detergentes anibnicos se acomplejan y precipi-
tan afectando por lo tanto adversamente la funcionalidad
de cada uno de los materiales.

Ha sido durante mucho tiempo la aspiracidén de la
induqﬁ;ia de detergentes proporcionar un solo compuesto
que posea las caracteristicas de espumado y detergencia de
los detergentes convencionales y que posea ademis la singu
lar facultad de suavizar los tejidos. Tal compuesto fGnico
que por si solo posea btanto la facultad de detergencia co-
mo de suavizador de tejido eliminaria, desde luego, las
desventajas de emplear dos materiales separados y, ademis,
eliminaria por completo las desventajas asociadas con la
incompatibilidsd de los detergentes anibénicos convenciona-
les y los suavizadores catibénicos de tejidos.

De acuerdo con la presente invencidn, se ha des-
cubierto ahora que ciertos hidroxi-éter-sulfonatos poseen
caracteristicas de detergencia substancialmente equivalen-
tes a, o mejores que, las de los detergentes convenciona-
les anidnicos ahora empleados en las composiciones deter-
gentes y, ademfs, poseen una facultad de suavizadores de
tejido substancialmente equivalente a los suavizadores de
tejido catidnicos de amonio cuaternario ahora empleados
convencionalmente en el ciclo de aclarado de una operacién
de lavado., Tales composiciones pueden ser producidas tanto
en forma de una composicidn liquida detergente homogénea
de una sola fase o pueden ser convenientemente preparadas
en forma de barras, escames, o en forma de composiciones

granulares o de grinulos prensados.
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Las composiciones nuevas de la presente invencién
que poseen singularmente caracteristicas sobresalientes de
espumado y detergencia ademds de la faculbtad de suavizar

las telas corresponden a la férmula general:

R - R, =
17 L 2]
Rl - C C Z - R2S°3M
[ 1713
i
R5 — ? OH
RG x

en donde:

(1) Rl es un grupo alcohilo superior recto o ra=-
nificado de 06 a 030, y preferiblemente 010 a 022;

(2) R, es un grupo alifftico recto o ramificado
de 05 a 012, y preferiblemente 05 a 06; )

(3) 35 a R7 son, independientemente, hidrégeno
o alcohilo recto o ramificado de Gl a 010’ y preferiblemen
te hidrbgeno o alcohilo inferior de Cy a Cyj

(4) 2 es oxigeno (-0-) o azufre (-S-);

(5) x &y tienen los valores O 6 L yx +y = 1;

(6) M es un catibén tal como hidrégeno, metal al
calino, amonio, amonio substituido o amina y preferiblemen
te un grupo que forme sal solubilizante en agua.

Mientras que las sales sbédicas de f:é hidroxi=
éter sulfonatos de la presente invencidn son 155 preferi-
das, es desde luego posible el emplear ventajosamente otros
metales alcalinos tales como potasio o litio. Ademés, sa-
les de amonio y amino, por ejemplos sales de trialcanolami
na tales como trietanolamina pueden ser ventajosamente em-

pleadas con resultados excepcionales,
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Los nuevos hidroxi-8ter-sulfonatos de la presen=-
te invencién pueden ser preparados haciendo reaccionar un
epoxi-alcano con un alcohol alifdtico no saburado con la

subsiguiente sulfonacién del producto de reaccidn., Los reag

tivos de epoxi-alcano que son tiles en la preparacidn de

los hidroxi-éter-sulfonatos de la presente invencidn pue=-
den sgr cualquier epoxi-alcano que tenga la estructura:

1 CH -
No”

en donde B, es como se defini5 arriba. Como se ha notado
arriba, Rl comprende un radical alcohilo de cadena recta o
ramificada de desde alrededor de 6 a alrededor de 30 &to-
mos de carbono., Ejemplos ilustrativos de algunos de los ra
dicales de alquilo apropiados incluyen:

n~hexilo

iso~hexilo

n-heptilo

iso=heptilo

nwoctilo

iso=octilo

n-nonilo

iso~nonilo

n-decilo

n-dodecilo

terc-dodecilo

2-propilheptilo

S5-etilnonilo

2-butiloctilo

n-undecilo

n~-tridecilo
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n-tetradecilo

n-pentadecilo

ter~octadecilo

2,6,8-trimetilnonilo

Z=metil=-2-metil~d-undecilo

n-hexadecilo

n-octadecilo ‘

eicosilo

docosilo

tricosilo

pentacosilo

triacontilo, etc.

Los radicales alcohilo también pueden incluir ra-
dicales aleohilo no saturados tales como hexenilo, oleilo,
dodecenilo, hexadecenilo, y similares.

Ejemplos ilustrativos de algunos epoxi=-alcanos
los cuales pueden ser empleados como reactivos en el proce-
dimiento de la presente invencidn para producir los nuevos
hidroxi-&ter-sulfonatos de la presente invencidn incluyen:

1,2-epoxihexano

1,2-epoxioctano

1,2-epoxidecano

1,2~epoxiundecano '

1,2-epoxidodecano i~

1,2~epoxitridecano

1,2~epoxitetradecano

1,2-epoxipentadecano

1,2-epoxihexadecano

1,2-epoxioctadecano

P=etil=2=-metil-l,2=epoxiundecano

373657
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2,6,8-trimetil~1,2-epoxinonano
1,1,2-trimetil-1,2~epoxi-decano
1,1-dimetil-2~etil-1,2-epoxi-decano
l-metil-l,2-dietil~1,2-epoxi~tetradecano
5 1,l-dimetil~epoxi-undecano
1,1-dietil=epoxi-decano
wy 1l,1-diisopropil-epoxi~-octano, etc.
Hidroxi~éter~sulfonatos ejemplares de acuexrdo con
la presente invencidén incluyen:
10 (A) Oxa derivados
(1) endonde y=1yx=0
é~-hidroxi=-i4-oxahexadecil-sulfonato sbdico
6=-hidroxi-4-oxaoctadecil-sulfonato sbdico
6-hidroxi-4-oxaeicosil-sulfonato sbdico
15 6=-hidroxi-4—oxauncosil-sulfonato sbdico
6~-hidroxi-4~oxadocosil-sulfonato sbédico
G=hidroxi=g~netil-12~etil=-4-oxapentadecil-sulfonato 6=
dico
6=hidroxi-7,7=-dimetil~4-oxahexadecil-sulfonato sddico
20 6=hidroxi=t-oxatetracosil-~sulfonato sbédico
6-hidroxi-4-oxahexadecil-sulfonato potésico
6~hidroxi=4-oxanonadecil-sulfonato potésico
6=hidroxi-4-oxaeicosil-~sulfonato potisico
' : 6~hidroxi-8-metil=~l2-etil-4~oxa~-pentadecil-sulfonato
25 potésico
6-hidroxi-4~-oxatetracosilsulfonato potésico
6~-hidroxi-4~oxahexadecil-sulfonato de litio
6~hidroxi-4-=oxaoctadecil=sulfonato de litio
6-hidroxi-4=-oxahexadecil-sulfonato ambnico

%0 6~hidroxi-4=-oxaeicosil-sulfonato ambnico

11.9.70 -7~ 373687
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6~hidroxi~8~metil-l2=etil~4~-oxapentadecil-sulfonato de
amonio

sal de trietanolamina de Acido 6-hidroxi-4=-oxa~hexade-
cil~-sulfdénico

sal de trietanolamina de &cido 6~hidroxi=d-oxa-eicosil-
sulfénico

sal de trietanolamina de 8cido G6~hidroxi-7,7-dimetil-
Y-oxahexadecilsulfénico

8-hidroxi-6~oxahexadecil-sulfonato sbdico

8-hidroxi-6-oxaoctadecil~sulfonato sbdico

8-hidroxi-6-oxadocosil-sulfonato sbdico

8=hidroxi~8-metil-12-etil-6=oxapentadecil-sulfonato sd
dico

8-hidroxi~1ll, ll~dimetil-G-oxshexadecil-sulfonato sbdi
co

8-~hidroxi-6-oxahexadecil-sulfonato pothsico

8-hidroxi-6-oxanonadecil-sulfonato potisico

8-hidroxi-6~-oxadocosil-sulfonato potésico

8=hidroxi=1l,ll=-dimetil=6-oxahexadecil-sulfonato poth-
sico

8~hidroxi~6-oxahexadecil=sulfonato de litio

8-hidroxi-6-oxadocesil-sulfonato de litio

8-hidroxi-6=oxahexadecil-sulfonato ambnico -

8-hidroxi~6-oxaheptadecil-sulfonato aménico

8«hidroxi-8e~metil-l2«-etil-6=0xapentadecil-sulfonato
ambnico

sal de trietanolamina de &cido 8-hidroxi-6-~oxahexade-
cilsulfénico

sal de trietanolamina de &cido 8-hidroxi-6-oxaheptade~

cilsulfénico

2,
2

3736¢
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sal de trietanolamina de &cido 8-hidroxi-9,9-dimetile-

é~oxghexadecilsulfénico

co

7=hidroxi=S~-oxshexadecil-sulfonato sbdico
P=hidroxi-5S=oxaoctadecil-sulfonato sbédico

7-hidroxi=-5-oxadocosil=-sulfonato sddico

7-hidroxi-9,9-dimetil-5-oxahexadecil-sulfonato sbdico

7=hidroxi-5~oxahexadecil-sulfonato potésico
P-hidroxi-5-oxadocosil~sulfonato potésico

7=hidroxi-9,9-dimetil-5=oxahexadecil-sulfonato potési~-

P=-hidroxi-S-oxahexadecil~sulfonato de litio
P-hidroxi-S-oxahexadecil-sulfonato aménico

sal de trietanolamina de 4cido 7-hidroxi-7,7-dimetile

S5-oxahexadecilsulfénico

co

co

10-hidroxi-8~-oxahexadecil=-sulfonato sbdico
10-hidroxi=7,7-dimetil-8~oxahexadecil-sulfonato sbdico
10-hidroxi-8-oxaoctadecil-sulfonato potésico

10~hidroxi-7,7-dimetil-8~oxahexadecil~sulfonato potési

10~hidroxi~8-oxahexadecil-sulfonato de litio
10-hidroxi-8=-oxahexadecil-sulfonato amdnico
1l-hidroxi-9-oxahexadecil-sulfonato sddico
1ll-hidroxi-9-oxacctadecil-sulfonato potésico
1l-hidroxi-O-oxahexadecil-sulfonato de litio
1l-hidroxi=-9=oxahexadecil-sulfonato ambnico
12-hidroxi-10-oxaeicosil-sulfonato sbédico
12~hidroxi-l0-oxaoctadecil-sulfonato potésico
15~hidroxi~13-oxahexadecil-sulfonato sddico
15-hidroxi-7,7-dimetil-13~oxshexadecil-sulfonato sbdi-

373687
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15-hidroxi-l3=-oxaoctadecilesulfonato potésico
15=hidroxi-l3-oxahexadecil-sulfonato de litio
15~hidroxi-8-metil-12-etil-13=~oxapentadecil-sulfonato
ambnico
(2) endonde y = O yx =1
S-hidroximetil=-4-oxahexadecil-sulfonato sddico
S-hidroximetil-d-oxaoctadecil-sulfonato potésico
S=hidroximetil=8-metil=l2-etil-4~oxapentadecil-sulfona
to ambnico
6-hidroximetil-5-oxahexadecil-sulfonato sbdico
6~hidroximetil~7,7-dimetil~5-oxahexadecil~sulfonato
sbdico
6-hidroximetil~5~oxaoctadecil-sulfonato pothsico
sal de trietanolamina de &cido 6-hidroxi-metil-7,7-di-
metil-5~oxahexadecilsulfbnico
P=hidroximetil-b-oxahexadecil-sulfonato sbdico
P-hidroximetil~6=~oxadocosil~sulfonato potésico
7=hidroximetil=-6-oxahexadecil-sulfonato de litio
sal de trietanolamina de &cido 7-hidroximetil=9,9-di-
metil-6=oxahexadecilsulfénico
8-hidroximetil~7-oxaeicosil-sulfonato sbédico
8-hidroximetil-7-oxaoctadecil~sulfonato potésico
8~hidroximetil-7~oxahexadecil~sulfonato de litio
9~hidroximetil=-8-oxahexadecil~sulfonato #bdico
9=hidroximetil-8~-oxaoctadecil-sulfonato potésico
10-hidroximetil=-O=oxshexadecil~sulfonato sbdico
10=-hidroximetil=9~oxaoctadecil-sulfonato potésico
10~hidroximetil-9-oxahexadecil-sulfonato de litio
1lfhidroximetil—lo-oxahexadecil—sulfonato gbdico
1l~hidroximetil=10-oxahexadecil-sulfonato de litio

373687
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1l-hidroximetil=10~oxahexadecil=-gulfonato ambnico

S-metil,S5-(hidroximetil)~4-oxahexadecil-sulfonato s6di-
co

S-metil,5=(hidroximetilo)-4~oxaeicosil-sulfonato sbdico

S=metil,5=(hidroximetil )=4~o0xaoctadecil-sulfonato poté=-
sico

sgl de trietanolsmina de &cido S-metil-5-(hidroximetil)-
?7,7=8imetil-4=o0xahexadecilsulfénico

6-etil 6+ (hidroximetil )=5~oxahexadecil=sulfonato sbdico

6~etil,6=(hidroximetil )=5=oxahexadecil-sulfonato améni-
co

sal de trietanolamina de Acido 6~etil,6-(hidroximetil)-
7, 7=dimetil-5-oxahexadecilsulfbnico

8~isopropil ,8-(hidroximetil )=7-oxahexadecil=sulfonato
sbdico

8-isopropily8=(hidroximetil)~7-oxahexadecil-sulfonato
de litio

10-terc-butil,10=~(hidroximetil )=9=oxaeicosil-sulfonato
sbdico

sal de trietanolamina de &cido 10-terc-butil,lO0-(hidro
ximetil)-7,7-dimetil-9-oxahexadecilsulfénico

S5=-(beta~hidroxietil)=4~oxahexadecil~-sulfonato sbdico

6~ (gamma-hidroxipropil )-5~oxahexadecil-sulfonato sédi-
co

6=gamma~-hidroxipropil )-5-oxaoctadecil-~sulfonato poté=-
sico

6~ (gamma-hidroxipropil )-5-oxahexadecil-sulfonato de 1i
tio

7-(delta~hidroxibutil)=-6-oxahexadecil-sulfonato sbdico

7-(delba~hidroxibutil )-6=oxaoctadecil-sulfonato pota-

373687
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7-(delta~hidroxibutil )=6~oxahexadecil~sulfonato de li-
tio
7-(delta~hidroxibutil )=8-metil-12-etil~-6~0xapentadecil-
sulfonato amdnico
5-hidroxiisopropiliden-4-oxahexadecil=sulfonato sddico
S5-hidroxiisopropiliden~7,7-dimetil-4-oxahexadecil-sul-
fonato sbdico
S-hidroxiisopropilidené#—oxadocosil-sulfonato potésico
S5-hidroxiisopropiliden~d-oxahexadecil-sulfonato de li-
tio
7=hidroxietiliden~-6-oxahexadecil-sulfonato sbdico
7-hidroxietiliden-6-oxahexadecil-sulfonato amdnico
S5-metil,5-(beta~hidroxietil)-4—oxahexadecil-sulfonato
sbdico
S-metil ,5=(beta~-hidroxietil)~4~oxaoctadecil-sulfonato
potésico
S5-metil ,5-(beta-hidroxietil)~sulfonato de litio
S-metil,5~-(beta~hidroxietil )=-8-metil=-12-etil-4-oxapen~
tadecil-sulfonato ambnico
6-isopropil-5-hidroxiisopropiliden-4-oxahexadecil-sul=-
fonato sbdico
6~isopropil-6-~hidroxiisopropiliden=-8-metil-l2-etil-5~
oxapentadecil-sulfonato aménico ‘ ;
sal de trietanolamina de &cido 6~isopropil ,6~-hidroxi~-
isoproriliden-7,7-dimetil~-5-oxshexadecilsulfdnico
6=-hidroxi-5-metil-A4-oxahexadecil~-sulfonato sbdico
6~hidroxi-5-metil-4-oxaoctadecil-sulfonato potésico
6-hidroxi-S-metil-4~oxahexadecil~sulfonato de litio
6-hidroxi-5-etil-4~oxahexadecil~-sulfonato sbdico

6-hidroxi~S=-etil=4-oxaoctadecil-sulfonato potésico

.. 373687
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6-hidroxi-5-etil-4-oxahexadecil-sulfonato ambnico

7-hidroxi-6~isopropil-5-oxahexadecil-sulfonato sédico

7-hidroxi-6=-isopropil-5-oxaoctadecil-sulfonato potésico

8~hidroxi-7-isopropil,ll-metil-6-oxahexadecil~sulfonato
sbdico

8-hidroxi-7-isopropil,ll-metil-6-oxadocosil~sulfonato
potésipo

10-hidroxi=-9-terc-butil-8-oxahexadecil-sulfonato sddico

10~hidroxi-9-terc-butil-8-oxaoctadecil-sulfonato poté-
sico

10-~hidroxi-9-terc~butil~8-oxahexadecil-sulfonato amdni-
co

(B) tioderivados

(l1)endonde y =1 yx=0

6=hidroxi-4~tiahexadecil-sulfonato sbédico

6-hidroxi-4-tiaoctadecil=-sulfonato sbdico

6-hidroxi-4-tiauncosil-sulfonato sddico

6~hidroxi-7,7-dimetil-4~tishexadecil=sulfonato sédico

6~hidroxi=-t-tiatetracosil-sulfonato sbdico

6~hidroxi-4-tiaheptadecil~sulfonato potisico

6-hidroxi-4=-tiaoctadecil-sulfonato de litio

6~-hidroxi-4-tiadocosil-sulfonato amdnico

sal de trietanclamina de Acido 6~hidroxi-7,7-dimetil-
4-tighexadecilsulfbénico

8=hidroxi-6=tiaoctadecil=sulfonato sédico

8-hidroxi-6~tiatetracosil-sulfonato sédico

8-hidroxi-6-tisheptadecil-sulfonato potésico

8-hidroxi-6-tishexadecil-sulfonato de litio

8-hidroxi-6-tiaheptadecil-sulfonato amdnico

sal de trietanolamins de 8~hidroxi=-ll,ll~dimetil-8-tig

-u- 3735687
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hexadecilsulfénico

n=hidroxi-5-tiaoctadecil~sulfonato sbdico
7-hidroxi=-S-tiaeicosil-sulfonato potésico
7-hidroxi-5-tiahexadecil-sulfonato amdnico

5 10=-hidroxi-8-tiaoctadecil~sulfonato sbdico
10-hidroxi-8~tiadocosil-sulfonato potésico
1l-hidroxi-9~tiahexadecil~sulfonato sbdico
12~hidroxi~8-etil=10~tispentadecil-sulfonato ambnico
15-hidroxi=-13=-tiahexadecil-sulfonato de litio

10 (2) endonde y = 0Oy x =1
S5-hidroximetil-4-tiaeicosil-sulfonato sbdico
S-hidroximetil=-4-tiadocosil-sulfonato pothsico
6-hidroximetil=-5-tiaeicosilsulfonato sbdico
6-hidroximetil-S~tighexadecil-sulfonato de litio

15 P~hidroximetil-6-tiaoctadecil-sulfonato potésico
?-hidroximetil~6~tiahexadecil-sulfonato ambnico
8=hidroximetil-7-tishexadecil=-sulfonato sbdico
B-hidroximeﬁilu?—tiaoctadecil—sulfonato potésico
8~hidroximetil-7=-tishexadecil-sulfonato de litio

20 8~hidroximetil~l4-metil-l2-etil-7-tiapentadecil-sulfo-

nato amdnico

9-hidroximetil-8-tiaeicosil-sulfonato sédico
9~hidroximetil=-8~tiaoctadecil-sulfonato potésico
9-hidroximetil-8~-tiahexadecil~sulfonato ambnico

25 10~hidroximetil=9~tiaoctadecil-sulfonato pofésico ;
11-hidroximetil=-10-tiaoctadecil~sulfonato potésico
S5-metil=5-hidroximetil-4=tiahexadecil-sulfonato sédico
6-etil ,6~hidroximetil~S~tiaeicosil-sulfonato sbédico
B-isop;opil,8-hidroximetil-?-tiahexadecil-sulfonato de

30 litio 37 3 6 8 ?
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10=terc-butil~10,hidroximetil=9=-tiaeicosil-sulfonato
sédico
S5=(beta=hidroxietil)-4=~tiahexadecil-sulfonato sbédico
5= (beta=hidroxietil )=4~tiahexadecil~sulfonato de litio
5 6~(gamma-hidroxipropil )~5~tiaeicosil~-sulfonato sbédico
6=(gamma=hidroxipropil)-5-tiahexadecil-sulfonato améni-
co  w
7=(delta=hidroxibutil)-6~tiadocosil-sulfonato potésico
S5-hidroxiisopropiliden~4~tiahexadecil-sulfonato sddico
10 7=(hidroxietiliden)~6~tiaeicosil=sulfonato sbdico
S5-metil(beta-hidroxietil)-4~tiaeicosil-gulfonato sbdico
5-metil(beta~hidroxietil )~4-tiahexadecil-sulfonato de
litio
6~-isopropil=6-~hidroxiisopropiliden-4~tiaoctadecil=sul-
15 fonato potésico
6=hidroxi-5-metil~4~tishexadecil-sulfonato sédico
6~-hidroxi=5-etil-4~tiahexadecil~sulfonato sbédico
6~hidroxi=5-metil-4-tiahexadecil—~-sulfonato ambénico
7-hidroxi=-6-isopropil-S5-tiadocosil-sulfonato potésico
20 8~hidroxi-7=isopropil=ll-metil-6-tiahexadecil-sulfona-
to aménico’
sal de trietanolamins de &cido 1O0-hidroxi-9-terc-butil-
7,7-dimetil-8~tiahexadecilsulfénico
Ejemplos, tmicamente por via de ilustracién, de
25 alcoholes no saturados, incluyen:
alcohol alirico
alcohol isopropenilico
l-buten-3-0l
3=~buten~l-ol
30 alcohol cretilico
373687
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alcohol metalilico
9-~decen~l-ol

3 45-dimetil-5~-hexen-3-ol
2,3=-dimetil~4~penten-3-o0l
F=etilo=5=~hexen=3«0l
l-hepten-3-o0l
2=hepten=i=ol
3~hepten=l~o0l
4-hexen~3=-0l1
S~hexen=3-o0l
Zwmetil=3=~buten=-2-o0l
2=-netil-l-hepten=-3-0l
3=metil=5=-hexen=-3=0l
2-metil-l-penten-3-o0l
2-metil=d~-penten-3-ol
femetil-l-pemten=3-ol
4-metil~3-penten-2-ol
10-undecen=l-0l

Ademés, ejemplos de los correspondientes deriva-

dos de tiol, por ejemplo mercaptanos incluyen:

alilo mercapbtano

isopropenil mexrcaptano
l-buteno=3-tiol

3-buteno-l-tiol P
3 y5=dimetil-5-hexeno~3-tiol
243=dimetil-4~penteno-2-tiol
3wetil-5-hexeno~3-tiol
O~deceno=-l-tiol

3 45=dimetil=5~hexeno~3-tiol
2,%=dimetil=~4=penteno-2-tiol

e
i)
~J
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3~etil-~-5-hexeno=3~tiol
l-~hepteno=~3=tiol
2-hepteno-4-~-tiol
3-hepteno~l=tiol
fhexeno~-3-tiol
S5-~hexeno~-3-tiol
w  3=metil=3=buteno-2-tiol
2-metil-l-hepteno~3-tiol
3=metil-5=hexeno=3-tiol
2-metil~l-penteno-3-tiol
2-metil-4~penteno~3-tiol
f4emetil-l=-penteno~3-tiol
Y—metil=-3~penteno~2=-tiol
10-undeceno~l-tiol
Los hidroxi-éter 6 tioéter sulfonatos de la pre-
sente invencidn son preparados, usando una técnica, por la
reaccidén de un epdxido de cadena larga con un alcohol no
saturado o tioalcohol (es decir mercaptano) con la subsi-
guiente sulfonacidn del producto intermedio de acuerdo con

las siguientes ecuaciones, que ilustran el uso de un alco-=

hol:
I. 0
/A
Rl-CH-CHa-l-HO-(Rg)-GH-CHz Na 5
II.
RICI-I(OH)CH2 -0 -(39) - CH = CH, + I\TaHSO3 perdxido

iniciador
R1 =~ CH(CH) CH2 -0 = (R9)(GH2)280§Na

en donde R, es como se define arriba; y R9 es de Gy a 010

que Junto con -CH = CH, forma un grupo no saturado dentro
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del alcance de RB'

La reaccién I dada arriba es preferiblemente ca=-
talizada por el empleo de sodio, preferiblemente disuelto
en el reactivo alcohol, Por lo tanto, mientras que ha sido
establecido que casi todos los rendimientos cuantitativos
del producto intermedio no saturado pueden ser producidos
por el uso de sodio como el catalizador en el procedimien=
to de la presente invencibn, es desde luego obvie que cual
quier material catalizador capaz de efectuar la condensa=-:
cién del alcohol y del epbdxido de cadena larga con la abgi
tura del anillo epoxidico puede ser empleado con &xito en
el procedimisnto de la presente invencidn., Ejemplos de ta~
les catalizadorss incluyen por ejemplo BFE’ BFB-etearaté.de
dialeohilo, ete.

La reaccidn del epdxido de cadena larga y el al-
cohol no depende criticamente de la eleccidn de la tempera
tura, presidén o cantidades de reactivo. Por lo tanto, mien
tras que el epbéxido y el alcohol reaccionan en proporcio-
nes substancislmente estoiquiométricas, es posible emplear
un exceso relativamente grande de ya sea el epdxido de ca=-
dena larga o del alecohol reaccionante sin efectuar adver-
samente el sistema de reaccidén. En este respecto se ha de-
mostrado que el empleo de un exceso relabivamente grande
de cualquiera de los reactivos simplemente néSesita la eli
minacién del exceso de reactivo del sistema de reaccién ¥y
no afecta adversamente al producto o al rendimiento del
nismo.

Similarmente se ha encontrado que la reaccidén de
la presente invencidn puede ser apropiadamente llevada a

la presién ambiente o bajo condiciones de presidn aumente-

A ™)
-18 - 37J O (5




10

15

20

25

30

11.9.70

da, teniendo la presidén del sistema un efecto relativamen-
te pequeiio sobre el rendimiento y pureza del producto in-
termedio y del producto final producido. Con fines econémi
cos, sin embargo, se ha encontrado mas apropiado llevar la
reaccién bajo condiciones de presidén atmosférica.

Se ha también determinado que la temperatura a
la cual se lleva la reaccidén no es critica con respecto a
la pureza y rendimiento de tanto el producto intermedio co~
mo el producto final. Por lo tanto, temperaturas que ascien
den desde temperaturas ambientes hasta aproximadamente 150
grados centigrados se han encontrado apropiadas, a pesar
de gue cualquier temperatura puede ser usada siempre y cuan
do los reactivos sean estables a la misma, La seleccién de
cualquier temperatura en particular dependeré entre otras
cosas de los reactivos especificos y la seleccidn del cata-
lizador, si se emplea alguno, Catalizadores apropiados in-
cluyen cualquier material b&sico o &cido no reactivo., Cata
lizadores ilustrativos son los metales alcalinos, hidréxie-
dos alcalinos, Acidos de Lewis talea como triofluoruro de
boro, cldruro de aluminio, etc., La concentracidn de catali~
zador no es critica, y una cantidad tan pequeiia como el
0,001% puede ser usado; el limite superior puede ser del
10%.

Se ha de notar que mientras la descripcibn dada
arriba ha sido dirigida principalmente al empleo de un so-
lo epdxido de cadena larga en la reaccidén con alcohol para
producir un producto intermedio Gnico de hidroxi-éter no
saturado, es, desde luego, obvio que mezclas de tales epd=
xidos de cadena larga pueden ser empleadas apropiadamente

para producir una mezcla de hidroxi-éteres no saturados.

-uv- 973687
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La sulfonacidn de tal mezcla de productos produciri una meg
cla de hidroxi=&ter-sulfonatos cuya mezcla es excepcional-
mente Gtil debido a su capacidad de detergencia y suavidad
para las telas. Por lo tanto, una mezcla de reaccidn apro-
piada de epbxidos de cadena larga se ha encontrado ser una
mezcla de 1,2-epoxi-alcanos de 015 - 018.

Estéd dentro de lo que se propone en esta inven-

cién llevar a cabo el procedimiento para producir los com-

puestos de esta invencidn, incluyendo la reaccidén de con-

densacibén de l2-epoxialcano-alcohol en presencia de diluyen
tes inertes o solventes mutuos tales como xileno, tolueno,
etc., ¥ en la fase de sulfonacidén del procedimiento también
se podrén usar alcoholes acuosos, por ejemplo, metanol,
etanol, n-propanol, isopropanol, butanol, piridina acuosa,
ete.

El nuevo intermedio de hidroxi-&ter no saturado
preparado por la reaccidn del epbxido de cadena larga y al
cohol no saburado puede ser sulfonado para producir los
nuevos compuestos detergentes y suavizadores de telas de
la presente invencidn en cualquier forma apropiada conven-
cional. Asi, se ha encontrado conveniente sulfonar el do-
ble enlace del nuevo compuesto intermedio con un bisulfito,
por ejemplo, bisulfito sédico en presencia de un iniciador.
Iniciadores apropiados incluyen iniciadores de perdxido,
por ejemplo, butil-perbenzoatos terciarios, peréxido de di-
terc-butilo, perdxido de dibenzoild, perbxido de dilaurilo,

etc.1 Tal procedimiento que es convenientemente empleado

lotro sistema iniciador es el sistema nitrato/oxigeno, por
ejemplo, nitrato de potasio, nitrato de litio, nitrato de
amonio, nitratos alcalino-térreoa y otros que no aceleran
la oxidacidn de bisulfito a sulfato en presencia de oxige-
no, preferiblemente a una presidn parcial de desde 0,07 a
O,iOS kg/emc manométricos.
/

-=- 3736¢




10

15

20

25

30

1109.70

en la sulfonacién de dobles enlaces esﬁé expuesto en la
patente de los Estados Unidos N2 2,504,411, cuya materia se
incorpora en esta memoria como referencia. Mientras que la
temperatura de la reaccidn de sulfonacibn no es critica, se
emplean temperaturas por lo general ligeramente elevadas.,
Asi, por ejemplo, una temperatura de desde alrededor de 40
grados a 150 grados centigrados puede ser convenientemente
empleada en la sulfonacibén de los nuevos compuestos de hi-
droxi-éter no saturados de la presente invencién.

Otras rutas sintéticas pueden ser usadas. Por
ejemplo, en lugar del alcohol no saturado, se puede conden-
sar el epoxi-alcano con un compuesto c<.u=halohidroxi, des-
hidrohalogenar y luego sulfonar con bisulfito, o alternati-
vamente emplear sulfito sédico (en lugar de dehidro~haloge-
nacidn y bisulfito), es decir, reaccidn de Strecker. Ademés
glicoles vecinales hechos reaccionar con sultonas rinden
las presentes composiciones.

Los nuevos hidroxi-éter sulfonatos de la presen-
te invencidén ademls de poseer propiedades excelentes de de-
tergencia y suavidad para las telas, se ha encontrado que
son compatibles con los diversos mejoradores de detergen-
cia y otros aditivos convencionalmente empleados en las
composiciones detergentes. Por lo tanto, es posible formu-
lar una composicidn detergente basada en el hidroxi-éter
sulfonato en calidad de detergente y suavizador de telas.
Debido a la compatibilidad poco usual de los hidroxi-éter-
sulfonatos de la presente invencidn con los diversos mejo-
radores de detergencia, es posible preparar tanto composi=-
ciones detergentes de fase sdlida como composiciones deter-

gentes 1liquidas de una sola fase como se ha demostrado an-

a. 973687
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teriormente en esta memoria, que no podrian ser preparadas
adecuadamente con el empleo de alcohilbencenosulfonatos 1i
neales convencionales.

Los nuevos compuestos de esta invencidn y las

5 nuevas mezclas que contienen tales compuestos pueden ser
empleados en una amplia diversidad de composiciones deter—
gentes, incluyendo férmulas liquidas de detergentes para ‘
trabajos ligeros y composiciones granulares tales como pol
vos detergentes reforzados secados por atomizacién. Pueden

10 ger usados en barras de tocador para el lavado de las ma=-
nos, cara y cuerpo (aqui, como en otras férmulas, sus pro-
piedades germicidas inesperadas son altamente ventajosas)
0 en barras detergentes para lavar que contienen cantida-
des aprecilables de sales mejoradoras de detergencia para

15 el lavado de las ropas. Témbién pueden ser usados en cham-
pis para cabello, tinte del cabello u otras composiciones
de tratamiento o acondicionadoras del cabello, También pue
den ser usados en cremas dentales u otros dentifricos y en
preparaciones para el cuidado de la piel tales como cremas

20 ¥ lociones,

Los nuevos compuestos detergentes de esta inven-
¢idén pueden ser usados como tales o como mezclas con otros
detergentes tensioactivos. Los detergentes tensioactivos
afiadidos pueden ser del tipo aniénico, no iénico, catidni-

25 co o anfétero, o mezclas de los mismos.

Los agentes anidnicos tensioactivos incluyen
aguellos compuestos detergentes o tensiocactivos que contie-
nen un grupo orgénico hidréfobo y un grupo solubilizante
anidnico. Ejemplos tipicos de grupos solubilizantes anib-

30 nicos lo son sulfonato, sulfato, carboxilato, fosfonato y

373687
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fosfato, Ejemplos de detergentes anidnicos apropiados que
caen dentro del alcance de esta invencibén incluyen los Jja-
bones, tales como las sales solubles en agua de &cidos
grasos superiores o &cidos de colofonia, tales como los
derivados de grasas, aceites y ceras de origen animal, ve-
getal o marino,por ejemplo, los jabones sédicos de sebo,
grasg, aceite de coco, aceite de tall y mezclas de los mig
mos; y los detergentes sulfatados y sulfonados sintéticos,
particularmente aquellos que alrededor de 8 a 26, y prefe-
riblemente alrededor de 12 a 22 &tomos de carbono a la mo-
1lécula.

Como ejemplos de detergentes sintéticos anidnicos
apropiados se pueden citar los alcohilo superior-aromiti-
cos sulfonatos mononucleares tales como los alcohil supe-
rior benceno-sulfonatos que conbienen desde 10 a 16 &to-
mos de carbono en el grupo alcohilo en una cadena recta o
ramificada, por ejemplo las sales sbdicas de alcohil-ben-
ceno sulfonatos superiores o de los alcohil=-toluen-xileno
Yy fenolsulfonatos superiores, alcohil-naftalensulfonatos,
diamilnaftalensulfonato ambnico, y dinonilnaftalensulfona-
to sbdico. En un tipo preferido de composicidn se usa un
alcohilbencenosulfonato lineal que tiene un alto contenido
en isémeros 3-(e superior) fenilo y un :correspondientemen-
te bajo contenido (bien por debajo del 50%) en isbémeros
2-(o inferior) fenilo; en otros términos, el anillo de ben-
ceno estéd preferiblemente unido en gran parte en la posi-
cién 3 6 superior (por ejemplo, 4, 5, 6 6 7) del grupo al-
cohilo y el contenido de isémeros al cual el anillo de ben
ceno estéd unido en la posicidn 1 6 2 es correspondientemen

te bajo. Materiales particularmente preferidos estan ex-
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puestos en la patente de los Estados Unidos N2 3,320.174
de Mayo 16 de 1967, de J., Rubinfeld,

La mezcla que contiene alcohilbencenosulfonatos
lineales y los compuestos detergentes de esta invencidnm,
tienen inesperadamente buenas propiedades, particularmente
con respecto al poder suavizador.

Otros detergentes anidnicos son los olefinsulfo-
natos incluyendo los algueno-sulfonatos de cadena larga,
los hidroxialcano~sulfonatos de cadena larga o mezclas de
alquenosulfonatos o hidroxialcanosulfonatos. Estos deter-
gentes olefinsulfonatos pueden ser preparados, en una for-
ma conocida, por la reaccidn de SO3 con olefinas de cadena
larga (de 8 a 25, preferiblemente 12 g 21 Atomos de carbo=-
no) de la férmula R’CH=CHR” , en donde R’es alquilo y R”
es alquilo o hidrdgeno, para producir una mezcla de sulto=
nas y &cidos alquenosulfdénicos, cuya mezcla es luego trata-
da para convertir las sultonas en sulfonatos, Ejemplos de
otras detergentes de sulfato o de sulfonato son los para-
finsulfonatos, tales como los productos de reaccibn de las
alfa-olefinas y bisulfitos (por ejemplo bisulfito sddico),
por ejemplo parafinsulfonatos primarios de alrededor de 10
a 20, preferiblemente alrededor de 15 a 20 &tomos de carbo~
no; sulfatos de alcoholes superiores; sales de ésteres
ci-sulfograsos (por ejemplo, de alrededor de 0 a 20 &to-
mos de carbono, tales como cé~sulfomiristato o o<-sulfosebs
cato de metilo.

Ejemplos de sulfatos de alcoholes superiores son
el laurilsulfato sbdico, alecohol de sebo-sulfato sbdico,
aceite de ricino sulfonado u otros aceites sulfabtados, o

sulfatos de mono- o diglicéridos de &cidos grasos (por ejem

373687
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Plo monosulfato de monoglicérido esteérico, poli(etenoxi)
éter-sulfatos de alcohilo tales como los sulfatos de los
productos de condensacidn de 6xido de etileno y alcohol
laurico que tienen usualmente de 1 a 5 grupos etenoxi por
molécula; laurilsulfonatos u otros alcohilo-gliceril-sulfo-
natos superiores; poli(etenoxi)éter sulfatos arométicos ta~
les como los sulfatos de los productos de condensacidn de
6xido de etileno y nonilfenol (que tienen usualmente de 1

a 6 grupos oxietileno por molécula).

Los detergentes anidnicos apropiados incluyen
tambibn los acilsarcosinatos (por ejemplo laurocilsarcosina-
to sédico), los ésberes de acilo (por ejemplo éster de lci-
do oléico) de isotionatos, y las N-metil-acil-tauridas (por
ejemplo, N-metil-laureil- u oleil-taurida potésica).

Ios compuestos detergentes anidnicos, solubles
en agua, mls altamente preferidos son los de amonio y amo-
nio substituido (tales como mono-, di~ y trietanolamina),
sales de metal alcalino (tales como las de sodio y potasio)
y sales de metal alcalinotérreo (tales como las de caleio
y magnesio) de los alcohilo-benceno-~sulfonatos superiores,
olefinsulfonatos, los sulfatos de alcohilo superior y los
sulfatos monoglicéridos de &cidos grasos superiores. La sal

en particular seré seleccionada apropiadamente dependiendo

de la férmula en particular y de las proporciones en la

misma.

Agentes tensioactivos no idnicos incluyen aque-
llos compuestos detergentes o tensioactivos que contienen
un grupo orgénico hidréfobo y un grupo hidréfilo el cual
es un producto de reaccibén de un grupo solubilizante tal

como carboxilato, hidroxilo, amido o amino con 6xido de
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etileno o con el producto de polihidratacidén del mismo, po-
lietilenglicol.

Como ejemplos de asgentes tensioactivos no idni-
cos que pueden ser usados, se pueden anotar los productos
de condensacién de alcohil-fenoles con §xido de etileno,
por ejemplo, el producto de reaccidén de isooctil-fenol con
alrededor de 6 a 30 unidades de éxido de etileno; produc- ‘
tos de condensacidn de alcohil-tiofenoles con 10 a 15 uni-
dades de 6xido de etilenoj productos de condensacidn de al-
coholes grasos superiores tales como alcohol tridecilicp
con éxido de etileno; adendos de 6xido de etileno de mono-
ésteres de alcoholes hexavalentes y éteres internos de los
mismos tales como monolaurato de sorbitén, monooleato de
sorbite y monopalmitato de manita, y los productos de con
densacidn de polipropilenglicol en 6xido de etileno,

También pueddn emplearse agentes tensioacbtivos
catibnicos. Tales agentes son aquellos compuestos detergen=
tes tensioactivos que contienen un grupo hidrdfobo orgéni-
co y un grupo catibnicoe solubilizante. Grupos tipicos ca-
tidnicos solubilizantes son los grupos amino y cuaterna=
rios.

Como ejemplos de detergentes sintéticos catidni-
cos apropiados se pueden anotar las diaminas tales como las
del tipo RNHC,H,NH, en donde R es un grupo aldohilo de alw
rededor de 12 a 22 &tomos de carbono, tal como N~2-amino-
etil-estearil-amina y N~2-aminoetil-miristil-amina; aminas
unidas a amnidas tales como las del tipo B?GONHGéHuﬂﬂa en
donde r es un grupo alcohilo de alrededor de 9 a 20 &to-
mos de carbono, tales como N-2-amino-etil~estearil-amida y

Ne-amino~etil~miristil-amida; compuestos de amonio cuaterna-
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rio en los cuales tipicamente uno de los grupos unidos al
&tomo de nitrdgeno es un grupo alcohilo de alrededor de 12
& 18 &tomos de carbono y tres de los grupos unidos al &to-
mo de nitrbégeno son grupos alcohilo que contienen de 1 a 3
ftomos de carbono, incluyendo grupos alcohilo de 1 a 3 car~
bonos que llevan substituyentes inertes, tales como grupos
fenil®, y hay presente un anién tal como haldgeno, acetato,
metosulfato, etc. Detergentes tipicos de amonio cuaternario
son el cloruro de etil-dimetil-~estearil-amonio, cloruro de
bencil~-dimetil~estearil~amonio, clorurc de trimetil-estea=-
ril-amonio, bromuro de trimetil-cetil-amonio, cloruro de
dimetilwetil~dilauril-amonio, c¢loruro de dimetil~propil-
niristil-amonio, ¥y los correspondientes metosulfatos y ace-
tatos.

Ejemplos de detergentes anfbteros apropiados son
aquellos que contienen tanto un grupo anidnico como uno cag
tidnico y un grupo orgénico hidréfobo, el cual es ventajo-
samente un radical alifitico superior, por ejemplo de 10 a
20 &tomos de carbono. Entre éstos esthn los &cidos N-alco-
hil de cadena larga - aminocarboxilicos (por ejemplo de

la férmula %

R ~ N° - R* - COOM); los &cidos N-alcohil de ca-
dena larga -iminedicarboxilicos (por ejemplo de la férmula
RN(R°COOM),) y las N-alcohil-betainas de cadena larga (por
ejemplo de la férmula

(&
R = N+ = R” = CO0”) en donde R es un grupo alcohi=
:,
lo de cadena larga, por ejemplo de alrededor de 10 a 20 ‘

carbonos, R’ es un radical divalente que une las porciones
) 'l P
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amino y carboxilo de un aminofcido (por ejemplo, un radi-
cal alcohileno de 1 a 4 Atomos de carbono), M es hidrbgeno
o un metal gue forma sal, R es un hidrdgeno u otro substi-
tuyente monovalente (por ejemplo metilo u otro alcohilo in-
ferior), ¥ R3 Yy R4 son substituyentes monovalentes unidos
al nitrégeno por enlaces carbono~-nitrdgeno (por ejemplo, me
tilo u otros substituyentes de alcohilo inferior). Ejemplos
de detergentes anfdteros especificos son &cido N-alcohilo-
beta~aminopropidnico; &cido N-alcohilo-beta~iminodipropid-
nico, y N-alquil,N,N-dimetilglicina; el grupo alcohilo pue-
de ser, por ejemplo, aguel derivado del alcohol graso de
coco, alcohol laurfilico, aleohol miristilico (o una mezcla
de laurilico y miristilico), alcohol de sebo hidrogenado,
cati{lico, estearilico o mezclas de tales alcoholes. Los
&cidos aminopropiénicos o iminodipropiénicos substituidos
son a menudo suministrados en forma de sal de sodio u otra
sal, la cual puede asimismo ser usada en la préctica de es-
ta invencidn. Ejemplos de otros detergentes anféteros son
las imidazolinas grasas tales como aquellas preparadas ha-
ciendo reaccionar un 4cido graso de cadena larga (por ejem=
plo de 10 a 20 Atomos de carbono) con dietilentriamina y
fcidos monohalocarbox{licos que tienen de 2 a 6 4tomos de
carbono, por ejemplo, l-coco=5-hidroxietil-5«carboximetil=
imidazolina; betainas que conbtienen un grupo ssulfénico en
vez del grupo carboxilicos; betainas en las cuales el subs=
tituyente de cadena larga estd unido al grupo carboxilico
sin que intervenga un 4tomo de nitrdgeno, por ejemplo, se-
les internas de &cidos 2-trimetilamino grasos tales como
bcido 2~-trimetilamino-léurico, y compuestos de cualquiera

de los tipos antes mencionados pero en los cuales el &tomo
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de nitrégeno es reemplazado por fésforo.

Las sales mejoradoras de detergencia estén pre-
sentes en las proporciones usuales, en las foérmulas deter-
gentes, particularmente cuando se desea una limpieza de
trabajo pesado. Estas sales inciuyen una o més sales mejo-
radoras de detergencia solubles en agua, ya sean del tipo
orgénjco o inorglnico y preferiblemente sales alcalinas.

Ejemplos de sales inorglnicas mejoradoras de de-
tergencia, solubles en agua, son los carbonatos, fosfatos,
boratos, polifosfatios, sulfatos y silicatos, etc. de metal
alcalino., Ejemplos especificos de tales sales son los tri-
polifosfatos, tetraboratos, carbonatos, pirofosfatos, or-
tofosfatos y hexametafosfatos de sodio, potasio y litio,
sulfatos de sodio, potasio y litio y silicatos de sodio, po
tasio y litio. Ejemplos de sales orglnicas alcalinas mejo-
radoras de detergencia son (1) aminopolicarboxilatos de me-
tal alealino [ior ejemplo, etilendiamintetracetatos, N-(2-
hidroxietil)~etilendiamintriacetatos, nitrilotriacetatos,
y N=(2~hidroxietil)nitrilodiacetatos)de sodio y potasié];
(2) sales de metal alcalino de Acido fitico (por ejemplo,
fitatos de sodio y potasio -~ véase la Patente de los Esta-
dos Unidos N2 2,739.942); (3) sales solubles en agua de
etano-l-hidroxi-1l,l-difosfonato (por ejemplo, las sales
trisbdicas y tripotésicas - vease la Patente de los Esta-
dos Unidos N2 3,159,581); (4) sales solubles en agua de
fcido metilendifosfénico (por ejemplo metilendifosfonato
trisédico y tripotésico y las otras sales descritas en la
Patente de los Estados Unidos 2,213.030); (5) sales solu-
bles en agua de ficidos metilendifosfénicos substituidos

(por ejemplo etiliden-, isopropiliden=, benzilmetiliden-,
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y halometilidendifosfonatos trisbédicos y tripotésicos; 6.°
sales solubles en agua de polimeros y copolimeros de poli-
carboxilato (por ejemplo, homopolimeros de &cido itacénico,
bcido aconitico; &cido maleico, fcido mesacdnico, &cido fu~
mérico, &cido metilenmalénico, y &cido citrdnico y copoli-
meros de los mismos con otros monbémeros copolimerizables
compatibles tales como etileno); y mezclas de los mismos,
incluyendo especificamente mezclas de tripolifosfato penta=
sédico y nitrilotriacetato trisdédico en una proporeidén, de
estos dos mejoradores de debtergencia, de 1:10 a 10:1, por
ejemplo 1:1. Las proporciones de sal mejoradora de deter-
gencia pueden ser, por ejemplo, 20 partes o més (por ejem~-
plo de 50 a 2000 partes) por 100 partes de detergente, Pre-
feriblemente el hidroxi-&ter-sulfonato comprende 5-50% en
peso ¥y los mejoradores de detergencia 15-90% en peso de la
composicidén total.

La férmula detergente también puede contener otros
ingredientes. Entre éstos estin los agentes de suspensidn
de la suciedad o agentes contra la redeposicién tales como
carboximetilcelulosa sbdica o poli(alcohol vinflico), pre-
feriblemente ambos, u otros materiales poliméricos solubles,
tales como metilcelulosa estando la cantidad de agente de
suspensién por ejemplo, en el margen de alrededor de 1/20% '
a 2%); antioxidantes tales como 2,6-di-terc-blitil-fenol, u
otros materiales fenlicos antioxidantes (por ejemplo, en
cantidades en el margen de alrededor de 0,001 a 0,1%); agen
tes colorantes y agentes abrillantadores dpticos o tintes
fluorescentes en cantidades en el margen de, por ejemplo,
alrededor de 1,20% a 1/2%. Entre los abrillantadores épti-

cos estin compuestos tales como los tintes fluorescentes
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del tipo estilbemo, por ejemplo, 2-sulfo-4-(2-nafto-1,2
triazol) estilbeno sbddico; 4,4'-bis(#—#nilino-G—morfolino-
s-triazin-2-yl-amino)estilbendisulfonato disbdico; o 4,4°-
bis(4,6~-dianilino=s~triazin-2=-yl-amino)~2,2’-estilbendisul-
fonato disbdico; o del tipo oxazol, por ejemplo teniendo
una 9structura de l-fenil-2-benzoxazol-etileno, Al prepa-
rar fégmulas liquidas acuosas en particular, pueden usarse
materiales hidrotrépicos tales como alquil inferior-aril-
sulfonatos, por ejemplo toluen- o xilensulfonato sédico, si
se desea 0 es necesario; en general estos materiales estén
presentes en pequefias cantidades, usualmente en el margen
de alrededor de 1/2 a 15% (por ejemplo 10%) de la composi-
cibén 1iquida total,

Se puede también afiadir ingredientes germicidas
conocidos a leas composiciones detergentes. Estos incluyen
carbanilidas halogenadas, por ejemplo, triclorocarbanilida,
salicilanilida halogenada, por ejemplo, tribromosalicilani-
lida, bifenoles halogenados, por ejemplo, hexaclorofeno,
trifluorometildifenil-urea halogenada, sal de zinc de 1l-hi-
droxi-2-piridinotiena y similares (por ejemplo en cantida-
des en el margen de alrededor de 1/50% a 2%.)

Opacificantes, perfumes, tintes, mejoradores de
espuma, depresores de espuma y agentes contra las manchas,
también pueden ser incluidos en las composiciones detergen=
tes que contienen los nuevos productos de esta invencidn,
como tambien lo pueden ser blanqueadores que liberan oxige-
no o cloro, tales como perborato sbédico o dicloreoisocianu=
rato sddico o potésico. Las composiciones detergentes para
trabajo pesado que contienen los nuevos productos también

pueden contener bromurc de sodio (por ejemplo en una canti-
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B ®eseis 2

dad del O,1 al 1%) para mejorar el efecto blanqueador de
hipoclorito de sodio presente en el agua de lavar.

Las composiciones detergentes que contienen los
nuevos productos de esta invencidén también pueden contener
enzimas para favorecer la eliminacidén de manchas., Particu=
larmente imporbtantes entre éstas estén las enzimas proteo-
1iticas con materiales tales como pepsina, tripsina, quimo-
tripsina, papaina, bromelina, coleginasa, queratinasa, car-
boxilasa, amino-peptidasa, elastasa, subtilisia y aspergi-~
lopopidasa A y B. Entre las enzimas comercialmente disponi-
bles estan la Alcalasa y Moxatasa. La enzima esti preferi-
blemente presente en forma de polvo y es mezclada en la
férmula detergente tipicamente en una cantidad de alrede-
dor de 0,001% a 4% de la f£6rmula total, preferiblemente al-
rededor de 0,05-1%. La combinacién de los nuevos productos
de esta invencibén con las enzimas rinde resultados parti-
cularmente eficaces. El producto que contiene enzima puede
ser usado en agua fria o tibia o en agua caliente.

La fabricacidn de productos detergentes en forma
de barra, por ejemplo, barras de tocador y barras de lavar,
a partir de los detergentes de olefinsulfonato, estd des-
crita en la patente Belga N2 698,280, Los nuevos compues-
tos de hidroxi-éter-sulfonato de esta invencidn pueden ca~
da uno substituir a los olefinsulfonatos en Y4s mismas pro
porciones en cada una de las férmulas generales y especifi
cas expresadas en aquella patente. Técnicas de procedimien
to iguales o similares pueden ser usadas para mezclas los
ingredientes y preparar las barras.

En la fabricacibén de preparaciones orales, los
nuevos materiales de esta invencidn pueden ser incorpora-

373687
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dos en pastas dentales, cremas dentales, polvos dentales,v

dentrificos 1liquidos, lavados bucales o enjuagues, gomas de
mascar para los dientes, pastillas y trociscos. Asi, en una
pasta dental la composicidn puede comprender algo del éO al

75% de un agente abrillantador dental, junto con agua, un

~ humectante tal como glicerina, y un agente gelatinizante

tal cqmo la carboximetilcelulosa sbdica. Fluoruros tales
como el fluoruro estannoso pueden estar presentes. En gene-
ral los nuevos compuestos de hidroxi-&ter-sulfonato de es-
ta invencidn pueden cada uno substituir a los olefinsulfo-
natos en cada una de las férmulas generales o especificas
establecidas en las solicitudes de Bouchai y Salzmann, Se-
rie N2 579,497 y de Rubinfeld y levinsky, Serie N2 579,524
cada una presentada el 15 de Septiembre de 1.966.

Férmulas para champ@is pueden comprender simples
dispersiones de los nuevos materiales detergentes, de esta
invencibdn en agua, por ejemplo, en forma de sales de alca-
nolamonio de los mismos, o combinaciones que contienen pe-
quefias proporciones de agentes fomentadores de espuma tales
como mono- & dietanolamidas de &cidos grasos (por ejemplo
léurico/miristico) o las correspondientes isopropanolamidas,
o aminodxidos tales como éxido lauril-dimetilaminico, Otros
detergentes tensio=activos tales como los jabones laurilsul
fato sédico pueden estar presentes.

Mientras que las composiciones detergentes de la
presente invencidén son composiciones excelentes para todos
los tipos de operaciones de limpieza, éstas son extremada=
mente efectivas para la limpleza de textiles en un lavado
convencional & miquina lavadora. Por lo tanto, las compo=

siciones detergentes de la presente invencidn pueden ser
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usadas con efectividad para el lavado de las telas en agua
que tenga uns temperatura de desde alrededor de 15,590 a
alrededor de 1002C, exhibiendo la composicidn detergente de
la presente invencidn caracteristicas poco usuales de de-
tergencia y suavidad para las telas ya sea en agus fria o
caliente. Preferiblemente la etapa de la presente invencidn
va seguida de enjuagando y secando las telas. La concentra-
cibén de composicidn detergente en la solucidn de lavado de-
be variar desde alrededor de 0,05% a alrededor de 0,5%. en
peso tobal, y la composicidén detergente debe ser afiadida de
manera que proporcione una cantidad efectiva de detergente
y suavidad del componente de hidroxi-éter-sulfonato de por
lo menos 0,002%.

En el lavado de las telas, la adicibén de las te-
las y de la composicidn detergente puede ser llevada a ca=
bo en cualquier forma apropiada convencional. Asf, por
ejemplo, las telas pueden ser afiadidas al recipiente o la-
vadora ya sea antes o después de que la solucidn para la-
var es afladida, Lias telas son entogyes agitadas en la so=-
lucidn detergente durante periodos variados de tiempo sien-
do generalmente usado un ciclo de..lavado de desde 8 a 15
minutos en el ciclo de lavado de una lavadora del tipo de
agitador automédtico. Como se ha expuesto arriba, a conbti-
nuacibndel lavado de las telas la composiciééfdetergente
es evacuada y las telas son aclaradas en agua substancial-
mente puta. Aqui otra vez, segin a gusto, las telas pueden
ser aclaradas tantas veces como se desée, Despues de que
se aclaran las telas, &stas son secadas, primero haciéndo-
las girar y después en conbacto con el aire como en el ma-
nejo convencional de tejidos en una cuerda de colgar ropas

. 73687
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o en un sistema de tipo de secador autom&tico.

En la preparacidén de las nuevas composiciones de
la presente invencidn generalmente el componente de hidro-
xi-éter=sulfonato asi como los mejoradores de detergencia
¥ cualesquiera de los ingredientes menores son incorpora-
dos -a la composicidn con anterioridad a su conversidén en
la forma de producto final, por ejemplo, grinulos detergen
tes, escamas, barras, etc., Sin embargo, los componentes ip
dividusles de la nueva composicidn detergente de la presen
te invencidn pueden ser afiadidos en forma de particulas o
directamente en forma de un liquido para producir una come
posicibn detergente liquida.

Una composicibén detergente particularmente pre-
ferida de la presente invencidén comprende el debergente de
hidroxi-éter-sulfonato y el componente suavizador en com-
binacidén con silensulfonato sddico y pirofosfato de pota-
sio en una forma lfiquida acuosa de una sola fase, trans-
parente. En tal composicibn detergente liquida el agua ge=-
neralmente comprende desde alrededor del 30 hasta alrede~
dor del 70%del total de la composicidn mientras que el hi-
droxi-éter-sulfonato comprende desde alrededor del 5 al
15% en peso, el xilensulfonato sbdico desde el 5 al 15% en
peso y el pirofosfato de potasio, o una sal alcalina mejo-
radora de detergencia similar, desde alrededor del 10 al
30% en peso.

Los siguientes ejemplos especificos ilustran va-
rias realizaciones de la presente invencibn. Se entenderé,
g8in embargo, que tales ejemplos son presentados solamente

con el propbsito de ilustracidén. Las partes son en peso a
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EJEMPIO I
Preparacibn de om
Cl¢H29 - EH - CHy, -0 - CHECH = CH,

0,3 gramos de sodio son disueltos en 100 ml de al
cohol alilico y 48 grm. (0,2 mols) de epbxido de 1,2-hexa-
decano son afiadidos y la mezcla se mantiene a reflujo duran
te 4,5 horas. Cuando la reaccidén comienza, la temperatura .
del sistema de reflujo es de 96,69C,, aumentando lentamen=-
te la temperatura durante el curso de la reaccidn. Después
de que el sistema se mantiene a reflujo durante 2,5 horas,
la temperatura se eleva a 100,62C; no se observa més aumen
to en la temperatura. El curso de la reaccidén es seguido
por medio de cromatografia de fase de gas. Ia columna usada
es una columna de 0,60 m de caucho de silicona (2% SE-30
sobre Cromosorb W). La temperatura es de 1002C. cuando la
muestra es inyectada seguido por un aumento programado de
temperatura de 152C por minuto. El epbxido original apare=
ce como un pico despubs de 6,6 minutos en la columna, Des-
pués de 3,5 horas de reflujo el pico de epdxido ha casi de-
saparecido, mientras que la formacién del producto puede
verse en forma de un pico fuerte que aparece después de 9
minutos en la columna. Después de 4,5 horas de reflujo el
pico de epbéxido ha desaparecido completamente.

Después de la neutralizacidén con &c¢ido hidrocld-
rico concentrado, el exceso de alcohol es evaporado y el
residuo es destilado bajo vacio. Esto rinde 43,5 g (73%
de rendimiento) de un liquido incoloro, de intervalo de ebu
1llicién de 155-1569C,/0,8 mm. Hg, punto de congelacidn
32,590, |

Un anflisis elemental del compuesto corresponde

o
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a la férmula:
C19%58%
El espectro infrarrojo tiene las siguientes caragc
teristicas de ebsorcidn:
2,9 micras Banda fuerte debido al bosquejo de O-H en un al
cohol
6,04 micras Banda débil debido al doble enlace carbono-car-
bono
10,05 micras% Dos bandas fuertes debido & un grupo terminal
10,75 micrag) de Vvinilo
8,9=9,2 micras = Banda fuerte y ancha debido a hidroxilo se
cundario y otros grupos
No se observa banda alguna en la regibén de 9,6 micras en
donde absorben normalmente grupos de hidroxilo primarios.
El espectro infrarrojo por lo tanto corresponde a
la siguiente estructura:

OH

Sulfonacién de
0143290F - CH2 -0 - CH2 w CH = CH2
CH

El hidroxiéter no saturado producido arriba es
sulfonado disolviendo 15 gramos de compuesto intermedio no
saturade (0,05 mole) en 25 milimetros de metanol, afiadienw-
do 5,2 gramos de bisulfito sddico disuelto en 10 milimetros
de agua, y afiadiendo 0,5 milimetros de perbenzoato de bubi-
lo terciario como un catalizador. Esta mezcla es agitada a
759C,, siguiendo la reaccidén por cromatografia de fase de

gas como anteriormente, observandose este tiempo de desepa
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rieibén del pico a 9 minutos lo cual es debido al hidroxié-
ter no saturado. Después de 3 horas a 752C., casi todo el
hidroxiéter no saturado ha reaccionado. Después de 5 horas
de reaceibn, la mezcla es enfriada a la temperatura ambien
te y luego agitada en 300 mililitros de acetona. El sélido
blanco que precipita es filtrado y recristalizado a partir
de uns mezela de agua y metanol. Después de secado se ob=-
tienen 16,0 gramos de un slido blanco (80% de rendimien-
to). No se pudo obtener un punto de fusibén debido a que la
descomposicidn ocurre alrededor de 1752C,

El espectro infrarrojo y anflisis elemental co=-
rresponden a la siguiente estructura:

CH

- CH, - 0 - CH,CH OH2§OBNa

272
EJEMPIO II

|
Cy 4HoqCH

E]l procedimiento general del Ejeﬁplo I es repeti
do usando 0,23 gramos de sodio en 100 ml. de alcohol alf-
lico y afiadiendo a ello 54 g. (0,2 mols) de epoxido de 1,2~
octadecano. Por fraccionamiento al vacf{o del residuo, des-
pués de eliminar del exceso de alecohol alflico rinde 50
gramos de un producto blanco; punto de fusibén 43-442C; pun
to de ebullicidén 175-1802C,/0,88 mm. de mercurio. El anfili
sig del espectro infrarrojo y anflisis elemental correspon
den al producto de la férmula ' =
Gl H, ., CH - CH2 -0« CH

6 337
OH

CH = CH

2 2

La spulfonacidn y aislamiento son llevados a cabo como en

el Ejemplo I usando 11,5 gramos de bisulfito sbédico disuel
to en 22 ml., de agua y afiadiendo la solucidn a una solu~

cibén de 30 g. del anterior hidroxiéter no saturado en 50
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ml. de mebanol. Un ml, de perbenzoato de butilo terciario
es afiadido como cabalizador. El producto aislado por el eg=-
pectro infrarrojo y anAlisis elemental, tiene la estructura:

Cyglizz - CIH ~ CHy ~ 0 - cﬁacﬂacﬂasoam

OH
Este producto se descompone a alrededor de 1759C,
" EJEMPTO IIT

E]l Ejemplo I es repetido otra vez usando una cane
tidad equivalente de epoxido de 1,2-dodecano. El producto
resultante de &ter no saturado tiene un punto de ebullicién
de 1179C./0,5 mm. Hg y tiene la férmula:

1o G = O = O = CH0H = OH,

oH

La sulfonacibn como en el Ejemplo I rinde un producto de

la férmula:

010H21CF - CH200H20H20H2305Na
OH '

BEJEMPIO IV
La reaccibn de hexadecano - 1,2-epoxid6 con alcohol alfli-

co, usando bifluoruroeterato de boro como catalizador.

A 116 gramos de alcohol al{lico que contiene 0,5
mililitros de bifluorurodietil-eterato de boro se aiiaden
240 gramos (un mol) del epoxido gota a gota desde un embu-
do de adicidén mientras se agita répidamente. La adicidn del
epéxido se completa enm 20 minutos; durante la reaccidn la
temperatura sumenta desde 252C. a 802C, Un cromatograms de
gas llevado a cabo como se describe en el Ejemplo I muestra
que todo el epdxido ha reaccionado. Después de que el exce~
so de alcohol alflico ha sido eliminado destilando a pre-

5ién reducida, une muestra del producto de reaceidén es cro~
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matografiado en una columna de 1,8 m DEGS (20% de sucecinato

de dietilenglicol sobre Cromosorb W); temperatura 2002C,,

isotérmica.

Dos picos son observados, a 10,6 minutos y a 12,5

minutos. Esto muestra que la reaccidén ha rendido dos pro-

ductos, por via de la reaccidn:

148G 0B~CH 5=0~CH, 0= CH,, )

T

0 BF3
/\
l4ﬁ290F;0-CH20H=CH2
CHEOH

Tas técnicas de RMN de infrarrojo prueban la pre

(2)

sencia de grupos de alcohol primerio y secundario. Las areas

bajo los dos picos corresponden a 73,5% del alcohol secun=

dario (1) y 26,5% del alcohol primario isbmero (2).

Sulfonacibn de la mezcla:
OH
|

quﬂach - GHa -0 - CHZCH = 032 7%%

0H20H

90 gramos (0,3 moles) del producto de reaccidn
dado arriba son disueltos en 100 milimetros de metanol; se
afiade una solucién de 31,2 gramos (0,3 moles)-de bisulfuro
de sodio en 60 mililitros de agua y finalmente 2,5 milili-
tros de perbenzoato de bubilo terciario. El matraz de reac-
cibn estd equipado con un agitador magnético, herméticamen-
te cerrado calentado a 13020, durante una hora. Despubds de
enfriar a la temperatura ambiente, la mezcla es agitada en

300 mililitros de acetona., El sulfonato sddico que se pre-

- 40 -

373687




10

15

20

25

30

11.9.70

cipita es filtrado y secado. El rendimiento es de 85 gra-

mos (70%),

El producto tiene la siguiente composicién:

OH
cmHzgo&l - CH, = O - CH,OH,CH,80,Na 73 ,5%
Cy 4329°|H -0 - m20H2032m3Na 26,5%
«+CH 0
EJEMPLO V

Se repite el Ejemplo IV excepto que los dos alco-
holes isomeros son separados por el procedimiento cromato=
grifico descrito en el Ejemplo IV y los productos puros
primarios no saturados de alcohol son sulfonados como en
el Ejemplo IV,

EJEMPLO VI

Es seguido el procedimiento general del Ejemplo
IV usando 8,6 gramos (0,1 mol) de l-penten~5-ol contenien=
do 2 gotas de eterato (dietilo) de trifluoruro de boro, ¥
afladiendo en gotas mientras se agita 18,4 gramos (0,1 mol)
de dodecano-l,2-epoxido. Se forman los productos principa-
les (es dedir, un alcohol primario y uno secundario) como
se muestra por el cromatograma de gas. Los productos son
igbmeros y tienen las estructuras:

(1) CH3(0H2)9GlH - CH, = 0 - (CHQ)BCH = CH, (70%)
OH

(11) CHa(Cﬂg)gclH -0 - (CHZ)BCH = CH, (30%)
CH,,CH

Las cantidades relativas son determinadas por
célculos basados en las areas bajo los picos obtenidos en

el cromatograma. Lia mezcla tiene un punto de ebullicién
que varia de 140-1469C, a O,4 mm, Hg.

-a- 373687
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La mezcla producidas arriba es sulfonada usando 10
gramos de dicha mezcla y una solucibn de 4,55 gramos NaHSO3
¥y 0,25 ml de perbenzoato de butilo terciario en 10 ml. de
metanol j 7,5 nl. de agua, La agitacidn se lleva a cabo du-
rante 1=1/2 horas a 1359C, Después de enfriar, 200 ml. de
acetona son incorporados con agitacifén en la mezcla. Se for
ma un precipitado blanco el cual es filtrado y secado. El
rendimiento es de 12 g. (85%).

La mezcla sulfonada contiene:

70% de cn3(052)9cft - CH, - 0 - (CH2)5803Na

CH

30% de 0H3(032)90F -0 - (cna)ssoama
CHEOH
EJEMPLO VI
Se repite el ejemplo anterior usando 0,15 mols
del alcohol y 0,1 mol de hexadecano-l,2~-epoxido. La mezcla
aislada de alcohol no sabturado tiene un intervalo de punbo
de ebullicidn de 178 a 184°C, A 0,6 mm. Hg., E1 peso molecu
lar es 326. El producto es un liquido a la temperatura am-
biente y contiene:
70% de CHB(GHZ)lBCF - CH2 -0 - (CH2)3CH - GH2
OH
30% de °H3(°‘*2)13°F - 0 - (CH,);CH = CH,
CH20H
16,3 gramos (0,05 mols) de la mezcla de arribade
alcoholes no saturados, 16 ml., de metanol, 0,3 ml de perben
zoato de tere~-butilo, 5,7 gramos (0,055 mols) de bisulfito

sbdico disuelto en 11,5 ml. de agua son agitados durante
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1 hora a 1352C. Iuego se vierte la mezcla en acetona y el
precipitado resultante es filtrado y secado. E1 rendimien-
to es de 16,59 gramos (77%). E) producto es una mezcla de:
/A
0

30% de GH36GH2)30H -0 = (CH2)5303Na
2OI-I
EJEMPIO VIIT
Se repite el procedimiento de los Ejemplos VI y

VII en lo ‘que se refiere a la produccibén de los alcoholes
no saturados. En cada caso la mezcla es separada en los
isbmeros de los componentes individuales por una técnica
de separ:cidn en columna cromatogrifica de fase de gas. Los
4 productos resultantes (2 isbémeros del Ejemplo VI y 2 isd
meros del Ejemplo VII) son sulfonados como en los Ejemplos
VI y VII respectivamente, usando cantidades equivalentes
de reactivos.
EJEMPIO IX
De acuerdo con el procedimiento del Ejemplo III,

gson preparados los siguientes sulfonatos de hidroxi &ter:

OH

A, 012H25CH - CH, - 0 - CH20H20H2803K
OH '

& -

B, -o-cﬁacﬁcnsox

2 272773

O]
O

373687
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OH

E. 0173550H - GH2 -0 - CH20H2032$03NH4
OH

Fr, 020H410h - GH2 -0 CH20H20H2303N3

En todos los casos el hidroxi-&ter-sulfonato es
preparado haciendo reaccionar el correspondiente epbxido de
cadena larga con alcohol alilico para formar los hidroxie-
éter intermedios no saturados con sulfonacibn del interme-
dio no saturado con bisulfito de sédio, potasio o amonio
para producir el hidroxi-&tersulfonato desead.

EJEMPTO X

Se lleva a cabo un experimento con el fin de de=-
mostrar la compatibilidad del detergente de hidroxi-&ter-
sulfonato suavizador de telas con sales alcalinas mejorado
ras de detergencia, solubles en aguas.

Una composicibn que comprende el 15% en peso de
6=-hidroxi-4-oxacicosil-sulfonato sddico 35% de tripolifos-
fato sbédico ¥y 50% de sulfato sédico es preparada mezclando
respectivamente 3,75 grms. 8,75 gramos y 12,50 gramos de
los componentes individuales, Se preparan 25 gramos de una
composicibén en polvo.

Esta composicién en polvo que comprende el hidro-
xi-&ter-sulfonato, tripolifosfato sbdico y sulfato sbdico '
es afiadida a 175 gramos de agua preparando pex lo tanto
200 gramos de solucidn. Esta solucidén es un liquido trans=
parente de una sola fase a la temperatura ambiente,

Se ha tratado de preparar una composicién deter-
gente liquida, transparente, de una sola fase, empleando
una lechada detergente de tridecil-benceno-~sulfonato lineal

en lugar del hidroxi-éter-sulfonato dado arriba, Un deter=-

373687
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gente 1lf{quido homogéneo de una sola fase no puede ser pre-
parado sino que la composicibén producida es opaca con par-
ticulas de detergente granulares las cuales se separan rf-
pidamente. La disolucidn de la composicidén a 500 gramos con
agua adicional no cambia la composicibén y las particulas de
tergentes todavia se separan répidamente,

~  Esto, por lo tanto, muestra claramente la compa-
tibilidad poco usual o inesperada del detergente de hidro-
xi~-éter-sulfonato y el suavizador de telas con sales alca=-
linas, solubles en agua, mejoradoras de detergencia.

Otra composicidn detergente de acuerdo con la

presente invencién es preparada a partir de los siguientes

componentes:

Componente Poreciento por peso
é~hidroxi-d=-oxaeicosil-sulfonato sbdico 10,0
solucidn al 60% de pirofosfato de potasio 25,0
agua 65,0

De nuevo la composicidén detergente liquida es una
solucidn transparente, viscosa, de una sola fase a la tem-
peratura ambiente.

La preparacidn de una composicidén similar se in-
tenta empleando un alcohil-bencenosulfonato lineal de Cl3
en lugar del hidroxi-éter-sulfonato empleado en las compo-
siciones de la presente invencidn. Se logra una composicién
1{quida incompatible de dos capas cuando se mezclan el agua,
alcohil=benceno-sulfonato lineal y pirofosfato de potasio.

De nuevo esto ilustra la compatibilidad superior
inesperada de los detergentes de hidroxi-éter-sulfonato y

suavizadores de telas empleados en las composiciones de la

presente invencidn con sales alcalinas, solubles en agua,

- 373687
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mejoradoras de detergencia.
EJEMPTO XTI
Tos hidroxi-éter-sulfonatos preparados en los
Ejemplos I al III son probados en cuanto a su detergencia
5 con relacién al tridecil=bencenosulfonato lineal, un de=-
tergente comercialmente disponibde. La detergencia de los
materiales producidos en los Ejemplos I al III con respec-
to al control se hace ya sea en agua blanda o dura o en
agua fria o caliente.
10 Los resultados de las pruebas Spangler de sucie-
dad de detergencia estén mostrados en la Tabla I.

TABLA I

Resulbados de las Pruebas Spangler de Suciedad”
de Detergencia
15 A Ra*™ (Eliminacién de Suciedad

Temperatura . ]
y dureza de Control (Tridecil-Bence-

Apua Ej. 1 Ej. 2 Ej. 3 _TBSI__ no~Sulfonabo lineal)

21,12C N.BJ**

sgua del grifo

(90ppm. ) +19,3 +19,6 +17,6 +18,2
20 21,19C(300 ppm) +16,0 +14,9 +11,2 + 9,3

48 ,BQC N.B L ]
agua del grifo +19,7 +20,8 +17,4 +19,9

48,82C(300 ppm) +16,5 +15,9 +12,8 +11,6 '

% La prueba de suciedad de Spangler es llevada a cabo en
© un tergotémetro usando pedazos de tela de percal de al-
godén (7,62 em x 15,24 cm) ensuciadas con sebo prepara-~
25 do sint8ticamente y empleando 1,5 g del detergente de
prueba y 1 litro de agua; el ciclo de lavado es de 10
minutos a 100 cpm de agitacidn seguido por ¢inco minu-
tos de aclarado en la misma agua usada en el lavado., El
detergente de prueba esti compuesto de:
15% de sulfonato activo
35% de tripolifosfato sbdico
50% de sulfato sédico

#*% un valor + indica eliminacidn de suciedad

30 x#% New Brunswick, New Jersey 3 7 3 s @ ,?

119-70 - 46 -
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Los resultados mostrados arriba indican una exce-
lente detergencia no esperada en agua dura y agua blanda
tanto fria como caliente, si se compara con el detergente
comercial de tridecil~bencensulfonato lineal, Correspon-
dientemente, esto ejemplifica las propiedades poco usuales
de buena detergencis de los nuevos hidroxi-éter-sulfonatos
de la'presente invencién.

EJEMPTO XTI

El hidroxi-&ter-sulfonato producido en el Ejemplo
I es probado en cuanto a su capacidad como suavizador de
telas en una prueba con toallas. El agua empleada para la
prueba de suavidad es de 48,820 y es agua del grifo, de New
Jersey. Se prepara una composicidn debergente controlads
combinando 40 gramos de tripolifosfato sbdico y 10 gramos
de ingrediente activo de dodecil-bencensulfonato lineal,
Tambien se afiaden 10 gramos del hidroxi-éter-sulfonato pro-
ducido en el Ejemplo I a 40 gramos del mejorador de deter-
gencia, tripolifosfato sbdico,

En una tasacidén en escala de suavidades desde 1
a 10, siendo 10 la suavidad méxima de la tela, el control
que contiene mejorador de detergencia y detergente comer~
c¢ial produce un resultado de 1, mientras que la composicidn
que contiene el hidroxi~éter-sulfonato de acuerdo con la
presente invencidn produce un resultado de 8.

Esta prueba, por lo btanto, indica que los hidro-
xi-&ter-sulfonatos de la presente invencibén, ademls de po-
seer una detergencia excelente, tambidén poseen caracteris-
ticas excelentes para suavizar laes telas.

EJEMPLO XITIT

Los productos de hidroxi-éter-sulfonato de los

" 373687



10

15

20

25

30

11.9.70

k3 sana @

Ejemplos IV, VI y VII son probados como en el Ejemplo XI
con los siguientes resultados:

TABLA II

Resultados de las Pruebas Spangler de Suciedad de Detergencia

A R4 (Eliminacién de Suciedad)

Temperatura y 7
Dureza de Agua Ej= IV Ej. VI Ej. VII  Control TBSL

21 ’lQG(N oB o 2EUA

del grifo) +18,5 +17,1 +20,4 +18,7
21,12¢(300 ppm.)  +15,0 +12,0 +17,2 + 8,9.
48,890(N,B, agua) +19,7 +18,7  +19,7 +19,5
48,82C(300 ppm.)  +18,1 +14,3  419,6 +13,1

De nuevo son demostradas las realizaciones en ge-
neral sobresalientes ya sea en agua fria o caliente a am-
bas durezas de esltos productos.

EJEMPIC XIV

Se repite el procedimiento del Ejemplo XII usan=—

do lo siguiente:

sal sbdica de 6~hidroxi-4-oxaeicosilsulfonato 10,0%

solucibn al 40% de ingrediente activo de xi-

lensulfonato 20,0%

solucidén al 60% de ingrediente activo de piro-

fosfato potésico 25,0%

agua 45,0%
100,0%

Ia composicién es preparada como en el Bjemplo I
mezclando los componentes individuales y calentando hasta
que se forme una composicidén liquida transparente de una
sola fase. La transparencia y homogeneidad de los siste-
mas son mantenidas cuando se enfria a la temperatura am-
biente. La composicién liquida de una sola fase tiene una

densidad relativa de 1,19, un pH de 9,9 y una viscosidad de

- 373687 !
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Una composicidn liquida similar es preparada em-
pleando una cantidad equivalente de dodecilbencenosulfona-
to lineal, un detergente convencional anidnico en lugar de
la sal sbdica del 6~hidroxi-l-oxilicosilsulfonato de la
presente invencibn. Debido a la incompatibilidad del deter
gentewanidnico con las sales alcalinas, solubles en agua,
mejoradoras de detergencia, el sistema es preparado propor-
cionando soluciones separadas de (1) dodecilbencenosulfona-
to lineal, xilensulfonato y agua y (2) fosfato, xilensulfo-
nato y agua.

Se lleva a cabo una prueba para la suavidad de
las telas lavando toallas en 64,43 litros de agua del grifo
de New Brunswick a 48,8¢C, empleando 140 gramos de las com=
posiciones de detergente en liguido. En la escala de suavi-
dad descrita arriba, la composicién de hidroxi-&ter-sulfo-
nato con la sal de fosfato mejoradora de detergencia propor
ciona una calificacidn de suavidad de 9, mientras que el
sistema comparable que contiene un detergente convencional
de dedecilbencenosulfonato lineal califica 1.

Esta prueba, por lo tanto, indica la capacidad
excepcional para suavizar las telas del hidroxi-8ter-sulfo-
nato empleado en las composiciones detergentes reforzadas
de la presente invencidn.

EJEMPIO XV
Las siguientes son composiciones detergentes ti-

picas de acuerdo con la presente invencién:

SOLIDA
Componente Porcenbaje
6=hidroxi-i4-oxaeicosil-sulfonato sbdico 9

tripolifosfato sbédico

48
A A
cw- 3715087
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Componente
sulfato sbdico

tinte flubrescente

perfume

agua

Componente

6-hidroxi-4-oxadocosil sulfonato sddico

tripolifosfato sbédico

sulfato sbdico

silicato sédico (Nay0:8i0,= 1:2,35)

abrillantador
perfume

agua

Componente

6=hidroxi-i~oxahexadecil sulfonato potésico
pirofosfato tetrasbddico

silicato sédico (Na,0:8i0, = 1:2,35)

SOLIDA

SOLIDA

carboximetilcelulosa sbédica

carbonato sddico

agua

coadyuvantes miscelaneos

SOLIDA

Componente

G-hidroxi-t-oxaoctadecil sulfonato de litio

sulfato sbdico

pirofosfato tetrasddico

toluensulfonato sddico

tinte fluorescente

- 50 -

Porcentaje
32,8
0,18
0,02
10

Porcentaie
17
30
38,8

0,4
0,16
10

Porcentaie
30
15
15
1,0
20
3.5
el resto
Porcentaie
13,2
20,8
50
2,8
0,6
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agua
coadyuvantes miscelaneos

LIQUIDA
Componente

6~hidroxi=4-~oxanonadecilsulfonato potésico
etilendiamintetraascetato sbdico

fitato de potasio

silicato sédico (Nay0:5i0y= 1:1.6)

carboximetilcelulosa sbdica

agua
LIQUIDA
Componente

sulfonato de 6-hidroxi-4-~oxaeicosil-
sulfonato de amonio

nitrilotriacetato sbdico
gsilicato sbdico (NaZO:SiO2 = 1:1,6)

gulfato sbdico

agua

coadyuvantes miscelaneos
SOLIDO

Componente

6-hidroxi-4-oxahexadecil~-sulfonato sddico
etilendiamintetraacetato potésico
silicato sbdico (Na20:8102 = 1:2,35)
carboximetilcelulosa

tinte fluorescente

poli(alcohol vinflico)

perfume

sulfato sbdico

agua

12

el resbo

Porcentaje
15
13,6
3,8
2,4
0,5

balance

Porcentaije

22

17
4,2
6,7

50

el resto

Porcentaje
6,4

16,2

10,0

0,5

0,8

0,5

0,6

53,4

el resto

- 373867
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En cada caso la composicibén detergente, ya sea sélida o 1li-
quida, se encontrd que tenfia una capacidad excepcional para
suavizar las telas y caracteristicas excepcionales de deter
gencia.
EJEMPLO XVI

Se formulan nuevas composiciones detergentes de
la presente invencidn como en el Ejemplo XV empleando en ‘
calidad de hidroxi-&ter sulfonato '
6~hidroxi-4-tiahexadecil-sulfonato sbdico
6-hidroxi-oxaeicosil-sulfonato sddico
G=hidroxi=7,7=dimetil~ld=oxahexadecil-sulfonato potésico
6~hidroxi-4=-oxaheptadecil sulfonato ambdnico
Pe=hidroxi=9,9~dimetil=5~0xahexadecil=sulfonato pothsico
8-hidroxi-6-oxanonadecil-sulfonato potisico

sal de trietanolamina de &cido 8-hidroxi-9,9-dimetil-6-o0xa
hexadecilsulfénico

10-hidroxi-8~oxahexadecil-sulfonato de litio
12-hidroxi~10-oxahexadecil-sulfonato amdnico

En cada caso la composicidn detergente, ya sea sblida o 1i
quida, se encontrd que tiehe capacidad para suavizar las
telag y caracberisticas detergentes excepcionales,

EJEMPIO XVII

Se formulan composiciones detergentes novedosas
de la presente invencidén como en el Ejemplo %X empleando
en calidad de hidroxi-éter-sulfonato: B
15~hidroxi~l3~oxahexadecil-sulfonato sbdico

S=hidroximetil~8-metil-l2~-etil=4=oxapentadecil-sulfonato
amdnico

6~hidroximetil~5~oxahexadecil=sulfonato de litio
S=hidroximetil=7=oxahexadecil-sulfonato asddico

S~metil=-5-hidroximetil-5-0oxadocosil-sulfonato potasico

= 373607
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lg-zerc-butil-lO-(hidroximetil)—9—oxahexadecilo sulfonato
s6dico

6~gamma~hidroxipropil-5-oxahexadecil-sulfonato sbdico
7=(delta~hidroxibutil )=6-oxahexadecil~sulfonato sbdico
é~isopropil-S5-hidroxiisopropilideno
En cada caso la composicidn detergente, ya sea sélida o li-
quida, se encontrd que tiene capacided para suavizar las te
las yléaracteristicas detergentes excepcionales.
EJEMPLO XVIII

Se formulan nuevas composiciones detergentes de
la presente invencién como en el Ejemplo XV empleando en
calidad de hidroxiéter-sulfonato:
8=hidroxi~-6~tianonadecil~sulfonato potésico

1§—hidroxi—8-metil—lE-etil—lB—tiapentadecilusulfonato amé-
nlco

7-hidroximetil-6-tiahexadecil~sulfonato ambnico
8;isopropil-8-hidroximetil-?-tiahexadecil-sulfonato de li~
tio

S5-hidroxiisopropilideno~i-tiahexadecil-sulfonato sbddico

S-metilo~5-(beta-hidroxietilo)=-4=tiaeicosil-sulfonato sbdi~
co

10-hidroxi-9-butil-8-tisoctadecil-sulfonato pothsico
En cada caso la composicidén detergente, ya sea sblida o 1i
quida, se encontrd que tenfa capacidad para suavizar las
telas y caracteristicas detergentes excepcionales.
EJEMPLO XIX

Se repite el Ejemplo I usando los siguientes tio=
alcoholes (en cantidades equivalentes) en lugar del alcohol
alflico.

A, alil-mercaptano

B, l-buteno-3~tiol

Ce 3,5-dimetil=-hexeno-3=~tiol

375687

- 5% =
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D, 9~-deceno-l-tiol
Los productos finales tienen las formulas:

A, Clqﬁagcf - CH2 -85 - CHQCHZCHESOBNQ

OH
B. 614329011 ~ CHy - 8 - (CH,),, SOBN"‘

|
OH

qs3 %Ha

CH~CH, =8 =C = GHZCH - S0

Cy4Hng | 27°°,
OH C2H5

CH - CH2 -5 = (CH2)9 SOsNa

3Na

O129)
OH
EJEMPLO XX
Se repite el Ejemplo I excepto que en la sulfona-
cidn es usado bisulfito de amonio en lugar de la sal sbdi-
ca. Es producido el correspondiente compuesto de amonio,
EJEMPLO XXT
Se repite el Ejemplo I excepto que el producto
final es acidulado en agua, la solucidn acuosa es extraida
con alcohol y la forma Acido neutralizada con trietanolami
na. El aislamiento se hace similarmente al Ejemplo I por
medio de precipitacidn con acetona,
A pesar de que se han descrito varias realizacio
nes de la presente invencidn, con referencia a los ejem= !
plos dados anteriormente, se deberf entendersde que la pre-
sente invencibn no estd en forma alguna limitada a los mis-
mos sino que esth construida tan ampliamente como pueda ha-
ber equivalentes de los mismos,
La presente solicitud, que corresponde a la pre~
sentada en Estados Unidos de América, el 29mle Noviembre

de 1968, bajo los nimeros 780,172 y 780.276, se acoge a

.»- 373687
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los bgneficios del articulo 51 del vigente Estatuto so-

bre Fropiedad Industrial.

REIVINDICACIONES

Los puntos de invencién propia y nueva que
se pregentan para que sean objeto de esta solicitud de
Patente de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los
siguientes:

1.~ Un procedimiento para producir nuevos

compusstos detergentes que en la forma de &cido libre tie-

nen la férmula:




en donde (a) Rq es un grupo alcohilo de cadena recta o
remificada de Cg a Oy, (v) R, 8 R7 son seleccionados in-
dependientemente del grupo que consisbe en hidrdgeno, al-
cohilo de Cq & Cyg, (c) z es oxigeno o azufre; (d) v, w,
5 X, e Y tienen losvalores 0 6 1 yx+y=1yviw=1;
(e) Ry es alcohilo de C3 a Cqp cuando v es 1ywes O, ¥
(£f) Ry es alcohilideno de Cy a Cqq cuando v es O y w es 1,
que comprende hacer reaccionar un 1,2 epoxialcano de CS a
Cyp con un aleohol de C4 a Cy olefinicamente no saturado
10 o tiol,
2.~ Un procedimiento como se define en la
reivindicacidén 1, en el cual la reaccidén es llevada a ca-
bo en presencia de una cantidad catalitica de sodio.
3.~ Un procedimiento como se define en la
15 reivindicacidn 2, en el cual la cantidad de material de
trifluoruro de boro es de alrededor de 0,001% a 10% por
peso basado en el peso toital del compuesto de epoxi y al-
cochol hecho resceionar con el mismo. o

4.- Un procedimiento como se define en la

20 reivindicacidn 1, en el cual el compuesto epoxidico es un
y2~hexadecano~epdxido y el alcohol es alcohol alcohili-
< €0
1/ /
yj’{ﬁ 5¢- Un procedimiento como se define en la
L f ,
{é/ reivindicacion 4, en el cual el catalizador empleado es
2} 5 sodio en cantidades desde el 0,001% al 10% en peso basado

%~ 373667
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en el peso total del compuesto epoxidico y aleohol hecho
reaccionar con el mismo.

6.~ Un procedimiento como se define en la
reivindicacidén 1, en el cual w en la férmula es cero, el
cual comprende hacer reaccionar un 1,2-~epoxi-alcanc de
Cg a C3p con un aloohol de C4 a Cyp olefinicamente no ga-
turado o tiol y después sulfonar el producto resultante
oon un bisulfito en presencia de un iniciador de perdxi-
do.

Te= Un procedimlento como se define en la
reivindicacidn 6, en el ocual desde el 0,001% hasta alre-
dedor del 10% de un catalizador es empleado en el paso de
reaccidén de compuesto epoxidico y alcohol.

8.~ Un procedimiento como se define en la
reivindicacidén 7, en el cual dicho catalizador es sodio.

9.~ Un proocedimiento como se define en la
reivindicacidén 1, en el cual el valor de v en la férmula
general es 1, o

10.~ Un procedimiento como se define en la
reivindicacién 9, en el que se afiade ademés una sel mejo-

radora de detergencia.
11¢= Un procedimiento como se define en lg

. reivindicacién 10, en el cusl la sal mejoradora de deter~-

gencia es un polifoafato.

12.- Un procedimiento 003 7 391’6::9{,‘ <-:»x_::,7 la
)

—57-



reivindicacidén 10, en el cual la sal mejoradora de deter—
gencia es un compuesto organico de nitrdgeno.
13.~ Un procedimiento como se define en las

reivindicaclones 9 a 12, en el que se aiinde ademis agua.

5 14.- Un procedimiento como se define en la
reivindicacidén 13, en el gue se afiade ademés un hidrotro-
POe.
15.~ Un procedimiento para producir nuevos
compuestos detergentes.

10 Tal y como se ha descrito en la Memoria que
anteceds, representado en los dibujos que se acompafian y
con los fines que se han especificado,

Egta Memoria consta de cincuenta y ocho ho-
jas escritas a mAquina por una sola cara.
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