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Procedimiento Ge obtencidén de egentes estabi-

lizadores para bafios de peréxidos alcalinos.

e Y

Sobeoitante: BADISCHE. ANILIN- & SODA-FABRIK AKTIENGESELLSCHAPRT,
entidad alemene, residente en: 6700 Ludwigshafen,

Reptiblica Federal Alemana.

Ya se conoce ‘el proteger 1los mifios

de peréxidos alcalinos, tal y como se emplean, por ejem

plo, para el blanqueo de meteriales fibrosos de celulo-

s, principalmente aquellos. que contienen peréxido de

hidrégeno en solucién acuosa elcalina, contra una des-
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composicibn demasiddo répids, mediante adicibén de estabill
gzadores de oxigeno. Estabilizadores de oxigeno usuales pa=-
ra esta finalidad son, ante todo, los silicatos alcalinos,
tales como el silicato de sodio y potasio, los silicatos &1

celino-térreos, tales como el silicato de magnesio, los fog

- fatos alcalino-térreos, tales como el fosfato de magnesio,

las seles alcalinas de dcidos fosfdéricos que son més pobres

en agua que el 4cido ortofosfénica, fales como el pirofosfa

to tetrasédico, el tripolifosfato sbédico, el tétra—bis-hep—
tapolifosfato sédico y las correspondientes sales potésicas
y sus sales aloalino-térress, tales como los fosfatos de

magnesio, as{ como los 4cidos aminocarboxilicos formadores

de complejos, especialmente aquellos de férmula general:

CHo—-COOH
% - N'/ 2 )

X

en la que % significa un grupo de férmuﬁa -CHé-CHZ«OH,
' C
«CH ~CO0H ¢ =fsm 4 =Y -45 A - N::: 2 -COOH, X sig-

X
nifica un grupo de férmula -CHQ-CHQ-OH é ~CH2-COOH,
A significa un resto alquilo de bajo peso molecular, es-

pecialmente un resto etileno ¢ propi}eno, Y significa
un 4tomo de oxIgeno o el resto -

o CHo~COOH -
ta cero 6 un nimero entero bajo, e¢specialmente cero, 1, 2

Yy 1 Trepresen

é 3, por ejemplo, el dcido N- -hidroxietilaminodiacético,
la N,F-di-(0 -hidroxietil)-glicina, el deido 1,3-propilen~
diamintetraacético, el &dcido 1,2—propilehdiamintetraacétiu
co, el dcido N-D -hidroxietiletilendiamintriacético, el
dcido 2-hidroxipr0pilen-1,3—diaminteﬁraécético, el dcido

di~(  —aminoetil)-etertetraacético, el &cido g11001-bi s~
~(fi~aminoetil)-étertetraacéticoy el geido ciclohexilenrl,é;dian

.
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mintetraaqético ¥, en especial, el dcido nitrilotriacéti-
co, el dcido etilendiamintetraacético y el decido dietilen~
triaminpehtégcétioo y finalmente las seles alcalinas y
alcalino-térreas, especialmente las sales de magnesio de
teles dcidos aminocarboxilicos formadores de complejos,

Al emplear tales bafios de perdxidos sobre mate-
rial fibroso de celulosa si bien se pueden lograr efectos
blanqueadores satisfactorios, sin embargo, el materiel blan
queado tiene un ‘tacto demasiado duro., Si se intenta tratar
el producto durante el blanqueo ¢ después con un reblande-
cedor usual se presentan nuevas dificultades.

Los reblandecedores no iondgenos empeoran por lo
general la hidrofilidad del material fibroso y ésto mds
cuanto mayor sea su‘efecto reblandecedor, los reblandecedo

res cation-activos no son, & su vez, compatibles con los

blanqueadores Gpticos (en la meyorie de los casos enion-ac

tivos) empleados para la mercancls blanca, 6 bien reducen
su efecto blangueador, de manera que no entran en conside-
recidén pare un proceso de trabajo en un solo bafio.

La invencidn tenia por cometido desarrollar un
agente estabilizador para bafios de peréxidos alecalinos que
no solo proteja estos bafios contra una descpmposicidn de-
masiedo répida, sino que ademéé le imprima al material blan
queado con estos befios un tacto suave y simulténeamente una
buense re~humectabilidad.

Este cometido se soluciona segin la presente in-
vencién por wn agente estabilizador que contiene como mi-
nimo un estabilizedor de oxigeno usual y que se caracteri-
za por contener adicionalmente, a) como minimo un prpducto

de resceién de una alquilolamida de un dcido graso de cade
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‘na lerga con 2 & 4 veces la cantidad molar de 6xido etilé-
nico, y, b) como minimo un producio de reaccidén de un cctil-
6 nonilfendl con 8 a 15 veces le cantidad molar de 6xido
etilénico, siendo la proporcién molar entre a) y b) de
1:0,6 =a 1:1,5.

Como estabilizadores de oxigeno usuales, que es-
tén contenidos en los nuevos agentes, entran en considera-
c¢idén, por ejemplo, los compuestos mencionados al prinecipio.
Los nuevos sgentes pueden contener uno 6 también varios de
teles estabilizadores de oxigeno y ésto generalmente en can
tidades de un 3 haste un 20 % en peso, referido a la suma
de todas las sustancias activas existentes. Se han acredi
tado especialmente las mezclas de distintos estebilizadores
de oxlgeno, ye que ffecuentemente tlenen un mejor'efecto
que los componentes individuales en centidsdes correspon-
dientes.

Los componentes &) contenidos ademés en los nue-
vos agenbtes son conocidos como reblandecedores de textiles.
Los cuerpos bdsicos de estos componentes son los productos
de condensacién de alquilolaminas, especialmente de monozal
quilolaminas que contienen preferentemente 2 a 5 dtomos de
carbono por cade resto alguilélico y dcidos grados de cadg
na larga, preferentemente aquellos con 16 & 18 étbmos de
carbono. Como ejemplos sean mencionados los productos de
condensacién de monoetanolamina, monopropanolamine 6 mono-
butanolamine, por una parte, y dcido palmitico, oléico ¢
estedrico por otre parte. Se d4 especial preferencia a la
amida de monoetanolaming y édcido esteérico. Estos cuerpos
bédsicos forman, reaccionados con 2 — 4 veces la cantidad

~

molar de 6xido etilénico, el componente a).
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De los componentes b) se han acreditado log pro~
ductos de reaccibén de nonilfenol con 9 a 12 veces la canti
dad molar de 6xico etilénico.

Para lograr les nuevas propiedades de los agen-
tes de la presente invencién es importente mantener las
proporciones molares arriba indicadas entre a) ¥y b),
mostrando los agentes preferentes de la presente invencién
una proporcién molar entre a) y b) de 1:0,8 hasta 1:1,2,

La sums dé los componentes ‘a) y b) asciende
preferentemente a un 80 hasta 97 % en peso, referido a la
suna de todas las sustancias activas existentes en los
agentes de la presente invencidn..

Ademés de:los componentes arriba mencionados, los
agentes de la presente invencién pueden contenér oiros adi~

tivos en cantidades subordinarias, por ejemplo, en cantida

des de hasta un 5 % en peso, referido a la suma de todas

las sustancias activas. Tales aditivos pueden ser, por
ejemplo, productos para ajustar al pH, agentes espesadores,
portadores de suciedad 6 desespumantes,

Los agentes de la presente invencién pueden pre-
sentarse como mezclas libres de agua,.: Mas ventajosas en
su manipulacién son sin embargo los ‘preparados acuosos, re
comendédndose especialmente confeniﬂos en ggua de un 10 hag
ta un 45 4 en peso, referido a las mezclas totales, para
obtener simulténeamente productos que se puedan almacenar
bien,

Un agente segin la presente invencién, que se ha
acreditado especialmente, se compone de:

20 -~ 35 partes en peso del prodﬁcto de reaccidn de

~

estearinmonoetanolamida con el doble de la cen—
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7 tidad moler de 6xzido etilénico,
30 - 50 partes en peso de nonilfenoldecaetilenglicoléter
0 -« 5 partes en peso de sal disédica de magﬁesio del
- dcido etilendiamintetraacético
5 -« 0 partes en peso de silicato sédico
¥ la cantidad de agua que falta para completar las 100 par
tes en peso. -

En el blangueo de peréxido en flota large (1:10
hasts 1:40), los egentes de la presente invencidén se em-
plean en unse cantidad de 0,5 a 3 g/, referido a la sustan
cla activa libre de agua., Al introducir la mercancis en
la flota, estas mezclas tienen ademds la ventaeja de que ya
no es necesario emplesar simultdneamente humectaldores espe-
ciales ¢ detergenteé. Una receta de blanqueo usual, que

también es muy adecuada para la mercancla tricotada en cru

do, se indice més abajo.

En los procesos de impregnacidén por permanencia
seni- 6 totelmente continua, la concentracién en perédxido
de hidrégeno es de unas 10 & 20 veces superior que &l blan
quesr en flota larga.Por otre parte,la flota absorbida asecien
de por lo general solo & un 100 % del peso de la mercancia.
En tales flotas de impregnacidén se emplean'de 5 8a 20 g/1
de los agentes ds la presente invencién., Para trabajar en
flote corta se ha acreditado especialmente empleér aquellos
agentes de la presente invencién cuyo contenido en estabi-
lizador de oxigeno se encuentra cerca del limite superior
de la gzona arribas mencionada.

El materiel de fibras de celulasa que ha sido
blangueado empleando simulténeamentelun agente segﬁg la

presente invencién con un peréxido en flota alecelina tiene
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un tacto agradablemente blando y ademds se puede hunectar
de nuevo en forma excelente, y esto también despuéds de en~

Jjuagar varias veces,

EJEIPLO

Un agente estabilizador segun la presente inven-
cidn tenla la siguiente compogicidn:

3 ¢ de silicato sédico (36 a 382B¢)

14 #% de una solucibn acuosa al 20% de la sal disédica -

- del magnesio del dcido etilendiamihotetraacétiéo.
28. % del producto de reaccién de 1 mol de estarinmo-~
noetanolamide y 2 moles de dxido etilénico
45 %uno de los nonilfenolpoliglicoléteres A,B 6
¢ mds sbajo indicados.

10 % de agus

100 %
A: Producto de reeccién de 1 mol de nonilfenol
con 7 moles de 6xido etilénico.

B: idem con 10 moles de 6xido etilénmico

C: didem con 14 moles de 6xido etilénico
Con la siguiente receta 'de blanqueo:

3 ml/l de peréxido de hidrégeno

0,5 g/l de sosa cdustica

2 g/1 de agente estabilizador
se efectuaron en mercancia tricotada cruda ensayos de blan
queo en una tina devanadora en una proporcién de flota de
1:40., Se introdujo la mercancia & 402C, se calentd en 30
minutos hasta 902 y se dejé dufante 60 minutos a 902C.
Deépués s8 enjuagé una vez a 70¢C y dos veces en frio y la

mercancia se centrifugé y se secd, Se empled tanto ‘agua

L.



dura (152 dureza alemana) como también agus blanda (agua
de condenéacidn).
’ En la table dada a continuacién se indican los
grados de blancura y la re~humectabllidad logrados
Se " gurante el blanqueo. ILos grados de blancura se midieron
con Elrepho de Zeis (Filtro R 46 7). El grado de blancu-
ra inicial de la mercancla tricotada empleada era de un
60,7 %. ,
Pare determinar la re~humectabilidad de
. 10. . la mercancis tricotada blanqueada se cortéron de ella firas
de 3 em ds anchura y 10 cm de longitud; éstas se acondicig
naron elmacendndolas durante 24 horas en un clims normali-
zado (200 4 2°C, 65 + 2 % de humedad relativa del aire).
Pare comprober la re-humectskllidad.se sumergieron- ‘
15. las tires asi preparadas durante 10 segundos en 5 mm Qe
' profundidad ea una solucién al 0,5 % del colorante Cl Acid
Red 108 (1956), constitucién ne 18 000. A contimmacién
se colgaron las tiras de uns cuerda y se secaron al aire.

Ia sltura de absorcidén es una medida para lare~humectabi-
20. lidad,

i

Agente estabilizador Grado de blancura Alfurs de .8bsorcitn
con polizlicoléter  Agua durae /blsnda Agua dura / blanda

A 78,3 83,8 4 12

© 3B . 84,9 86,7 50 50

25. o 83,7 85,0 30 40
Blanqueo normel 82,1 82,4 o 0

Como se puede apreciar por la& tabla, los efectos

30. de blanqueo logrados con les mezclas segin la presente in~



vencidén son considerablemente superiores que en 1los blanqueos ge
neralmente usuales que en lugar de 2 g/1 de mezcla de estabili-
zador emplean 1 cc/l de silicato de sodio ( 36 a 389B8), 1 cc/l
de una solucidén el 20% de sal disédica de magnesio del Acido etil
5 endiamintetraaoéfico y como‘huméctador 0,2 g/1 de nonilfenoldeca-
glicoléter . A pesar de empléar simultaneamente este poliglicol-~
éter no se logré ningin efecto de re-humectacién en la mercancia
tricotada blanqueada segin el ﬁrocedimienﬁo normal.
NOTA '

10. ' Descrita suficientemente la natureleza del invento, asi co
mo la manera de realizarse en la préctica, debe hacerse constar
que las disposicionés anteriormente indicadaes son susceptibles
de.modificaciones de detalle. en cuanto no alteren su principio
fundamental., También se hace constar que el invento corresponde

1s. & una solicitud de patente presentada en Alemania con el No.

P 19 49 744.0 de 2 de octubre de 1969, acogiéndose por lo tanto
2 los beneficios due conceden 1los Convenlos Internacionales en

vigor; siendo lo que constituye la esencia del referido invento
Yy por lo que se solicita Patente de Invencién ﬁor 20 afios en Es-

20.  pefia, sobre: Procedimiento de obtencién de agentes estabilizado-
res para baflos de peréxidos alcalinog; caracterizéndose por lo
slguiente:

l.- Procedimiento de obtencién de agentes estabilizadores
Para bafios de perdxidos alcalinos, caracterizado porque compren-—

25. de mezclar, con al menos un estabilizador de oxfgeno usual, &)
como minimo un producto de reaccibn de una alquilolamina de un
écido graso de cadena larga con 2 a 4 veces la cantidad molar

//7de 6xido etilénico y b) como ninimo un producto de reaccidn de

f/f un octil- 6 nonilfenol con 8 a 15 veces la cantidad molar de 6xi

' do etilénico, siendo la proporcidén molar entre a)y b) de 1:0,6

a lil,S.
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2.~ Procedimiento segin la reivindicacidén 1, ca-
racterizado porque el componente &), se deriva de un 4cido
graso con 16 a 18 4tomos de carbono.

3.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1 6 2,
caracterizado porque el componente b), es un producto de
reaccidén de nonilfenol con 9 a 12 veces la cantidad molar
de 6xido etilénico.

4 .~ Procedimiento de obtencidén de agentes estabili
zadores para bafios de perdxidos alcalinos} tal y como que-
da sustancialmente descrito en la presente memoria,

Esta memoria conste de diez hojas escritas a mé-

¢ 2 OCT. 19710
Madrid,

BADISCHE ANILIN- & SODA-FABRIK AKTIENGESELLSCHAFT.

quina por una sola cara.

J. GOMpZ ACEBO Y MODET
». p. Firmfador A, GARCIA BRAVO
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