RpoLr o E oy NS
o + V2 -
l"‘i o b Y k4 r o
5o, : Y
o F OB ed o med ¥ ¥

o
RS

’ WECEION TR i

ACACION y, 7. C

I

Lt h,,ﬂ ﬁ7 - CAl
- D

;
i
Zi SUBCLASE &

PATENTE DE INVENCION
~ Cgse H-181

384207
Nernoria @edozyzi&'?;a

dﬂé@.‘

PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE ALQUILBENCIL-DIALQUIL(IN

FERTOR) AMONIO-ALCANO-1~SULFONATOS.
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Solicitants:  mHE PROCTER & GAMBLE COMPANY, entidad nortesmericsns,

residente en 301 Esst Sixth Street, Cincinnsti,

Ohio 45202, EE,UU. de A,

Este invencibén se relscions con un proce-
dimiento pars preparsr slquilbencil-dislquil(inferior)

smonio-glcano-l-sulfonatos que tienen la férmuls

genersl-

Mod. 596
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en donde R es un grupo alquilo de cadena recta o
ramificada que tiene desde 8 hasta 24, preferible~-
mente desde 10 hasta 18 §tomos de carbono, R1 es

un grupo alquilo que tiene desde 1 hasta 6 &tomos de
carbono, R2 es un grupo algquilo que tiene desde 1
hasta 6 &tomos de carbono, y n es un nfimero entero
desde 1 hasta 4, preferiblemente 2 o 3. Estos com-
puestos tienen propiedades excelentes para disper-
sar nata y son efectivos en composiciones de jabén
s6lidas, granulares, en barra o liquidas para redu-
cir la formacidén de nata de jabén insoluble. Se
describen también en la presente composiciones com-
prendiendo jabones de &cidos grasos superiores y

los alquilbencil dialquilamonio alcano-l-sulfonatos.
Los resultados deseables son obtenidos cuando la
relacidn de jabbn a compuesto dispersante, en peso,
es desde 3:1 hasta, 100:1.

Las composiciones detergentes basadas en
jabones hidrosolubles convencionales tienen muchas
propiedades deseables, que las hacen por lo menos
altamente competitivas con las composiciones deter-
gentes basadas en otros detergentes orgédnicos. Sin
embargo aquellas tienen el inconveniente bien cono-
cido de formar jabones insolubles en aguas duras,

y estos tienden a producir floculacién, especial-
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mente bajo las condiciones del enjuage, para for-
mar lo que se conoce a menudo como "nata de cal".
Esta tiende a depositarse sobre los tejidos que
han sido lavados, en donde, en efecto, dicha naéa
constituye "suciedad", o sobre las vasijas en las
cuales se lleva a cabo el lavado y el enjuage, por
ejemplo como depSsitos en las méquinas de lavar,

o come "anillo de bafadera". En el desarrollo de

los productos de lavar, este- inconveniente ha sido

~generalmente contrarrestado bien mediante composi-

ciones basadas en detergentes sinté&ticos sin con-
tener jabén alguno o (nicamente cantidades menores
de jabdn o afadiendo a las composiciones de jabén
agentes, conocidos a menudo como "dispersantes de
jab6n insoluble". Estos agentes evitan la formacién
de jabones de cal insolubles, o evitan que tales
jabones produzcan floculacién, de manera que los
mismos sean arrastrados con el liquido de lavado o
de enjuage y no se adhieran a los tejidos o a las
supexrficies de las vasijas utilizadas para el lava-
do.

Se ha encontrado ahora gque ciextos com-

(dipolares)

puestos zwitteridnicos /movedosos, derivados de
los alguilbencenos tales como los llamados alquila-
tos de detergente, tienen excelentes propiedades
dispersantes de nata cuando se combinan, ain en pe-
queflas proporciones con el jabén. Dichos compuestos
también mejoran la espuma de los productos de jabbn,

bajando la concentracidn justamente requerida para

formar espuma en el agua dura, tal concentracién
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siendo la concentracitn en la cual el jabbn por pri=

mera vez resulta Qtil para limpilar los articules.
Los nuevos compuestos son alquilbenzil di-
alquilamonio alcano-l-sulfonatos y tienen la fdrmula
siguiente:
1
+ -
- (CH2)n 803

]
Q
&
N
1
— =~

R2

en donde R es un grupo alquilo de cadena recta o
ramificada teniendo 8 a 24, preferiblemente 10 a

18 &tomos de carbono, Rl és un grupo algquilo tenien-
do 1 a 6 &tomos de carbono, Rz es un grupo alquilo
teniendo 1 a 6 dtomos de carbono, y n es un entero
desde 1 a 4, preferiblemente 2 o 3.

La invencidn tambidn abarca composiciones
detergentes comprendiendo jabdn hidrosoluble y un
compuesto tal como se define arriba.

Preferiblemente, los compuestos zwitteri6-
nicos son aquellos en donde Rl y R2 son cada uno
radicales metilo o etilo., Se prefiere usar aquellos
compuestos en donde R es de cadena recta. Los com-
puestos zwitteridnicos pueden estar basados en mez-
clas de alquilbenceno, tales como la mayor parte de
los alquilatos de detergente comerciales, los cuales
contienen una mezcla de algquilbencenos de longitud
de cadena media dentro de las escalas mencionadas
anteriormente en la presente.

Los compuestos zwitteridnicos de la inven-

cibén pueden hacerse convenientemente. Un método es

formando el cloruro de alquilbenzilo, es decir, por
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reacciln en &cido acético de un alquilbenceno con
aldehido f6rmico y &cido clorhidrico en la presen=-
cia de cloruro de zing, y tratar este compuesto
con la dialquilamina apropiada para formar la di-
alquilamina de alquilbencilo.

La amina terciaria resultante puede hacer-
se reaccilonar por ejemplo, con sulfonato de alcano
halogenado, tipicamente Cl (CHZ)n SO3Na en donde n
tiene el significado definido anteriormente en la
presente, o, con los compuestos en donde n es 3 o
4, con propano- o butano-sultona. Otras vias de
preparacifn se les ocurririn a los expertos en el
arte y pueden ser seleccionadas sobre las bases de
conveniencia o de ?entajas econdmicas.

Por ejemplo, puede preferirse fijar el
grupo sulfonato de alcano al nitrfgeno amino y a
continuacién fijar el radical alquilbencilo.

Los jabones hidrosolubles que pueden ser
usados en las composiciones detergentes de la in-
vencidn son los jabones de los Acidos grasos superio-
res usados normalmente para el lavado, por ejemplo,
las sales de metal alcalino, especialmente las de
sodio y potasio de los &dcidos grasos teniendo desde
8 a 24, especialmente 10 a 18 &tomos de carbono.

Los jabones pueden ser hechos por saponificacién di-
recta de los aceites y grasas naturales, tales como
sebo, aceite de palma, manteca, grasas, aceltes de
coco y de semilla de palma y muchos otros, o los

mismos pueden ser hechos por neutralizacidn de &cidos

~grasos derivados de tales aceites y grasas o de
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aquellos hechos sintéticamente o derivados del pe-
troleo y fuentes similares.

Los jabones de aceites y grasas naturales,
o de los &cidos grasos derivados de aquellos, serén
predominantemente de cadena recta, los &cidos grasos
sintéticos o aquellos derivados de fuentes de petré6-
leo pueden ser de cadena recta o ramificada. Los
jabones preferidos son aquellos hechos de mezclas
de sebo, grasa o aceites de palma para proveer radi-
cales de écido_graso de cadena mis larga, es de~
cir, Ci. 1g+ Y de aceite de coco o de semilla de
palma para proveer radicales de acido graso de ca-
dena mds corta, es decir Cy g ;-

Los compuestos zwitteridénicos de la in-
vencidn pueden estar presentes en cualquier pro-
porcidén relativa al jabdn efectivo para proveer
propiedades dispersantes de jab6n insoluble. Pero
estan normalmente presentes en proporciones rela-
tivamente pequefias. Los resultados deseables se
obtienen cuando la relacidén de jabdn a zwitteriéni-
co, en peso, es desde 3:1 a 100:1, especialmente
desde 10:1 a 20:1.

Las propiedades dispersantes de jabén
insoluble de los compuestos zwitteribnicos de la
invencién pueden emplearse con ventaja afiadiendo
los compuestos al liquido del lavado, antes o
cuando el jabdn es afiadido o antes que el proceso
del lavado haya comenzado. Ordinariamente, los
compuesgtos zwitteridnicos son incorporados a una

composicidn de jabdn, la cual puede ser en forma
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s6lida, granular, en barras o liquida.

Mezclas de los compuestos zwitteriénicos
de la invencién pueden ser empleadas satisfactoria=-
mente. Una sal coadyuvante alcalina puede ser in-
cluida. Los nuevos compuestos son particularmente
valiosos como un componente de los productos de
jabén granulares, especialmente polvos de jab6n re-
forzados destinados primariamente al lavado de ro-
pa. Tales productos pueden contener, en adicibn
al jabdn y al compuesto zwitteridnico, sales coad-
yuvantes alcalinas hidrosolubles. Las sales
coadyuvantes adecuadas incluyen los silicatos, car-
bonatos, fosfatos y polifosfatos de metal alcalino,
borax, agentes sequestrantes orgénicos, tales como
el nitrilotriacetato sédico, etan~l-hidroxi~l,l-
difosfonatos, y similares. Agentes blanqueadores
tales como perborato o percarbonato de sodio pueden
estar presentes. Componentes menores tales como
colorantes, perfumes, agentes de suspensidn de sucie-~
dad tales como carboximetil celulosa, enzimas, inhi-
bidores de deslustre, agentes eliminadores de polvo,
estabilizadores para los agentes blanqueadores y/o
las enzimas y similares pueden también ser emplea-
dos.

La invencidn se ilustra mediante los ejem-
plos siguilentes:

EJEMPLO I

Preparacidn de 3- (dodecilbéncil dimetil

amonio) propano-l-sulfonato.

111 gramos de p-clorometil dodecilbenceno
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(C12H25C6H4CH2C1) y 170 gramos de dimetilamina fue-~
ron cargados en un autoclave provisto con medios de
agitacién y calentamiento. La mezcla fué calentada
en el autoclave cerrado, con agitacidn de manera
gque la temperatura subid hasta 155°C durante un
periodo de dos horas. Después de enfriarse la mez-
cla de reaccibn, se separd en dos capas. La capa
superior fué separada, lavada con agua y secada, y
rindié 69 gramos de dodecilbencildimetilamina de
98% de pureza aproximadamente.

30.3 gramos de esta amina terciaria, 12.2

~gramos de propano sultona y 168 gramos de acetona

fueron calentados, con agitacidn, bajo reflujo dur-
ante 3~1/2 horas. El s6lido que se separb fué
filtrado y lavado con acetona y secado a 60°C. El
filtrado fué tratado con 1.2 gramos adicionales de
propano sultona y el sdlido que se formé fué f£il-
trado y tratado como se describe arriba. Esto fué
repetido., El rendimiento total fué 35.7 gramos del
compuesto deseado, 3-{dodecilbencil dimetilamonio)
propano=-l-sulfonato.

. EJEMPLO II

Efecto Dispersante de Nata

Se prepar8 una solucién de jabdn al 1-1/2%
en agua blanda, y se proveyeron dispositivos para
que pudiera hacerse burbujear aire a través de la
solucidn para formar espuma, la cual fug arrastrada
por la corxiente de aire hacia un recipiente con-
teniendo agua dura (515 partes por milldn como

CaCO3), en la cual la espuma fué extinguida. Me~
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diante este tratamiento, se formé jabén de cal en
forma floculada en el agua dura. El agua fué

vertida a través de un tamiz Britfnico Normal (BSS)

de 100 mallas y el jabén de cal floculado recogido
fué secado y pesado. La adicibn "de dispgrsantes de
nata a la solucién de jab6n redujo el peso de jabén
de cal floculado formado.

En. la prueba, el jab6én solo did 0.27
gramos de jab6n de cal floculado. El jabén con
10% en peso del jabbn de 3-(dodecilbencil dimetil-
amonio) propano-l-sulfonato, preparado de acuerdo
con el Ejemplo I, di6 0.0l gramos de jab6én de cal
floculado indicando la dispersidn casi completa de
la nata.

EJEMPLO III

Se prepararcn soluciones al 1,9% de jabén
en agua de-ionizada, conteniendo en adicién canti-
dades de 3-(dodecilbencil 'dimetilamonio) propano-1l-
sulfonato (C12 sultafina) y de 3-(nonilbencil dime-
tilamonio) propano-l-sulfonato (C9 sultafna). Cada
sclucibn fué colocada en un bafio de agua para man-
tener su temperatura a 55°C y se hizo burbujear
nitrégeno a través de ellas a una velocidad fija.
La espuma formada fué arrastrada durante un tiempo
pre-determinado hacia una vasija conteniendo agua
dura (515 partes por milldn como CaCO3), en la
cual la espuma fué extinguida. EL agua fu& verti-
da a través de un tamiz Brit&nico Normal (BSS) de
200 mallas tarado y los jabones de cal floculados re-

tenidos fueron determinados, después de secar, vol-
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viendo a pesar el tamiz.

fueron los siguientes:

Los resultados obtenidos

Peso del jabbn de cal floculado retenido

Relacién en 'Peso

Jabbn: Sultaina Cia Sultafina Cq Sultafina
50 : 1 0.0037 g. 0.0054 g.
20 ¢ 1 0.0019 0.0054
10 : 1 0.0005 0.0027
6 : 1 0.0007 0.0016
3 :1 0.0018 0.0012
Sin Sultaina 0.024 0.025
EJEMPLO IV

Se prepar6 una composicibn de jabén do-

méstico para trabajo pesado A consistente de:

Jabén Real

Bilicato de sodio
Tripolifosfato de sodio

Acil monoetanolamida
grasa

Carboximetilcelulosa
Perborato de sodio
Miscelénea

Humedad

TOTAL ...

9.0

50% (90% sebo; 10% a-
ceite de coco)

9
10

4

0.3
16.5

1.2

100.0

Una composicién B consistié de 95.2 par-

tes de la Composicifén A y 4.8 partes de 3-(dodecil-

bencil dimetilamonio) propano-l-sulfonato, derivado

de dodecilbenceno lineal comercial. Soluciones de

estas composiciones de concentracién 0.25% en peso,

fueron hechas en agua dura (256 partes por milldén

como CaC03) en una miguina lavadora Hoover Mark III
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y agitadas durante 30 segundos a 54°C. El agita-

dor fué parado y después de 30 segundos una placa
perspex negra fué introducida en la sclucidn durante
5 segundos y retirada a través de cualquier nata pre-
sente sobre la superficie del liquido. La placa

fué examinada visualmente para ver cualquier nata ad-
herida. Las soluciones de la composicidn A dejaron
nata visible sobre las placas negras, mientras que
aquellas de la composicién B.no dejaron nata alguna,

Resultados similares son obtenidos cuando
el tripolifosfato de la composicién B es reemplaza-
do en todo o en parte por carbonato de sodio, borax,
nitrilotriacetato trisbddico o etan-~l-hidroxi-l1,1-
difosfonato sédico en cuanto a que la formacidn de
nata es reducida al minimo.

EJEMPLO V

Cuando incrementos de las composiciones
del Ejemplo.IV fueron anadidos a 39 litros de agua
en la misma miaquina lavadora se encontrd gue 105
gramos de la composicitn A fueron requeridos justa-
mente para formar espuma estable, comparados con
42 gramos de la‘ComposiciGn B.

La descripcidn precedente de la presente
invencidén ha sido presentada describiendo ciertas
modalidades operables y preferidas. No se preten-
de que la invencidn sea limitada por esto, ya que
variaciones y modificaciones de la misma ser&n evi-
dentes para aquellos expertos en el arte, todas
las cuales caen dentro del espiritu y alcance de las

reivindicaciones anexas.
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NOTA

Descrite suficientemente la nsturslezs del
invento, ési como la msners de reslizsrse en ls préc_
tics, debe hscerse conster que las disposiciones sn-
teriormeﬁte indicsdss son susceptibles de modifics-
ciones o detslle en cusnto no slteren su principio
fundemental. Tembién se hasce constsr que el invento co-
rresponde s una'solici%ud de Pstente presentsds en
Ingleterrs con el ng 48278/69 de 1 de octubre de 1969,
scogiéndose por lo tento 2 los beneficios que conceden
los Convenios Internscionsles en vigor, siendo lo que
constituye ls ésencia delireferido invento y por lo
que se solicits uns Pastente de Invencién por 20 sios,
sobre: PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE ALQUILBENCIL~
DIALQUIL(INFERIOR)AMONIO-ALCANO~1~SULFONATOS; csrac-
terizéndose por lo siguiente:

1.~ Procedimiento pars le obtencidn de al~
quilbencil-dislquil(inferior)smonio-slesno~l-sulfo-
natos, Qitiles como agentes de suéerficie gctive

zwitterionicos, de férmule genersl:
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en 1o que R es un grupo slquilo de cadena rects ; ra-
mificads con 8 s 24 Stomos de carhono R% v gl
son cads uno un grupo slquilo que tiene de 1 & 6 4to-
mos de carbono y n es 1l-4, caracterizado porque se
hace resccioner un slquilbenceno con formsldehido y
cloruro de hidrdégeno, en 3cido scético, y en presen-
c¢ia de cloruro de zinc, y el producto resultante se
trets con uns dislquilsmine para formsr una slquilben~
cil-dizlquilamins ls cual se hace reaccionar ulterior-
mente con un haloslcano-sulfonsto,

2.~ Procedimiento segln ls reivindicaciédn

1, ceracterizado porque se hace resccionar un haloal-

cano-sulfonato que tiene ls férmuls genersgl:

-

Cl(CH2)nSO3N6

en ls que n se define como anteriormenfe.

2.- Procedimiento seglin ls reivindicacidn
1, ceracterizado porque se hace resccionsr le alquil-
bencil-~dislquilemine con propsno- & butsno-sultons,
en lugar del haloslcano sulfonato, psra producir los
compuestos de férmuls (I) en los que n es 3 6 4 res-
pectivemente, :

3.-Procedimiento psrs le obtencién de alquil~
bencil-dialquilkinferior)amaﬁo~slcaho~l~sulfonatos,
teal y como queds sustencislmente descrito en ls presen_

te Memoris.

I, e
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Ests Memoris consts de 14 hojss escribes s

mdquins por uns sols caras.
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