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MEMORIA DESCRIPTIVA

para soliciter PATENTE DE INVENCION por 20 afios

a nombre de COLGATE-PAIMOLIVE COMPANY

entidad norteamericana

con domicilio en 300 Park Avenue, Nueva York, N.Y.

10022, Estados Unidos de América.

por: "UN METODO PARA PREPARAR ESTERES DE ACIDGS DICAR-
BOXILICOS Y POLI(HIDROXIAMINAS TERCIARIAS)!

(Clase Internacional C11d)
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Esta composicidn se refiere a nuevos éste-
res y ésteres sulfonados de 4cidos dicarboxflicos y 2<-hi
droxieleohil-alcohol-aminas terciarias y sales de losg
mismos, y & composiciones que contienen dichos ésteres
como el ingrediente esencial. Se ha descubierto que es=-
tos compuestos son agentes tensoactivos dtiles y son
sustantivos para una diversidad de matsriales fibrosos.
As{, se pueden utilizar como emulsificadores, egentes
solubilizantes para materiales lipéfilos, agentes humec-
tentes, detergsntes y suavizadores para articulos tex-
tiles y pelo.

Desde la introduccidn de los detergentes
y emulsificadores orgénicos sintéticos comerciales pa-
ra reemplazar los Jjabones de dcidos grasos superiores
solubles en agua convencionales, ss ha llevado a cabo
una gran cantidad de trabajos de investigacidn en un
eafuerzo para mejorar tales compuestos ¥ composiciones
que los inecluyen, con el objeto de obtener un mejor y
mds cémodo lavado de los artfculos textiles. Como resule
tado de ello; se ha producido una gran diversidad de ti-
pos de agentes tensoactivos y detergentes, y muchas de
tales composicionss se haﬁ fabricado comercialmente y
han sido introducidas en el mercado, A medida que se
obtuvieren me jores productos, las metas buscadas por los

investigadoras en detergencia fueron avanzando y las
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propliedades de los productos deseados fueron tales que
se habrian juzgado imposibles de conseguir sélo unos
poeos effos atrds, Aungue la funcién limpiadora de los
materiales tensoactivos es todavia muy importante, y
hay siempre demanda de productos que limpien me jor que
los compuestos de la competencia, se hicieron desegbles
atributos adicionales de los compuestos limpisdores.

Por ¢Jjemplo, con la importancia creciente del lavado

con agwa fria, se hicleron deseables composiciones de-
tergentes que fuesen capaces de limpiar y blanguear ar-
tfoulos textiles y ropa para lavar en agua fria, asi
como en agua caliente. Tel capacidad de lavado es de
importancla en la fabricacidn de un producto aceptabls
para el lavado de lana y otros materiales sensibles al
engogldo, Ademds de ello, se ha encontrado que los agen
teg suavizadores son un ingrediente deseable y, en al-
gunos oesos, necesario en el lavado de articulos texti~
las., Sin embargo, debido & ls incompatibilidad de los
suavisadores y los debergentes, he sido necesario utili~
zay el suavizador para articulos textiles en el enjuaga-
do final como wuna etapa independiente en un ciclo de la-
vado, lLas objeciones a este procedimlento son evidentes;
es preciso estar presente durante el ciclo de lavedo, ¥
son pooas lag mdgquinas de lavado que incluyen dispositi-

vos para la adieidn de suavizadores en el enjuagado fi-
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nal,

Por consigulente, desde hace largo tiempo
ha gido el deseo de la industria de los detergentes pro
porcionar un compuesto sencillo que posea las caracteris
ticas de formacldn de espuma y detergencia de los deter
gentes convencionales, y que sin embargo posea una apti
tud excepcional para el suavizado de tejidos., Un tal com
puesto sencille que posea excepcionales detergencia y
aptitud pera suavizado de tejidos eliminarfa, por supueg
to, las desventajas del empleo de dos materisles sepa-
rados y, ademds de ello, eliminarfa totalmente las deg-
ventajas asociadas con la incompatibilidad de los de=
tergentes anidnicos y los suavizadores de tejidos catid-
niecos convencicnales,

Los compuestos de la presente invenecidn
poseen las propiedades combinadas de detergencis y sua-
vizado de artfculos textiles. Poseen actividad deter-
gente tanto en aguas duras como en aguas blandas, y lo
mismo & temperaturas slevadas que a temperaturas infe-
riores, Ademds, dichos compuestos son excelentes en ace
tividad suavizadora de articulos textiles. Una tal ac-
tividad evidencia un alto grado de sustantividad, lo
que es inesperado en un material tensosctivo que actda
él mismo pers dejar en libertad las sustancias adsor-

bidas y abgorbidas contenlidas en los materiales a ls-
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De acuerdo con la presente invencidn, se
proporecionan nuevos ésteres de dcidos dicarboxflicos o
dcidos dicarbox{licos sulfonados y 2-hidroxialcohil-al
cohol-aminas terciarias y sales de los mismos constitul
das predominantemente por el monodster que tiene la fér

mulas

?H Oy O

LI ] "

Ry~CH~CHp-N-E, - 0-C~Ry-C~0X

Ry

loe cuales son detergentes efectivos y tilenen también
utilidad para el suavizado de wmateriales fibrosos cuan~-
do se aplican 2 los mismos, como por ejemplo en solu-
cién acuosa, En le férmula, Ry es un radical hidrocar-
bonado monovalente de 8 a 24 y preferiblemente de 10 a
20 dtomos de carbono; R, es un radical alecohilo o alco-
hilol de 1 a 6 4tomos de carbono; Ry es un radicel hi-
drocarbonado divalente de 1 a 6 dtomos de carbono
(Ry=R,~OH); Ry es un radical hidrocarbonado divalente
saturado, insaturado, alifético o aromdtico (resto del
deido dicarboxflico); y es SOy u oxfgeno; X es hidrdge
no o un elemento o radical formador de sal, Si X es un

elemento, se prefiere que sea un metal alcalino tal co=
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mo potasio, éodio y litio u otro metal adecuado forma-
dor de sal, capaz de hacer los compuestos solubles en
agua, 31 X es un radical, se prefiere que dicho radical
ges smonio, alecohilamina o alcanolaminea, bien sea mono-,
Gi=, § tri-alcohilamina o mono-, di~ ¢ tri~alcanolamina,
en las cuales los grupos alcohilo y alcanol de las ami-
nas formadoras de sal tienen de 1 a 4 4tomos, preferi-
blemente de 2 a 3 4tomos de carbono.

Los nuevos ésteres de la presente inven-
cidn se preparan haciendo reaccionar el dcido dicarboxi-
lico o preferiblemente el anhf{drido del mismo con una

poli(hidroxiamina terelaria) que tenga la estructura:

OH Ry
l 1
Rq=CH-CHp=N-R3

en la que R1 as un radical hidrocarbonado monovalente
de 8 a 24 y preferiblemente de 10 & 20 dtomos de carbo-
no, RZ es un radical alecohilo o hidroxialecohilo que con

tiene de 1 a & 4tomos de carbona, y Ry es un radiecal

hidroxialeohilo que contiene de 1 a 6 Atomos de carbo-
~R
~

By

no. Ejemplos de radicales N de esta clase son:
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CHZCHQOH

CH20H20H

/
T~
’//////’CHZCHZOH
k\\\\\\
///,//”
T~

wo N
CHy
CH,CH,O0H
- N
OH,~CH~CH,OH
OH

y compuestos afines, en los cuales los radicales con-
tienen més dbtomos de carbono que en la férmula arriba
indicada, p.ej., radicaleg de di(isopropanol)amina,
N-metll-N=igopropanolamina, N-etll-N-etanolamina,
Ne8tileN-isopropanolamina, N-propil-N-etanolsmina,
Nepropil-N«isopropanolaming, N-mebtil-N-hidroxietoxie-
tilamina, N-butil-Ne-hidroxi-etoxletilamlna, N-ciclo-
hexil~N-hidroxietoxietilamina, N~butil-N-stanolaemi-
na, di(hidroxietoxietil)amina, mono(hidroxietoxie-
toxietil)amina, Nehiuroxietoxietoxietil-N-metila-

mina, NehidroxietilwNwhidroxi«iasopropilemineg,
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N-beneil-N-hidroxietilamina, 4 N-cielo-hexil-N-2-hidro-
xi-2-feniletilamina.

Las poli(hidroxiaminas terciarizs) son
compuestos conocidos que se puedeun preparar por conden-
saeidn de aleoholaminas secundarias con epdxidos de ca-
dena larga, Un ejemplo tipico de una reaccidn amina/epb-
xido es la preparacidn de 2-hidroxisleohil-dietanolami-

nas

4] CHQCHon
/\ yd
1. R.~CH-CH, 4 HN calor ~
1 2 5
CH20H20H
9H CHeszoH

R1~CH—CH2~N

\\\\CH20H20H

El anh{i{drido del dcido dicarboxflico pue-
de ser saturado, insaturado, alifdtico o aromdtico sus-
tituido o insustituido, e incluye los anhidridos ft4li-
c¢o, succeinico, maleico, glutdrico, tartdrico, médlico,
adfpico, difénico, naftdlico, ete. En la preparacidn de
los ésteres sulfonados, es necesario utilizar un 4cido
o anhfdrido dicarboxilico insaturado para hacer posible

la sulfonacidn en el punto de insaturacién,
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La reaceidn transcurre predominantemente

de acuerdo con la ecuacidn siguiente:

0H R DN
£ TN
2,  Ry~CH-CH,~N-R,0H + O 0
1 o N-Ry
¢}

A 4

o R

t

-~CO0H,

b
H1meCH2~NmR4~O~Cwa

en la que los radicales R son como se ha definido ante-
riormente, y se utilizan cantidades equimolares de sus=~
tancias reaccionantes, Tl édster se pusde sulfonar sub-
siguientemente por cualquier wedio adecuado tal como un
sulfite de metal alcalino de acuerdo con la ecuacidn

siguiente,

it

35 RqeCH-CHpmR-0-CuRgCOOH + Xp804

?H f;ig 0

OH Ro 0
' e

"

RCHwCHy-N-R  0-C~Rg~COOX
504

La alcoholamina tiene al menos dos grupos
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hidroxilo, uno de ellos en la cadena larga resultante
de la apertura del anillo epoxfdico, y uno o mds pro-
cedentes de la alcoholamina original. Cuando se utili
zan cantidades equimolares de las sustancias reaccio-
nantes, el hidroxilo primario se esterifiea preferesn-
temente para dar el monoéster, ya qué éste es el gru-
po menog impedido estéricamente y por lo tanto el més
reactivo, Bn camblo, cuando se utiliza mis de 1 mol
del anhfdrido de deido, los otros radicales hidroxilo
reaccionan pare formar el diéster, tridster, etc., ¥y
mezclaa de los mismos. Andlogemente, el nimero de gru-~
pos hidroxile existentes en la aleoholaming eg un fac-

tor determinante de la formsecidén de mono-, di-, o tri-

-ésteres,
OH CH,CH,0H CooH
2vHe
4 R d% CH N’/// + R’///
CH20H20H COOH
mono-, di-, y tri-ésteres
?H &//fCHQCHEOH ///COOH
50 R4CH-CHy~-N 4 35\\\ —_—
CH3 COOH

mono=, di-dsteres

- 10 =
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QH ?lcohilo COOH

i

6.  RqCH-CHy=N-CH,CH,OCH,CH,0H 4 Rs\\\ s
COOH

mono= y di-ésteres

Los dsteres formados de acuerdo con la
presente invencidn tienen un grupo carboxilo libre por
cada radical carboxilo esterificado, como se muestra

por las férmulas estructurales sigulentes:

mono~dater:
9H
Ry OH~CHp~N-R, ~00C~R; COOH
Ry
di-dater:
?H
N \ Y
R1-QH~0H2~§wR4mOOCR5—COOH
Ry=00CRCOOH

w1 -



10

15

20

25

1=12-72

OOCRSCOOH
1 -
Rq~C-~CHp=N-R400CR;COOH
By
tri-dster:
OOCRSCOOH
]
R1—CuCH2~¥mR4uOOUR5COOH

R, 00CR - COOH

5

Los dsteres sulfonados tienen un grupo
carboxflico libre y un grupe sulfonato por cada radi=-
cal carboxilo esterificado,

La esterificacidn de las 2-hidroxialco-
hilaleoholaminas con el anhf{drido del dcido dicarboxi-
lico es una reaccidn exotérmica que se puede llevar s
cabo en un disolvente aprdétido, 4ter, cloroformo o
acetona, pero puede realizarse tembién en estado neto.
El dltimo método es preferible como procedimiento in-
dustrial, ya que no estd implicado disolvente alguno,
El anhidrido de #cido en polve (p.ej., anhidridc malei~
co) se afade gradualments a la alcoholamina 1lfquida
que se maniiene 2 una temperatura de aproximadamente
1002C, Fl producto se obtiene en forma de una masa

fundida de alta viscosidad, que se golidifica répida-
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mente por enfriamiento. El éster (p.ej., maleato) se
puade convertir en la sal de metal alcalino (p.ej., de
sodio) por neutralizscidén con una solucidn acuose di-
luide de hidréxido de wetal alcalino tal como NaOH al
10%, Cuapndoe e utiliza un disolvente durante la esteri-
ficacidn, las sustanciss reaccionantes se disuelven pri-
mevamente en squél y la solueidn se calienta a reflujo
haste que ha tenido luger la esterificacién. Ia evapora-
oidn del disolvente da un producto céreo, semejante &
una resing, lnsoluble en agua, pero que 8 disuelve con
facilidad en uné solucidn acuosa diluida de hidrdxido

de sodlo.

Los dnteres de aminas terciarias de dci-
dos dirarboxilicos insaturados se pueden sulfonar subsi-
guientementa por la adicidn del éster enfriedo & una
solucidn aouosw de une gal de sulfito. La mezcla se ca~-
lienta a aproximadamente 50 & 902C con agitacidn, du~
ranta un perfodo de tlempo comprendido entre eproximada-
mente 30 y 60 minutos. Se obilene una solucidn viscosa
y transparente, Nl producto final se puede liofilizar
y se obltiene en forma de un sélido que es insoluble en
acetona, dter, eto., pero muy soluble en agua.

ouando me utliliza el deido dicarboxflico
en lugar del anhldride, la reaccidn se controla de tal

modo que sdlo se separe un mol de agua por cada mol de

13 w
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alecohol., La terminacidn de la reaccidn en este punto
asegura la formacidén de los ésteres de le presente in-
veneidn y evita la produccidn de un éster lineal poli-
mero, Ia reaccidn se puede controlar por métodos con~
vencionales de enfriamiento o por otros medios adecua-
dog,

Los productos sulfonados obtenidos son
ustalmente mono-, di-, tri~dsteres y mezclag de los
mismos, viscosos y de color amarillo o amarillo claro,
seme jantes a resinas en su aspecto, insolubles en agua,
pero fécilmente solubles en alcohol, acetona, clorofor-

mo y en hidrdxido sédico acuoso diluido, en cuyo caso

" pe forma la sal de sodio del éster. Los ésteres sulfo-

' pados son usualmente soluciones viscosas transparentes,

15

20

25

1m12-T2

- fdallmente solubles en'aguao Tanto los mono=, di=, ¥

tri-dateres sulfonados como los no sulfonados se pueden
separar y purificar fécilmente por téenicas cromatogré-
fices de la maners usual, No obstante, la separacidén no
eg necesaris, ya que 1a mezcla de mono-~, di- y tri-éste~
res go puade utilizar como el detergente-suavizador efeg
tive, Les sales de sodio de los nuevos dsteres de la
presente invencidén son homogéneas y muy solubles en
agus, mientras que las seles de sodio de los ésteres

de aminas secundarias y dcidos dicarbox{licos son menos

homogéneas y menos solubles en agua. Consiguientements,
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se ha encontrade qus los presentes ésteres y las sales

de los mismos son particularmente tiles como detergen

teg~suavizadores, debido & sus propiedades combinadas

de detergencia y acondicionamiento de tejidos (suaviza

do, neutralizacién de las cargas electrostdticas, ete.).

Ejemplos de ésteres y ésteres sulfonados

de acuerdo con la presente invencidn incluyen:

meleato de Ne(2=hidroxidodecil)-metileta-

nolemina,

maleato
tenolemina,

maleato
panolemine,

maleato
propencleming,

maleato
mine,

maleato
nolemine,

male&ato
nine,

maleato
colaming,

ftalato
nolamine,

de

de

de

de

de

da

de

de

N-(2-hidroxioctadecil)~-metile-

N-(2-hidroxidodecil)~-diisopro-

N-(2-hidroxioctadecil)-diiso~

N-(2-hidroxidodecil)-dietanola

N-(2=hidroxioctadecil)-dieta~

N-(2-hidroxidodecil)~diglicole

N-(2-hidroxioctadecil)-digli-

L

N-(2-hidroxipentadecil)-dieta~
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ftalato de N=(2-hidroxioctadecil)=dieta-

nolemina,
sulfosuceinato
-dietanolamina,
sulfosuccinato
~dietanolemina,
sulfosuccinato
~3ilsopropanclamina,
sulfosuccinato
=3iglicolamina,
sulfosuccinato
-metiletanolamina,
sulfosuccinato
~distanolemina,
sulfosuccinato
-diisopropanclamina,

sulfosuceinato

 ediglicolemins,

sulfosuccinato
=netiletanolemine,

sulfosuccinato
oil)=-dietanolemina,

de

de

de

de

de

de

de

de

de

de

N~(2-hidroxihexadecil)-

N-(2-hidroxioctadecil)-

N-(2-hidroxioctadecil)-

N-(2-hidroxioctadecil)-

N-(2-hidroxioctadecil)~

N-(2-hidroxidodecil)=

N-(2-hidroxidodecil)-

Nw(2-hidroxidodecil)-

N-(2-hidroxidodecil)~

N-(2-hidroxitetrade-

Los nuevos ésteres y ésteres sulfonados

de la presente invencidn, ademés de poseer propiedades

excelentes de detergencia y eblandamiento de sguas, se
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ha encontrado que son compatibles con los diversos me-
joradores de detergentes y otros aditivos empleados con
vencionalmente en las composiciones detergentes. De
acuerdo con ello, es posible formular una composicidn
detergente basada en log ésteres antes citados como
dnico detergente y suavizador de tejidos, Debido a la
excepcional compatibilidad de los ésteres de la presen=-
te invencidn con los diversos me joradores de detergen-
tes, o8 posible preparar tanto composiciones detergen-
tes en fese sdlida en forma de barras, escamas, grénu~
los o tebletas, como igualmente composiciones detergen-
tes lfquidas en unae sola fase.

Ademds de los dsteres o ésteres sulfona-

_ doa antes definidos, las nuevas composiciones detergen—

- tey de la presente invencidn pueden contener una o més

sales mejoradores de la detergencia solubles en agua,
bien sea del tipo orgédnico o bien del tipo inorgénico,
Bjemplos de sales inorgénices mejorado-
ras de la detergencie y solubles en agua son los car-
bonatos, bloarbonatos, fosfatos, polifosfatos, sulfe-
tow, boratos, y silicatos de metal alcalino, etec. ‘Ejem
ploe especificos de tales sales son los tripolifosfa-
tos, ourbonatos, pirofosfatos, ortofosfatos y hexameta~-
foafaton Ge sodio, potasio y litio; los sulfatos de
godio, potasio y litio; los silicatos de sodio, pota-
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sioc y litio; el carbonato, el bicarbonato y el sesqui=
carbonato de sodio; el tetraborato de sodio y mezclas
de los mismos. Ejemplos de sales orgénicas aicalinas

me joradoras de la detergencia son (1) amino-policarbo-
xilatos.de metal alcalino (p.ej., etilendiamintetraa-
cetatos, N-(2-hidroxietil)-etilendiemintriacetatos, ni-
trilo-triacetatos, y N-(2-hidroxietil)-nitrilo-diaceta-
tos de sodio y de potasio); (2) sales de metal alcalino
de dcido fitico (p. ej., fitatos de sodio y de potasio
-véase la Patente de los EE.UU. Nuém. 2.739.942); (3)
gales solubles en agua de etano-1-hidroxi=1,1-difosfo-
nato (p.ej., las sales trisdédicas y tripotésicas -véa-
se la Patente de los EE.UU, Ném. 3.159.581); (4) sales
solubles en agua del fcido metilen~difosfénico (p.ej.,
metilen-difosfonato trisddico y tripotdsico y las otras
gales deseritas en la Patente de los EE,UU, 3.213.030;

(5) zales solubles en agua de dcidos metilen-difosféni-

 eos gustituidos (p.ej., etiliden-, isopropiliden~, ben

sllnetiliden~, y halometiliden-difosfonatos trisddicos
¥y tripotdasicos; (6) sales solubles en agua de polimeros
y oopolimeros ée tipo policarboxilate (p.ej., polimeros
de doildo itmednico y deido asconftico; deido maleico;
doido memacdnico; decido fumérico; 4cido metilen-maléni-
co; y feldo citrdnico y copolimeros consigo mismos y

con otros mondmeros compatibles tales como el etileno);
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y mezelas de los mismos. Andlogamente, se consideran
tambidn por la presente invencidn las mezclas de sales
me jJoradoras orgénicas e inorgdnicas,

Bn la composicidn detergente de la pre-
gente invencidén, el detergente-suavizador activo se
emplea generalmente en una cantidad comprendidae entre
aproximadamente 5 y 30% en peso de la composicidén total,
mientres que las sales mejoradoras de la detergencia
golubles en agua comprenden desde aproximademente 70
hasta aproximademente 95% en peso de la composieidn to-
tal, Preferiblemente, el dster de deido dicarboxflico-
-poli(hidroxiemine terciaria) sulfonado y no sulfonado
comprende eproximademente de 10 a 25% en peso, mientras
que los mejoradores del detergente comprenden desde
aproximademente 75 & 90% de la composicidén total,

Lag compogiclones detergentes de esta in-
veneldn puedsn contener cuslquiera de los coadyuvantes,
diluysntes y aditivos ususles, por ejemplo, detergentes
anidnicos, no idnicos, anféteros, catidnicos o de ion
dipolar, perfumes, agentes anti-ensuclaemiento, agentes
anti=redeposicidén, agentes bacteriostdticos, tintes,
agentes que confieren fluorescencia, mejoradores de las
jabonadures, depresores de las jabonaduras, enzimas y
andlogos, win detrimento de las propiedades ventajosas

de la ocomposicidn. Ejemplos de detergentes anidnicos
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son xilensulfonato sddico, toluensulfonato sbdico, ja=
bén de coco sbdico, dodecilbencenosulfonato sddico y
eleohil-sulfato de sebo potdsico. Ejemplos de detergen
tes no iénicos son d8xido de dodecildimetilamina y el
producto de condensacidn de alcohol graso de coco con
5,5 moles de dxido de etileno. Un ejemplc de un deter-
gente de ion dipolar es 3-(N-N-dimetil-N-hexadecilamo—
nio)-2~hidroxipropanol-1-sulfonato. Un ejemplo de un
detergente anfdétero es el 3-dodecilamino-propionato sé-
dico, Un ejemplo de un detergente catidnico es el bro-
muro de cetiltrimetilamonio. '

Si bien las composiciones detergentes de
le presente invencidn son composiciones excelentes pera
todos los tipos de operaciones de limpiezs, las compo-
slciones de la presente invencidén son extremademente
efectives pera le limpieza de articulos textiles como
en une levenderisz o méquina de lavado de ropas conven-
clonel, Asf, las composiciones detergentes de la presen=
te invencidn me pueden utilizar eficazmente para el lava
do de teJjidos en agua que tenga una temperatura compren-
dida shire aproximedamente 169C y aproximademente 100¢C,

exhibiendo le composicidn detergente de la presente in-

venecidn caracteristicas excepcionalmente efectivas de

detergsncia y suavizado de tejidos tanto en agua fria

ocomo en agua callente, Preferiblemente, la etapa de la-
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gar tantas veces como se desee. Despuds del enjuagado
de los tejidos, se secan &stos primeramente por centri-
fugecién y luego por contacto con el aire como en el
colgado convencional de los tejidos en un tendedero o
en un sistema de tipo de secador automético.

En la preparacién de las nuevas composi-
ciones detergentes de la presente invencién, generalmen
te el componente de detergente orgénico y ablandador
del agua as{ como los mejoradores de detergencia y cua-
lesquiera ingredientes menos importantes se incorporan
g la oomposicidén antes de su conversién en la forma
del producto final, p.ej., grénulos de detergente, es-
cames, bharra, etc. En cambio, los componentes indivi-
duales de la nueve composicién detergente de la presen-
te invencidn se pueden effadir en forma de particulas o
direotomente como un lfquido pera producir una compo-
picidn detergente liquida.

Diversas realizaciones de la presente in-
venoidn se ilustrerdn a continuacidén con referencia a
loa ejemplos especificos que siguen. Debe entenderse,
gin embargo, que tales ejemplos se presentan dUnica-
mente a fines de ilustracidn, y no debe considerarse
en ebsoluto que la presente invencién esté limitada

por dichos ejemplos.



vado de los tejidos con la composieidn detergente de la
presente invencidn va seguida por aclarado y secado del
tejido. La concentracidn de la composicidn detergente
en la solucidn de lavado deberia estar comprendida en-
5 tre aproximadamente 0,05% y aproximadamente 0,5% del pe
s0 total. La composicidn detergente debe afiadirse de
tel manera que proporcione una cantidad efectiva de de-
tergente y ablandador de agua del componente éster o
éster sulfonado de 2-hidroxialcohilalecoholamina-fcido
10 dicarbox{lico de al menos 0,005%,

En el lavado de tejidos, la adicidn de
los tejidos y la composicidn detergente se puede lle-
var & cabo de cualquier manera convencional adecuada.
Asi, por ejemplo, los tejidos se pueden afiadir al re-

15 olplente o lavador antes o despuds de la adicidn de
la solucidn de lavado, Los tejidos se agiten despuds
en la solucidn detergente durante perfodos de tiempo
dlversos, utilizéndoss generalmente un ciclo de lavado
comprendido entre 8 y 15 minutos en el ciclo de lavado

20 de une méquine lavedore del tipo de agitador automdti-
co, Oomo =2e he indicado arriba, & continnacidn del la-
vado de los tejidos la composicidn detergente se sepa-
re de los tejidos por escurrido y los tejidos se acla-
ran en ague esencislmente pura. Tembién en este caso,

25 oomo materie de eleccidn, los tejidos se pueden enjua-
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EJEMPLO 1

Preparacién de maleato de N-(2-hidroxihe-

xadecil)-dietanolamina:

OH  CHpCHpOH

OH,(CH,) 1 CH-CHp-N-CHCE,0CCH = CHCOOH
0

Se fundieron 35 gramos (0,1 mol) de N-(2-
~hidroxihexaedecil)~-dietanclamine y se calentaron a 1002C.
Se efladieron gradualmente 11 gramos (0,11 moles) de anw
hidrido maleico en polvo a la masa fundida caliente,
con egitacidn endrgica. lLa mezcla de reaccidn se vol-
vié en seguide muy viscosa, con un color amarillo trans
parente, Se calentd la mezcla a la femperatura del pun-
to de fusidn, y se enfrid despuds. El producto solidi-
fiod an un materiel smarillo semisélido con un olor
agradable, fdcilmente soluble en alcohol, acetona y

sloroformo.

EJENMPLO 2
Preparacidn de meleato sédico de N-(2-hi=

droxihexadecil)-dietanolamina:

- 23 -
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OH  CHpCH,OH

CH3(CH2)13CH-CH2vNCH2CHw09~CH = CHCOON=
0

Bl maleato preparado de acuerdo con el
Ejemplo 1 se enfrfa a aproximadamente 802C y se neutra-

lize luego con hidrdédxido sddico al 10%.

BJEMPLO 3

Preparacién del ftalato de N-{2~hidroxi-

hexadecil)-dietanolamina:

OH  CHyCHpOH
' __-CooH

CH3(0H2)13~CH-CH2-N-08 -—<<::::>
0

Se disolvieron 30 gramos de N-(2-hidroxi-
hexadeall)~distanolamina y 12,9 gramos de anhfdrido fté-
liee (0,087 moles de cada uno de ellos) en 100 ml de
acatone, y se calentd a reflujo la solucidn durante dos
horas, Se separd la mcetona por evaporacidn, dejando
un material cédreo de color amarillo claro semejante a

une resgina, inscluble en agua,

- 24 -



EJEMPLO 4
Preparacidn del ftalato de sodio de la

N-(2~hidroxihexadecil)~dietanolaminas:

5 OH CHyCH,OH
' ' COONa
OH3 (CHp ) 4 g=CHCHp~N=0-C
0

Bl preducto del Ejemplo 3 se disolvid en
10 une cantidad equivalente de hidrdxido de sodio al 10%,

El producto resultante es una solucién transparente.

BJEMPLO 5
Preparacidn del sulfosuccinato diaddico

195 de la N=(2-hidroxihexudecil)-dietanolamine:

g 9
OHj (CHp) 4 3CH=N=CHp CHpwO~C~CHCHpCOONS
CHoCH,O0H S0yNa
20
Se agltaron 10 gremos de anhidrido malei-
00 en une mass fundida (1002C) de 35 gramos de 2-hidro-
xihexadeoildietanolamina, La mezela se volvid rédpida-
mente muy viscosa, Al cabo de 10 minutos, se dejd en-

25 friar y se aiadid & 12 gramos de sulfito de sodio en

1=12uT2 w 25 -
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100 ml de agua. Se calentd la mezela g 90°C con agita-
cidn. Después de 1 hora, se obtuvo una solucidn visco-
sa transparente. Se liofilizé el producto, obtenidndo-
se un sélido que es insoluble en acetona, éter, etc.,
pero muy soluble en agua, Este sulfosuceinato produce

una espumé muy densa en solucidn acuosa,

EJEMPLO 6

Preparacidn del sulfosuccinato disddice

de la N—(2«hidroxloctadecil)-metiletanclamina:

OH 0

- CHa(CHp) 4 5 CH~N~CH, CH,~0-C-CHCH,COONe

CH3 SO3Na
Bgte producto se prepara como en el Ejemplo 5.

EJTMPIO 7

Preparacidn del sulfosuccinato disddico

de la N~(2=hidroxioctadecil)-diisopropanclamina:

9H ?H3 ?
0H3(0H2)150Hw§mCH20HO~C—gHCH2000Na
QH2?HCH3 803Na
OH

- 26 ~
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Este producto se prepara como en el Ejemplo 5.

EJEMPLO 8

Se ensayaron los presentes nuevos ésteres
y sales de los mismos en lo referente & sus propiedades
de detergencia agi como a su efectividad como suavizado-
res de tejidos., los ensayos de detergencia frente a la
suoiedad, de Spangle, se llevaron a cabo utilizando una
soluclidén acuosa que contenia 1,5 g de detergente por li-
tro de agua (concentracién de producto, 0,15%), compren-
diendo dicho detergente 15% del compuesto a ensayar, 35%
de tripolifosfato de sodio y 50% de sulfato de sodio (bg
pado en ingredientes secos), en agua blanda y en ague
dura, tanto & 21,18C como a 48,9¢C, Se lavaron ires
muestras de tela sucia de Spangler durante 10 minutos
en Terg-0-Tometer con el rotor a 100 r.p.m., seguido por
un aclarado de 5 minutos, y se secaron, Los ingredien-
tes se mezolaron en seco por métodos convencionales y
ge afiadieron al sistema acuoso en el Terg-O-Tometer.

Andlogamente, el ensayo para efecto suavi-
zador sobre materiales de algoddn se efectia utilizando
una toalls de género de algoddn en 11,4 litros de agua
econ 100 partes por milldn de dureza, Despuds del lavado
en una mdquina lavadora en minlatura, se enjuaga la toa-

1la de la manera normal, y se seca, Se evalda la suavi-
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dad con arreglo a una escala de 1 a 10, indicando 1 su&=

vidad nula y representande 10 el méximo de suavidad,
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composiciones que contenian los ésteres sulfonados and

logamente al procedimiento del Ejemplo 8,

4,

EBJEMPLIO G

Se efectuaron ensayos de suavizado sobre

TABLA TI

10 g de AI sulfosuccinato de N-{2-
~hidroxihexadecil)-dietanolamina,
40 g de Tripolifosfato pentasddico
(NaTPP)

10% de sulfosuccinato de N-(2-hi-
droxioctadecil)-metiletanolamina
- 40% de NaTPP

10% de sulfosuccinato de N-(2-hi-
droxioctadecil)~diisopropanolami-
ne~- 40% de NalPP

5 g de AI sulfosuccinato de sodio
en (1), 10 g de AI dodecilbenceno-
sulfonato linesal, 40 g de NaTPP

30 g de sulfosuccinato de N~(2-hi~
droxioctadecil)-dietanolamina
Tridecilbencenosulfonato lineal

ey

- 30 -
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Los resultados arriba expuestos indican
una detergencia inesperadamente excelente en aguas du-
rag y blendas, tanto en frfo como en caliente, en come
paracidn con el detergente comercisl de tridecilbence~
nogulfonato lineael, Ademds de poseer propiedades deter-
slvag excelentes, los presentes dsteres y dsteres sulfo
nedos exhiben carscteristicas excelentes de suavizado
de teJidos, no exhibidas por el producto utilizado co=-
mo testigo. Se obtienen resultados andlogos con otros
deteres y ésteres sulfonados de 2-~hidroxialeohil-aleco-

hol-aminas tercierias y sales de los mismos.

BJEVPLO 10

Otras compogsiclones tipicas detergentes-
~guavizadoras incluyen:
805 de tripolifosfato sddico, y
20% de (a) maleato de N=(2-0H) dodecil)-
-metiletanolamina,
(b) maleato de N=(2-0H) octadecil)-
-metlletanolamina,
(e) maleato de N-(2-0H) dodecil)-
~dileopropenclamine,
(d) maleato de N-(2-OH) octadecil)-

~diisopropenolamina,

- 31 -
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(8) maleato de N-(2-0H) dodecil)-
~dietanolamina,

(f) maleato de N-(2-0H) octadecil)-
~dietanolamina,

(g) meleato de N-(2-0H) dodecil)-
~diglicolamina,

(h) maleato de N~(2-0H) octadecil)-

~diglicolamina,

EJEMPLO 11

% Ingredientes
80 Tripolifosfato sddico

20 Sal sddica del éster de 2-hidroxihe-
xadecil-dietanolamina y anhidrido
maleico,

Esta composicién, ensayada de acuerdo con

el procedimiento del Bjemplo 8, did un valor de suavi-
dad de 8, Cuando el contenido de dster se sumenta s 23%,

el fndice de suavidad agciende a 10,

EJEMPLO 12

Le composicidn siguiente, ensayada de
acuerdo oon el método del Bjemplo 8, did un {ndice de
suavidad de 10,

- 32 =
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Peso en gremos

40 g
5 g

10 g

Peso en gramos

Ingrediente
Tripolifosfato sdédico

Sal sédica del maleato de 2-hidroxi-
hexadecil-dietanolamina

Tridecilbencenosulfonato lineal

EJEMPLO 13

Ingrediente

40 g Tripolifosfato sddice

5 g Ftalato sédico de 2~hidroxihexadecil-
-dietanolamina

10 g Tridecilbencenosulfonato lineal,

EJENPLO 14
% Ingredientes

23 Ftalato sédico de 2-hidroxihexadescil-
~dietanolamina

77 Tripolifosfato sddico

Ios tejidos lavados con esta composicidn

de acuerde con el procedimiento del Ejemplo 8, exhibie-

ron un {ndice de suavidad de 10,

EJEMPLO 15
% Ingredientes
13,2 Ester de 2-hidroxihexadecil-dietancla-

- 33 -



mina y anhidrido maleico
86,8 Agua
A la temperatura ambiente, esta composi-
cién es un lfquido transparente, moderadamente viscoso
5 ¥ que se halla en una sola fase, que se puede utilizar
en el ciclo de lavado con detergentes comerciales cono
cidos para lavedo de ropas, como suavizador ¥y como re-
forzador de la detergencia. El fndice de suavidad es
10,
10
EJEMPLO 16

Otras composiciones tipicas detergente-~
~suavizador incluyen:
80% de tripolifosfato sddico, y
15 10% de (2) sulfosuccinato de N-(2-0H do-
decil)-metiletanolemina,
(b) sulfosuccinato de N-(2-0H oc-
tadecil)-metiletanolemins,
(e) sulfosuccinato de N-(2-0H do-
20 decil)-diisopropanclamine,
(d) sulfosuccinato de N-(2-0H ocw-
tadecil)-diisopropanclamina,
(e) sulfosuccinato de N-(2-0H do-

decil)-dietanolamina,
25 '
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(f) sulfosuccinato de N-(2-0H oc=-
tadecil)-dietanolamina,

(g) sulfosuccinato de N-(2~0H do-
decil)-diglicolamina,

(h) sulfosuccinato de N-(2-0H oc-
tadecil)-diglicolamina,

EJEMPLO 17
40 g de tripolifosfato sédico,
5 g de sulfosuccinato disddico de 2-hi-

droxihexadecil-dietanolamina,
10 g de tridecilbencenosulfonato lineal,
Los teJidos tratados con una solucidn
aocvose de los ingredientes arriba indicados de acuerde
con el método del Ejemplo 8, dieron un {ndice de suavi-
dad de 5,

EJENPLO 18
Se repitid el Ejemplo 17, pero se omitid

el trideoilbencenosulfonato linesl ¥ se aumentd el con-

tenido de sulfosucoinato a 10 &
La eliminecidn del sulfonato y el sumento

en el contenido de sulfosuceinato permitid obtener un

mejor f{ndice de suavidsd, a seber, 7,

- 35 =
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EJEMPLO 19

E1l sulfosuccinato del Ejemplo 18 se aci-
dificé con 4cido léetico. Se lavé el tejido con una so
lucidn acuosa del mismo, se enjuagd y se secl, de acuer
do con el procedimiento del Ejemplo 8, obteniéndose co-

mo resultado un indice de suavidad de 10,

EJEMPLO 20

20 g de una solucidn al 8% de sulfosucci~
nato disdédico de N-(2-hidroxioctade-
cil)~dietanolamina;

10 g de una solucidn al 8% de metil-sul-
fato de 2-heptadecil-i-metil-1-/T2~
-estearoilamido) etil/-imidazolinio.

Los dos ingredientes se mezclaron y se

efladid isopropanol pare formar una solucidn transparen-
te. Bl tejido tratade con ssta solucidn exhibid un fn-
dice de suavidad de 10,

BJIMPLO 21

La composicidn del Ejemplo 20 se acidifi-
od con feido léetico, forméndose asf{ un liguido visco=-
80 y transparente., El tejido tratado con 41 exhibid une
suevidad excelente.
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EJEMPLO 22

15 g de una solucidén al 8% de sulfosucci-

nato disddico de N-(2-hidroxioctade—

¢il)~dietanolamina,

15 g de una solucidén al 8% de N-(2-hidro-

Yos=

xi Cqg_qg)-saroosina.

dos ingredisentes ses acidificaron con

decido ldetico, formando un liquido transldcido y visco-

o, El tejido tratado con 1 exhibid suavidad y blancu-

ra sxcelentes,

EJEMPLO 23

Otres composiciones tipicas de detergente-

-guavizador inecluyen:

4.0%
45%
15%

40%
45%
15%

de tripolifosfato sddico,

de sulfato sddico,

de sulfosuccinato disddico de N-(2-
~hidroxioctadecil)-diisopropanolamine.,

BIMPLO 24
de tripolifosfato sdédico,
de sulfato sdédico,
de sulfosuccinato disddico de N-(2-

~hidroxioctadecil) metil-etanolamina.

- 3T -
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BIAMPLO 25

30 g de una solucién acuosa al 8% de sul-
fosuccinato disédico de N-(2-hidroxioctadecil)-dietanol
amina, ensayados de acuerdo con el procedimiento del
Ejemple 8, dieron un fndice de suavidad de 10,

A la temperatursa ambiente, esta composi=
cidn ere un liquido modsradamente viscoso, transparente
¥ que formaba una sola fase, ¢l cusl se puede emplear
en el ciclo de lavado con detergentes comerciales cono-
cidos para lavado de ropas no sflo como suasvizador sino
también como reforzador de la detergsncis,

Le presente invencidn se ha deserito en
conjuncidn con diversaa ilustraciones y realizaciones
de aquélle expuestos en l2 memorie descriptiva. No obs-
tante es evidente que se pueden emplear sustancias equi-
velentes en sustitucidn de los presentes compuestos y
de las presentes etapas de procedimiento, sin desviar-
ge de los principios de esta invencidn o del espfritu
de la misma. Los personas expertas en la tdcnice reco-
nocerdn que dichas sustanciss equivalentes y dichos
gustitutos eatdn tambidn comprendidos dentro del slcan-
ce de la presente descripeidn.

La presente solicitud, que corresponde &
las presentadas en los Dgtados Unidos de América, el 6

de Diclembre de 1.971, bajo los Noa, 205.290, 205.395,

- 38 ~
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205,396 y 205.408, se acoge a los beneficios del arti-

culo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial,

~ REIVINDICACIONES ~

Los puntos de invencidn propia y nueva que
se presentan para que sean objeto de esta solicitud de
Patente de Invencibn en Espafia, por VEINTE afios, son los
sigulentes:

12,~ Un método para preparar ésteres de dci-
dos dicarbvoxilicos y poli(hidroxiaminas terciarias), te-
niendo estas Yltimas la férmula:

T

R1-CH-CH2-N-R3, en la que R1 es un radical
hidrocarbonado monovalente de 8 a 24 dtomos de carbono,
R2 es un radical alcohilo 0 alcohilol gue contiene de 1
a 6 dtomos de carbono, ¥y R3 es un radical alcohilol que
contiene de 1 a 6 dtomos de carbono, que comprende hacer

reaccionar dicha amina con un 4eido dicarboxflico y ais-

- 39 -



lar a continuacidn el éster deseado resultante.

28,-~ Un método de acuerdo con la reivin.
dicacidn 12, en el que se producen mono-, di- y tri-
-ésteres y/o mezclas de 1los mismos.

5 32,~ Un método de acuerdo con la reivin-
dicacidn 1¢, en el que se producen mono-, di- y tri-
~ésteres sulfonados y/o mezclas de log mismos.

48,~ Un método de acuerdo con la reivin-
dicacién 12, en el que el &ster tiene la férmula:
10 OH R, 0yo0

R1-CHTCHz—N—R4~O-C-RSG-GX, en la cual R1
¥ Eo son como se ha definido arriba, R4 es un radical
hidrocarbonado divalente de 1 a 6 dtomos de carbono,

R5 es un radical hidrocarbonado divalente saturado, in-

15 saturado, alifdtico o aromdtico, y es 505 o hidrdgeno,
¥ X es hidrdgeno o un elemento o radical formador de
sale

58,~ Un método de acuerdo con la reivin-
dicacidn 18, en el que el dcido dicarboxflico es 4ci-

20 do maleico,

62.~ Un método de acuerdo con la reivin-
dicacidn 18, en el que el dcido dicarboxflico es 4ci-
do ftdlico.
72,~ Un método de acuerdo con la reivine-
25 dicacién 32, en el que X es sodio,

qE
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8&,~ Un método de acuerdo con la reivindi-
cacidn 12, en el que el deido dicarboxflico es dci-
do sulfosuccinico, |

98,~ Un nétodo segin la reivindicacidén 12, en
el que se produce sulfosuccinato disddico de N-(2-hi-
droxihexadecil)-dietanolamina,

108.,~ Un método segun la reivindicacién 12, en
el que se produce sulfosuccinato disddico de N-(2~hi-
droxioctadecil)-metiletanolamina.

112,~ Un método segin la reivindicacidén 18, en
el que se produce maleato de N-(2-hidroxihexadecil)-
~dietanolamina,

122,~ Un método segin la reivindicacién 12, en
el que se produce ftalato sddico de N-(2-hidroxihexa-
decil)~-dietanolamina.

138,~ Un método segin la reivindicacidén 12, en
el que se produce ftalato de N-(2-hidroxihexadecil-
—dietanolamina,.

148,- Un método para preparar ésteres de dcidos
dicarboxflicos y poli(hidroxiaminas terciarias).

Tal y como se ha descrito en la Memoria gue an-

tecede y con los fines que se han especificado,

- 4] -



Egta Memoria consta de cuarenta y dos hojas

escritas a mdquina por una sola cara.

Madrid, 33 ABR 1975 ;

Alberto de £izai r'a
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