
417899 %
COMO DIVISIONAL DE LA PATENTE DE INVENCION N° 391.4-59

MEMORIA D E S C R IP T IV A
correspondiente a la solicitud de concesión de unja.

PATENTE DE INVENCION

SOLICITANTE: UNILEVER N .V ...............................

RESIDENCIA: .Burgemeester s'Jacobplein 1, ROTTERDAM 

(Holanda)

ENUNCIADO: BIT EBOCEDIM IEffiCO PARA' LA  EBEPARACION

DE UNA SAI DEL ACIDO CARBOXIMETILOXISUCCI-* .............*................ *............ .........................  .....

NIC.0.............................................................

Prioridad: Patente n.' del.



10

1S

20

25

30

417899
-2 _ i  A

La presente invención se relaciona a composiciones 

detergentes, particularmente a composiciones detergentes 

adaptadas para lavado de te las, y a nuevos mejoradores de 

detergencia y la  producción de los mismos.

Las composiciones detergentes convencionales están 

basadas sobre compuestos detergentes activos y me¿oradores 

de detergencia, de los cuales los más comunes son fosfatos  

condensamos tales como tripo lifo s fa to  de sodio. Se ha suge­

rido que el uso de me¿oradores de detergencia conteniendo 

fósforo puede ser un factor que contribuye a la  eutrofica- 

ción, esto es, a la  fe rtilizac ión  excesiva de plantas acuá­

ticas. Se ha propuesto u t iliz a r  como mejoradores de deter­

gencia ciertos compuestos que no contienen fosfato , pero 

los materiales sugeridos.tienden a tener desventajas, ya 

sea con respecto a sus propiedades fís ic a s  que evitan su 

empleo en polvos detergentes, o bien adolecen de propieda­

des in feriores como mejoradores de detergencia.

De acuerdo con la  presente invención, los mejorado- 

res de detergencia exentos de fósforo para u tiliza rse  en 

composiciones detergentes son sales solubles en agua o dis 

persables en agua de ácido carboximetiloxisuccínico, que 

tiene la  fórmula:

CHc -  CH -  0 -  CH, -  C00H ( I )

000H C00H

Las sales preferidas son las  sales de metal a lc a li ­

no, particularmente la  sa l de sodio, pero pueden usarse si 

se desea, sales con cationes de amonio y amonio sustituido 

ta les como morfolinio, alquilamonio o mono- d i-  y trialquii 

monio. Los cationes de alquilo  y alcanolamonio generalmente 

contienen grupos de alquilo in fe rio r que tienen de 1 a 3
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átomos de carbono.

Las composiciones detergentes pueden formularse 

con estos mejoradores de detergencia de carboximeti1oxisu¿ 

cinato que tiene buenas propiedades detergentes y al mismo 

tiempo no contiene fósforo. Adicionalmente, una propiedad 

importante del ácido carboximetiloxisuccínico y de sus sa­

les  es sus excelentes características de biodegradabilidad, 

medidas tanto- ;por¡ la s  pruebas standards BOD̂  (demanda de 

oxígeno bioquímico durante 5 d ías) como la  Prueba de Lodo 

Activado Semicontínua de la  Soap and Detergent Association

(Asociación de Jabón y Detergente).

Ejemplos de sales apropiadas son los carboximeiilo

xisuccinatos trisódicos, tripotasicos, de t r i l i t i o  y t r ia -  

monio las  sales de monoetanolamina, deitanolamina y trie ta  

nolamina del ácido carboximetiloxisuccínico, carboximetilo 

succinatos de tetrametilamonio y tri(etilam onio ) las sales 

de monoisopropanolamina y diisopropanolamina del acido 

carboximetiloxisuccínico, carboximetiloxisuccinatos de monc 

sodio y dipotasio y de disodio y monopotásicos y el carbo-

ximetiloxisuccinato de morfolinio.

Se entenderá que por lo  general se utilizaran  en 

las  composiciones detergentes las  sales normales, es decir, 

la s  sales totalmente neutralizadas, aun cuando neutraliza­

ción puede llevarse a cabo en e l lic o r  de lavado s i se de­

sea. Sin embargo, si el valor de pH de la  solución de lava­

do es in fe rio r a aproximadamente 8,6 parte de las  sales del 

ácido carboximetiloxisuccínico estarán presentes en la  fo r ­

ma de sal de ácido y parte en,la forma de sal normal.

Cuando los mejoradores de detergencia se u tilizan  

en composiciones detergentes, es necesario también tener
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presente uno o más compuestos activos detergentes. Los com­

puestos activos detergentes apropiados incluyen compuestos 

aniónicos (jabón y no ¿jabón), nonionicos, suiterionicos y 

amfótericos que son bien conocidos en el arte. Compuestos

5 específicos que pueden mencionarse como vía de ejemplo son 

los sulfonatos de alquibenceno, sulfatos de alquilo y eter 

a lqu ílico , sulfonatos de a lqu ilo , sulfonatos de olefina  

(por medio de cuyo término queremos decir el producto de 

sulfonación de trióxido de azufre con una olefina seguida

10 por la  neutralización e h id ró lis is  del producto de reacción^ 

metiltaurinas de N -hidroxialquilo, alean sulfonatos de 

trialquilamonio, condensados de óxido de polialquileno con 

alcoholes a lifá t ico s  y alquilfenoles. Ejemplos adicionales 

se encuentran en la  lite ratu ra  ta l como "Subface Active

15 Agents" de Schwartz y Perry y "Surface Active Agents and

20

Detergents" de Schwartz, Perry y Berch.

La relación por peso de los mejoradores de deter- 

gencia de carboximetiloxisuccinato con los compuestos acti­

vos detergentes cuando se usan en composiciones de lavande­

r ía  y para el lavado de trastos de cocina, por lo  general 

queda en la  gama de aproximadamente 1:20 hasta 20*1, y de 

preferencia de aproximadamente 1:3 a 10:1. Sin embargo, 

cuando se u tilizan  estos mejoradores de detergencia en com­

posiciones para lavadoras de trastos mecánicos, la  relación

25 del mejorador de detergencia con el compuesto detergente 

activo por lo  general es de aproximadamente 10:1 a 50:1. La 

cantidad del mejorador de detergencia por lo  general está 

en la  gama de aproximadamente 25 a 75% Por peso.

Los mejoradores de detergencia de carboximetiloxi-

30 succinato pueden u tiliza rse  ya sea como el único mejorador
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de detergencia o s i se desea, pueden u tiliza rse  junto con 

otros mejoradores de detergencia conocidos, ejemplos de 

los cuales incluyen los fosfatos de tetrasodio y tetrapo- 

tasio , tripo lifo s fa tos  de pentasodio y pentapotasio, nitri_

5 lotriacetatos de trisodio  y tripotasio, po liacrilato  de 

sodio, copolietilenmaleato de sodio y similares.

T.flH composiciones detergentes de la  invención pue­

den in c lu ir  aditivos convencionales, como por ejemplo agen 

tes de suspensión de suciedad, hidrotropos, inhibidores de

10
la  corrosiónj tintes,'perfumes, llenadores, abrillantado­

res ópticos, enzimas, auxiliares espumantes, depresivos de 

espuma, germicidas, agentes antimanchas, compuestos acti­

vos de detergentes catiónicos, agentes ablandadores, agen­

tes blanqueadores, y similares. Cuando se u tilizan  la s  com-

15 posiciones detergentes d® 1® invención para lavar ropa, las 

soluciones de lavado normalmente deben tener un-pH de apro­

ximadamente 7 a 12, y de preferencia de aproximadamente 9 8 

11. Por lo  tanto, por lo  general es deseable in c lu ir  un 

tamponador de pH en la  composición detergente, por ejemplo,

20 s ilica to , carbonato o bicarbonato de sodio. El resto de la  

composición detergente es agua.

Las composiciones detergentes pueden estar en cual­

quiera de las  formas fís ic a s  usuales para dichas composi­

ciones, tales como polvos, perlas, escamas, barras, tab le -

25 tas, hebras, líquidos, pastas y sim ilares. Las composicio­

nes detergentes pueden prepararse y u tiliza rse  de manera 

convencional.

Las sales mejoradoras de detergencia de carboxime- 

tiloxisuccinato pueden fácilmente prepararse por neutrali-

30 zación del ácido carboximetiloxisuccínico con la  base apro-

c>
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piada, por ejemplo, bidróxido de sodio para hacer la  sal 

de sodio. En forma sim ilar, pueden prepararse sales mezcla­

das de ácido carboximetiloxisuccxnico neutralizando el áci­

do con las  cantidades proporcionales requeridas de compues­

tos básicos que contengan los cationes deseados.

Las sales del ácido carboximetiloxisuccínico de 

preferencia de preparar reaccionando sales de ácido máleícc 

y ácido g licó lico  en un medio alcalino acuoso conteniendo 

zinc o cationes de metal alcalino térreo. El pH del medio 

debe ser de cuando menos 8 y de preferencia de 11,3 a 12,5? 

medido a 2520.

La cantidad de cationes de zinc o metal alcalino  

térreo de preferencia es de aproximadamente 0,05 a 2,5 

equivalentes molares por cada mol de ácido maléico. Estos 

cationes pueden añadirse en la  forma de cualquier sal con­

veniente de zinc o metales alcalinos témeos. Si se u t i l i ­

zan los óxidos o bidróxidos esto también puede lleva r el 

pH, pero s i se u tilizan  otras sales, o s i se desea particu  

larmente un pH elevado, es necesario añadir otros materia­

le s  alcalinos, por ejemplo, bidróxidos de metal alcalino.

La concentración tota l de ácido maléico y g licó lico  en el 

medio acuoso normalmente es de aproximadamente 0,5 a 5 50 

molar, y de preferencia de 2 a 3i5 molar.

La relación molar del ácido g licó lico  a ácido ma- 

lexco u tilizado en la  reacción normalmente es de aproxima­

damente 1:2 a 2:1 y de preferencia de 1,05:1 a 1,2:1. La 

temperatura a la  que se lleva  a cabo la  reacción normalmen 

te es de aproximadamente 402 a 2002C. y de preferencia de 

aproximadamente 602 a 1302C ., por ejemplo, a temperatura 

de re flu jo  de aproximadamente de 10C .a 10220. A temperatura
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elevadas la  reacción necesita llevarse a cabo bajo presión.

Cuando la  preparación se lleva  a cabo en la  presen­

cia de iones de calcio dentro de la  gama preferida de pH se

pueden obtener producciones de carboximetiloxisuccinato

5
de 90% o más en menos de dos horas. Bajo condiciones opti-

mas de concentraciones aumentadas de acido maleico, ácido 

g licó lico  y cationes de calcio, y a  elevadas temperaturas

y con un pH elevado, la  reacción puede completarse en cues­

tión de minutos. Sin embargo, las condiciones deben selec-

10
cionarse cuidadosamente para reducir a l mínimo la  formación

de sales de ácido fumárico, la s  que tienden a formarse re­

versiblemente por la  descomposición del producto de carboxi 

metiloxisuccinato que se desea obtener, particularmente ba-

- jo calentamiento prolongado con un pH elevado.

15 Un producto intermediario interesante formado du-

20

rante la  reacción del proceso preferido utilizando cationes 

de calcio, es la  sal de quelato de calcio del acido carbo 

ximetiloxisuccínico que tiene la  formula empírica:

C6H5°7Ca1.5‘
El compuesto aún representado en la  forma anhidra,

por lo  general se obtiene en la  forma hidratada. La sal se

- deriva de dos moles de. quelato monocálcido de ácido carbo-

25

ximetiloxisuccínico que tiene la  fórmula empírica CgHgO^Ca, 

por neutralización con hidróxido de calcio.

La sal de quelato calcico y de quelato monocálcico

pueden u tiliza rse  para alimentos de animales, nutrientes de 

plantas y otros fines que requieren calcio. Pueden también

30

formarse otras sales de metal alcalino terreo y otras sa­

les  polivantes tales como zinc, hierro, manganeso, cobalto 

y similares que pueden u tilizarse  para propósitos iguales o
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sim ilares.

Aún cuando la  sal de quelato de calcio puede a isla i 

se directamente de la  reacción debido a su baja so lu b ili­

dad, el quelato monocálcico, que es altamente soluble, de­

be obtenerse ya sea parcialmente descalsificando la  sal de 

quelato de calcio, por ejemplo por técnicas de intercambio 

iónico o, por ejemplo, o desca lificac ión  total seguida 

por neutralización con un mol de hidróxido de calcio y un 

mol de hidróxido de sodio por un mol de ácido carboximetilc 

xisuccínico. El producto se mezcla con la  sal de sodio de 

monocalcio que tiene la  fórmula empírica CgH^O^Calía.

El producto de reacción de la  reacción preferida  

descrita anteriormente es lina solución acuosa de sales de 

ácido carboximetiloxisuccínico. Si sólo se u tilizan  canti­

dades menores de iones de zinc o metal alcalino térreo en 

el proceso, puede ser satisfactorio  a is la r  el producto de 

carboximetiloxisuccinato por evaporación de agua o u t i l i -

20

25

30

zando la  solución directamente en la  producción de las  com­

posiciones detergentes. Sin embargo, s i la  cantidad de ione 

de zinc o de metal alcalino térreo utilizados es más eleva­

da, necesitan cambiarse los cationes por cationes de metal 

alcalino, de amonio o de amonio sustituido. Esto convenien- 

'temente se hace en forma particu lar cuando el producto es 

carboximetiloxisuccinato de calcio, por la  adición de car­

bonato de sodio a una solución de sal de calcio, para pre­

c ip itar el carbonato de calcio y dejar una solución de car­

boximetiloxisuccinato de sodio, que posteriormente puede 

u tiliza rse  en forma directa para la  fabricación de la  com­

posición detergente. En este caso, el carbonato de calcio  

puede u tiliza rse  nuevamente como fuente de iones de calcio,

s

-t* > .-■‘••.vi -».,<«•»•
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facilitando así la  operación de un proceso de reciclado más 

económico.

Aún cuando las sales de metal alcalino, de amonio 

o de amonio substituido del ácido carboximetiloxisuccxnico

5
son mejoradores de detergencia efectivos, también son efec­

tivos como removedores de incrustaciones en las  calderas, 

desgrasadores, cortadores de grasa y removedores de errum- 

bre y manchas.

La invención se ilu stra  por medio de los siguien-

10
tes ejemplos, en los que las  partes y porcentajes son por 

peso excepto cuando se indica en otra forma. Los ejemplos 

de 1  a 19 muestran la  preparación de las sales del acido 

carboximetiloxisuccínico.

EJEMPLO 1

15 Se suspende en agua (100 m i.) anhidrido maleico 

( 0,2 mol; 19,6  g . ) a la  temperatura ambiente y se agita en­

tre 10  y 15 minutos para obtener una solución de ácido ma- 

lé ico . Posteriormente se añade el ácido g licó lico  (0.24 mol

20

18,3 g ) y se disuelve con agitación. Se añade enseguida 

hidróxido de calcio (aproximadamente 0,36 mol; 27 g)> su fi­

ciente para lograr un pH de 11,4 medido inicialmente a 

252C ., mientras se agita vigorosamente la  mezcla de reac­

ción. La mezcla se calienta a la  temperatura de re flu jo  y

25

y se mantiene a esta temperatura de re flu jo  durante 2 horas 

mientras se agita vigorosamente. 'Después de en friar a 602C. 

se añade carbonato de sodio finamente molido (0,4 mol;

42,4 g . ) y se continúa la  agitación durante 15 minutos a 

6020. La mezcla posteriormente se enfría a la  temperatura

30

ambiente y el CaCO  ̂ suspendido se f i l t r a  y se lava con agua 

El filtrado  (incluyendo las lavadas) contiene el producto,
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carboximetiloxisuccinato de trisodio , con un rendimiento 

de aproximadamente 95%» como se determina por medio del 

aná lis is  NMR.

EJEMPLO 2

Se repite e l procedimiento del Ejemplo 1, excepto 

que se u t i l iz a  0,21 mol de ácido g licó lico  en vez de 0,24- 

mol. La cantidad de hidróxido de sodio utilizado fuá de 24- 

g. (0,324- mol). Después de 2 horas de re flu jo  a 1002C., 

la  conversión del anhídrido maléico a carboximetiloxisucci­

nato fue de 93%, basado en el análisis de KMR.

EJEMPLO 5

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1, excepto 

que después de en friar la  mezcla de reacción y antes de tra 

ta r la  con el carbonato de sodio, se a is la  la  sa l de quelato 

de sodio intermedia por filtrac ión  (% de Ca calculado para 

CgH^O^Ca-j^cj.HgO, 22,5%; encontrado, 22,9%). Este producto 

posteriormente se descalcificó tratándolo con úna pasta 

acuosa del producto con una resina de intercambio catióni-, 

co seguida por filtrac ió n  y evaporación del filt ra d o . El 

residuo del ácido cárboximetiloxisuccínico so lid ificó  al 

enfriarse hasta hacer una masa crista lina , punto de fusión 

112-11320. El ácido posteriormente se convirtió a "una sal 

por neutralización parcial o completa con hidróxido de so­

dio para formar.carboximetiloxisuccinato de mono-, d i -  o 

tri-sod io .

EJEMPLO 4- a ff

Se rep itió  el procedimiento del Ejemplo 1, excepto 

que se reemplazó el hidróxido de calcio del Ejemplo 1, por 

los hidróxidos de metal divalentes MgCoH^., SrCCiEOg, 

Ba(0H)2 y Zn(0H)2 en los Ejemplos 4- a 7,  respectivámente,
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y se varió el pH como se describe en seguida. En el Ejemplo 

8, se u t ilizó  aún el hidróxido de calcio pero e l pH se va­

r ió  del Ejemplo 1.

En el Ejemplo 4, utilizando .Mg(0H)2 con 200 mi. 

de agua en vez de 100 mi. de agua y un pH in ic ia l basta de 

9 (medido a la  temperatura ambiénte) dió una conversión de 

79% de anhídrido maléico a carboximetiloxisuccinato de so­

dio después de 17 horas de re flu ja r  a 100QC.

En el Ejemplo 5, utilizando Sr(CH)2 a un pH in ic ia l 

de 11,5 (medido a la  temperatura ambiente), la  conversión 

fué de 88% en cuatro horas a 10020.

de 10-11, la  conversión fu l de 5^% después de 10 horas a 

1002C.

En el Ejemplo 7, utilizando Zn(0H)2 a un pH in ic ia l 

de 8, se obtuvo una converaión de 47% después de 9 horas a 

1002C.

En e l Ejemplo 8, utilizando Ca(0H)2 a un pH in ic ia l 

de 11, la  conversión fué de 91,5% en menos de 15 minutos 

a 1502C. La velocidad de la  reacción con el Ca(GH)2 hace 

posible que e l proceso siga en forma continua.

EJEMPLOS 9 a 14

Se rep itió  e l procedimiento del Ejemplo 1, excepto 

que se utilizaron  200 mi. de agua y la  cantidad de hidróxi­

do de calcio u tilizada se varió para obtener diferentes pH, 

de acuerdo con las  mediciones in ic ia les  a la  temperatura 

ambiente en los diferentes Ejemplos. Se determinó el por­

centaje de conversión de anhídrido maléico a carboximetilo­

xisuccinato de trisodio después de 2 horas de re flu ja r  a 

los diferentes pH's, y los resultados se muestran en la  Ta-

En el Ejemplo 6, utilizando Ba(0H)2 .a un pH in ic ia l
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bla  1 siguiente;

12 -

TABLA 1

Ejemplo % Conversión

9 10,2 10

10 10,5 9

11 11,0 52

12 11,3 97

13 . 11,6 91

14 12,1 81

Estos resultados demuestran los resultados mejora­

dos a l u t i liz a r  pH más elevados*. Sin embargo, se cree que 

a un pH más elevado y con reflujado continuo, e l producto 

de carboximetiloxisuccinato sufre una reacción de retro - 

Michael para producir la  sal de fumarato correspondiente.

EJEMPLO 15

Se rep itió  el procedimiento del Ejemplo 1, excepto 

que se utilizaron  200 mi. de agua y 27,5 S* de óxido de 

zinc (0,338 mol) en vez de los 27,0  g. de hidróxido de cal­

cio, para ajustar e l pH hasta aproximadamente 8,0. El por­

centaje de conversión de anhidrido maléico a carboximetilq 

xisuccinato de trisodio  después de dos horas de reflu jado, 

fue de 41% determinado por análisis de NMR.

EJ-EMPLO 16

Se rep itió  el procedimiento del Ejemplo 2, excepto 

que la  mezcla se re flu jo  durante 30 minutos en vez de dos 

horas, y el pH de la  solución obtenida después de f i l t r a r  

y eliminar el CACÔ  se ajustó hasta 8,6 con ácido sulfúricc 

a l 10%. Se obtuvo un rendimiento aproximado de 93%*

Cuando la  temperatura de reacción se disminuyó a 

6020. y se continuó calentándola durante 2 horas, el rendi-



1

5

10

15

miento del carboximetiloxisuccinato fué de 88%.

EJEMPLO 17

Se rep itió  el procedimiento del Ejemplo 1, excepto 

que el carbonato de calcio (35 g * ) recuperado de los expe­

rimentos anteriores se u t iliz ó  para reemplazar parte del 

hidróxido de calcio u tilizado originalmente, para neutrali­

zar la  mayor parte de los reactivos ácidos. Posteriormente 

se añadió tina pequeña cantidad de hidróxido de calcio (5 g  ̂

como anteriormente, para obtener el pH requerido. Después 

de 30 minutos de reflujado a 1002C. la  conversión de malea- 

to a carboximetiloxisuccinato, fué de 91%*

EJEMPLO 18

Se rep itió  el procedimiento del Ejemplo 1, excepto 

que se ajustó el pH a 12^0 y la  mezcla de reacción se re­

flu jo  durante 15 minutos. La conversión de ácido maléico 

a carboximetiloxisuccinato fué de 90%j basado en eL análisis  

de NMR.

20

25

30

EJEMPLO 19

Se suspendió anhídrido maléico (0,3 mol, 29,4- g. ) 

en agua (4-0 m i.) a la  tempaatura ambiente y se agitó entre 

10-15  minutos para obtener una solución de ácido maléico.

Se añadió posteriormente ácido g licó lico  (0, 36 mol, 67% 

p/p de agua, 4-0,8 g . ), seguido hidróxido de calcio (0,03 

mol, 2,25 g . ) que se disolvió en la  solución de ácido mez­

clada. Se añadió rápidamente tina solución acuosa de hidró­

xido de sodio a l 20% para hacer llega r e l pH a 10,0, medidc 

a la  temperatura de re flu jo  (durante la  adición de la  so­

lución de hidróxido de sodio, el calor desprendido por la  

neutralización hizo lle ga r a la  mezcla de reacción hasta 

la  temperatura de re f lu jo ).  El re flu jo  se mantuvo durante
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cópico de resonancia magnética nuclear de una muestra de la  

mezcla de reacción mostró que se había formado carboxime- 

tiloxisuccinato con un rendimiento de 60%, basado en la  can - 

tidad original de ácido maléico.

Los Ejemplos de 20 a 30 muestran las composiciones 

detergentes de acuerdo con la  invención y algunas composi­

ciones comparativas. En el caso de composiciones detergen­

tes para lavar te las, se dan las  propiedades detergentes. 

Excepto en e l caso en que se indique en otra forma, las  

pruebas de detergencia se llevaron a cabo en un Terg-O-Tome 

te r  en e l que una te la  de "Dacron" (KTM) poliéster 65%/algo 

don 35% ensuciada con polvo de una aspiradora al vacío, se 

lavo a 4920. en una solución de composición detergente bajo 

prueba en agua conteniendo.18 partes por millón de calcio y 

magnesio (2 :1 ), con un pH in ic ia l de 10. Las unidades de 

detergencia promedias (DU 's) de las composiciones se calcu­

laron como la  reflectancia fin a l de la  te la  lavada menos 

la  reflectancia in ic ia l de la  te la  sucia (promedio de las  

dos pruebas) midiéndose la  reflectancia con un medidor de 

diferencia de color automático Gardner modelo AC-3.

EJEMPLOS 20 a 29 ■

Se prepararon una serie de composiciones detergentes 

mezclando los ingredientes, y se determinó su detergencia 

como se muestra en la  Tabla I I  siguiente!
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Ingredientes

TABLA I I

Carboximetiloxisuccinato de trisodio. *
T ripo lifosfato  de sodio 

S ilico  de sodio (SÍO2 :Na20,2,4:1) 

Sulfonato de alquilbenceno secundario 

lin ea l de sodio (C^q-C-ĵ )

Neodol 45-11

N-metiltaurato de h idroxialquilo  de 

sodio (Cq/J-Cqs)

Sulfopropilbetaino de cocodimetilo 

A lfa-o le finsu lfonato  de sodio C-^-C-^g 

Agua _____________

Hormilla'

20 21 22 23 2;

50 — 50 —

— 50 — 50 -

10 10 10 10 1'

18 18 — —

, n 10 10

H

Detergencia promedia (DU'm) 
1

23,0  24,3 21,6 24,1 1

Un compuesto a c tivo  detergente no ión ico  que es un aducto de un a 

con un promedio de 11 moles de óxido de e t i le n o .

 ̂ Medido para lo s  Ejemplos 20 y 21 a una concentración de 0,2% y pa

ción de 0 . 25%.

30



TABLA I I

Formulación (%) de los Ejemplos

20 21 22 25 24 25 26 27 28 29

risod io . 50 — 50 — 50 — 50 — 50 —

— 50 — 50 — 50 — 50 50

4:1) 10 10 10 10 10 10 10 10 10 10

'.cundario

18 18

•a o- 10 10

.ilo  de

18 18 —  ----- —

metilo —  —  —  —  ■— ■— 18 18 ----- —

5 C15“C18
Eesto hasta 100 _______________

23,0 24,3 21,6 24,1 19,7 24,1 23,5 24,3 22,6 24,9 

gente no iónico que es un aducto de un alcohol modificado de tipo "0X0" de 0-^-0-^  

es de óxido de etileno.

20 y 21 a una concentración de 0,2% y para los Ejemplos 22 a 29 a una concentra-
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Estos resultados muestran que e l carboximetiloxi- 

succinato de trisodio es un mejorador de detergencia efec- 

•|jivo con una variedadds compuestos activos detergentes.

EJEMPLO 30

Se prepara una composición para una máquina de la ­

var trastos con los siguientes materiales:

Ingredientes

Carboximetiloxisuccinato de trisodio  

Fosfato de trisodi.o clorado 

S ilicato  de sodio (Si02Na20)

S ilicato  de sodio (Si02Na20)

Pluronio L621 

Sulfato de sodio 

Agua

•4jn tensioactivo no iónico vendido por Wyandotte 

Chemical Corporation que es un condensado de óxido de e t i -  

leno de un polioxipropilenglico l.

Este producto tenía propiedades aceptables para la ­

var trastos que eran similares a los de la misma fórmula 

conteniendo tripo lifo sfato  de sodio en vez de carboxime­

tiloxisuccinato de trisodio .

EJEMPLOS 31 a 33

Se prepararon composiciones detergentes adicionales 

y se determinó su detergencia como lo muestra la  lab ia  I I I  

siguiente:

%

43.0

21.0

14.0

12.0

2,5

4.7

2 . 8

30
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t a b l a : i i i

Componente . Formulación de los Ejemplos (%)

51 32 53

Bencilsulfonato de alquilo  

secundario lin ea l de sodio

(010-c 15)

Carboximetiloxisuccinato de

18 18- 18

trisod io . 40 40 —

Tripo lifosfato  de sodio — — 40

Sulfato d e .sodio 

S ilica to  de sodio

23 —— 23

(Si02:Na20, 2,4:1) 10- ' 10 10

Agua hasta 100 . hasta 100 hasta 100

15

20

25

Detergencia1(DU's) 22,7 21,9 22,8

■'"Medido a una concentración 

de 0,1%.

EJEMPLOS 34 a 37

Se prepararon una serie de composiciones detergen­

tes utilizando diferentes cantidades de compuesto activo 

detergente aniónico.Se determinaron las detergencias de 

las composiciones y la  de una composición de comparación, 

basada en productos comercialmente obtenibles, y los re­

sultados se muestran en la  Tabla IV siguiente:

30
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TABLA. IV

Ingrediente Formulación de los Ejemplos (%)

2£ 25 2§ 22

Carboximetiloxisuccinato

de trisodio 50 50 50 —

Tripolifosfato  de sodio — — — 50

Silicato  de sodio

(Si02 :Na20,2,4j¡l) 10 10 10 10

Benoensulfonato de alquilo

lin ea l secundario de sodio

^C10"°15^ 18 27 56 18

Agua balance a 100

Detergencia promedia medida 

a una concentración de

0,1% (DU) ' 22,6 24,4 24,7 22,7

Los resultados muestran e l beneficio a l aumentar 

el nivel de compuesto activo detergente por arriba del n i­

vel usual, esto es, arriba de aproximadamente 25% en el 

caso de los compuestos' activos detergentes aniónicos, su i- 

teriónicos y amfótericos. Los bencensulfonatos de alquilo  

de sonido y los o 1‘e fin su lf onatos de sodio son muy e fecti­

vos a este respecto.

En resumen la  Patente de Invención que se so lic ita  

deberá recaer sobre la s  siguientes:

REIVINDICACIONES ' ,

1 .- Un procedimiento para la  preparación de una 

sal de ácido carboximetiloxisuccinico, caracterizado por 

calentar juntas sales de ácido g licó lico  y ácido maleico 

en un medio acuoso conteniendo iones de zinc o metal a lca-
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1 linotérreo a un pH de cuando menos 8,0, medido a aproxima­

damente 252C.

2 .- Un procedimiento de acuerdo con la  reivindica­

ción 1, caracterizado porque la  relación molar de ácido

5 g licó lico  a ácido maleico es de aproximadamente 1 ,05:1 a 

1,2:1.-

3 »- Un procedimiento de acuerdo con la  reivindica­

ción 1 o 2, caracterizado porque la  relación molar de los 

iones de zinc o metal alcalino térreo a ácido maleico es

10 de aproximadamente 0,05 a 2 ,5 :1 . .

4 .  -  Un procedimiento de acuerdo con cualquiera de 

la s  reivindicaciones 1 a 3, caracterizado porque el pH es 

de aproximadamente 11,3 a 12,5, medido a 252C.

5. -  Um procedimiento de. acuerdo con cualquiera de
■ 15 las  reivindicaciones 1 á 4, caracterizado porque la  reac­

ción se lleva  a cabo a una temperatura de 602C a 1302C. 

aproximadamente.

20

6 .-  Un procedimiento de acuerdo con. cualquiera de 

las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque in­

cluye la  etapa de tratar la  mezcla de reacción para susti­

tu ir los cationes de metal alcalino, de amonio 0 de amonio 

sustituido por cationes de zinc 0 metal alcalino térreo, 

para formar las  sales de metal alcalino, de amonio 0 de 

amonio sustituido del ácido carboximetiloxisuccinico.
25 7*- Un procedimiento de acuerdo con la  reivindica­

ción 6, caracterizado porque e l carboximetiloxisuccinato 

de zinc 0 de metal alcalino térreo se pone en contacto con 

una resina de intercambio iónico para dar e l ácido, que 

posteriormente se neutraliza con un compuesto de metal alca
30 lin o , de amonio sustituido.

y
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8. -  Un. procedimiento de acuerdo con la  reivindicación  

6, caracterizado porque hay presentes iones de calcio du­

rante la  reacción y los iones de calcio en e l producto se 

reemplazan por .cationes de metal alcalino de amonio o de 

amonio sustituido por la  adición de carbonato de metal alca .i. 

no, de amonio o amonio sustituido para precipitar carbona­

to de calcio.

9 . -  Un procedimiento de acuerdo con la  reivindicación  

8, caracterizado por in c lu ir  la  etapa de rec ic la r e l car­

bonato de calcio como fuente de iones de calcio en la  reac­

ción.

. 10.- S e  reivindica por último como objeto sobre el

■que ha de recaer la.Palsite de Invención que se so lic ita :

UN PROCEDIMIENTO PARA LA. PREPARACION DE UNA SAL DEL ACIDO 

CARBOXIMETILOXISUCCINICO. ' . '

Todo conforme queda descrito en la  presente Memoria 

descriptiva que consta de veinte páginas mecanografiadas.

Madrid, 21 de Mayo de 1.971 

BERNARDcfluNGRIA
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