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R " productos de condensacién de écidoa graaos v _
alcanolamina que, sagﬁn las condicionss ba.;jo a8 que se ha.n 7 o
‘ preparado y las proporoioneu molares de los reactantes, 86 .
componen de cantidades variantes de las oorrespondientea ami- .
;das, amino-é-tores y 6ateramidas, se oonsidaran,desde haoe '
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.tiempo, como suavizantes acreditadés para Los - textilas (K. . )
~LIindner: "Tanside-Textilhllfsmittel-Waschrthtoffe“ 2 edicién .

tomo 1, péginas 491, 904, 979) iSu ob%encién Se conoce, por
eJemplo, por la patente us 2 173 053/ Por- razones de aplica- ,
oién téenica, éspecialmente debido a su. més répida disolucién

'_en agua al preparar la flota de tratamiento, se emplean ta—ﬁf_f

,les produetos, por regle general, como preparados aouosos.,'

- Una desventaja esencial consiste en que estos preparados, tam .
bién con un oontenido en. agua de un 80 %, tienen aun una 00n--
sistenela pastosa, 1o que dificulte muohu 0. bien hace i.m.posi-J =

ble, el empleo Vs en especial la dosifioaoién autométioa.:rff"

, Por la literatura 8e conocen distintos métodos parai;ﬁ
,reducir la viscoaidad dé lag sustanoias tensioactivas. Aef, )

' 1a publicacién alemana Dos -2 205 337 deecribe la diaminncién

PR

de la viscosidad de los poligliooléteres de alcohol graso mée|

: 'diante adieidn de austanoias anionactivas, espeoialmente -
B Na—xilenosulfonato, oleinato de metilo sulfatado o bien ceti-:ﬂil

,lo/éulfato oleilioo. Segﬁn la publicaeion alemana DOS s
2 326 006 oontienen loa preparados acuosos de sulfatos de

alcohol graao, como agente modificador de la visoosidad, sul- 1;:
'fhtoa o bien sulfonatos de oadena corta, tales como, por ejem}- .

Lo, alquilsulfatos con 1-6 étomos de carbono en la cadens
hldroearburo, ‘mono- o polisulfatos de la pentaeritrita o bien|
deido acetondisulfdnico. También es oonooido que las sales,

;_inorgénlcas, tales como NaCl 0 las sales amdnicas, 0 loa al=

coholes de bajo peso molecular, pueden actuar como reductores

’,da,la viscosidad. Finalmente,.se desoribe en Chem. 2y 96
?5(1972), 248, que los asi llamados ruptores des la eatructura,r
ircompuestoe que eontienen grupos amida, tales como ﬁrea, metil

acetamida y sustanoias similarea, aon adeouados para reducir B
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ben aoluciones acuosas para ol tratamiento de fibrae textiles

doa de dcido graﬂo~alcanolamina contienen siempre ciertas canl'f

tos conocidos de loa condensados sobre los textiles.

le wiscosidad de los preparados liqui&os de agentes tensioac-,ﬁ
tivos anion—activos 0 no ionégenos.r -
RN En todos los casos, se trata de reducir las viscosi'
dades de loa agentes tensioactivos anion-aotivos 0 no ionbge~|
nos, mediante adicién de: compuestoe anion-activos 0 .que con- 1.
tienen grupoa dcido 0 bién mediante sales inorgénicas 0 sus-,f

tanciae orgénicas no. iénicas.

o En la publicacién alemana DAS 1 940 538, se descri-; '
que contienen un agente catién—activo en forma de una aal, que,
disocia en- eolucidn bajo formacidn’ de un agente tensioactivo  .
catiénico, un agente anién-activo,y -debido a la incompatibi-i '
lidad de ambos -tipos de. agentes tenaioectivos- un editivo de f'

sustancias anfotéricas._ -

Como’ ya se ha menoionado més arribe, los condensa-f-ieL

tidades de aminoésterea 0 bien ésteramidaa, que 8se han de -
contar entre los aSentea tensioactivos catidn—activos. Sor- '

prendentemente 8¢ ha- desoubierto ahora que ‘Be obtienen prepa—;* -

rados acuosos de buena hidrosolubilidad de talea productoe
de condensacién, mediante la adicién de determinados compues-fjj
tos anién-activos. ‘Mediante la adicidn de las austancias 7
anlén-activas no se influenoian negativamente los buenos efecxa:f-

- Objeto de la invencién son preparados acuosos liquif;Q?,;
| dos de condensados de écido graeo—alcanolamina, que. oontienen';ffi

6ster de écido eulfﬁrico de férmula general -

‘ﬁ-x-owjétm“)-" S S
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| alquilo o un resto naftilo,

| logra reducir considerablemente la viscosidad de los prepara—v

4

donde R significa un resto alifdtico, saturado o insaturado,
de -cadena recta o ramificada,'bén 8-22 4tomos de carbono, un

resto alquilfenilo con 4-12 dtomos de carbono en la cadena .

X aignifica ung cadens poliglicoléter, que me deriva de éxido
etilénico u 6xido propilénico o mezelas de ambos, ¥ cuyo nt-
‘mero de miembros de cadena es de 10-30,y

( ) representa un metal del primer grupo principal o un ién
de amonio, preferentemente en cantlidades de un 10-30 %, oglr
cuia@q sobre el condensado de dcido graso-slcanolamins empleg

do. Mediante la adicién de este &ster de écido sulfﬁrico se

dos acuosos. Los condensados de dcidd graeo-alcanolamina Be
pueden presentar aqui en una concentracidn mayor, por ejem=
plo, hasta en un 50 % en peso en el preparado 2cuoso. Con pre
ferencia, s8e obtienen preparadoa que contienen un 10-25 % en -

peao de los condensados.

L Han demostrado sér-eépecialménte ventajbéoe aquellos
ésteres de dcido sulfurico de férmule I, donde R gignifica un
resto alquilo o alguenilo con 8-22 dtomos de carbono o un
resto alquilfenilo con 4-12 étomos de carbono en el resto al-
quilo, X significa une cadena de polietilenglieol con 15-20 |
(+) significa Na(+), K(+), NH

trietanol- o -propanolamonio.

unidades y M (+) 0 .mono-, di- o

4

Objeto de la invencidn es, ademés, el empleo de éa-
‘teres de dcido sulfirico de fdrmula general - '

R =X - 080,(-) - ¥y

donde R significa un resto alifdtico, saturado o insaturado,
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de cadena recta o ramificada, con 8-22 4tomos de carbono, un
resto alquilfenilo con 4~12 dtomos de carbono en la cadena
alquilo o un resto naftilo, X significa una cadens poliglicoll
éter, que se deriva de déxido etilénico u éxido propilédnico o
de mezclas de ambos, y cuys ndmeroc de mieibros dé cddens eb
de 10-30, ¥ M(*)_siénifica un metal del grupo primero o un
ién de amonio, para reducir la viacdsidad-de los preparadoé
acuosos, eficaces como reblandeqedores textiles y antiestédti~

coa, de condensados de dcido graso-—alcanolamina.

Bajo condensados de dcido graso-alcanolamina se han
de entender las sustancias o bien las mezclas de sustancias,
tal y como se obtienen en la reacdeidén de dcidos grasos satura
dos o insaturados, de cadena recta o ramificada, con 10 a 22
dtomos de carbono en la cadena alquilo, télrcomo, por ejem-
plo, dcido laurfnico, 4ecido palmitinico, dcido estearinico,
deido behénico, deido oléico,o bien de las mezclus técnicas
de tales 4cidos grasos, tal y como Se obtienen en la disocie-
cién de grasa de los aceltes y grasas naturales, tales como
aceite de coco, grasa de palma, sebo de res, aceite de aoja,
acelte de semilla de algodén y similares, con alcanolaminas,
tales como, por ejemplo, etanolamina, dietanolamina, trieta-
nolamina, i-propanolemina, di-i-propanolemins, - tri-i-propa-
nolamina, N-metil-dietanolamina, metil-etanol-amina o simile-
res, en'proporciones molares entre dcido graso y alcanolamina
de 2:1 a 1l:1 a temperaturas entre 120 ¥y 20000 bajo presién
normal o presidn reducida por disociacién de agua. -

Los ésteres de dcido sulfurico reductores de la
viscosidad se obtienen, en forma conocida, tal y como se des-—
cribe, por ejemplo, en la patente alemana 605 973 o en lob
patentes US 2 637 740 y 2 647 913, por reaccidn de dteres de
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alconol graso- o bien alquilfenplpoliglicoléteres con agentes

de sulfatacién usuales, tales como dcido clorosulfénico,
triéxido de azufre, dcido amidosulfénico o simileres.

- La obtencién de los poliglicoléteres en que se ba-
san, se efectia en reaccidn conocida de 10-30 wdles dé éxido
etilénico o propilénico o mezclas de los mismos con 1 mol
de un alecohol saturado o insatursdo, de cadena recta o ramifi
cada, con 8-22 4tomos de carbono, tales como, por ejemplo,.
alcohol octilicq; alecohol laurilico, alcohol esteariliico, al-

cohol oleflico, o un alcchol o bien una mezcla de alcoholes,

" tal y como se forman en la reduccién de ésteres de- dcido gra-

gb'naturales, en la oxosintésis o en 6l procedimiento segin
Ziegler, o bién con un mol de un alqﬁilfenql, que contiene
4~12 édtomos de carbono en la oadenﬁ lateral alifdtica, recta

0 ramificada, tal como, por ejemplo, i~octilfenol, i-nonil-

~ fenol o n-dodecilfenol. Especialmente eficacea,en el sentido

de la invencién, son los productos de sulfatacién de los pro-

duétos de adicién de alcohol oleflico y 20 moles de éxido
etilénico, y nonilfenol ¥ 20 moles de éxido etilénico o bien
alcohol Jaurilico y 16 moles de éxide etilénico en forma de

sus saleé diétanblamdnicas.

Ademés de las sustanoias reductoras de la viscosi-
dad, pueden contener los preparados, para mejorar la solubili._
dad, agentes tensioactivos no iondgenoa del tipo de los poli- '
glicolédsteres o ~éteres. Se han acreditado las sustancias que|
se obtienen en la reaccién de doidos grasos con 8-22 dtomos
de carbono, tales como, por ejemplo, &cide bapr;nioo,.ééido. '
laurfnico, decido palmitfnico, deido estearinico, gcido behéni
co, dcido 0léico o mezclas industrisles de tales dcidos gra=-
g0s, o alcoholes grasos con 10-18 dtomos de carbono, tales dg
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mo, poxr ejemplo, aleohol laurilico,’ alcohoi eatearilmco, °
los as{ llamados alcoholes graaos de ooco, 0 los alcoholes

- gresos ol-metil~ ramificados, tal y como ase enouentran en el
mercado bajo la denomlnaoién "Dobanol", con éxidos slquiléni~
cos, tales como, por ejemplo, 6xido etilénico u dxido propild|
nico. Se han acraditédo especialmente los pro&uctosfde reac-
cién de dcido estearinico y 6 moles de 6xido etiléniéo, deido
laur{nico y 6 moles de 6xido etilénico o bien aléohol laurili
coyb moles de éxido etilénico.

Le obtencidn de los agentes liquidos ge efectua
fundiendo condensados de dcido graso-alcanolamina con los adi
tivos reductores de la viscosidad y, en caso dado, con agented -
tens;oactivos-no,iopégenosAa 76;8000 e introduciendo y agltan
do,en la fusi&n aouosa;agua caliente en la cantidad necesaria,
Despuéa de 30 minutﬁs se enfria el preparado.bajo'agitaci5n',
a temperatura ambiente y se obtiene un preparado 1ifquido mis-:r~
cible en eualquier proporcidn con agua

A continuacidn, se describe la obtencién de los con
densados de dcido graso-alcanolamina yrésferes de doido sulfy
rico reductores de la viscosidad,empleados en los ejemplos.

Condensado A

95 g de dietanolamina se agregan lentamente a 270 &
de deido estearinico industrial (5 % en peso de 012 14, 25 %
en peso de 016' 70 ¢ en peso de 018) 8 160-170 C. Después se
agita el preparado durante 120 minutos a 170-180°C bajo pre—
sién atmosférica y, a continuacidén, durante 300 minutos a
40-60 Torr, con lo que se dimocian 25 g de agua. El indice de|
acidez del producto. de reacoién oéroso{ de color ocrema, es
de 1,5.
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Condensedo B

149 g de trietanolamina se¢ mezclan lentamente a
160-170°C con 270 g de deido estearinico industrial (2 %
peso de 012 143 25 % en peso de 016’ 71 % en peso de C; 187 2 %
en peso de 020) Después, se agita el preparsdo durarte 120
minutos a 170-180° C bajo presién atmosférica ¥, a continuacids
durante 420 minutos a 40-60 Torr, disocidndose 20 g de agua.

1 E1 indice de acidez del producto de reaccidrm ceroso,. de color

miel en estado liguido, es de 0,85,

Cohdenaado C

133 g de di-i—propanol amina B¢ mezclan a 160-170 (o

con 242 g de decido graso de palma (10 % en peso de C 10} 49 ¢
en peso de C12’ 14 & en peso de 014, 8 % en peso de C 167 19 %
en peso de 018) Después, me agita el preparado durante. 120

" minutos a 170-180 C bajo presidn atmosfériocs ¥, a aontinuaoid:

durante 360 minutos g 40-60 Torr, disocidndose 24 g de’ agua.

El {ndice de acidez del producto de reaccidn ceroso, de color

crema, es de 1,6,

'Gondensado D

105 g de dietanolamina se mezclan lentamente a 170~
180°% con 374 g de deido behénico. Deapués, se agita el prepa

. rado durante 120 ninutos a 170~180% bajo presién atmoaférica

Y, a continuaoién, dursnte 300 minutos a 40-60 Torr, con lo

‘que se disoeian 29 g de agua. El indice de acidez del produc-
- to de reaceidn’ ceroso es de 1,1.

Cdndensado E

105 g de dietanolamina se mezclan lentamente a 160-
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170% con 231 g de dcido graso de coco hidrogenado (8 % en Pe
80 de 08; 7 % en peso de C 10 48 % eni peso de 612, 18 % en pe
so0 de c 14} 9 % en peso de C 167 10 % en peso de 018) Después, |
se agita el preparado durante 120 minutos a 170-180 C, diso-
cidndose 23 g de agua. El producto ceroso, de color orema,
tiene un indice de acidez de 0,9.

Bater de dcido sulfurico 1

31l g del producto de réaccidn de un mol de aloohol
oleflico y 20 moles de Sxido etilénico, se calientan & 40°C.
A igua; temperatura se introducen,entonces, 32 & de écido.clg
rdéulfénico, lentamente en ls fusién clara. Después, se aglita
el preparado durante 120 minutos a la ‘misms temperatura. Para|

1a neutralizacidn se introduce el producto de reaccién en

una solucidn de 58 g de dietanolamina en.1.420 g de agua

desalada ¥ se agita hasta que se obtenga una solucién clara,
El pH de una solucién acuose al 1 % msciende a 7,0. El rendi-
miento es de 1.820 g de un ligquido de color misl. El grado de|
sulfatacidn es de un 69 2%,

| Ester de deido sulfirico 2

574 & del producto de reaccién de 1 mol de alcohol
oleilico con 20 molea de dxido etilénlco, se’ calientan a 80°%
¥ bajo fuerte agitacidn, se mezcle, en poroiones, con 49 g
de écido amidosulfénico. La reaccidn ha terminado tan pronto
como se haya disuelto el 4cido amidosulfénico, 1o que preoiza

de u unas 3-4 horas. El producto de reaccidn se disuelve en

2,200 g de agua caliente y, oon solucién al 25 % de hidréxido
am6nico, 8e ajusta & un pH de 7,5. El grado de sulfatacién
es de un 68,3 %.
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Ester de dcido sulfurico 3

275 g del producto de reaccién de 1 mol de i-nonil-
fenol y 20 moles de éxido etilénico, se mezclan lentamente,
bajo agitacidn, a 40°C, con 29 g de dcido clorosulfdnidb.
Terminada la adicidén se agita el preparado durante 120 minu-

tos a 4000._Después, se agregan 220 g del producto de reac—

cibn en una solucién de 40 g de dietanolamine en 912 g de
agua y se aglta a una solucién. El pH del liquido amarillento!
es de 7,3, el grado de sulfatacién de 64,7 %. |

Ester de dcido sulfirico 4

222,5 g del producto de reaccién de 1 mol de alcohol
laur{lico con 16 moles de 6xido etilénico, se mezclan a 40°¢,
bajo agitacidn, lentamente con 29 g de dcido clorosulfdnico.
Terminada la adicidén se agita el preparado durante 120 minu-
tos a 40°C. 5e agregan entonces 220 g del producto de reac-
cién a una solucidén de 51 g de dietanolamina en 940 g de agua‘
N se agita a una solucidn clara. E1 pH del liquido débilmente
tefiido es de 7,3, el grado de sulfatacién de 57,2 %.

Ester de dcido sulfirico 5

271,5 g del producto de reaccidén de 1 mol de alco-
hol laurflico industrial, del peso molecular medio 206, con
20 moles de 6xido etilénico, se mezclen a 40°C, bajo agite-
cidén, lentamente con 29 g de dcido clorosulfénico. Termineda
la adicidbn,se agita el preparado durante 120 minutos a la
misma temperatura. Después, se disuelven 220 g del producto
de reaccidn, bajo agitacién, en 890 g de lejia potdsica ascuo-
sa al 3 %. E1 pH de una solucién acuosa al 1 % es de 7,4, el |
grado de sulfatecién de un 63,3 %.
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Bster de dcido sulfirico 6

271,5 g del producto de reaccién de 1 mol de alco-
hol laurilico industrial,.del peso mdlecular medio 206, con
20 moles de 6xido etilénico, se mezclan g 40°C, bajo aglita-
cidn, lentamente con 29 g de deido clorosulfénico. Terminads
la adicién, se agits el preparado durante 120 minutos g 40°C.
Después, se azregan 220 g del ﬁroduuto de reaccién a una mez-
cla de 49 g de dietanolamins ¥ 925 g de agua y se agita has-
ta formarse una solucidn amarillenta clara. E1 PH de una- 80=-
lucién acuosa al 1 % es de 742, el grado de sulfatacién de un
59,5 %.

En la tabla a continuacién se indican las viscosi-
dades de los preparados 3 - 10, =egin la invencién, y las
de los preparados no Pertenecientes a la Presente invencidn :
lya.
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Ejemplo

Condensado A

16

16

Condensado B

16

Condensado C

Condensado D

Condensado E

1€

Ester de Acido sulfirico 1

Ester de Acido sulffirico 2

18.2

Ester de A&cido sulfﬁfico 3

18

Ester de Acido sulffrico 4

Ester de Acido sulfiéirico 5

Bster de 5cid§ sultlrico 6

Alcohol oleflico + 20 EO

Alcohol laurico industrial + 20 EO

Acido estearinico + 6 EO

HZO

78.0

7840

63.8

63.

Viscosidad, segundos

Pasta

Pasta

9.0

Permeabilidad %

80

78 .

76

64




2 3 & 5 6 7 8 9 10
16 16 16 16 16
16
16
16
16
18.2
18.2 18.2
18,2,
18,2 iB.z
18,2
18,2
k
2 2 2 2 2 2 2 2 -2
8.0 63.8 63.8 63.8 63.5 63.8 63.8 63.8 63.8
lasta 9,0 5.5 7ok 10,2 8.0 8.2 9.2 9,0
78 . 76 64 72 74 30 80 72 79

e ety 5t
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Los nmimeros de la tabla significan % en peso, Las
viscosidades indicadas son los segundos que 8e necaesitan pa-
ra el paso de 50 g de sustancia en la copa de Ford al emplear
wne tobera de 4 mm a temperatura ambiente. Las bermeabilida-
des se determinaron con soluciones acuosas gl 1 % empleando i

un Fotoelectric-Colorimetro de la firma Cenco.

De la tabla se desprende que s6lo al emplear los
poliglicoléteres sulfatados ‘8o obtienen productos liquidos,
rientras el empleo de poliglicoléteres andlogos conduce a pro

ductos pastosos,

Loa efectos técnicos textiles de los - condensados
de écido &raso-alcanolamina, por ejemplo, el efecto reblande—
cedor o antielectroestdtico en los materiales textiles natura
les y slntétlcos, tales como algodén y poliamida, no son in-
fluenciados por el intercambio de los poliglicoléteres en
los preparados conocidos por el correspondiente éster de dei-

do sulfurico.

La forma liquids de las mezclas de la presente in—
vencidn y su fdeil solubilidad, permiten una manipulacién ra~

clonel en la aplicacién industrial.

Ejemplo de aplicacidn 1

Recubriendo el producto descrito en el ejemplo 7
con agua de 30-35 C, 8e prepara una solucidén con un contenido
de_2 g€/1l. En esta solucidn se introduce mercancia tricotada
de algoddn en una proporcién de flota de 1:20. Despuds de 20
minutos se separa por centrifugascién a una humedsd residual
de un 40-50 % y se. seca a 110°C. Se obtiene asi un material

con un tacto lleno y liso.
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Ejemplo de aplicacidn 2

Se prepara una solucidn acuoss que, por litro, con-

tiene los siguientes aditivos:

2 g del producto del ejemplo 8

2 cc de NaOH, 38 Be

1 g de un agente de lavado compuesto de una mezcla de un mer
solato y un broducto de condensacidn de nonilfenol y éxido
etilénico,

5 cc de H202 al 35 %.

Con esta solucién se trata frotd de algodén en una
proporcién en flota de 1:5 durante 40 minutos a 85° ¢, duran-
te 30 minutos g 90 C y durante 30 minutos g 95 C Después,
8e enjuaga en caliente, en templado y en frio, se centrifuga
Y 86 seca. De esta manera se obtiene un efecto blanqueador

abundante y el material recibe un tacto blando agradab;e.
NOTA ,-

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
asi como la maners de realizarlo en la préctich, debe hacsrse
constar que las disposiciones anteriormente indicadas son sug
ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren
su principio fundemental; también se hace constar que el in-
vento corresponde a una solicitud de patente presentada en
Alemania, bajo el nimero P 24 32 296, 1, de fecha de 5 de ju-

lio de 1.974, acogiéndose por lo tanto a los beneficios que

conceden los Convenioas Internacionales en vigor, siendo lo
que constituye la esencia del referido invento y por 1o que
s8e solicita Patente de Invencidn por 20 afios en Espafia, so~-
bre: PROCEDIMIENTO FARA LA OBTENCION DE PREPARADOS ACUOS0S,
LIQUIDOS DE CONDENSADOS DE ACIDO GRASO—ALCANOLAMINA; caracte-
rizédndose por lo siguiente:
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l.~~Procadimieﬁto rare la obtencidn de Preparados
acuosos, liquidos, de condensedos de 4cido graso~-gleanolaming
caracterizado porque los condensados de 4cido graso-alcanol-
amina se funden con los aditivos reductores de 1lg viscosidad, |
conteniendo un éster de dcido sulfurico de férmula general

R-X- oso3(") ul¥

|
donde R significa un resto alifdtico, saturado o insaturado,I
de cadena recta o ramificada, con 8-22 d4tomos de carbono, un
resto alquilfenilo con 4-12 dtomos de carbono en la cadena |
alguilo o un resto naftilo, X significa une cadena poliglicol
éter, que se deriva de éxido etilénico u éxido propilénico o
mezclas de ambos, y cuyo mimero de miembros de cadena es de
10-30, y M(+) e8 un metal del primer grupo o un idén amonio,
Y en caso dado agentes tensioactivos no iondgenos a 70-80°¢
¥y en la fusidn acuosa, se introduce y aglte ague caliente

en la cantided nNecesarig.

2.- Procedimiento bara la obtencidn de Preparados

acuosos, liquidos, de condensados de dcido graso-alcanolamina)

tal y como queds sustancialmente descrito en la presente Memo

ria,

Esta Memoria consta de 15 hojas escritas o méquing

—_—

Por una sola cars.
Madrid, @ i
BAYER AKTIENGEéﬂE%é@E&FT.

SOMEZ Acepg ¥ KOBEY
P Fimada L, G‘!’JM ,

O Ty trcess

A?_u-mnm__~.<
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