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Es bien sabido que los yodéforos necesitan
soluciones acuosas 4cidas para mantener la estabilidad
del complejo de yodo. Se define un yodéforo como una mez-
cla de yodo y un portador de yodo que forma un complejo
de yodo que tiene la capacidad de aumentar la solubili-
dad ¥ la estabilidad del yodo en-solucidn acuosa, tenien-
do propiedades germicidas la solucién acuosa de yodo com-
plejado, El 4cido fosférico y los 4cidos hidroxi-acéticos
han sido ampliamente usados para este propésito con pre-
ferencia a Acldos minerales, con;objeto de propocionar
estabilidad al yoddforn y tienen una composicién que no
es corrogsiva ¥y que no es irritante para las manos o parsa
las ubres de las vacas. :

Se ha descubierto en la actualidad una nueva
compogicidn de yodéforo que es eficaz para mantener la
estabilidad del yodo en solucidnvacuosa, sin necesidad
de afiadir 4cido a la solucién. Las nuevas composiciones
son monoésteres yodados de glicol de poli(éxido de alco-
hileno) de 4cidos dicarboxflicos. de C~21, que tienen la
férmula 4cido 5 § 6-carboxi-4-hexil-2-ciclohexen~-l~o0cta~
noico. Estos ésteres serdn denominados en esta solicitud
de Patente, por conveniencia, monoésteres de dcido dicar-
boxflico de C-21, Estos nuevos cﬁmplejos de yodo son de-
ginfectantes yodades eficaces. Los nuevos yodéforos pue—~

den ser usados en la industria de la alimentacién, para
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esterilizar leche y las instalaciones de tratamiento
de sustancias alimenticias. Agsimismo pueden ser usados
con la adicién de detergentes y agentes tensioactivos
compatibles, para limpiar y esterilizar depdsitos para
alimentos e instalaciones para el tratamiento de sus-

tancias alimenticias., En solucién acuosa diluida los

nueves yoddforos del invento se usan para esterilizar

lag manog de los operarios que tratan las sustancias
alimenticias y para esterilizar las ubres de las vacas
despude de ordeflar, para controlar la mastitis.

Le base del nuevo desinfectante del invento
es el compuesto dicarboxIlico de C-21, derivado de #ci-
dos grasés, que puede ser obtenido mediante el procedi-
miento descrito en la Patente de EE.UU. 3.753.968, que
se incorpors como referencia, Este 4cido dicarboxflico
forma la porcién hidréfoba del detergente, mientras que
la poreidn hidréfila procede de poli(éxidos de alcohi-
leno) en wno de los grupos carboxflicos.

Estos poli(éxidos de alcohileno) son o con-
densados de 6xido de etileno, éxido de propileno o con-
densados mixtos de 6xidos de etileno-propilenc. La lon-
gitud de cadena estd comprendide entre 3 moles y 34 mo-
les, aproximadamente, de poli(dxido de aleohileno),.

El complejo yodado se prepara afiadiendo crig-
tales de yodo 2l monoéster del 4cido dicarboxflico de
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C-21, con agitacién suave, La mezcla ge continda hasta
que ha reaccionado la totzlidad de los cristales de
yodo.

Las composiciones desinfectantes de yodd-
foro pueden ser preparadas despﬁés afigdiendo agua, su~
ficiente solubilizador para poner en solucién el com-
plejo de yodo y, finalmente, ajustando el pH para el
uso final deseado, afiadiendo sustencias alcalinas. Los
monoésteres de C-21 yodados pueden ser formulados en
forma de concentrados que proporcionan de aproximada-
mente 1% a aproximadamente 20% o més, de yodo disponi-
ble.

Las soluciones de yodéforo diluidas son g~
gentes germicidas eficaces para bacterias ftales como
Salmonella Typhosa y Staphylococcus Aureus, cuando se
engayan por el método AOAC,

Descripeidn detallada de la invencién

El 4cido dicarboxflico de C-21 se obtiene
haciendo reaccionar &cido 1linoléico con dcido aerilico,
en presencia de un catalizador de yodo, como se descri-
be en la Patente de EE.UU, 3.753,968. El 4cido dicar-
boxflico de C-21 se vende bajo la marca registrada DIACID.

El 4cido dicarboxflico de G-21 se esterifica
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después con glicoles poli(oxidocohileno) mediante méto-
dos bien conocidos en las técnicas quimicas. Tipicamen-
te, el dcido dicarboxflico de C-21 y los glicoles de

poli(déxido de alcohileno) se mezclan juntamente bajo

ung atmésfers inerte, tal como una atmbsfera de nitré-
geno con agitacién, mientras se calienta a eproximada-
mente 2109C., Pueden ser usados catalizadores tales como

‘el éxido de dibutil-estafio y el fosfato de trifenilo,

La reaccién se termina enfriando la masa reaccionante
cuando el Indice de acidez alcanza el valor tedrico de-
seado. Después se filtra habitualmente la masa de Treac-
cién lfquida.

Bl 4cido carboxflico mis reactivo estd al
extremo de la cadena alcohilada de 07 ¥ el monoéster del
4cido se forma en este punto. Temperaturas considerable-—
mente mds altas de aproximadamente 2009C deben ser em-
pleadas antes de que tenga lugar la esterificaecidn con
el grupo carboxflico unido a la porcién de ciclohexeno
de 1a molécula,

La adicién de la cadena de poli(déxido de al-
cohileno) al 4eido dicarboxflico de C-21 mediante este-
rificacidn forma los ésteres que son la base para prepa-
rar los yodéforos de esta invencidn,

La longitud de la cadena de poli(dxido de al-

cohileno) no es critica, pero es importante para deter-
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minar la cantidad de yodo gue pueue ser acomplejado,
cuanto mayor es la longitud de éadena, mayor es la can-
tidad de yodo que puede ser mantenido en el complejo.
La longitud de 1la cadena de poli(dxido de alcohileno)
estd comprendida entre aproximadamente 3 moles y aproxi-
madamente 34 moles. De preferenéia, estard comprendida
entre aproximadamente 6 y aproximadamente 16 moles, La
cadena de poli(éxido de alcohileno) puede ser afiadida o
bien como glicol de poli(éxido de etileno) o como glicol
de poli(éxido de propileno). También son adecuadas las
cadenas mixtas de glicoles de poli(éxido de etileno) y
poli(éxido de propileno), y las mezclas pueden ser mez-
clas heterbgéneas o mezeclas de Bloques, tal como se des-
cribe en la Patente de EE,UU. 3.355.386. Estos &steres
son designados como los monoésteres de glicol de poli(éxi-
do de alcohileno) de 4cido dicarboxflico de C-21, y tie-
nen una relacién molar de glicol de poli(éxido de alcohi-
leno) & 4cido dicarboxflico de C-21 de gproximadamente
1l a 1 hasta aproximadamente 1 a 2, y en cuyo éster el
glicol de poli(éxido de alcohileno) contiene de aproxi-
madamente 3 a aproximadamente 34 moles de poli(éxido de
glcohileno), segdn se ha descrito anteriormente,

Los monoésteres de dcido dicarboxflico de
C-21 pueden ser representados mediante las férmulas si-
guientes, dependiendo de la relacidn molar del glicol de



poli(6xido de alcohileno) con respecto al 4cido dicar-

box{lico de C-21 empleado en la reaceién,

l. Monodsteres de 4cido dicarboxflico de G-21 - dos
5 moles de Acido dicarboxflico de C-21 para un mol

de polialcohilenglicol

/GH = CH ot = CH
PO "‘.....’.- ) 3! e e o \ .o ey 3}
333(cH2)5 CH HC (CH2)7GOO(R)nH ooc(CHa)7 G ¢ (CH2)5LH3
CH e CH - CH = CH
[ [
, X X p e X

donde R es 6xido de etileno, 6xido de propileno u 6xi-
dos mixtos de etileno-propileno en distribucién al azar
o grupog de bloques, una X es hidrégeno y la otra X es
carboxilo, n estd comprendido entre aproximadamente 3 ¥y

20 aprosximadamente 34, y R’ es etileno o propileno.

2, Monodsteres de 4cido dicarboxflico de C=2l - relacidn
molar de pvolialcohilenglicol a 4cido dicarboxilico
de C-21 uno a uno,
25

30~6=T5 -7 =
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CH = CH

CH3(0H2)5 e C\H ./}ﬁ:-m(cnz),[coo(ﬂ)n H
CH - CH
R
X X

donde R es 6xido de etileno, 6iido de propileno u éxi-
dos mixtos de etileno-propileno en distribucién al azar
o grupos de bloques, donde una X es hidrégeno y la oira
X es carboxilo y n es aproximadamente 3 a aproximada~
mente 34, |

El tipo de éster representado mediante las
férmulas enteriores estd determinado por la relacién
molar usada en la reaccidn de esterificacién., Si es de
dos moles de 4cido dicarboxflico de C-21 por mol de gli-
col de poli(éxido de alcohileno), entonces se obtiene
un producto de reaccidén que tiene une mayor cantidad de
éster de dcido dicarboxflico de C-2l, y posee la estruo-
tura representada mediante la férmula 1. Si se usa una

relacién molar de uno a uno, el producto de reaccién es
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principalmente el monoédster de Aecido dicarboxflico de
=21 representado mediante -la férmula 2, Se obtienen
mezclas intermedias ajustando la relacidén molar entre
uno y dos.

Los monodsteres de glicol de poli(dxido de
alcohileno) del 4ecido dicarboxflico de C=21 representa-
dos en las férmulas anteriores, se yodan afiadiendo crige
tales de yodo al monoéster y agitando después la meszcla
hasta que han reaccionado todos los cristales de yodo.
Calentando suavemente la mezcla se acelerard la reacciédn,
Dado Que el 4cido dicarboxflico de C-21 tiene un Indice
de yodo de 58, una parte del yodo reaccionard con la
poreidén hidrdéfoba del tensioactivo aniébnico. Este yodo
no es yodo disponible, ya que tal expresién se usa en
la industria para designar el yodo que se encuentra pre—
sente como complejo con la porcidén de 6xido de alcohi-
leno del monoéster., Es el yodo disponible el que propor—
cionsa el efecto germicida. Bl yodo disponible se deter-
mina mediante valoracién con tiosulfato sédico, El yodo

total puede gser dsterminado mediante métodos de combus-

tién,

La cantidad de yodo afiadida al monoéster de
dcido dicarboxflico de (-2l dependerd de su uso final,
Se han preparade concentrados gue contienen desde aprozi«
madamente 1 & aproximadamente 47% en peso de yodo dispo=
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nible, Los desinfectantes para contacto con la piel
tienen aproximadamente el 1% de yodo disponible, Usan~
do el monoéster del dcido de C-21 que es el objeto de
esta invencién, ha sido posible vreparar concentrados
que contienen una cantidad tan elevada como el 47% en
peso de yodo disponible, pexro en general no ge usan ni
se venden a wna concentracién tan alta.

El yodo afiadido al monodster del 4cido di-
carboxflico de C-21 para preparar concentrados estarf,
por lo general, en una relacidén en peso de sproximada-
mente 0,05 & aproximadamente 1l y hasta aproximadamente
a 2 gproximadamente 1, de preferencia de aproximadamen-~
te 0,1 a hasts aproximadamente 1,65 a aproximadamente 1
de yodo con respecto a monoéster,

, lios monoésteres yodados del 4cido de C-21
son sélo ligeramente solubles eﬁ agua y se necesita un
solubilizador para ponerlos en golucién y mantener la
solubilidad mientras se someten a las variaciones de tem-

peratura normales durante el almacenamienko, Los solubi-

‘lizadores para yodéforos se denominan comunmente aclubi-

lizadores de yodo., Las temperaturas de almacenamiento
normales estén comprendidas entre alrededor de ~-1,12C y
aproximademente 37,82C, La cantidad de solublilizador rew
guerida para poner en solucién los monoésteres yodados

de dcido dicarboxflico de C=-2l, y asegurar su solubilidad

- 10 -
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dentro del intervalo de temperatura comprendido entre
gproximadamente -1,19C y aproximadamente 37,82C, se
designa como cantidad eficaz de solubilizador, La re-
lacidn de solubilizador a monoéster yodado de Zcido di-
carbox{lico de Cw2l estard comprendida, por lo general,

dentro del intervalo de aproximadamente 0,3 a 1 hasta

aproximadamente 7,5 a 1.

Los solubilizadores preferidos para poner
en solucién acuosa los monoésteres yodados aniénicos
del dcido dicarboxflico de C-21l, con objeto de mantener
el cardcter aniénico de este sistema de yoddfore, son
los ésteres fosfato alcoxilados aniédnicos, los ésteres
sulfato aicoxilados aniénicos y los monoésteres de gli-
col de poli(dxido de alcohileno) de 4ecido dicarboxflico
de C~21 anidnicos, que tienen una relacidén molar de gli-
col de poli(éxido de alcohileno) a 4cido dicarboxilico
de C~21, comprendida entre aproximadamente 1 a l y &~
proximadamente 1 a 2. Las cadenas de glicol de poli(é6xi-
do de alcohileno) contendurdn, por lo general, de aproxi-
madamente 3 a aproximadamente 34 moles de poli(éxido de
alcohileno),

Los ésteres fosfato y ésteres sulfato, al-
coxilados, tendrdn por lo general una cadena de poll(dxi-
do de alcohileno) comprendida entre aproximadamente 3 y

aproximadamente 34 moles de polidxido de glcohileno,

- 1] ~
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Los ésteres fosfato anidénicos adecuados
como solubilizadores, son los mono~ y di-ésteres fos—
fato de condensados de polialcoxido terminsdos en hi-
droxilo y log ésteres-sales fosfato complejos que re-
sultan de la neutralizacidn de estos &steres fosfato
4cidos mediante una base, La porcién hidréfoba del és-
ter fosfato puede ser un grupo:alcanol de aproximads-
mente 06 a aproximadamente C18’ fenol o fenol sustitui-
do con alcohilo de cl a 016‘ Los hidréxidos de sodia,
litio y potasio son las bases usadas comunmente para la
preparacidn de sales. Las cadenas de poli(dxido de alco-
hileno) estén comprendidas entre aproximadamente 3 y
aproximadamente 34 moles de poli(6xicdo de alcohileno) ¥y
pueden ser polimeros de OB, OP o mixtos de OE-OP.

Son ejenplos de ésteres fosfato alcoxilados
los ésteres de mono- y di-fosfato de fenol alcoxilado y
fenol sustituido con alcohilo., Los ésteres de monofos-

fato pueden ser representados mediasnte la férmula

0
. u
: (ocHch2 )n-—-—-—o oo B —OH
oH
- 19 -
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en la que n estd comprendido entre aproximadamente 3 y
aproximadamente 34. Los &steres de difosfato pueden

ger representados por la férmula

T’
|
s (QCHZCHZ)IT----O - P —OH

(OCHchz)r 0

en la que n estd comprencido entre aproximadamente 3 y
aproximadamente 34. Los sustituyentes de alcohilo en
la moldcula de fenol estdn comprendidos entre Gl y 016'
Los ésteres de fosfato de alcoholes alcoxilados son
también adecuados, tales como el &ster de monofosfato
de hétero OE-OP (4 a 6,8/1) en una mezcla de alcoholes
decflico y dodecilico normales, y el éster de monofos-
fato del alecohol butflico que contiene 6 moles de dxido
de etileno,

La segunda clase de solubilizadores aniéni-
cos son los édateres sulfato alcoxilados que contienen
de aproximadamente 3 moles & aproximadamente 16 moles
de poli(é6xido de alcohileno), La porcién hidrdfoba de los
ésteres sulfato puede ser un grupo alcanol de aproximada=-

-13 =
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mente 66 a aproximadamente 018 sobre un grupo aromi-
tico, preferiblemente fenol o fenol sustituido con al-
cohilo de Gl a 016'

Son ejemplos de ésteres sulfato alcoxilados
adecuados los ésteres sulfato alcoxilados de fenol y
fenol sustituido con alcohilo, Estos &stereg pueden ser

representados mediante la férmula

0

I

00— 8 — 0"

[l

0

(OCH20H2)n

R

en la que n estd comprendido entre aproximadamente 3 y
gproximadamente 34, ¥y R es alcohilo de 0 g aprdximada~
mente 16 4tomos de carbono,

La tercera clase de tensioactivos alcoxila-
dos aniénicos, dtiles como solubilizadores de yodo en
la presente invencién, son los monodsteres de glicol de
poli(éxido de alcohileno) de Acido dicarboxflico de CG-21
que tienen une relacidén molar de glicol de poli(dxido ce
alcohileno) a 4cido dicarboxflico de C-21 dentro del in-
tervalo comprendido entre aproximadamente 1 a 1 y aproxi-
madamente 1 & 2. La cadena de poli(éxido de alecohileno)

- 14 -
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contendrd, por lo general, de aproximadamente 3 a
aproximadamente 34 moles de poli(déxido de slcohileno)
del OE, OP y mezclas heterogéneas de OB y OP y de blo-
ques, En la Tabla 1 aparecen ejemplos de estos monoés-—
teres.

Cuando no es importante mantener el caric-
ter anidénico del yodéforo los monocédsteres yodados del
Scido dicarboxflico de C-21 pueden ser solubllizados
con los tenmsioactivos no idnicos de poli(éxido de al-
cohileno). Estos tensioactivos no iénicos contendrén
cadenas polimeras de poli(6xido de alcohilenoc) de aproxi-
madamente 3 moles a aproximadamente 16 moles de poli(éxi-
do de alcohileno). Los tensioactivos no iénicos adecua-
dos son los fenoles etoxilados, propoxilados o mixtos de
0E-OP, alcohil-fenoles, alcoholes alifiticos, é&steres
carbox{licos y copolimeros de bloques y heterogéneos de
polioxipropileno-polioxietileno, El sustituyente alcohi-
lo-de los alcohil-fenoles y alcoholes alifdticos esta-~

| rén ¢omprendidos entre aproximadamente 06 Yy 018 carbo~

nos. Bl octil-fenol y el nonil-fenol son alcohil-fenoles

- tfpicos, Son alcoholes tfpicos los alcoholes octflico,

decflico, dodecflico, cetflico, laurflico, oleflico, tri~
decflico y estearflico. Son ésteres carboxflicos adecua-
dos los mono o diésteres de polietilenglicol de los 4ci-

dos l4urico, oléico, estedrico, aceite de tall y rici-
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noléico, Las amidas de 4cidos grasos de polioxietileno
son tambidn solubilizzdores no iénicos adecuados. Los
polimeros de bloques de polioxipropileno-polioxieti-
leno vendidos bajo la marca registrada Pluronic por la
firma Wyandotte Chemicals, son solubiligzadores no idni-
cos Utiles para los yodéforos del invento. |

Se apreciard que puede usarse mds de un so-
lubilizador de una sola clase asi como también una mez-
cla de solubilizadores de diferentes clases, Se ha en-
contrado que la relacidén de solubilizador a monodster
yodado de 4cido dicarboxflico de G-21 en las composicio-
nes del invento puede estar comprendida entre aproxima-~
damente 0,2 y aproximadamente 20 sobre una base de peso,

Alcoholes tales como el alcohol etilico y
glicoles tales como el etilenglicol o el propilenglicol

‘'son solubilizadores conocidos para complejos de yodo ¥y

pueden ser usados en asociacidn con los tensiocactivos
gue contienen poli(éxido de alcohileno).

Los concentrados que contienen de aproxima-
damente 1 a aproximadamente 47% de yodo disponible se
preparan fécilmente yodando el poli(éxido de alcohileno)
del monoéster de C-2l, afiadiendo un solubilizador y, si
se desea, agua y una sustancia alcalina para ajustar el
pH., La agitacidén de los productos pueds ayudar a solu-

bilizar el monoéster yodado., Son sustancias alcalinag



adecuacas el fosfato trisédico, fosfato disédico, hi-

dréxido sédico, hidréxido de potasio, carbonato sddico,

bicarbonato sédico, etc,

E1l pH de los concentrados y de las solucio-
5 nes de uso son mantenidos siempre en la parte 4ecida,

por lo general dentro del intervalo comprendido entre

aproximadamente 4 y aproximadamente 6,5, ya que 108 com~

plejos yodados solamente son estables en 4cidos. Esto

asegura una mayoer duracidén de almacenamiento de las for-
10 mulaciones yodadas, Las determinaciones de pH se efec-

tdan con un medidor de pH.
La cantidad de agua afladida a cualquier so-

lucién o concentrado particular no es crftica, Se ha en~
. contrado que la relacidén de agua a los monoésteres yoda-
15 dos del dcido dicarboxfIlico de C=21 en los concentrados
del invento, puede estar comprendida entre 0 y aproxima-
damente 25 sobre una base del peso,
Las composiciones yodadas de este invencidn
pueden ser usadas como desinfectantes yodados en insta-
20 laciones de productos alimenticios e industrias lé4cteas,
Los desinfectantes procedentes del monoéster yodado del
Acido dicarboxflico de C-21 se suministran por lo gene-
ral en forma de soluciones yodadas que contienen de gproxi-
madamente 1 a aproximadamente 1,75% de yodo disponible,

25 en un vehficulo acuoso, Los operarios que traten sustancias
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glimenticias pueden diluir las soluciones yodadas des-
pués con agua a una concentracidn comprendida entre
12,5 y 500 ppm de yodo disponible para formar la so-
lucidn desinfectante. Los desinfectantes se usan siem-
pre como soluciones 4cidas, por lo general a un pH com-
prendido entre aproximadamente 4 y aproximadamente 6,5,
La solucidn desinfectante se aplica g las
mesas, pisos, paredes y utensilios, empleados en el tra-
tamiento de sustancias slimenticias. Puede ser aplicada
mediante pulverizacién, nebulizacién, inmersién del ar-
tfculo en la solucién desinfectante liquida y también
puede ser aplicada como un desinfectante que cireula
por la cadena industrial o linea de produccién. En ge-
neral, el desinfectante yodado .se aplica después de una
operaciéy de limpieza utilizando un detergente o un ja-
bén, La solucién desinfectante yodada debe estar en
contacto con el metal que estd siendo desinfectado du-
rante dos minutos por lo menos. Los desinfectantes yo-
dados se usan a temperatura amﬁiente ¥ no deben ser ca-
lentados, Despuds del tratamiento desinfectante, las
superficies se lavan por lo general con agua potable,
Laes composiciones de yodéforo se usaen tawm-
bién como bafio para sumergir las ubres después del or-
defio para el control de la mastitis. Para este uso el

deginfectante se diluye con agua o puede ser suministra-
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do como una solucién previamente diluida de gproxima-
damente 5.000 a aproximadamente 10,000 ppm de yodo dis-
ponible, A esta concentracidén la solucién yodada actia
como desinfectante, La solucién se aplica a la ubre en
una taza ¥y se deja gue la solucidn yodada permanezca
gobre la ubre,

Los yodéforos de esta invencidn pueden ser
diluidos también con agua hasta una concentracién com
prendida entre aproximadamente 12,5 y aproximadamente
500 ppm de yodo disponible para deginfectar la piel del
hombre y para desinfectar artfculos de vestir tales co-

mo chanclos de goma, botas y guantes,
v El mejor modo de poner en préctica la pre~

sente invencidén serd evidente al tomar en consideracién

los ejemplos siguientes.

Ejemplo 1, Prenaracidén de moncésteres

El monoéster glicol de poli(6xido de propi-
leno) del 4cido dicarboxflico de C-21, fue preparado es-
terificando 1 mol de glicol de poli(éxido de propileno)
con 2 moles de dcido dicarboxflico de C=21 durante 3 ho-
ras a 2109C, en atmdsferaz de nitrdgeno., La reaccién fue
controlada determinando periddicamente el fndice de aci~
dez. Se usé déxido de dibutil-estafio y fosfato de trife-

- 19 =
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nilo a concentracidén del 0,5% para catalizar la reac-—
¢ibn. Una vez completada la reaccién, el producto 1f{-
quido fue filtrado para eliminar la totalidad de los
gélidos. ,

Usando el procedimiento anteriormente des-
erito, fueron preparados los siguientes monoésteres 1i-
quidos de poli(éxido de alcohileno) del 4cido dicarboxf-
lico de €=2): polietilenglicol - 4,5 moles, polietilen-
glicol - 9 moles, polipropilenglicol - 8 moles, polie-
tilenglicol ~ 13,5 moles y polipropilenglicol - 10 a
13 moles. Estos monoésteres tienen la férmula represen-
tada por 1 en la pégina 7. Del mismo modo fueron prepa-
rados monoésteres usando relaciones molares 1 a 1 de
4cido dicarboxflico de C-21 y glicol de poli({dxido de
alcohileno) que tienen la férmula representada por 2 en

1a paigina 8.

Ejemplo 2. Yodacidén de monoésteres

Oiento treinta y cinco gramos del monecéster
1fquido de polietilenglicol (13,5 moles de peg.) del
édcido dicarboxflico de C-21, fueron pesados en un reac-—
Yor de vidrio. Se afiadidé con agitacién suave, catorce
gramos e yodo cristalinoe., En un peribdo de tiempo entre

treinta y sesenta minutos el producto de reaccién tenfa
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un aspecto alquitrancso negro. No eran visibles erista-~
les de yodo. No fue necesario calor o enfriamiento ex-

ternos para controlar la reaceidén, ni se uséd cataliza-

dor alguno,
Siguiendo el procedimiento del Ejemplo 2,

ge obtuvieron productos yodados segidn se indica en la

Tabla 1,

Tabla 1 — Monoésteres yodados

Monoéater de polipropilenglicol (& moles de pop.:)
de 4dcido dicarboxflico de C=21 (1 mol de ppeg.

para 2 moles de didcido) 135
' gramos

Yodo - 69
£ramos

Monodster de polietilenglicol (4,5 moles de poe*) de
Scido dicarvoxflico de C-21 (1 mol de ppg. para

2 moles de dideido) 135
gramos

Yodo 32
£Tamos

Monodster de polietilenglicol (9 moles de poe™) de
deido dicarboxflico de C-21 (1 mol de peg” para

2 moles de dideido) 135
gramos
Yodo 63
gramos
- 2] -
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Tabla 1 (Continuacidn)

Monoéster de polietilenglicol (13,5 moles de poe.)
de 4cido dicarboxflico de C-21 (1 mol de peg.

para 2 moles de didcido) 135
Zramos

Yodo N 28
gramos

Monoéster de polipropilenglicol (10-13 moles de pop)
de 4cido dicarboxIlico de C-21 (1 mol de ppg.

para 2 moles de didcido) 135
gramos
Yodo 94,5
gramos

Monoéster de polipropilenglicol (1L0~13 moles de pop.)
de 4cido dicarboxflico de C-21 (1 mol de ppg.

para 2 moles de didcido) 100
Eramos

Yodo 165
gramos

Yodo disponible -~ 46,9%

Monoéster de polietilenglicol (13,5 moles de poe.)
de Acido dicarboxflico de 0—21 (1 mol de peg.

para 1 mol de dideido) 55
gramos
Yodo 45
: gramos
- 022 -
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Tabla 1 (Continuacién)

Monoéster de plietilenglicol (13,5 moles de poe,)
de écido dicarboxflico de C-21 (1 mol de peg.

para 1 mol de didcido) 35
£ramos
Yodo 65
. £ranos
.
pop = polidxido de propileno

Ppg = polipropilenglicol
peg = polietilenglicol
poe = polidxido de etileno

Bjemplo 3 ~ Concentrados de monoéster yodado de #Acido
carboxflico de C~21

Se formulen concentrados de los monoésteres
yodados del 4cido dicarboxflico de C-21 preparados segin
se describe en el Bjemplo 2, afiadiendo uno o mds de los
agentes de solubilizacidén descritos anterormente, La con-
centracidn del yodo se regula de cierto ndmero de modosm,
por ajemplo, mediente la cantidad de yodo affadida al mo-
noéster o mediante la cantidad de solubilizador, asua y
aditivo para controlar el pH, En general, una cantidad
efectiva del solubilizador usado, serd aguella cantidad
requerida para poner en golucidn el monoéster del Acido

- 23 o
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dicarboxilico de C~21 m4s una cantidad adicional para

evitar la separacién de fases si la temperaturs des-

ciende a aproximadamente -1,12C, El aditivo de pH, si

es necesario, lo constituirfan las sustancias alcalinas

anteriormente descritas para llevar el pH a un valor

comprendido entre aproximadamente 4,5 y aproximadamente

6,5, En la Tabla 2 se muestran concentrados t{picos.

L,

Tabla 2 - Concentrados

Monoéster de polipropilenglicol (10-13 mo-
les de pop.) de 4cido dicarboxflico de
C-21 (1 mol de ppg para 2 moles de diZecido) 100 gra—

mos
Yodo 145 gra-
mog
Solubilizador~ Condensado de octil fenol-
-poli(éxido de etileno)(1ll mo-
les de éxido de etileno) x 755 gre-
mos
TOTAL 1000 gra~
mos

(Yodo disponible ~10,1%
pH "4; 5)

# Vendido por Rohmn and Haas, como Triton X-102,

- 24 -



Tabla 2 (Continuacién)

2. Monoéster de polietilenglicol (9 moles
de poe.) de 4cido dicarboxflico ade
C=-21 (1 mol de peg. para 2 moles de
didcido)

5 Yodo
Fosfato disddico

Ague,

Solubilizador Plurafac D-25 **
(Alcohol alifdtico de C 5 2 Cyc
aprox, 6 partes de alcoﬁol pa%a

10 22 partes de condensado mixto de
6xido de etileno-éxido de pro-
pileno)

TOTAL

(Yodo disponible = 4,45)

¥ Yendido por Wyandotte Chemicals

135 gramos
63 gramos
13 gramos

219 gramos

570 gramos

1000 gramos

15
3. lonoéster de polietilenglicol (4,5 mo-
les de poe.) de 4cido dicarboxflico
de C~21 (1 mol de peg. para 2 moles
de dideido) 135 gramos
Yodo 32 gramos
20 Poafato disbdico 13 gramos
Agua 250 gramos
Plurafac D=-25, solubilizador 570 gramos
(Yodo disponible - 2,0%)
25

30-6-75 - 25 -



Tabla 2 (Continuacidn)

4, Monoéster de polietilenglicol (13,5 mo-
les de peg.) de 4cido dicarboxflico de
C-21 (1 mol de peg. para 1 mol de
5 dideido) 1,2 gramos

Yodo 1,8 gramos

Solubilizador - MNonoéster de polietil-~
englicol (13,5 moles de peg.) de 4ci-
do dicarboxflico de C-21 (1 mol de

peg. para 1 mol de didcido) 15 gramos
10 Agua 82  gramos
TOTAL 100 gramos

Bjemplo 4 - Formulaciones desinfectantes

15
Las composiciones desinfectantes de yoddforo
gson comercializadas por lo general como soluciones con 1
a 1,75% de yodo disponible. En la Tabla 3 se muestran
formulaciones desinfectantes t{picas,
20

"~

. T

30-6-75 - 26 =



Tabla 3 « Pormilaciones desinfectantes

1. MNonodster de poliefilenglicol (13,5 moles
de poe,) de dcido dicarboxflico de C-21
(1 mol de peg. para 2 moles de didcido) 135 gramos

b Yodo 28 gramos

Solubilizador- Condensado de octil-fenol-
-poli(éxido de etileno)(ll moles de 6xi-

do de etileno) 100 gramos
Agua 737 gramos
TOTAL 1000 gramos
10

Se llevaron a cabo adiciones de producto alca-
lino de fosfato disédico para elevar el pH a un wvalor com-
prendido entre aproximadamente 4,5 y aproximadamente 6,5,
Las cifras se indican en gramos. A

15
Deginfectante 100 100 100
Fosfato diséddico 0,4 0,8 1,2
pH 2,0 3,2 5,1
20 . . . .

El yodo disponible de la formulacién anterior
era de 1,56% cuando se preparé y de 1,19 despuds de cinco
semanas de almacenamiento,

25

30-6-75 - 27 -
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Pabla 3 - (Continuacidn)

2, Monoéster de polipropilenglicol (10~13 mo-
les de pop.) de 4cido dicarbaxflico de
C-21 (1 mol de ppg pera 2 moles de difcido) 135 gramos

Yodo 28 gramos

Condensado de octil-fenol-poli(éxido de
etileno) (11l moles de 6xido de etileno) 170 gramos
Producto alcalino(fosfato disédico) 13 gramos
Agua 654 gramos
TOTAL 1.000 gramos

Después de efectuar la formulacién del concen-
trado anterior el pH era de 6,5 y el yodo disponible de
1,73% por valoracién con tiosulfato sédico., Cuatro meses
més tarde el pH era de 5,7 v el yodo disponible de 1,4%;
Una muestra del mismo concentrado mantenida a 37,82C du~
rante cuatro meses didé por andlisis 1,26% de yodo disponi-
ble,

\\\\

- 28 -



Pabla 3 ~ (Cortinuacidn)

3. Monoéster de polietilenglicol (13,5 moles
de pos.) de 4cido dicarboxflico de C-21
(1 mol de peg. para 2 moles de didcido) 135 gramos
5 Yodo 14 gramos
Condensado de octil-fenol-poli(dxido de
etileno) (11 moles de 8xido de etileno) 50 gramos
Agua 847 gramos
TOTAL 1.046 gramos
10 Yodo disponible -~ 0,79%
4, Monodster de polietilenglicol (13,5 moles
' de poe,) de #cido dicarboxflico
(1 mol de peg. para 2 moles de dideido) 135 gramos
15 Yodo 14 gramos
Fosfato disédico 8 gramos
Fosfato monosédico 3 gramos
Propilenglicol 20 gramos
Condensado de octil-fenol-poli(éxido de
20 etileno) (11 moles de 6xido de etileno) 40 gramos
' Agua 840 gramos
TOTAL 1060 gramos
Yodo disponible - 0,46%
25

30-6-T5
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Tabla 3 - (Continuacidn)

5. Monoéster de polietilenglicol (13,5 moles
de poe.) de Acido dicarboxflico de C-21

(1 mol de peg. para 1 mol de didcido) 10,5 gramos
Yodo 19,5 gramos

Solubilizador ~éster monofosfato de 3 mo-
les de fenol etoxilado (vendido por
Witeo Chemical bejo la marca registrada

Bmcol TS~211) 300 gramos
Agua 670 gramog
TOT AL 1.000 gramos
Yodo disponible - 1,279%
6. Monoéster de polietilenglicol (13,5 moles
. de poe,) de 4cido dicarbozflico de C-21
(1 mol de peg, para 1 mol de disdcido) 10,5 gramos
Yodo 19,5 gramos
Solubiligador- éster monofosfato de 9,5
moles de nonilfenol etoxilado (vendido
por Rohm and Haas con la marca regis-
trada QS-30) 200 gramos
Agua 7170  eramos
TOTAL 1000 gramos

Yodo disponible ~ 1,27%

- 30 -



Pabla 3 - (Continuacién)

7., Monodster de polipropilenglicol (10-13 mo-
les de pop.) de 4cido dicarboxflico de
C-21 (1 mol de ppg para 2 moles de didecido) 11,31 gramos

5 Yodo 18,69 gramos
Agua 670 granos

Se afiadieron 300 gramos de cada uno de los
solubilizadores siguientes, 2 tandas separadas de
10 la férmula anterior para completar las formula-

ciones:

(2) Sulfato de sodio de nonilfenol poli(etilenoxi)-
etanol (Vendido con la marca registrada Alipal
EO 526, por GAF Co.)

Yodo disponible - 1,274

15
(b) éster de mono y di-fosfato de 6 moles de alcoho~
les normales de C, a C 8 etoxilados (Vendido con
la marca registrada Ga%ac GB-520, por GAR)
Yodo disponible - 0,83%
20
(c) éster monofosférico de 4 a 6,8 OE~OP sobre alco-
holes normales de C a C
10 12
Yodo disponible - 1,27%
25

30-6-T75 - 31 -
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Tabla 3 - (Continuacién)

8. lMonoéster de polietilenglicol (13,5 moles
de peg.) de 4cido dicarboxilico de C-21
(1 mol de peg., para un mol de didcido) 1,1 gramos

Yodo 1,9 gramos

Solubilizador-Monoéster de polietilenglicol
(13,5 moles de peg.) de 4cido dicarboxi-
lico de G-21 (1 mol de peg para 1 mol de

didcido) 8,0 gramos

Solubilizador -éster monofosfato de 9,5
moles de nonilfenol etoxilado 2,0 gramos
Agua 87,0 gramos
TOTAL 100 gramos

9, Monoéster de polietilenglicol (13,5 moles
de peg.) de 4cido dicarboxflico de C-21
(1 mol de peg. para 1 mol de didcido) 1,1 gramos

Yodo 1,9 gramos

Solubilizador- monoéster de volietilenglicol
(13,5 moles de peg.) de 4cido dicarboxi-
lico de ¢-21 (1 mol de peg. para 1 mol de

difcido) 8,0 gramos
Solubilizador ~éster monofoafato de 9,5 mo-~
les de fenol etoxilado 2,0 gramos
Agua 87,0 gramos
TOTAL 100 gramos
- 32 -
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Ejemplo 5 - Eficacia germicida

El concentrado 2 de monoéster de polipro-
pilenglicol de dcido dicarboxflico de €-21, de la Ta-
bla 3, fué evaluado para determinar su accién bacteri-
cida mediante el Ensayo de Concentracién Equivalente
Germicida de Cloro Disponible de 4.0.A.C. (A.0.A.C. -
Methods of Analysis, 112 Bd. 1970 pAginas 63~64) y se
encontrd que era igual a la del hipoclorito de sodio.
El yodo disponible del Yodéforo a 50, 25 y 12,5 partes
por millén se ensayé frente a una solucién patrén de
hipoclorito de sodio de 200, 100 y 50 partes por millén
de cloro, Los ensayos fueron llevados a cabo sobre dos
organismos: Salmonells typhosa, ATCC 6539 y Staphylo-
coccus aureous, ATCC 6538, Los resultados de este ensa-
Yo mostrados en la Tabla 4, indican cue el desinfectnn-
te yodado es equivalente desde el punto de vista bacte-

ricida, al hipoclorito patrén,

- 33 =
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Tabla IV - Eficacia Bactericida

1. Salmonella Typhosa - ATCC - 6539

Ensayo de Concentracidén Lguivalente

Germicida de Cloro Disponible

Germicida Conc, PP = Series de subcultivos
1{2i3|415 (6 {7T]8 10
Peatigo,
NaOCl 200 === |= |- [+ |+ +
100 N U P A F A F O FAN S ¥
50 R E I T SRR 4
Concentrado 2
25 S I S P I e 4
12,5 R Il N N R I I +
Coeficiente de Fenol
5 min, 10 min, 15 min,
1-80 + 4 -
1-90 + 4 -
1-100 L L %

(- 34 -)



MTabla IV - (Continuacién)
2, Staphylococcus Aureous - ATCC - 6538

5 Bnsayo de Concentracidén Equivalente

Germicida de Cloro Disponible

Germicida Concn, PPH, = Series de subcultivos
2 6 8 10
10 1 31415 1 9
Testigo,
NaoCl 200 e I il Bl A N AR 3 B S A S i
100 o BT T I T S SO G A
15 _ ‘
50 e I A N A O A 3 I SN I O
Concentrado 2
Tabla 3 50 =] =] = =] =] k] +F
20
25 % T IS IS I B P B ) B N I AR ¥
12,5 R B I A TR T B N A I
25 : Coeficiente de fenol )
5 min, 10 nmin. 15 min,
1-60 - - -
1-80 + + 4
(- 35-,
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REIVINDICACIONES

Ios puntos de invencién rropia y nueva que
ge presentan para que sean objeto de esta solicitud de Pae
tente de Invencidén en Espafia, por VEINTE afiog, son los que
se recogen en las reivindicaciones siguientes:

l18.- Un procedimiento para preparar. un cone
centrado de yodéforo anidnico que contiene: (a) una compo-
sicidn que consta esencialmente de monoéster de glicol de
pol&(éxido de alcohileno) de 4cido dicarboxflico de C-21 que
tiene una relacién molar de glicol de poli(6xide de alcohi~
leno) a 4cido dicarboxilico de C-21 comprendida entre aproxi
mademente 1 a 1 y aproximadamente 1 a 2 y en cuyo monoéster
el glicol de poli(bxido de alcohileno) contlene de aproxima-
damente 3 a aproximadamente 34.moles de poli(éxido de alcohi
leno), conteniendo dicho monoéster de zproximadamente 1 a
aproximadamente'47% en peso de yodo disponible; (b) una can-
tidad eficaz de por lo menos un solubilizador de yodo selecw
clonado d;l grupo que consta de ésteres fosfato alecoxilados
anibnicos,’ ésteres sulfato alcoxilados aniénicos, y monobs-
teres aniénicos del glicol de poli(éxido de alcohileno) de

4cido dicarboxilico de C-21, que tienen una relacidn moiar
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de glicol de poli(dxido de alcéhileno) a ééi@o dicarboxi~
lico de C-21 comprendida entre aproximadamente 1 a 1 y _
aproximadamente 1 a 2, y en cuyo monoéster el glicol de
poli(Sxido de alcohileno) contiene aproximadamente 3 a ;
aproximadamente 34 moles de poll (éxido de alcohileno): y
{c) opcionélmente agua en una gantidad de O a 25% en peso;
estando caracterizado dicho procedimiente por las opera- »
ciones de hacer reaccicnar con yodo el monodster de glicol
de poli(dxido de alcohileno) de 4cido dicarboxflico de Cw21
afiadiendo cristales de yodo al monoéster y agitando a con-
tinuacién la mezcla hasta gue haya reaccionado la totalidad
de los cristales de yodo, efecﬁuéndose la reaccién por ca-
lentamiento moderado de la mezcla para acelerar la reaccidn,
mezclar con la composicidn yodada resultante el solubiliza-
dor de yodo y opcionalmente el agua y ajustar el pH del con~
centrado final a un valor comprendido entre aproximadamente
4 y aproximadamente 6,5.

28,~ Un procedimiento segin la reivindicacidn
12, en el que el glicol de poli(bxido de alcohileno) es po-
lietilenglicol que contiene aproximadamente 13,5 moles de
poli(éxido de etileno) y la relacidén molar de glicol a &ci~
do carboxilico de C-21 es de aproximadsmente 1 a 1,

32,~ Un procedimiento segtn la reivindicacidn
12, en el qﬁe el solubilizador de yodo es anidnico o no idni

CO,

- 37 -



4%~ UN PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR UH COMNe
CENTRADO DE YODOFORO ANIONICO.
' Tal v como se ha descrito en la Memoria gue
antecede y pa.fa los fines gue se han especificado,
5 - Esta Memoria consta de treinta y ochc hojas

escritas a médquina por una sola cara.
MADRID, 27.ENE1977

f : P.A.
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