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RﬁSUMEN DE LA II:\TVENCION

Un procedimiento para la preparacidn aefcomposicioﬁes
detergentes en polvo, con propiedades mejoradas‘dé sécado,
por atomizacién, en el que se incorpora a una suspensidn
detergente que contiene un agente ténsoactivo de férmulas
(I) o (II):

Rl-oi(CHZCHzo)nH ) : (D)

Rl—o-(cﬁZCHzo) L5031 (I1)
donde Rl es alquilo de 6 a 24 &dtomos de carbono o alqullew
nilo y este ﬁltimo alquilo contiene de 6 a 1B &tomos de car-
bono, n es un nfimero de 1 a 29 y M es hidrdgeno, un metal
aléalino o un metal alcalino-térreo,

por lo menos alrededor de 0,05 partes por 100 partes de di-

cho agente tensoactivo de un compuesto de férmula (ILI) o una

sal de adicidn de &cido del mismo:
CH3 /
\\C

%i .
é?H -0 Ry (IIT)
2

donde X es hidrégeno u oxigeno, m es un nﬁmero entero de 1
a 3, R2 y R3, que pueden ser iguales o diferentes, son gru-
. N
pos alquilo de 1 a 12 &tomos de carbono o C:\ es un
Rz R3
grupo alifdtico saturado de 5 a 7 miembros o un grupo de

férmula:
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CHé;;C\
3 CHy
Yy R4 es un grupo seleccionado entre un grupo orgénico y un

radical obtenido separando un grupo OH de un dcido inorgéni-

.co, cuya valencia estd comprendida entre 1 y 3 de acuerdo

con ¢l valor de m.

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

Campo de la invencitén

Esta invencidn se refiere a un procedimiento para la
prepgracién delcomposiciones'detergentes en polvo con mejores
prop%edades de secado por atomizacién y a la coﬁposicién de-
tergénte en polvo resultante. M&s especialmente, la inven-
cién se refiere a una coﬁposicién detergente en polvo mejora-
da que ha sido preparada por el método de secado por atomiza-
ci6én y que contiene como componente tenscactivo orginico so-
luble en agua principal uﬁ étér polioxietilenalquilico, un
éter polioxietilenalquilarilico, una sal de un &ster de &ci-
do sulffirico del mismo o una mezcla de ellos.

DESCRIPCION DE LA TECNICA ANTERIOR

Una composicidn detergente en polvo gue comprende como
componente tensoactivo orgénico principal, soluble en agua,
un éter polioxietilenalquilico, un é&ter polioxietilenaiquil-
arilico, una sal de éster de 4cido sulflrico del mismo o una
mezcla de ellos, contiene, en general, de 2 a 30 % en peso
de dicho agente tensoactivo y ademis, de acuerdo con las ne-
cesidades, otros ingredientes convencionales para las compo-

siciones detergentes para el lavado de ropa, entre los que

L e e e o et A s e e 0
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-blanqueador.

se encuentran otros égentes tensoactivos org&nicos sblubles
en agua, reforzantes inorgé&nicos u orginicos o agentes que-
latantes, un agente de prevencién de 15 re-contaminaciéﬁ, un
diluyente o extendedor, un agente blanqueador fluorescente,

un auxiliar espumante, un perfume, un enzima y un agente

Como otro agente tensoactivo orgédnico soluble en agua,
en general se emplean agentes tensoactivos anifnicos tales
como alquilbencenosulfonatos de sodio, alquilsulfatos de so-
dio y o-olefinsulfonatos de sodio. Como refor%antes 0 agentes
quelatantes orgénicos o inorgénicos solubles en agﬁa, se uti-
lizan sales de &cido fosfbrico condensado tales como tripoli-~
fosfato s6dico, metasilicato sbdico, carbonato s6dico, ‘dcido
citrico y sus gales, etilendiaminotetraacetato y nitrilotria-
cetato sb6dico. Como agente de prevencién de la re-contamina-
cidén, se han utilizado hasta ahora la carboximetilcelulosa,
polietilenglicol, &cido poliacrilico y sus sales y la polivi—
nilpirrolidona.

Estas composiciones detergentes en polvo se preparan
convencionalmente por pulverizacién en una corriente de gas
caliente de una suspensidn acuosa que contiene los componen-
tes deseados hasta un contenido en s6lidos de alrededor del
60 al 70 % en peso. Los productgs de la composicidn detergen-
te en polvo obtenidos contienen generalmente varias unidades
por ciento en peso de agua.

Sin embargo, las composicioneé detergentes que contiener
un &ter polioxietilenalquilico, un é&ter polioxietilenalquilarj
lico, una sal de éster de &dcido sulfGrico del mismo o una mez-
cla de ellos,tiémXL’tendencia a generar un denso humo blanco

durante la operaci6n de secado por atomizacidn y réapidamente
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-que el secado p?r atomizacién se lleva a cabo en presencia

se plantea un grave problema de contaminacién del aire.

La generapién.de este humo blanco es debida a la com-
bustién del éter polioxietilenalquilico, del. éter polioxieti-
lenalquilarflico o de la sal de &ster de dcido sulfirico del
mismo, o mezclas de ellos, bajo las severas condiciones que
reinan en él secadero por atomiéacién. Como procedimiento pa-

ra resolver este problema, se ha propuesto un método en el

de un compuesto fenblico o una amina aromética especificos.
Este m8todo, sin embargo, no es satisfactorio porque las par-
ticulas de detergente seco estdn descoloridas y esto reduce
drdsticamente él valor comercial del producto detergente.

i i
| COMPENDIO DE LA INVENCION

"Hemos deécubierto que estos defectos de las técnicas
convéncionales pueden ser superados agregando un compuesto o
una mezcla de compuestosdé férmula III descrita més adelante
a una suspensién acuosa de detergente gue contiene un éter
polioxietilenalquilico o un &ter polioxietilenalquilarilico o
una sal de éster de &4cido sulffirico de los mismos o una mez-—
cla de ellos y efectuando entonces el secado por atomizacibn.
Las particulas de detergente secadas por atomizacibn resultan-
tes no estédn descoloridas en absoluto y se consigue un exce-
lente efecto de prevencién de la generaci6én de humos blancos.
Basédndose en este hallazgo, hemos completado ahora esta inven-
cibn.

De acuerdo con esta invencidn, se proporciona un proce-
dimiento para la preparacifn de composiciones detergentes en

polvo con mejores propiedades de secado por atomizacién, ca-

racterizado por incorporar a una suspensifn acuosa de detergen

te gque contiene uno o mis agentes tensocactivog orgdnicos so-
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lubles en agua de £6xrmulas (I) o (II):
Rl—O—(CH2CH2)nH . ()

Rl—O“(CH2CH20)nSO M (I1)

3
donde R, es alquilo de 6 a 24 &tomos de carbono o alquilfeni-
lo y este ﬁltimo alquilo contiene de 6 a 18 &tomos de carbo-
no, n es un nﬁmero de 1 a 297y M es hidrbgeno, un metal alca-|
lino o un metal alcalino-té&rreo,
por lo menos alrededor de 0,05 partes en peso por 100 partes
en peso de dicho agenfe tensoactivo de férmulas I o II de
un compuesto o mezcla de compuestos de f6rmula III o sales
de adicidn de 4cido de los mismos: ,
P
Qg%:"“CP ,
XN CH-O Ry

\
/5\—CHy o

Ry Rz

(I11)

donde X es hidrdgeno u oxigeno; m es un nlmero entero de 1

a3; Ryy Ry, que pueden ser iguales o diferentes, son grupos

\
alquilo de 1 a 12 &tomos de carbono o C- es cicloalquili-
N
Ry R
deno de 5 a 7 atomos de carbono o un grupo de f£6rmula
: . !CH3 .
- CH —CHj3
\/ 2
C NX
’\ /
CH3

vy R4 es un grupo seleccionado entre un grupo orginico y un
radical obtenido por separacién de un grupo OH de un &cido

inorgénico, cuya valencia estd comprendida entre 1 y 3 de

AR e e el e
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. &tomos de carbono, preferiblemente de 1 a 4 &tomos de carbono|,

acuerdo con el valor de m.

El compuesto de £6rmula III que se utiliza en esta in-
vencibén es un radical libre estable o ﬁn precursor f&cilmen-
te convertible en un radical libre estable.

En la f6rmula III, R, ¥ Ry son grupos alguilo de 1 a 12

como metiloc, etilo, isopropilo, butilo, pentilo, hexilo, oc-
tilo, nonilo, decilo y dodecilo o pueden formar, junto con
el &tomo de carbono al que estdn unidos, un cicloalquilideno

de 5 a 7 dtomos de carbono tal como ciclopentilideno

[y

ciclohexilideno

y cicloheptilideno

CHy ' CHjy
2?1 °© : N—230
7 3 3

' CHj
R, es un grupo seleccionado entre un grupo. orgénico y

un fadical-obtenido pof separacién de un grupo OH de un éciéo
inorgénico, cuya valencia estd comprendida entre 1 y 3‘de
acuerdo con el valor de mT'Son ejemplos especificos del gru-
po R4 los siguientes:
En el caso de m = 1:

Grupos acilo como acetilo, propionilo, butirilo, esteard
iflo, acriloilo, benzoilo, fenoxiacetilo,.cicldhexanoilo, o=, m+

y p-clorobenzoilo, o-, m- y p;toluoilo, isonicotinoilo, furo-

Y e 4 e AR R Y ST,
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 hexiltiocarbamoflo.y feniltiocarbamoflo; grupos alquilo como

seleccionado entre el grupo formado por &dcido bencenosulfini-

ilo y a-naftoflo; grupos carbamoilo N-sustituido como etil-

carbamoflo, n-butilcarbamoilo, ciclohexilcarbamoilo, fenil-

i

carbamoflo, o-, m- y p-clorofenilcarbamoilo, o-, m— y p-tolil
carbamoflo y « -naftilcarbamcilo; grupos tiocarbamoilo N-sus-

tituido como etiltiocarbamoilo, n-butiltiocarbamoflo, ciclo-

metilo, etilo, n-butilo, octilo y estearilo; grupos ciclo-
alguilo como ciclopentilo, ciclohe#ilo & cicloheptilo; grupos
aralquild como bencilo y fenetilo;:grupos arilq como fenilo,
o-, m- y p-clorofenilo, o-, m~ y p~tolilo y naftilo; elrgrﬁ—
po 2,2,6,6—tetrametil~4—piperiéilo; y los radicales monova—:.

lentes obtenidos por separacidn de un grupo OH de un &cido

co, &cido bencenosulfdnico, &cido p-toluensglfénico, acido
p-n-dodecilbencenosulfénico, &cido metanosulfénicb, &dcido
bérico y dcido fosfbrico.

En el caso dem = 2:

Grupos diacilq &omo carbonilo, oxalilo, malonilo, adi-
pilo, fumarilo, hexahidrotere?talilo y tereftalilo; grupos
alquileno como metileno, etileno, propileno y hexametileno;
p-fenileno; p-xilileno; grupos dicarbamoflo como tollen-2,4-
dicarbamofilo, hexametilen~1,6~dicarbamoilo, difepilmetano—
p,b'—dicarbamoiio y difenil-&ter-p,p'-dicarbamoilo; y radica- -
les divalentes obtenidos por separaciéﬁ de aos grupos OH de
un &cido seleccionado entre el grupo formado pbr écidd bence-
no-1,3-disulfénico, &cido bbrico y &cido fenilfosforoso.

En el caso dé m = 3:

Grupos triacilo tales comb benceno-1,3,5-tricarbonilo,

benceno—l,3,4—ﬁricarbonilo, ciclohexano¥1,3,5—tricarbonilo

y furan-2,3,4-tricarbonilo; grupos tricarbamoilo como bence-
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no—1,3,5—tricarbamoilo;-grupos tri-tiocarbamoflo como bqnce—'
no—l,3}4—tri—tiocarbamo;lo; propan~1,2,3-ilo, hexan-1,3,6-
ilo, bencen-1,3,5-ilo y bencen-1,3,5-trietileno; y.radicale§
tfivalentes obtenidos por separacidn de tres grupos OH de un
&cido seleccionado entre el grupo formado por &cidos trisulfd
nicos como &cido benceno-~l,3,5-trisulfénico, dcido bbrico,
dcido fosfbrico y dcido fosféroso. |
Cuando X es hidrfgeno, tambi&n pueden utiiiﬁarse sales
de los compuestos de f£6rmula general (III) con &cidos inorgé-
nicos como acido fosfbrico y &cido carbbnico y écidbs orga~
nicos como dcido citrico, dcido estedrico y &cido benzoico.
Son ejemplos fipicos de compuestos de f6rmula (III) los
siguientes: A
4—acetoxi—2,2,6,G—tetrametilpiperidina,
4-estearoiloxi-2,2,6,6-tetrametilpiperidina,
4~acriloiloxi-~2,2,6,6-tetrametilpiperidina,
4-(fenilacetoxi)~-2,2,6,6-tetrametilpiperidina,
4- (fenoxiacetoxi)=-2,2,6,6~-tetrametilpiperidina,
4-ciclohexanoiloxi~2,2,6,6~tetrametilpiperidina,
4—benzoiloxi-2,2,6,6—tetrametilpiperidina;
4~ (p~clorcbenzoiloxi}-2,2,6,6-tetrametilpiperidina,
4—(m—clorobénzoiloxi)—2,2,6,6-tetrametilpiperidina,
4—(o—elorobenzoiloxi)—2,2,6,6-tetrameti1pip§ridina,
4-(o~toluoiloxi)=-2,2,6,6~tetrametilpiperidina,
4-isonicotinoiloxi~2,2,6,6-tetrametilpiperidina,
4-(2~furoiloxi)~2,2,6,6-tetrametilpiperidina,
4—(B—naftoiloxi)—2,2,6,G—tetrametilpiperidina,
4-metoxi~-2,2,6,6-tetrametilpiperidina,
4-esteariloxi—2,2,6,6-tétrametilpiperidina,

4-ciclohexiloxi-2,2,6,6~tetrametilpiperidina,
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'4—(atilcarbamoiloxi)—2;2,6,6—tetrametilpiperidina,

,4—«x—naftilcarbamdiloxi)—2,2,6,6-tetrametilpiperidina,

ns L0 o

4~benciloxi-2,2,6,6~tetrametilpiperidina,

4—fenoxi—2,2,6,6—tetramétilpiperidina,

4-(ciclohexilcarbamoiloxi)-2,2,6,6-tetrametilpiperidina,
4-(feﬁilcarbamoiloxi)-2,2,6,6~tetrametilpiperidina,
4—(p—clorofenilcarbamoiloxi)—2,2,6,G—tetrametilpiperidina,

4- (o-tclilcarbamoiloxi)-2,2,6,6~tetrametilpiperidina,

4-(etiltiocarbamoiloxi)-2,2,6,6~tetrametilpiperidina,

4~ (ciclohexiltiocarbamoiloxi)=~2,2,6,6-tetrametilpiperidina,
4—(feniltiocarpamoiloxi)—2,2,6,G—tetrametilpiperidina,
4—bencenosulfi;iloxi-2,2,6,6—tetrametilpiperidina,
4—be£cenosulfdniloxi—2,2,6,é~tetrametilpiperidina,
4—(p?toluensulfoniloxi)-2,2,6,6—tetrametilpiperidiﬁa,
4—(pin—dodecilbencenosulfonilox)—2,2,6,6—tetrametilpiperidina
4—ﬁetanosulfoniloxi—2,2,6,6—tetramétilpiperidina,

carbonato de bi(2,2,6,6—tetrametil;4—pipéridilo),

oxalato de bi(2,2,6,6—tetraﬁetil~4—piperidilo),

malonato de bi(2,2,6,6-te£rametil—4-piperidilo),

adipato de bi(2,2,6,6-tetrametil-4-piperidilo),

fumarato de bi(2,2,6,6-tetrametil-4-piperidilo),
hexahidrotereftalato de bi(2,2,6,6-tetrametil-4~piperidilo),
tefeftalato de bi(2,2,6,6~tetrametil-4-piperidilo),
tolilen-2,4-dicarbamato de bi(2,2,6,6-tetrametil~-4-piperidilo
hexametilen~1,6~dicarbamato de bi(2,2,6,6—tetrametil-4;pi—

peridilo),

difenilmetano-p,p'~dicarbamatc de bi(2,2,6,6~-tetrametil-4-
: piperidilo), ~

-aifeniléter—p,p’-dicarbamato de bi(2,2,6,6~tetrametil~4-pi-

peridilo),
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|- éter bi(2,2,6,6~tetrametil~4-piperidilico),

11

benceno-1,3-disulfonéto de bi(2;2,6,6—tetrametil—4—pipéri-
dilo),

fenilfosfito de bi(2,2,6,6~tetrametil—é—piperidilo),

fosfito de bhi(2,2,6,6~tetrametil-4~piperidilo),

fosfato de tri(2,2,6,6~tetrametil-4-piperidilo),

benceno-1,3,5-tricarbexilato de tri(2,2,6,6-tetrametil—-4~

piperidilo), | |
benceno-1,3,4~tricarboxilato de tri(2,2,6,6-tetrametil-4~

piperidilo), '
1,2-bi(2,2,6,6—tetrametil~4-piperidiloxi)etano,
a,a'-bi(2,2,6,6~tetrametil-4~piperidiloxi)-p-xileno,
6~aza~7,7-dimetil-9-benzoiloxi~espiro{4,5}decano,
l-aza~2,2-dimetil~4-benzoiloxi-espiro{5,5}undecano,
1l,9-diaza-4-benzoiloxi~2,2,8,8,10,10~hexametil-espiro{5,5 un-

. decano y
1,9—diaza—4—(ciclohexilcarbamoilogi)—2,2,8,8,10,10—hexametii—

espiro{5,5} undecano.
Los agentes preferidos para la prevencién del humo,

empleados en esta invencibn, son los compuestos de la éiguie&

te férmula (IV):

CH3

H CT¢
R
XN JH~C ~ O Ry

(IV
—C,—CH, m )

donde X, m y R, son los definidos anteriormente en la férmula
general (III).
Son ejémplos tipicosde "los tompuestos representados por

la f£6rmula general (IV) anterior los siguientes:
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carbonato de bi(2,2,6,6-tetrametil~4-piperidilo},

12

4~benzoiloxi-2,2,6,6-tetrametilpiperidina,

4—acetoxi—2;2,6,6wtetrametilpiperidina,
4—(p-clorobenzoiloxil-Z,2;6;6-tetrametilPiEeridina,

1-6xido de 4-estearoiloxi-2,2,6,6-tetrametilpiperidina,
1-6xido de 4-benzoiloxi-2,2,6,6-tetrametilpiperidina,
4~meto§i—2,2,6,6—tetrametilﬁiperidina,
4~benzoiloxi-2,2,6,6-tetrametilpiperidina,
4-(etilcarbamoiloxi)-2,2,6,6~tetrametilpiperidina,
4-{o-tolilcarbamoiloxi)~-2,2,6,6-tetrametilpiperidina,
4-(ciclohexiltiocarbamoiloxi)-2,2,6,6~tetrametilpiperidina,
4—(b-n—dodeci1bencénosulfoniloxi)-2,2,6,6-tetrametilpiperié

dina, A

adipato de bi(2,2,6,6-tetrametil-4-piperidilo),
tereftalato de'bi(2,2,6,6—tetrameti1—4—piperidilc),
tolilen-2,4-dicarbamato de bi(2,2,6,6~tetrametil-4-pipe-
ridild), | '
fosfito de tri(2,2,6,6-tetrametil~4~piperidilo),
benceno-1,3,5~tricarboxilato de tri(2,2,6,6-tetrametil-4-
piperidilo),
1, 2 b1(2 2,6,6-tetrametil-4-piperidiloxi)etano y
1,9- dlaza—4 benzoiloxi~2,2,8,8,10,10~-hexametil-espirof{ 5, 5}
undecano.
La cantidad de compuesto de férmula (III) o f6rmula
(IV) utilizada como agente para la prevencién del humo en
esta invencidn se modifica de acuerdo con-factorés fales co-
mo la cantidad de agente tensoactivo de f6rmula I o II pre-
sente en la suspensidn, v.g. un &ter polioxietilenalquiiico,

la temperatura del secado por atomizacibn y el tiempo duran-
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- fica puede ser.determinada fdcilmente por experimentacibdn

'la zona de secado por atomizacibn por cualguier método ade~-

te el cual la composicidn se mantiene a temperatura elevada.
En general, la cantidad de agente preventivo del humo es co-
mo minimo alrededor de‘0,0S partes en peso,_preferiblemen—
te alrededor de 0,3 a 10 partes en peso, por 100 partes en
peso del agente tensoactivo de férmula (I) o de f6rmula (II)
tal como un é&ter polioxietilenélquilico. La cantidad Opti-
ma del agente pfeventivo del humo en una realizacifn especi-
I
rutinaria dentro de los parimetros antes indicados. El com-
puesto de f£6rmula III se prepara generalmenté por procedi-
mientos conocidos como los descfitos en la patente estadouni-
denge 3.640.928, en las lineas 43 a 58 de la columna 5.

El agente preventivo del humo puede ser introducido en

cuado. Sin embargo, es conveniente agregar el agente preven-
tivo del humo a la suspeﬁsién.acuosa antes de la operacién
de secado por atomizacidn.

De acuerdo con el procedimiento de esta invencién, la'
generacidén de humos puede ser esencialmente evitada durante
la operacitén de secado por atomizacibn y el pdlvo o particu-
la de ia composicibn secada por atomizacifn presenta un her-
mdso‘color blanco sin ninguna-descoloracidn.

Esta invencién ser8 descrita ahora haciendo referencia

a los siguientes ejemplos ilustrativos que.de ningfin modo 1id’

mitan el alcance de la in&encién.

-Se ha encontrado gue la temperatura para la iniciacién
de la pérdida de peso después de la evaporacidén del agua li-
'bre en la curva ATD-TG por andlisis térmico diferenciél con~
cuerda por completo con la temperatura a ia cual se hace que

ocurra la reaccibn exotérmica durante la etapa de secado mien
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tras se produce humo. Por consiguiente, en los Ejemblos ly
2 se ha adoptado esta temperatura para la iniciacién de la
pérdida de peso como la temperatura de iniciacién de la for-

macidén de humo.

EJEMPLO 1

Agente tensoactivo de X % en peso
f6rmula (I) o (II) . T
(citado en la Tabla I) la Suma de X e ¥
Otro agente tensoactivo ] ) "es 15 % en peso
¢itado en la Tabla I) Y % en peso
Tripolifosfato sédico 30 % en peso
Tierra de diatomeas n°2 10 % en peso
Sulfato s8dico 40 % en peso
Agua ' \ 4 % en peso
Agente preventivo del humo (citado en

la Tabla II) _ - 1 % en peso

Se agrega agua a una mezcla de la composicidn anterior
de forma que el contenido en s6lidos sea del 60 % en peso.
De esta forma, se preparan 42 suspensiones d%te;gentes, toda

las cuales tienen un aspecto blanco.

Y
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TABLA I

Tipos vy relacidnes~ de mezcla de los agénte

X, % en peso

[+

POE (9) alquil(clz, primario)éter, 15 %
PCE (9) a}qﬁil(cl3, secundario)é&ter, 15 %

POE (3) alquil(Cl4, primerio)&ter-sulfato, 15 %

Sodio POE (3) alquil(cl4, secundario -)éter-sulfato, 15%"
POE (3) alquil(ClS)fenil—éter, 15 3 .f.

POE (9) alquil(cl3, secundaric ) éter, 10 %

Scdio POE (3) alquil(cl4, secundario -)&ter-sulfato, 10 %




TABLA T

ipos y relacidnes~ de mezcla de lcs agéntes tensoactivos

X, % en peso ' ' Y, % en peso
, primario)éter, 15 % ' ninguno
, secundario)éter, 15 % , | ’ - ninguno
. primerio)éter-sulfato, 15 % ninguno
Ll(Cl4, secundarid -)éter-sulfato, 152 . L ninguno
| fenil-&ter, 15 % ! ninguno
, secundarid .)éter, 10 % : . : alquil(Clz)bencenosulfonato

sbdico, 5 %

Ll(Cl4, secundario -)éter-sulfato, 10 % ' ) alquil(Cl4)sulfato sbédico, 5 %
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Todas las suépensiones aéi formadas se concen£raron
de forma que su contenido en agua se redujo hasta alrededor
del 5 % en peso y después se colocaron en .una balanza para el
anélisis térmico diferencial y se secaron elevando la tempe—'
ratura desde la ambiente (alrededor de 25°C) hasta 400°C. De
esta forma se determiné la temperatura de iniciacibn de los
humos. Los resultados obtenidos se encuentran en la Tabla II,
de la que se deduce que las muestras de composiciones que con-
tienen el agente preventivo del humo presentan una temperatu-
ra de iniciacién de los hgmos més alta que las muestras de
las composiciones exentas de dicho agente.

En la Tabla II, los simbolos @, ,/\ y X indican
la aparicibn del polvo después del anterior tratamiento de
secado, teniendo cada simbolo el siguiente significado:
©: blanco
O: aprdximadamente blanco
/\: ligeramente descolofido

X : considerablemente descolorido.
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| IABLA II

Muestra de la composic

o

"3

4

4-benzoiloxi-2,2,6,6~te~
trametilpiperidina

d~estearoiloxi~2,2,6,6-te~
trametilpiperidina

sAdipato de bi(2,2,6,6-tetra

metil-4~piperidina)
Terc-butil-4-hidroxianisol
{comparacidn)

2,6-Di-terc~butil-4-metil-
fenol (comparacidn)

No anadido

222°C

©

233°C

©

246°C

©

243°C
209°C

“190°C

230°cC

©

241°C

©

252°C

©

225°C

219°C

206°C

226°C

©

236°C

©

248°C

©

234°C
X

215°C

193°C

O
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" TABLA II

Muestra de la composicién n°

1 2 -3 4 5 7
225¢°C 222°C 230°C 226°C 235°C 223°C 228°C
® © © © © ©
236°C 233°C 241°C 236°C 242%C 234°C 237°C
© © ©] ® ©. © RS
249°C 246°C 252°C 248°C 250°C 245°C 249°C
© © © © © © ©
273°C 243°C 225°¢ 234°C 264°C 241°C 234°C
X X X X X X X.
223°C 209°¢ 219°C 215°¢ 228°C 210°C 215°C
X AN JAN X VA
205°C 190°C 206°C 193°C 210°C 189°C 192°¢
O @) O O O _O O
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EJEMPLO 2

Eter polioxietilen(9) alquilico (C13,

secundario) ) 15 % en peso
Tripolifosfato sédico 30 2 en peso.
Tierra de diatomeas n°2 ld % en peso
Sulfato sbédico 40 2 en peso
Agente preventivo del humo (citado en la Ta-

bla III) : 1 % en peso
Agua 4 % en peso

Se agrega agua a la mezcla de la composicién anterior

de forma que el contenido en s6lidos sea del 60 % en peso. De

esta forma se preparan 16 suspensiones detergentes. Todas las
suspensiones se concéntran de manera que el contenido en agua
se reduce hasta alrededor del 5 % en peso y después ée intro—
ducen en una balanza para el an&liéis térmico’ diferencial y
se sccan elevando la temperatura desde la ambiente (alrededor
de 25°C) hasta 400°C. De esta forma se¢ determina la tempera-—

tura de iniciacidén de los humos para obtener los resultados
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" TABLA IIT

Agente preventivo del humo -

.10
11
12
13

14

15
16

- 4-acetoxi-2,2,6,6~tetrametilpiperidina

4~ (p-clorobenzoiloxi)-2,2,6,6~tetrametilpiperidina
4—metoxi—2,2,6,6~tetrametilpiperidina
4-benzoiloxi-2,2,6,6~tetrametilpiperidina
4-(etilcgrbamoiloxi)~2,2,6,6-tetrametilpiperidina

4~ (o-tolilcarbamoiloxi)~2,2,6,6~tetrametilpiperidina

4—(p—n—dddecilbencenosulfoniloxi}—Z,2,6,6—tetrametilpipem
ridina
4~ (ciclohexiltiocarbamoiloxi)~2,2,6,6~tetrametilpiperidina

l,9-diaza¥4~benzoiloxi—2,2,8,8,10,10—hexametil—esbiro{S,S}ur
decano :

carbonato de bi(2,2,6,6-tetrametil-4~piperidilo]
- i

tereftalato de bi(2,2,6,6—tetr?meti1—4—piperidilol

.1,2~bi(2,2,6,6—tetrametil—4—piperidiloxi)etano

tolilen-2,4~dicarbamato de bi(2,2,6,6~tetrametilw4~piperidi’

benceno~1,3,5~tricarboxilato de tri(2,2,6,6-tetrametilu4-§i,
peridilo) ’

fosfito de tri(2,2,%,6—tetrameti1—4—piperidilo)

no agregado
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" TABLA IIT
Temperatura de ' -~
Agente preventivo del humo - igiciiﬁégn(gg) g;?:gtgeggl
2,6,6~tetrametilpiperidina 224
mzoiloxi)~-2,2,6,6~tetrametilpiperidina 241
},6,6-tetrametilpiperidina 216
-2,2,6,6~tetrametilpiperidina 223
moiloxi}-2,2,6,6-tetrametilpiperidina 246
_rbamoiloxi§;2,2,6,6—tetrametilpiperidina 238

:ilbencenosulfoniloxif-Z,2,6,6—tetrametilpipba

219

,ltiocarbamoiloxi)—2,2,6,6—tetrametil§iperidina 220
~benzoiloxi-2,2,8,8,lO,lO—hexametil—eséiro{S,S}un—

- 229

. bi(2,2,6,6-tetrametil-4-piperidilo] 232

de bi(2,2,6,6-tetr%metil—4—piperidilol ) é21

‘s 6-tetrametil-4-piperidiloxi)etano 217

©O 000 ©0 © O O 6

-dicarbamato de bi(2,2,6,6—tetrametilv4«piperidilo) 249

S~tricarboxilato de tri(2,2,6,6-tetrametil.-4-pi-

225 ©
ri(2,2,6,6-tetrametil-4-piperidilo) : 228 ©
190 O
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EJEMPLO 3
Eter polioxietilen(9) algquilico
(C12’ primario) 15 % en peso
Tripolifosfato s6dico 30 % en peso
Tierra de diatomeas n°2 | 10 % en peso
Sulfato sédico : 40 % en peso
4-Benzoiloxi-2,2,6,6~tetrametilpipe-
ridina 0,1 % en peso
" Agua 4,9 % en peso

-20 —

Se agrega agua a una mezcla con la composicifn anterioy
para formar una suspensién detergente de un contenido en s&-
lidos del 60 % en peso.'Lé suspensién se seca por atomiza-
cién empleando un secadero por atomizacibén comercialmente
utilizado para la produccién de detergentes en polvo. Apenas
se observa produccitn de humo dﬁrante la operacibn de seca-
do por atomizacién.

Cuando un a suspensifn prevarada como antes sustituyen-
do la 4—benzoiioxi-2,2,6,6—tetrametilpiperidina por agua
se seca-por pulverizacién en las mismas condiciones, se pro-
ducerun humo blanco muy denso.

En resumen, la Patente de Invenci6n Que se solicita
deberd recaer sobre las siguientes:

_ REIVINDICACIONES

 1,- Un procedimiento paréila'bféparacién de una compo-]
sicién detergente en polvo con propiedades mejoradas de se-
cado por atomizacidn, que consiste en:
a) Hacer reaccionar 6xido de etileno con una mezcla |
de alcoholes o alquilfenoles para obtener agentes tensoac—
tivos no idnicos de férmula (I):

R, ~0- (CH,C0H,0) H (1)

~
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~ donde Rl es alquilo de 6 a 24 &tomos de carbono o alquil

: (06 a C18) fenilo, n es un nimero de 1 a 29, opcionalmente

21

ademds sulfatar los agentes tensoactivos no idnicos ebte-
nidos para preparar agentes tensoactivos anibénicos de fér-
mula (I1):
Rl-o—(CH2CH20)nSOBM (ID)

donde Rl v n son los definidos anteriormente, M es hidrd-
geno, mebal alcalino o metal dlcalinoterreo;

" D) Combinar los agentes temsoactivos no idnicos y/o
los agentes tensoactivos anibénicos con un compuesto de

rérmula (I1I1)

CH3

R/

/c—cni \
| /CH'o 4 (1II)

Ry~ —=CHy ~

X-N

R3

donde X es hidrogeno u oxigeno, m es un nimero entero de
1 a3, 32 v R,, que pueden ser iguales o diferentes, son
alquilos de 1 a 12 Atomos de carbono o/C es cicloalquili-
R2 R
N/ 7

deno de 5 a 7 &tomos de carbono, o C\ tiene la férmula

Ry By
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100 partes en peso de dichos agentes tensoactivos;
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donde X es el definido anteriommente, R es un grupo mono-,
di-, o trivalente dependiendo del valor de m, o una sal de
adicibén de Acido del miémo con aditivos detergentes auxi-
liares y con agua, para obtener una suspensidn acuosa (al
60 % de solidos, aproximadamente) que contiene de 2 a 30 %
sobre el peso total de sbélidos, de dichos agentes tensoac-

tivos y 0,05 a 10 partes en pesode dicho compuesto por

¢) Secar la suspensidén acuosa pulverizéndola por una
boquilla en una torre de desecacidn donde el aire calien-
te asclende aproximadamente a 200-4002 C.

2.~ Un procedimiento segin la reivindicacibén 1, en el
que cuando m es 1, R, es acilo, carbamofilo N-sustituldo,
tiocarbambilo N-sustituido, algquilo, cicloalquilo, aralqui
10, arilo, 2,2,6,6-tetrametil~4-piperidilo y un radical
monovalente obtenido por separacidén de un grupo OH de un
acido seleccionado entre el grupo formado por 4cido ben-
cenogsulfinico, &cido bencenosulfdénico, dcido p-toluensulfor
nico, acildo p—ﬁ-dodecilbencénogulfénico, acido metanosulfos
nico, acldo bdrico, o acido fosforico, cuando m es 2, R,
es diacllo, alguileno, p=fenileno, paxilileno, dicarbamoi~
lo o un radical divalente obtenido por separacibén de dos
grupos O de un acido seleccionédo entre el grupo formado
por acido benceno-l,3-disulfonico, acido bérico y &cido
fenilfosforoso y cuando m es 3, R4 es triacilo, tricarba-
moilo, tri-tiocarbamoilo, propan~l,3,5-11lo, hexan-1,3-6-
ilo, bencen-l1,3,5-ilo, benceno-1,3,5,trietileno o un radi-
cal trivalente obtenido por separacidn de tres grupos on
de un acido seleccionado entre el grupo formado por écidos

trisulfonicos, &cido bdrico, &cido fosférico y acido fosfo+
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Troso.

%,~ Un procedimiento seghn la reivindicacidén 1, donde
R2 N R5 son alquiloc de 1 a 4 atomos de carbono.

4.~ Un procedimiento seglin la reivindicacién 1, donde
R2 N 33 son metilo. _

5.- Un procedimiento segin la reivindicacidén 1, donde
la canbtidad de dicho agente es de 0,3 a 10 partes en peso
por 100 partes en peso de dicho agente tensoactivo

6.~ Un procedimiento segln la reivindicacién 1, donde
los aditivos detergentes auxiliares estén constituidos esep-
cialmente por agentes tensoactivos anidnicos sinteficos,
solubles en agua, para- el lavado de la ropa, diferentes del
dter-sulfato o una sal reforzante inorginica alcalina, solf-
ble en agua o un reforzante orgénico soluble en agua o una
sal neutra soluble en agua o mezclas de éstos.

7.~ Un procedimiento segln la reivindicacidén 1, donde
el agente es 4—benzoiloxi-2,2,6:6—tetrametilpiperidina.

8.~ Un procedimiento segfn la reivindicacidn 1, donde|.
cl agente es 4—estearoiloxi—2,2;6,6—tetrametilpiperidina.

9,- Un procedimiento segln la reivindicacién 1, donde
el agente es adipato de bi(2,2,6,6-betrametil-4-piperidina})

10,~-Se reivindica por Gltimo como objeto sobre el qud
ha de recaer la Patente de Inveﬁcién que se solicita: TN
PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE UNA COMPOSICLON D&TERA
GENTE EN POLVO.
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Modo conforme queda descrito y reivindicado en la

" presente memoria descriptiva que consta de veinticuatro

pdginas mecanografiadas.

Madrid, 12 abril 1.976

BERNADO UNGRIA
D
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