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Esta invencidn se rela.ciéna con la preparacidn . de
alcoxilatos de alcanoles secundarios de alto peso mqleou;ar,
me jorados. - V

El uso de alcoxilatos de alcanoles secundarios en
5. formulaciones detergenfes 1l{quidas, fa e8 bién conocido. Estos |
alcoxilatos de alcanoles secundarios se preparan por reaccién
de un éxido de alquileno con el alcanol secundario en presencid
de un catalizador. Uno de tales procedimientos para preparar
el alcoxilato de alcanol secundario consiste en un proceso de
10. dos etapas. En este Wltimo, se usa un dcido de Lewis (por ejem-
plo, trifluoruro de boro o cloruro de aiuminio) ‘en la primera
etapa, mientras que en la segimda gse usa una base fuerte (por
e jemplo, hidréxido sdédico). En este procéso, se produce en la
primera etapa un alcoxilato de bajo peso molecular. BEn lao segun-
15, da etapa, el alcoxilato de bajo peso molecular, que normalmente
ha sido separado del alcohol, se hace reaccionar con mis éxido
de alquileno para producir el productb degseado.

En la reaslizacién de Vla primera etapa, rel producto
de bajo peso molecular contiene "impurezas". Dichb_ producto,
20, cuando se somete & una segunda etapa catalizada oon céustico,
se traduce en un alcoxilato de alto peso molecular que tiene
un color que varia deade amarillo pdlido a amarillo oscuro y,
en consecuencia, es indeseable.

Esta invencidén estd dirigida a una mejora que se tra-

25. duce en alcoxilatos de alto peso molecular que iienen colores

me jorados. ' _
Al 1levar a cabo una investigacién de la técnica _

anterior, se obtuvieron cuatro referencias que solo se consi-

deraron de interés general con respecto a la presente invdn4

30, cidén. Con el fin de proporcionar une descripcién completa, a
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continuacidn se explicardn brevemente diches referencias.

Ia patente USA No. 3.359.250 describe la decoloracidén
de polimero de dipenteno por la hidrogenacidén del mismo.

Ia patente USA No. 3.040.076 describe que la adicidn
5. de agentes reductores a las mezclas de reaceidn de alcoxila-
cidén, mejora el color el producto final.

Ia patente USA No. 2.983.763 describe un procedimiento
para mejorar los productos de poliéter, en particular su color
mediante la reaccidén de un éxido de alquileno comn un corppuesto
10. orgénico que contiene hidréxilo, en presencia de un catilizsdor,
tal como hidrdxido sddico. El proceeso comprende afiadir una sus+
tancia acfdica (por ejemplo, dcido fosférico) al producto de
reaccién antes de la separacidén del catalizador.

La patente USA No. 3.168.569 deseribe un métoio pee
15. ra blanquear polialquileneteres empleando um borohidruro de
metal alcalino como agente blaqueante.

En términos generales, la presente invencién esté

dirigida hacia una me jora del procedimiento para preparar alco
xilatos de alcanoles secundarios de alqto peso molecular, por |

reaccidén de alcoxilatos de alcanoles secundarios de bajo peso

20,

molecular con un 4xido de alquileno en presencia de cdustico,

comprendiendo la mejora el uso de un alcoxilato de alcamol

secundario de hajo peso molecular.

Los alcoxilatos usados en el proceso de esta inven-

25, c¢idn, se derivan de alcanoles secundariocs que contienen de 6

a 20 dtomos de carbono aproximadamente, con preferencia de

10 a 15 dtomos de carbono aproximadamente. Predominantemente,
el grupo hidroxilo se encuentra sobre 4tomos de carbono inter-

nos, aunque puede existir una cantidad menor de dtomos de car-

30. bono terminales que contienen un grupo hidroxilo.
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Ios éxidos de alquileno que se usan para preperar
los alcoxilatos, pueden representarse por la fdrmulg;
R ’
I
CHCH20

en la que R' es hidrégeno o un grupo alquilo 61-05. El dxido
de etileno es el éxido de alquileno preferido. Otros éxidos
de alquileno adecuados son éxido de propileno, 6xido de bu-
tileno y éxido de pentileno.

Usando un alcanol secundario interno, los alcoxila~

tos se pueden ilustrar por la siguiente férmulas

en la que R' se define como anteriormente, n =1l a 30 y R es
un grupo alquilo 01 a °18' conteniendo la sume de ambos U~
pos R de 5 8 19 4tomos de carbono. ,

El término alcoxilato de bajo peso molecular se
refiere & aquello en donde n es 1 a 4,9, con una media de
aproximadamente 3. E1 término alcoxilatos de alto peso mole-
cular se refiere a aquellos en donde n es 5 & 30, preferiblew
mente 7 a 12.

la alcoxilacidn catalizada con cdustico de aleoxi-

latos de bajo peso molecular es bién conocidos en la téenica.

Si bién se puede usar cualquier base, por razones de econo=
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mia se usa normalmente hidréxido sdédico. Ia centidad de
hidréxido sddico es normalmente de 0,05 a 0,5% en neso del
alecoxilato de bajo peso molecular.

En la realizacidn del tratamiento con hidrégeno, se
afiade el alcoxilato de bajo peso molecular a un antoclave o
unidad de hidrogenacidén continua. A continuacién se afinde al
recipiente de reaccidn, un catalizador tfpico de hidrogene-
cién (por ejemplo, niquel). Se afiade luego hidrégeno para
alcanzar le presidén deseada. Gamas de temperatura y presién
adecuadas son 100-170¢C y 34-136 atmdésferas, respectivamente,
con preferencia 130-1502C y 54-68 atmésferas, respectivamente

En la etapa de tratamiento con hidrégeno, se puede
usar cualquiera de los catalizadores conocldos de hidrogens~
cién. Ejemplos de catalizadores adecuados incluyen niquel
Raney y metales noble, tales como platino, éxido de platino,
paladio y éxido de paladio. Una descripcién mds completa
de catalizadores se ofrece en la patente USA No. 3.359.250,
cuya descripcidn constituye una parte de eata‘memoria.

la cantidad de catalizador reside normalmente en
la gama de 0,1 a 10% en peso aproximadamente, més normalmente
de 0,5 2 5 % en peso aproximadamente, basado en el alecoxilato

de bajo peso molecular.

4

Generalmente, la presidén de hidrégeno se mantiene
t

en el autoclave durante unas 2 horas. Si bién pueden usarse |
tiempos més largos (por ejemplo, de hasta 10 horas), los

mismos no se emplean por razones econdmicas. De nuevo, cual-
quier persona experta en la téonica podrd determinar el tiem-

po Sptimo péra el tratemiento con hidrégeno, sin recurrir =

uns, experimentacidn indebida.

Al final del tiempo de tratamiento con hidrdgeno,
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se ventila el hidrégeno y el sutoclave se deja enfriar 8
temperature embiente aproximadamente. Tras recuperar el pro-
ducto lfquido del amtoclave, el mismo se filtra (por-ejem—
plo, por peso a través de un suxiliar de filtro de tierra de
diatomeas) para separar el catalizador. ‘ .~

Al objeto de describir més especf{ficamente la natu~
raleza de la presente invencién, se ofrecen los siguientes
ejemplos, tanto ilustrativos como comparastivos. Debe entender.
se que la invencidén no queds limitada a las condiciones espec:
ficas o detalles que se indican en estos ejémplos, excepto
en cuanto aquellas limitaciones que se especifican anrlaa ,
reivindicaciones anexas. ’

EJEMPLO 1 7

Este ejemplo ilusira ls meiora obtenide mediante
el tratamiento con hidrégeno del alcoxilato de bajo peso mole
cular. |

Los alcoxilatos usados son etoxilatos de alcanoles
secundarios Cy,-C4, que contienen unos 3 moles de éxido de
etileno. Ios alcoxilatos tienen colores APHA de 10-15 sproxi-
madamente. | ' _

El procedimiento d§1 tratamiento con hidrégeno es
como sigue:

Se coloca en un autoclave los alcoxilatos de bajo
peso molecular y un catalizador de niquel al 2%. El autocla-
ve se presurize positivamente con hidrdégeno, tras lo cual
se eleva la temperatura a 1152C. Una vez estabilizada le
temperatura, se incrementa la presidén de hidrégeno a 54 atmds
feras. Ia presién de hidrégeno se mantiene durante 2 ho:as,
tras lo cual se deja enfriar el autoclave. El hidrégeno se
ventila y el liquido tratado se filtra & través de "Hyflo"

[‘
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(auxilier de filtracién de tierra de diatomeas) pars separar

el catalizador.

El etoxilato de bajo peso moleouler, tratado con
hidrégeno, se convierte luego a un etoxilato de alto peso mo-
lecular (conteniendo 9 moles de éxido de etileno), por reac-
cidén con 6xido de etileno usando hidrdéxido sédico como cata~
lizador.

Con fines comparativos, se convierte una muestra
del etoxilato de bajo peso molecular, que no habia sido tra-
tado con hidrégeno, a un etoxilato de alto peso molecular,
usando el mismo procedimiento.

Los resultados de una serie de cinco experimentos

son los siguientes:

Color APHA *

Sin trater ~ ZTratado con hidrégeno
Experimento A 80 35
Experimento B 100 35
Experimento C 65 25
Ekperimento D 80 65
Experimento E 50 35

¥ Determinado por ASTM Método D-1209

Como es evidente, en todos los casos el material
hidrogenado tiene un color inferior. las diferencias de co-
lor de los materiales "no tratados" se deben a pequefias va-
riaciones en el procesado finel de los alcoholes de partida.
EJENPLO 2

Este ejemplo ilusira la mejora obtenida usando

etoxilatos de bajo peso molecular tratados con hidrégeno en

cantidades de dxido de etileno,

Los etoxilatos de bajo peso molecular contienen unol )
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Experimento No. Alcohol ‘ Moles ROH APHA
| A Cy~Caz 47 30
B G12-C14 31 20
c PN 69 10
D Cy5~Cyy . T25 20
E Gy~ C14 . 8,6 10
F Cy0=Cqy 9,0 30

-8 -
3 moles de dxido de etileno y un color APHA inferior a:io.-
Los mismos Qe tratan con hidr&gano usando el procedimiento
del ejemplo 1.
El etoxilato de bajo peso molecular se convierte al
etoxilato de alto peso molecular usando hidréxido 86dico o=
mo catalizador.

El alcohol secundario usado, los moles de dxido de

etileno y el color APHA de los varios'experimentos, ge indican

a continunacidn,
Noles EO® Color .

% BO = éxido de etileno.
Descrita suficiéntemente la naturaleza del invento,

es{ como la manera de realizarlo en la prdctica, debe hacer-

se constar que las disposiciones anteriormente indicadas, son

gusceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alte~
ren su principio fundamental.
REIVINDICACIONES
l.- Procedimiento para preparar alcoxilatos de alcar
noles secundarios de alto peso molecular, mediante reaccidn

de un alcoxilato de alcanol secundario de bajo peso,moloculhr

con un 6xido de alquileno, en presencia de un catalizador céu%—

tico; caracterizado porgue como alcoxilato de alcanol secun-

dario de bajo peso molecular, se hace reaccionar uno que ha

Cr ameery e v
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sido tratado con hidrégeno, refiridndose los términos de bajo
¥y alto peso molecular & numeros del orden de 1 a2 4,9y 5 a
30 aproximadamente, respectivamente.
2.~ Procedimiento segdn la reivindicacién 1, carac-

terizado porque el alcoxilato de aleanol secundario de bajo
peso molecular, tratado con hidrégenoc, se prepara usanio una
temperatura de 100 a 1702C aproximadamente y una presidn de
hidrégeno de 34 a 136 atmdsferas aproximadamente.

| 3.~ Procedimiento segn la reivindicacidn 2, carac-

terizado porque el alcoxilato de alcanol secundario de bajo

peso molecular, se deriva de un alcanol secundario que contie
ne de 6 a 20 4tomos de carbono asproximadamente.

4.~ Procedimiento segin la reivindicacidén 3, carac-—
terizado porque la temperatura es del orden de 130 a 1502C
aproximadamente ¥y la presidn es de 54 a 68 atmdsferas aproxi-

v

madamente.
5.- Procedimiento segin la reivindicacidn 4, carac-

terizado porque para preperar el alcoxilato de alcanol secun=-
dario de bajo peso molecular, se uss un alcanol secundario.
6.~ Procedimiento seguin la reivindicacidn 5, carac~
terizado porque en el tratamiento con hidrdgeno del alcoxila-
to de alcanol secundario de bajo peso molecular, se usa un cam
talizador de niquel.
7.~ Procedimiento para preparar alcoxilatos de alcar
noles secundarios de alto peso molecular, tal y como queda
sustancialmente deserito en la presente Memoria.
Esta Memoria consta de 9 hojas escritas a mdquina
pPOr una solé cara.
Msdrid, 2%l R
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