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2 1. JAL1GG8

=RESUMO -

"PROCESSO PARA A PREPARAGAO DE AGENTES TENSIO-ACTIVOS ALQUIL-
ETOXICARBOXILATOS"

Descreve~se um processc aperfeig¢oado para
a preparagdo de agentes tensio-actives alquiletoxicarboxila-
tos caracterizado por se fazer reagir aleoois gordos etoxila-
dos com uma base retardada selectiva e acido clorocacético ani
dro ou um seu sal. Os reagentes podem ser feitos reagir si-
multaneamente ou, inicialmente, a base retardada pcde ser fei
ta reagir com © alcool gordo etoxilado e, subsequentemente,
o produto resultante reagirs com acido cloroacético anidre ou
um sal 4o mesmo.
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Esta invengdo diz respeito a um processo
para a preparagdo de agentes tensio-activos alquiletoxicarbo+
xilatos do tipo divulgado na Patente Americana N25.2.183.853
2465349725 3400349543 3.038.862; 347419115 e 3.941.710; Pa=-
tente Britanica N2s. 456.917 e 1.169.496; Patente Canadina
N2s. 912.395; Patente rrancesa n®s. 2.014.084 e 2.042793; e
Pedido de Patente nolandesa ns. 7.201.735-Q e 7.406.336; e
Pedido da Patente Japonesa N9s. 96.579/71 e 99.331/71. A in-
vengdo diz também respeito a composigles de lavagem, tals co+
mo champds, detergentes para lavar a roupa, e, de preferén-
cia, composigdes de detergente liquido para lavar a loiga,
contendo tais agentes tensio-activos alquiletoxi carboxilatos.

Os agentes tensio-activos alguiletoxicarbo+
zilatos sdo normalmente preparados a partir de agentes ten=-
sio-activos de alquil poliéter ndo idnicos. Especificamente,
os agentes tensio-activos alguiletoxicarboxilatos =80 forms-—
dos inicialmente fazendo reagir alcool gordo etoxilado com
uma base hidrdxido para desprotonizar o alcool e eriar a cor-
respondente base aledxido. O aledxido reage seguidamente com
um sal de acido cloroacetico para produzir ¢ alquiletoxicar-
boxilato. Contudo, o sal de acido cloroacético tem também
tendéncia para reagir com a base hidroxide numa reacgdo para+
lela indesejavel para formar um sal glicolato. De modo a ab=.
ter uma elevada convers&o do alcool etoxilado em alguiletoxis-
carboxilato, a reac¢8o tem que decorrer a elevada temperatu-
ra e sob baixa pressio nara levar o equilibrio da reacgéo de
desprotonizagdo até a base alcoxido e evitar a reacgfo para-
lela indesejavel. Em alternativa, a reacgso pode decorrer u-
sando-se um excesso de base hidroxido e um excesso de acido
cloroacético e subsequentemente removendo o contaminador que
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formou pelc hidroxido e pelo sal de acido cloroacético.

£ um objecto desta invengdo providenciar
um processo para a preparagic de agentes tensio-activos al-
quiletoxicarboxilatos usando uma base retardazda selectiva em
lugar de uma base hidrdxido de modo a evitar reacgles parale
las indesejaveis e eliminar a necessidade de remogdo de con-
taminadores indesejaveis.

E ainda objecto desta invengZo providenciar
um processo para a preparagdo de agentes tensio-sctivos al-
quiletoxicarbo para que uma quantidade minima dge acido clorod
acético anidro, ou um sal do mesmo, seja utilizado na conver+
sdo do alcool etoxilado em produto alquiletoxicarboxilato.

A presente invengdo encerra processos para
a preparagdo de agentes tensio-activos alquiletoxicarboxila=
tos da formula |

RO(CH,CH,0) g CHoCOO0~M+
em que R é um grupo alquilico Cg a Cygys X é um nimero médio
de cerca de 1 a 15, e M ¢ um metal alcalino ou um catido de

reagir:

(a) um alcool gordo etoxilado da formula
RO(CHZCHzo)RH, em que R € um grupo al-
quilico Cg a Cig © X é um nimero médio
de cerca de 1 a 15;

(b) uma base retardada da férmula RO=M+,em
que RO € um alcoxido secundario ou ter-
ciario, R € um grupo alquilico ndo li-
near 04 a 012 com pelo menos um local
de ramificac8o em 3 atomos de carbono
do atomo de oxigénio, e M é um metal
alcalinoe ou catido de metal alcalino-
-terroso; e
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(¢) acido cloroacético anidro, a uma razio
molar da base retardada para o acido
cloroacético anidro de 2:1, ou um sal
de metal alcalino ou sal de metal aleca:
lino terreso de acido cloroacético ani-
dro, a uma razdo molar da base retardal
da de sal de metal alealino ou sal de
metal alcalino-terroso de acido cloroas
cético de 1:1;

em que a razdo molar do alcool gordo etoxilado para o acido
cloroacético anfidro ou para o sal de metal alcalino ou sal
de metal alcalino-terroso 4o mesmo, & de cerca de 1:0,7 a
cerca de 131,25 a temperatura ¢ de cerca de 20 a 1409C, e a
pressdo ¢ de cerca de 1 a 760 mm Hg.

*

Os agentes tensio=-activos alquiletoxicarbod

xilatos desta invengdo s3o da formula
’ Ro(cﬁgczhzo) <CH,C00-M+ ' ’ '

em que R e um grupo alquilico 08 a 018’ X e um numero medio
de cerca de L a 15 e M ¢ um metal alcalino ou um catifo de
metal alcalino-terroso. A cadeia alquilica tendo cerca de 8
a cerca de 18 atomos de carbono pode ser obtida de 2leoois
gordos, olefinas, etc. Normalmente e preferencialmente a ca-
deia alquilica serd uma mistura de cadeias alquilicas. Contu+t
do, podem ser utilizadas cadeias alquilicas puras. A cadeia
alqguilica €, de um modo desejavel, uma cadeia alquilica satu+
rada esm mistura, mas pode ser também uma cadeia alquilica
derivada e/ou insaturada.

Percurssores apropriadcs do alcool dos a-
gentes tensio-activos alguiletoxicarboxilatos desta invengso
sd0 o0s alcoois alifaticos primdrios gue contém cerca de 8 a
cerca de 18 atomos de carbono. Outros alcoois alifaticos pri+
marios adequados s80 os alcoois primirios lineares obtidos
da hidrogenagZo de aeidos gordes vegetails ou animais, tais
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como cdeco, semente de palma, e acidos gordos de sebo ocu reacs
¢Bes formadas por etileno e subsequente hidrolise como nos
processos do tipo Ziegler. Os alcoois preferidos sdo: n-octi:
lico, n-nonilico, n-decilico, u-ndo decilico, n*dodecilico,
n-tridecilico, n-tetradecilico, n-pentadecilico, n-hexadeci-
lico, n-heptadecilico e n-cctadecilico. Outros percurssores
de alcool adequados incluem alcoois:primérios tendo uma pro-
por¢gdo de derivagdo no beta ou 2 atomos de carbono em gue a
derivagdo alquilica contém 1 a 4 atomos de carbono. Em tais
alecois pelo menos 30% do alcool de cada comprimento da ca=
deia especifica €, de um modo desejivel, linear e a deriva-
¢80 compreende, de preferéncia, cerca de 50% de grupos meti-
licos com pequenas guantidades de grupos etilicos, propili~-
cos e butilicos. Estes dlcoois sfo convenientemente produzi-
dos por reacgdo de clefinas lineares, tendo de cerca de 11 a
17 dtomos de carbono com monoxido de carboho e hidrogénio.
Tanto a cadeia de alcool linear como a derivada sSc formadas
por estes processos e as misturas podem ser usadas como tal
ou nodem ser separadas em componentes individuais e depois
novamente compostas para dar a combinagdo desejada.

Os processos usuais nara produzir "Oxo" ha;
lenos que s8o depois utilizados para preparar alecoois s3o dif
vulgados na Patente Americana NOs. 2.56L.456 ¢ 2.587.858 ¢ a
hidroformilagdo directa de olefinas para dar alcoois é divuls
gada nas Patentes Americanas NOs. 2.504.682 ¢ 1.581.988., To-
das estas patentes s80 aqui incorporadas como referéncis.

Os alcoois secundarios equivalentes podem
também ser utilizados. Tornar-se-a evidente que &o usar um
Jnico comprimento de cadeia de olefina como material de ini-
cio, resultara uma extensfio de cadeia Unica de alecool corres
pondente, mas geralmente ¢ mais econdmico utilizar misturas
de olefinas tendo uma extensdo do comprimento de cadeia de
carbono em volta do meio desejado. Claro que isto providen-

L]
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comprimentos de cadeia em volta do meio.

£lecoois alifaticos primirios, obtidos de

0leos e gorduras vegetais e de outros produtos fornecedores
de petréleo, tendc grupos alquilicos ou algquilenos como par-
te da sua estrutura, irdo conter também uma série de exten-
sBes de cadeia. Como a area de extensdes de cadeia é Cg=Cog
e superior, € pratica usual separar o produto de tais produ-
tos fornecedores em diferentes séries de extensSes de cadeia
que s#o escolhidas com base nos fins da sua utilizago.

A parte etoxi da forga actuante que corres:
ponde & parte etoxi do aleocl etoxilado reagente contendo,
de um modo desejével, um comprimento de-cadeia em média de 1
a 15. Mais preferencialmente, a media de comprimento da ca-
deia etoxi € de cerca de 2 a 6.

A média Gesejavel de comprimento da cadeia
etoxi no alcool gorde etoxilado pode ser obtida usando-se um
processo de etoxilagdo catazlizada, em que da.quantidade mo=-
lecular de o6xido etileno gue reagiu com cada equivalente de
alcool gordo correspondera ao numero médio de grupos etoxi
no alcool etoxilado. Sabe=se que a adigHo de oOxido etileno a
alcanois & promovida por um catalisador, mails convencionsal -
mente, um catalisador fortemente acido ou fortemerte basico.
Cataligadores basicos adequados s8o os sais basicos dos me-
tais alealincs do Grupo I da Tabela Periddica, tais como o
s6dio, o potassio, o rubfidio e o césioc; e os sais basicos de
certos metais térreos alecalinos do Grupo II da Tabela Perid-
dica, tais como o calcio, o estrdncio, o baric e em alguns
casos o magnésio. Catalisadores acidos adequados incluem,
largamente, o acido Lewis dos catalisadores Friedel-Craft.
Exemplos especiﬁicos destes catalisadores sdo os fluoretos,
cloretos e brometos de boro, aﬁtiménio, tungsténio, ferro,
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niquel, zinco, estanho, aluminio, titanio, e molibdeno. A u-
tilizagdo de compostos de tals halogenetos com, por exemplo,
élcoois, éteres, acidos carboxilicos, e aminas, foli igualmen
te relatada. Alnda outros exemplos de conhecidos catalisado-
res acidos e de alcoxilag8o s8o os acidos sulfurico e fosfé-
rico; acido perclérieo ou os perloratos de magnésio, oélcio,
manganes, niquel e zinco; metais oxalatos, sulfatos, fosfa-

tos, carboxilatos e acetatos; fluoroboratos de metal alcali-
no; titanato de 2zinco; e sais de metal de aAcido sulfdnico de
benzeno. O tipo de catalisador utilizado determiners a dis-

tribuigao da disposigdo dos grupos etoxi. Catalisadores mais
fortes resultardo numa distribuic¢do mais ampla.

Os métodos convencionais para a preparagio
de agentes tensio-activos alquiletoxicarboxilatos usam hi-
droxidos para reagir com os alcoois gordos etoxilados. O hi-
droxido desprotoniza o alcool, transformando-o no alcoxido
correspondente. Um sal de acido cloroacético e adicionado a
mistura reagente e reage com ¢ alcoxido para formar o alqui-
letoxicarboxilatos Um grava problema com este método é que o
hidroxido, além de desprotonizar o alcocl, tambem reage com
o sal de acido cloroacético para formar um sal glicolato, um
subproduto muito indesejavel.

Por isso ¢ necessario que esta reacgdo de-
corra a elevadas temperaturas e baixas pressfes para levar a
reacgéo desprotonizadora em direcgdo ao alcoxido, de modo a
deixar uma guantidade minima de hidrdxido na mistura reagen-
te nara reagir com o sal de acido clorcacetico., Um método al
ternativo ou complementar envolve o uso de excesso de hidré-
xido e excesso de sal de acido cloroaoético, removendo de-
nois o contaminador, sal glicolado, apés a conclusso da reac
280,

Consequentemente foi investigada e aqui
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proposta uma alternativa ao uso do hidrdxido para desproto-
nizar o alcool gordo. Verifibou-se gque a base de pKa (medida
da capacidade de reacgdo de uma molécula) tem gue ser sufi-
cientemente grande nara lhe permitir desprotonizar o alcocl
gordo, deixando=-o numa forma para reagir com o cloroacetato.
De igual modo, a base tem que ter complementos suficientes
ligados ao atomo de oxigénio reagente sara impedir qualquer
reacgdo com o ido de cloroacetato.

A base retardada desta invencgéo € represen
tada pela formula RO-M+, constituindo na generalidade um gru
po alquilico, um centro de oxigénio reagente, e um catido. A
estrutura dests base retardada ¢ secundéaria ou terciaria. A
base contém um grupo alquilico n&o linear com pelo menos um
local ée ramificagdo em 3 étomos de carbono do centro rea-
ctor, o atomo de oxigénio, e um metal slealino ou metal al-
calino terroso complementar. A base retardada preferida € unm
material terciario contendo menos que 6 atomos de carbono.
Mais oreferido € o terci-butoxido, que é suficientemente rea
gente para retirar um atomo de hidrogénio do alcool gordo,
mas comtém um alquilico terciario ligado ao Atomo de oxigé-
nio reagente que o impede de reaglr com o i80 de cloroaceta-
to. BEm vez disso, o t-butdxido combina com o hidrogénio @o
alcool para formar t-butanol, que é facilmente premovido da
mistura resultante.

0 acido cloroacetico anidro node ser usado
para combinar com o alecoxido para formar o alquiletoxicarbo-
xilato, mas o acido clorocacético aguosc nd&o pode ser utiliza
do. A razdo para isto € que o acido cloroacético agquoso con-
tem sgua que, sob as condigles de reacgdo, gera ilfes de hi-
drato. Isto necessariamente restabelece as complicagdes asso
ciadas com o método acima descrito, isto é, a formag¢do de
produto paralelo indesejavel, sal glicolado, da reac¢do de
hidrdxido com cloroacetato. Assim, o acido cloroacético tem
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que ser utilizado no estado anidrico, mas isto requer o uso
de 2 equivalentes da base retardada nara cads equivalente de
acido cloroacético anidrico. Esta razdo de 2 para 1 é neces=
saria porque, para slém de desprotonizar o algool gordo, a
base tem tem igualmente que desprotonizar o acido clorosceti
co para formar o anifio de cloroacetato gque € necessario parea
reagir com o alcdxido e formar o alquiletoxicarboxilato.

A forma preferida de acido cloroacético é
0o seu sal de metal alcalino ou sal de metal alealino terro-
s o ~ r
s0. Os mais preferidos entre estes sfo o clorocacetato de so-
dio, o cloroacetato de potéssio, ou uma combinagdo dos mes-
mos. Estes acetatos requerem apenas um equivalente da base
retardada para cada equivalente do cloroascetato.

0 alecool gordo etoxilado tem que ser posto
na mistura reagente a uma razdc molar do alcool para o acido
cloroacético anidro ou sal de metal alealino ou sal de metal
alcalino terroso feito do mesmo de aproximadamente 1:0,7 pa-
ra 1:1,25, de preferéncia, de cerca de 131 para cerca de 13
1,15.

O controle da temperatura e da pressio no
processo desta invengdo aumenta o grau de reacgfo. Por exem-
plo, a reacgdo da presente inveng#o pode decorrer entre 20 e
14,00C e sob uma presséo de 1 a 760 um Hg, de preferénecia, de
50 a 1209C e sob uma press8o de 15 a 350 mm Hg, se se deseja
un aumento do grau de reacgfo. Em comparac¢do metodos conven-
cionais para fazer agentes tensio-activos alquiletoxicarboxi
latos tém que ser realizados a elevadas temperaturas e bai-
xas sressdes, de modo a evitar a reacgfio paralela de glicola
to indesejavel.

Para além disso, o processo desta invengdo
4 . ~ . F .
pode alcangar niveis de conversdo muito especificos do alcao

]
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////
gordo etoxilado em alquiletoxicarboxilato de cerca de 70% a
1000% sem controle rigorcso da temperatura e/ou nresséo da
reacgdo e sem grandes excessos dos reagentes. Os métodos con
vencionals para fazer agentes tensio=-activeo alquiletoxicar-
boxilatos requerem geralmente excessos de hidroxido e acido
cloroacetico para além do requisito anteriormente referido
de temperaturas elevadas ¢ baixas pressdes.

Esta vantagem sobre os métodos convencio-
nais para fazer agentes tensio-activos alquiletoxicarboxila=
tos torna-se multo proeminente quando a conversfo desejada
do alcool em alquiletoxicarboxilato & acima de 90%. Sob esse
par8metro, os métodos convencionais requerem excessos 4o hi-
droxigo e acido cloroacético (por vezes acima de 100 %) e/ou
temperatura rigorosa e controle de pressio. Usando o terci-
-butoxido, © processo desta invengdo requer apenas um contro
le minimo de temperatura e de pressdo (apenas com o propGsi=-
to de acelerar o grau de reacgfc) e, no maximo, excessos de
terci-butoxido e cloroacetato de cerca de 10% a 25

O produto resultante pode ser submetido a
um processc de aperfeigoamento dependendo do fim a que se de
tina a sua utilizagdo. Para certas utilizag¢Ses, como por e-
xemplo o fluxo de tensdo, € possivel utilizar directamente o
produto bruto resultante. Nesse caso & desnecessario separar
o cloreto de sodio ou de potassio formado como subproduto.
Contudo, se se desejar tal separag8o, ¢ possivel fazé-lo adi
cionando a mistura reagente a uma solug8o aguosa suficiente-
mente forte de acido sulfurico ou cloridrico, de modo a gue
o pii final seja entre 2 e 4. A mistura separar-se-3a por fa=-
ses, a temperatura ambiente, ate uma fase organica superior
contendc o aeido livre que pode ser facilmente separado da
fase aquosa inferior contendo gualquer cloroacetato que nfo
tenha reagido e sals inorganicos em forma dissolvida (Paten-
te Americana 3.992.4.3, coluna 4, linhas 6-11). Um maior

Ui

[




Mod. 71-10000 ex. - 89/07

10

15

20

25

30

35

62,238
Case: 3967

grau de separagido, hum periodo de tempo marcadamente menor,
ocorrera se a mistura for aquecida. Depois o acido alquileto;
xicarboxilato pode ser neutralizado adicionando-se a mistura
da fase superior a uma solugdo aquosa suficientemente forte
de hidroxido de sodio, hidrdxido de potdssio ow hidrdxido de
amonio, de modo a que o ph final seja de cerca de 7 a 10.

Os agentes tensio-activos alqudletoxicarbo
xilatos produzidos pela presente inveng¢éo podem ser utiliza-
dos em guaisquer composigles conhecidas no ramo por conterem
tais agentes tensio-activos. S8o, de preferéncia, utilizadas
em composigles para lavagem, tals como champds, detergentes
para lavar a roupa e composicles 1iquidas de detergente para
lavar a loigas. Tals composigles sfo divulgadas, por exemplo,
na Patente Americana 4.486.338 e (Ootani et al) e 3.941.710
(Gilbert et al); e requerimentos de Patente Japonesa 48-6070
6 e 48-64102 (ambas patentes Kao), todos aqui incorporados
por referéncia.

As composigles aqui preferidas de detergen
te 1fquido para lavar a loiga do servigo doméstico compreen-
dem de cerca de 5% a 50% de uma mistura de agente tensio-act]
vo compreendendo !

(a) de cerca de 80% a 100% de alquiletoxi-
carboxilatos da formula

Ro(czizcﬁg)oxcﬁ?_c 00 =D+
em que R é um grupo alquilico Cip & Cygs X
varia de O a cerca de 10 e a distrituigso
etoxilada é tal que, com base no peso, a
quantidade de material em que x é 0 € meno:
que cerca de 20% e a quantidade de materia]
em que x é maior que 7 € menor que cerca
de 25%, a média x é de cerca de 2 a 4 quan
do a média de R & C;5 ou menos, e a media

ws] Qem
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x ¢ de cerca de 3 a 6 quando a média de R
& maior gue Cyzs & M & um catifo;

(b) de 0% a cerca de 10% de etoxilados de
alcool da formulas

RO(CHZCH O)Xﬁ
em que R ¢ um grupo alquilico 312 a 016 e
x varia de O a cerca de 10 e a média x é
menor que cerca de 6}

(¢) de 0% a cerca de 10% de sabdes da formu
las
RGOO =M+
em’que R € um grupo alquilico 11 a G5 e
M e um catiso;
tendo a dita composicio um pﬁrde cerca de 7 a 1l.

As composig¢Bes de detergente 1fquido para
lavar a loiga, anteriormente referidas, contem uma mistura
de agente tensio-activo compreendendo uma maior gquantidade
de agente tensio-activo alquiletoxicarboxilato e pouco ou ne
nhum alcool etoxilato e subprodutos de sabdo contaminadores .
Estes e outros ingredisnbés complementares e opecionais nor-
malmente encontrados em composigles liquidas para lavar a
loiga sdo seguidamente apresentados.

A composigdo anteriormente referida contem
de cerca de 5% a 50%, em peso, de preferéncia, de cerca de
10% a 40%, preferencialmente de cerca de 12% a 30%, de uma
mistura de agente tensio-activo restricta nos niveis de con-
taminadorese.

A mistura de agente tensio-activo contém

de cerca de 80% a 100%, de preferéncia de cerca de 85% a 95%
ainda mais preferencialmente de cerca de 90% a 95%, de alquif

] ] e

L]

y
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letoxicarboxilatos da formula generica RO(Gi,CH,0) <CH,CO0=14+
em que R & um grupo alqulllce Gl‘3 a Cl6’ X varia de 0 a cer=-
ca de 10, e a distribuigio etoxilada é tal gue, com base no
peso, a quantidade de material em que x € 0,6 menor gque cer-
ca de 20%, de preferéncia menor gque cerca de 15%, mais prefe
rencizlmente menos que cerca de 10%, ¢ a quantidade de mate-
rial em gque x é maior que 7, ¢ menor que cerca de 25%, de
preferéncia menos que cerca de 15%, ainda mais preferencial-
mente menos que cerca de 10%, a média x € de cerca de 2 a L
quando a média de R é 013 ou menos, e a média x é de cerca
de 3 a 6 quando a média R é maior que 613, e M e um eatiso,
de nreferéncia escolhido de metal alcalino, metal térreo al-
calino, aménio, mono-, di=-, e tri-etanol-amdnio, ainda mais
preferencialmente de sodio, potdssio, amdnio, e misturas dos
mesmos iSes de magnésio. Os alquiletoxicarboxilatos preferi-
dos sdo agueles em que R é um grupo alquilico Cip @ Cq e

A mistura de agente tensio-activo contém
também de 0% a cerca de 10%, de preferéncia menos que cerca
de 83, ainda mais preferencialmente menos que cerca de 5%,
de etoxilatos de alcool da fdérmula RO(CH oCHy0) H em que R é
um grupo alqulllco C12 aC 16 € ¥ varia de O a cerca de 10 e
a média x & menor que 6. A mistura de agente tensio-setivo
contém também 0% a cerca de 10%, de preferéncia menos gue
cerca de 8%, ainda mais preferencialmente menos que cerca de
5% de sabdes da férmula RCO0-Mr, em que R é um grupo alquili
co Gll a 015 e M € um catifio como anteriormente descrit c.

Os etoxilados do alcool nio carboxilado a-
pontados anteriormente, sdc prejudiciais para a mistura de
agentes tensio-activos alquiletoxicarboxilatos. Por isso, &
decisivo que a mistura de agente tensio-activo alquiletoxi-
carboxilsto utilizado nesta invengdo conbenha menos que 10%,
em peso, dos etoxilatos do alcool de onde & derivada.

-] D
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As composigdes anteriormente referidas tém
um pi de cerca de 7 a 11, determinado como p pd da composi-
380 ndo dilufda com um medidor de pile A composigdo de deter=-
gerte preferida tem um pd de cerca de 8 a 10,5 e ainda mais
preferencialmente de cerca de 8,5 a 10. Tradicionaluente,con
posigdes liquidas para lavar a loiga tém um pH de cerca de
7. Considerou-se para composigdes de detergente como estas
que um pit mais alcalino de cerca de 9 melhora consideravel-
mente a limpeza da gordura se comparado com um produto com
um pH de 7. Bste beneficio de limpeza parece ser Unico em
composigles contendo os presentes alguiletoxicarboxilatose
Surpreendent emente, estas composigdes sio apesar disso muito
suaves para as m3os num pH alecalino.

Se uma composigdo com um pH maior que 7 &
mais efectiva em melhorar a actuagdo deveria conter um agen-
te amortecedor capaz de manter o pHE alcalino na composigédo
em solugles dilufdas da composigdo. Este agente amortecedor
pode ser um detergente activo no seu proéprio sent ido, ou po-
de ser um baixo peso molecular, material orgénico ou inorga-
nico que & utilizado nesta composicdo somente para manter um
pii alcalinc. Os agentes amortecedores preferidos para compo=-
sigbes desta invengdo sfo materiais contendo nitrogénio. Al-
guns exemplos s80 glicina ou outros aminoscidos ou aminas
mais baixas do &lcool como mono-, di-, e tri-etanolamina. Es
tes agentes amortecedores estfo normalmente vresertes a unm
nivel de cerca de 0,1% a 10%, em peso, de preferdncia de cer
ca de 1% a 7%, ainda mais preferencialmente de cerca de 1,5%

a 55

Os catifes para os alquiletoxicarboxilatos
s . . . $ .
poden ser metais alcalinos, metais alcaliho terrosos, smonic
™ - ’ . s kY .
e i6es de alcanol e amonioc mais baixos. Considerou-se gue pa
ra 0s presentes alquiletoxicarboxilatos a presenga de catide
bivalentes melhora grandemente a limpeza de superficies gor-

1973
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durosas. Isto € especialmente verdade quando as composigdes
s80 utilizadas em agua depurada que contém poucos ifes biva=-
lentes. Composi¢des 1iquidas para lavar a loiga que contém
alquiletoxicarboxilatos que ndc s&o conforme com a estreitsa
definigHo acima referida serfo menos beneficiados pela adi-
¢do de ides bivalentes e, em muitos casos, v8o realmente e-
xibir uma reduzida acgdo de limpeza sobre a adigdo de cati-
Ses bivalentes. Gré-se que os ifes bivalentes aumentam o vo-
lume dos presentes alquiletoxicarboxilatos no interior do O-
leo/égua, reduzindo assim a tens&o interior e melhorando a
limpeza da gordurae.

De preferéncia, os iSes bivalentes sfoc adi
cicnados com um cloreto ou suliato de sal a composigles con-
tendo um metal alcalino ou sal de amonio do alquiletoxicar-
boxilato, ainda meis preferencialmente o sal de sédio, depoi
da composigdo ter sido neutralizada com uma base forte. O ni
vel de iflo bivalente na composig8o é de 0% a cerca de 1,5%,
de preferéncia de cerca de 0,2% a 1% ainda mais preferencial
mente de cerca de 0,3% a 0,8%, em peso. Os ifes bivalentes
particularmente preferidos s3o os iSes de magnésio.

Quando tanto os ides bivalentes como o pH
alcalino s&o combinados com a mistura do agente tensio=-acti-
vo, & obtida uma limpeza de gordura gue é superior a que se
obtem quer pelo pH alealino quer pelos ifes bivalentes em se
parado. De preferencia o ifo bivalente ¢ magnésio, presente
na composigdo a um nivel de cerca de 0,15 a 1%, ainda mais
preferencialmente de cerca de 0,3% a 0,8%, em peso, enguanto
que o pi e de preferéncia de cerca de 8 a 9,5 e ainda mais
preferencialmente de cerca de 8,5 a 9,5. As composicgdes que
contém elevados niveis de magnésio e tém um pu muito acima
de cerca de 9,5 ndo sfo preferidas devido a uma tendéncia pa
ra formar precipitados.

-1l
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Agentes Co=Tensio=Activos

As composigfes agqui apresentadas contém,
de preferéncia, certos agentes co-tensio-activos para ajudar
na formagdo de espuma, acg¢do dissolvente e/ou suavidade.

Incluidos nesta categoria estlo varios a-
gentes tensio-activos anidnicos utilizados normalmente em
detergentes 1liquidos para lavar a loica. Os catiBes associa-
dos com estes agentes tensio-activos anidnicos podem ser os
mesmos que os atiles préviamente descritos para os alguile=
toxicarboxilatos. Exemplos de agentes co-tensio-sctivos anié
nicos aqui utilizaveis s3o as seguintes classes:

(1) Sulfonatos de alquil benzeno nos quais
o grupo alquilico contém de 9 a 15 &tomos de carbono, de pre
ferneia 11 a 1. atomos de carbono, numa configuragdo de ca-
deia linear ou ramificada. Um sulfonato de alquil benzeno li
near particularmente preferido contem cerca de 12 Atomos de
carbono. A Patente Americana 2.220.099 e 2.477.323 descreve
estes agentes tensio-activos detalhadamente.

(2) Sulfatos alguilicos obtidos por sulfa-
tagdo de um alcool tendo 8 a 22 Atomos de carbono, de prefe-
réncia de 12 a 16 atomos de carbono. Os sulfatos alquilicos
tém a formula ROSO5~M, em que R € o grupe alquilico Cgono ©
M ¢ um catifo mono- e/ou bivalente.

t(3) Sulfonatos de parafina tendo 8 a 22 a-
tomos de carbono, de preferéncia de 12 a 16 atomos de carho-
no, na metade alquilica. Estes agentes tensio-activos estdo
comercialmente disponiveis como Hostapur SAS da Hoechst Cela
nese.

(&) Sulfonatos de olefina tendo 8 3 22 A=
~ o s La
tomos de carbono, de preferencia 12 a 16 ztomos de carbono.
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A Patente Americana 3.332.880 contém uma descrigdc de sulfo-
natos de olefina utilizaveis.

(5) sulfatos de alquil éter obitidos da e-
toxilagBo de um alcool tendo 8 a 22 dtomos de carbono, de
preferéncia 12 a 16 atomos de carbono, menos gue 30, de pre=
feréncia menos gque 12, moléculas de 0xido etileno. Os sulfa-
tos de alquil eter tém a formula:

RO(GEHA,_PO) 35031+
em que R ¢ o grupo alquilieo Cgupps X € 1=30, e M é um ca-
tido mono ou bivalente.

(6) Sulfonatos de alguil gliceril éter ten
do 8 a 22 stomos de carbons, de preferéncia 12 a 16 atomos
de carbono na metade alquilica.

(7) Sulfosuccinatos bialquilicos da formu-

QHZ - CH = 303-M+
|

GOORl COCR,
em que cada de Rl e RZ’ gue podem ser o5 mesmos ou diferen-
tes, representa um grupo alquilico de cadeia linear ou de
cadeia ramificada tende de cerca de 4 a 10 atomos de carbono
e mais preferencialmente de cerca de 6 a & atomos de ecarbono
e M+ representa um catido mono ou bivalente. Unma descrigfo
mais completa de sulfossuccinatos bialquilicos utilizaveis
pode ser encontrada em GB 2.105.325 ¢ GB 2.104.913.

(8) Sulfonatos de ester de acido gordo da
formula:
) %1 - CH(803~M+)002R2
em que Rl e um alquilico linear ou ramificado de cerca de 08
) ~. . ¢ Lo o .
& 018’ de preferencia Gl2 a Clé’ e RZ e um a}qulllco linear
ou ramificado ée cerca de Gl a C6, de preferencia primeirg-
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mente Gl, e M+ representa um cati¢fo mono ou bivalente.

(9) Misturas dos mesmos.

Os agentes tensio-actives anidnicos acims
descritos estdo todos disponiveis no mercadoc. De notar que
apesar de tanto os sulfosuccinatos bialquilicos como os sul-
fonatos de éster de acido gordo funcionasrem bem com um ph
neutral ou levemente alcaline, ndo sfo quimiceamerte estaveis
numa composigdo com pH muito maior que cerca de 8,5

Qutros agentes co-tensioc-activos adequados
para utilizar nas composigfes sfo os alquilepoliglicdsides
gordos nio idnicos. Estes agentes tensio-activos contém gru-
pos alquilicos de cadeia linear ou cadeia ramificeda Ca a

15, de preferéncia de cerca de C4p @ Gl,, e tém uma média
de cerca de 1 a 5 unidades de glicose, com uma wmédia de 1 a
2 unidades de glicose de maior preferéncia. A Patente Ameri-
cana 4.393.203 e 4.732.704 incorporada por referéncia, des-
creve estes agentes tensio-getivos.

Os agentes to=teénsiowactivos para as com-
posigles agul descritas podem igualmente conter misturas de
agentes tensio-activos anidnicos com poliglicdsidos alquili~
cos. As forgas co-actuantes estdo presentes na eom0031gao 8
um nivel de 0% a cerca de 35%, em peso, de preferéncia, de
cerca de 5% a 25%, e ainda mais preferencialmernte de cerca
de 7% a 20%.

Outro componente que pode ser ineluido nas
composigSes é um agente tensio-activo estabilizador de espu=-
ma (intensificador de espuma) a um nivel de menos que cerca
de 15%, de preferéncia de cerca de 0,5% a 12%, nreferencial-
mente de cerca de 1% a 10j%. Agentes tensio-actives opcionais
estabilizadores de espuma operaveis na composigdo instanta-
nea sfoc de cinco tipos basicos=- betalnas, condensados de G-
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xido etileno, amidas de acido gordo, nio ionicos semipolares
e, . s . . st .
de oxido de amina e asgentes tensio-actives cationicos.

As composig¢lOes podem conter agentes tensio

-activos de detergente de betanol tendo a fdrmula geral:
(+) (-)
R - N(RY), - R%00

em que R € um grupo hidrofdbico selesccionado do Erupo que
consiste em grupos alquilicos contendo de cerca de 10 a cer-
ca de 22 &tomos de carbono, de preferencia de cerca de 12 a
cerca de 18 atomos de carbono, grupos alquil aril e aril al-]
quil contendo um numero semelhante de &tomos com um anel de
benzenc tratadc como equivalente a cerca de 2 atomos de car-
bono, & estruturas semelhantes interrompidas por amido ou c4
deias de éter; cada RY ¢ um grupo alquilico contendo de 1 a
cerca de 3 atomos de carbone;'e Rz é um grupo alguileno con-
tendo de 1 a cerca de 6 atomos de carbono.

Exemplos de betainas preferidas s8o: dode-
cil dimetilo, betaina, cetil dimetil betafna, dodecil amigo-
propildimetil betaina, tetradecildimetil betafna, tetradecil]
amidopropildimetil betaina e hexancato dodecildimetiloamonio

Qutros amidoalquilbetainas utilizdveis sSo
divulgadas na Patente Americana 3.950¢417; L4.137.191; e
4.375.421; e Patente Britanica 2.103.236, sendo todos aqui
incorporados por referéncia.

Sera reconhecido que os grupos alquilicos
(e acilicos) para os agentes tensio-activos de betafna acima
referidas podem ser obtidos tanto de fontes naturais como
sintéticas, por exemplo podem ser obtidos de acidos gordos
que ocorrem naturalmente; olefinas tals como as preparadas
por Ziegler ou por processos 0xo; ou de olefinas separadas
de petroleo com ou sem "estalar".

18-
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Os condensados de 6xidc etileno sdo larga-
mente definidos como compostos produzidos pela condensagdo de
grupos de 6xido etileno (hidrofilicos por natureza) com umn
composto hidrofdbico orginico, que pode ser alifdtico ou al-
gquilico aromatico por natuerza. A extensZo 4o radical hidpo-
£11ico ou polioxialquileno que ¢ condensado com gualguer gru-
pc hidrofdbico proprio, pode ser facilmente ajustada para dan
lugar a um composto solivel em agua tendc o equilfbric dese-
jado entre elementos hidrof{licos e hidrofdbicos.

Exemplos desses condensacos de 6xido eti-

leno utilizaveis como estabilizadores de @ spuma s80 0s produ-
tos de condensagdo de alcoois alifaticos com Sxido etileno.
A cadeia alquilica do alcool alifédtico tanto pode ser linear
como ramificada e geralmente contém de cerca de 8 a cerca de
18, de preferencia de cerca de 8 a cerca de 14 atomos de car-
bono para a melhor realizag8o como estabilizadores de espuma,
estando o 0xido etileno presente em quantidades de cerca de 8
moléculas a cerca de 30, de sreferéncia, de cerca de 8 a cer-
ca de 14 moléculas de 0xido etileno por moléeculs de £1coole.

Ezemplos dos agerntes tensic-activos de ami
do agui utilizaveis incluem amoniaco, moncetancl, e diatenol
amidas de acidos gordos tendo uma metade acflica contendo de
cerca de 8 a cerca de 18 atomos de carbono e representados peg
la formula geral:

Ry = €O - n(w), - 1(3205)3 -
em que R é um radical de hidrocarbone alifdtico saturado ou
insaturado, tendo de cerca de 7 a 21, de preferéncia de cerca
de 11 a 17 atomos de carbono; R, representa um grupo metileno
ou etileno; e m € 1, 2 ou 3, de preferéncia 1. Exemplos espe-
cificos das aitas amidas sSo: amina de monoetancl, amida de
acido gordo de c¢dco e amina dietanol amida de acido gordo do-
decil. Estas metades ac{licas podem ser obtidas de gliceridas
que ocorreil naturalmente, por exemplo: oleo de ¢dco, oleo de
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nalme, 0leo de soja e sebo, mas podem ser obtidas sintética-
. ~ ’ o
ente, por exemplo, pela oxidag@o de petroleo ou por hidroge-
nagédo de monoxido de carbono pelo processo Fischer-Tropsche
580 preferiveis as amidas de monoetanol e dietaholamidas de
fnidAa o « 1
acidos gordos 612_14.

Agentes tensio-activos de 6xido de amina
semipolares e ndo idnicos compreendem compostos e misturas de
compostos com uma f£oérmula:

Ry
l

Ry (CH, 0) N —$0

Rs

em que Ry ¢ um radical alquilico, 2-hidroxialquilico, 3-hidro
xielquilico ou 3-alcoxi-2-hidroxipropil, no qual o alquilico
e o alecozico, respectivamente, contém ée cerca de 8 a cerca
de 18 atomos de carbono, RZ e R? s&0 cada um metilico, etfli-

00, proo*llco, lsopron111g0, °hldr0XLetlllCO, ’ﬂldrOlePOpi
lico, ou 3= hidroxipropilico, e n é de 0 a cerca de 10. Papr-
ticularmente preferiveis sfio os oxidos de amina da férmula:

en que Ry é um alquilico 012 -16 © Ry, e R3 s8o metilico ou etf
lico. Os condensados de oxido etileno acima referidos, amidag
e os O0xidos de amina sSo mais detalhadamente descritos na Pg-
tente Americana 4.316.824 (Pancheri), aguil incorporada por re
feréncias.

As composigBes podem também conter certos

agentes tensio-activos de amdnio quaterndrio catidnico da £on
mula ¢

=20
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[R*(0r?) yj [r?)or? )yj SR
ou agentes tensio-activos de amina da £érmula

[RY(0r%)y I [R)or%)5] ”bm

em que Ry & um grupo alquflico ou alquilico benzi{lico tendo
de cerca de 6 a cerca de 16 atomos de carbono ne cadeia alqui
lica; cada Ra ¢ seleceionado do grupo gue consiste em?GHECHE-
’ChnCh(uﬁv)“ -Gﬁzcﬁ(C‘gOﬁ)v -CH,yCH 0=, e misturas dos mes
mos cada R5 ¢ seleccionado do ErUpo gue consiste em alqu111n

-C#, hlﬁfO&l&lqulllcO C # benzilico e hidrogénio quando
¥ ndoc & O; R4 e O Mesmo que Lj ou & uma cadeia alquilica em
que o nimero total de atomos de carbono de RT mais R¥ & de
cerca de 8 a cerca de 16; cada ¥y ¢ de 0 a cerca de 10, e a s9
ma dos valores y ¢ de O a cerca de 15; e x ¢ qualquer anidnio
compativels

in

Os agentes tensic~activos de amdnio quater
nérios sio os preferiveis dos anteriormente citados, especial
mente a cadeis monolonga de agentes tensio-activos alquilicos
descrita na férmula anterior em gque R* € secleccionado dos mes
mos grupos que Rﬁ. 0s agentes tensio-activos de amdnio guaten
nario mais preﬁeriveis 880 o cloreto, brometo, € sais metil
sulfato de alquilo 08 16 trimetilamdnio, sais de alquil Da -16
di(hidroxietil)-metilamonio, sais de alquilc 08 16 de hidro-
xietildimetilamonio, sais alquiloxipropil trimetilamdnio
’8 16 © sais alquiloxipropil dikidroxietilmetilamdnio CS 16°
TDos anteriormerite referidos, os sais de algquilo ClO -1, tr ime-
tilamonio sfo os mreAerlvews, por exemplo: decil trimetilamd-
nio metilsulfato, cloreto de lauril trimetilawdnio, brometo
de miristilo trimetilamonio e cloreto de cdeo trimetilamonio,
e metil sulfato.

Os intensificadores de espuma utilizados

=D

-

(o]

-
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na composigdo podem conter qualquer um ou uma mistura dos in-
tensificadores de espuma listados anteriormente.

Ingredientes adicionais facultativos

Para além dos ingredientes atrds deseritos
as composigles podem conter outros ingredientes convencionais
apropriados para utilizar em composigSes liguidas para lavar
a leiga.

Ingredientes oncionais incluem a drenagem
que promove agentes tensio-activos etoxilados n8o idnicos do
tipo divulgado na Patente Americana 4.316.824, Pancheri (23
de Fevereiro de 1982), aqui incorporada por referéncia.

Outros incluem edificadores de acgles dis-
solventes, quer do tipo organico guer inorganico. Exemplos ad
edificadores inorganicos soluveis em agua que podem ser ubi-
lizados, em separadoc ou numa mistura feita com eles mesmos
ou com sais edificadores organicos alecalinos isoladores, s&o
os carbonatos de metal alcalino, fosfatos, polifosfatos e si-
licados. Exemplos especificos desses sais 530 o tripolifosfa-
to de sbédio, pirofosfato de potassio, tripolifosfato de potds
sic e hexametafosfato de sodio. Exemlos de sais edificadores
organicos gue podem ser utilizados em separado ou numa mistu-
ra com cada um ou com 08 sals edifilcadores inorgénicos alca-
linos antecedentes, sfZo os policarboxilatos de metal alcali-
no, por exemplo: citratos hidrossoluveis tais como citrato ad
sédio e de potassio, tartrato de sodio e de potdssio, etile-
nodiaminatetraacetato de sddio e de potassio, triacetatos de
diamina N-(2-hidroxietil)=-etileno de sddio e de potassio, tri
acetatos de nitrila de so0dio e de potassio (NTA), biacetstos
N-(2-hidroxietil)-nitrilo de sédio e potdssio, oxidisuccina-
tos de sodio e de poﬁéssio, e mono e di-succinatos de tartra-
to de s0dio e de potéssio, tal como ¢ deserito na Patente Ame
ricana 4.663.071 (Bush et al.,registadc a 5 de Maioc de 1987),

DD
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agui incorporada por referéncia. Outros edificadores de acgdd
dissolvente organica tais como fosfonatos hidroscliveis poden
ser utilizados nas composigdes da inven¢do. Contudo, e em ge-
ral os edificadores de acgio dissolvente tém limitado o valon
das composigBes de detergente para lavar a loiga e o usoc a ni
vels anteriormente referidos de cerca de 10% podem restringin
a elaboragfo de flexibilidade nas composigBes liquidas agui
apresentadas devido a questdes de solubilidade e estabilidade
de fase.

Os dleoois, tais como o alcool etflico e
giicol propilenc, e hidrotropos, tais como sulfonato tolueno
de sodio e potassio, sulfonato xileno fe sddio e potassio,
sulfosuccianato trisddio e compostos com eles relscionados
(como divulgado na Patente Americana 3.915.903, aqui incor-
porada por referéncia), e ureia, podem ser utilizados para sa
zlcangar uma desejada fase de estabilidade e viscosidade do
produto. Alcoois, tais como o alcool et{lico e glicol propi-
leno, a um nivel de 0% a cerca de 15%. tolueno de potassio ou
s6dio, xileno, ou sulfonato cumenc, a um nivel de 0% a cerca
de 10% e ureia a um nivel de 0% a cerca ds 10%, s50 particu-
larmerte Uteis nas composiglese

Outros ingredientes desejaveis ineluem di-
luentes e solventes. Os diluentes podem ser sais inorganicos,
tais como o sulfato de s0dio, cloreto de amdnic, cloreto de
sédio, bicarbonato de sédio, etcsy, @ 05 solventes incluem g-
gua, alcoois de baixo peso molecular, tais como o alcool etid
lico, aleool isopropilico, etc. As composigdes vEc normalmen-
te conter cerca de 80%, de preferéncia de cerca de 30% a cer-
ca de 70%, ainde mais preferencialmente de cerca de LO% a cen
ca de 655, de agua.

Todas as percentagens, partes e razfes a=
gui utilizadas sdo em termos de peso salvo indicagfo em con-

w23
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' 3
trarice.

Os exemplos seguintes ilustram os proces=—
sos da invengéo e facilitam a sua compreensio.

EXEMPLO I

Un agente tenslo-activo alquiletoxicarbo-
xilato ga formila RO(CHEGHZO)iCHZGQO~M% em que R ¢ um algui-
1ico Cyp 325 2 média x é 3, ¢ M é sbdio, & sintetizado ao se
realizar o sepuinte procedimento. 1,1 moles de terci-butdxi-
do de potassio reagem com uma molécula de etoxilado alguili-
co Cyp_y3» contendo em média trés grupos etoxi (leodol 23-3)
a 459 por hora, mexendo-se a0 mesmo tempo, sob baiza pressic
de cerca de 17 mm Hg. O butanol terciario que € retirado &
recolhido num separador de gelo/acetona seco. A0 fim de uina
hora, 1,1 moles de cloroacetato de sddio s80 adicionsdas &
mistura Neodol 23~3/potéssig t=butoxido. A temperatura de
reacgfo é aumentada para 902C e a press&o reduzida novamente
para cerca de 17 mm Hg. A mistura de reacgfo ¢ agitada sob
estas condigles a0 longo da noite. O alquiletoxicarboxilato
é isolado quando se adicionar a mistura da reacgdo a uma so-
lugdo aquosa de HCl, de modo a que o pd seja cerce de 3, aqus
cendo a mistura a 2020 e recolhendo esirato superior do sis-
tema de duas fases. Com base na anélise, g % de conversdoc ds
etoxilado alquilioo para alquiletoxicarboxilato ¢ maior que
90%. Esta mistura da fase da parte superior é adicionada a
uma solugdo aquosa de hidrdoxido de sédio, de modo a que o pH
seja cerca de B.

EZEMPLO II
Un agente tensio=-activo alquiletoxicarbo-
xilato da formula RO(CH,CH,0) CH,C00-M+ em que R é um algqui-
lico Oy 3y @ média x & de 5,4, ¢ M & sddio, é realizada se+
guindo o processo do Exemplo I, mas substituindo o etoxilato
alquilico C10-13 (Neodol 23-3) por um etoxilato alquilico
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01),-15 contendo uma média de 5,4 de grupos etoxi (Neodol 23-
-5,4). Com base na analise, & % de conversio de ectoxilato em|:
algquiletoxicarboxilato ¢ maior que 90%.

EZTMPLO ITI

Un agente tensio-activo alquiletoxicarbo-
xilato semelhante a realizada no Exemplo I obtém-se guande o©
processo do BExemplo I é repetido com o alquil etozilato, ter-
ei-butdxido de patéssio e clorocacetato de sddio adicionado si
multaneamsnte no inicio da reacgfo. A temperatura de reacgdo
2 aumentada lentamente até cerca de 909C e a pressao de reac
¢80 e reduzida gradualmente até cerca de 17 mm fHge O restan-
te procedimento & os resultados s8o semelhantes aos dados no
BExemanlo I.

Outros procéssas da presente inveng8o sfo
obtidos quando o terci-butdxido de potassio nos exemplos an-
teriores & substituido por pentilo terciaric ou hexil aledxi-
do.

Outros processos da presente invengfo sdo
obtidos gquando ¢ cloroacetato de s0dio nos exemplos anterio-
res ¢ substituido por dcido cloroacético anidro a uma razfo
molar da base retardada para o acido cloroacético de 2:1.

BAEMPTO IV
As trés composigdes de detergesnte liquido
pars lavar a loiga que se seguem contém agnentes tensio-acti-
vos algquiletoxicarboxilatos produzidos por um processo desta
invengéo.

A preparagfio A € produzida adicionando-se
etanol, cloreto de s6dic e sulfonato xileno de sddio 2 mistu-
ra de agentes tenslo-activos contendo alquiletoxicarboxilatos
Os agentes tensio-activos que permanecem sfo depois adicicna-

-25-
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dos e misturados conjuntamente. B depois adicionada glicina
e p pH e ajustado para cerca de 10 com hidroxido de s6dio.
Finalmente, o cloreto de magnésio é adicionado, o que redusz
O pii para cerca de 9,5. A viscosidade final e os ajustamento
do pii podem ser produzidos nesta altura seguidos da adigéo dI
cerfume e cor. O agente de equilibrio e a égua.

A preparagdo B ¢ produzida adicicnando-se
etanol, cloreto de sddio e sulfonato de sddio xileno ao al-
quiletoxicarboxilato de sodio. Os restantes componentes da
formila sdo adicionados pela ordem dada no quadro.

A preparagdc C é produzida adicionando-se
etanol, cloreto de s0dio e xileno de sulfonato de sddio a0
sal de sodio de alquiletoxicarboxilato. O alquil glucdsido &
misturade conjuntamente e a temperstura da mistura 6 aumenta+
da para cerca de 4L0SC. A monoetanolamina de cOco amida & a-
quecida & cerca de 652C e misturada conjuntamente. Pequenos
ajustamentos de pid e viscosidade sdo feitos nestas altura, se+
guidos da adig8o da cor e do perfume e agua para levar a pre+
peragdo a 100%.

-26-
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Preparagio Preparagdo Preparagdo
Comnonentes A B c
Alguiletoxzicarboxilato 15 15 15
(2,8 médais) de sodio 00,1 5%
Alguiletoxzicarbozilato 0,97 0,97 0,97
Alquiletoxicarboxilato 15 - -
(0,8 med.) de sodio 012—13
£eido gordoglmetil éster sulfo- = 15 -
nato de s63io Cyp_ g,
Poliglucosido (1,4 med.) - - 15
de algquilo 612“13
Dimetil betafna de algquilo ' 4,0 - -
C10-1-16
Oxido de dimetil amina - 4,0 -
feido gordo de monoetanolamina - o 4,0
amida 012“14
IZ0 de magnésio 0,76 0,75 -
adicionadc como MgCl,.6H,0)
Gliecina £,0 - -
Zileno sulfonato de sddio 2,0 2,2 2,0
Bt anol 7,5 7,0 7,0
Cloreto de sodio 1,5 <1 2,25
pd do produto 9s5 7955 7,05
Perfune e cor 0,15 0,15 0,15
fgua Bquilibric BEquilfbrio Equili

brio
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Jase:

® A mi
carboxilato de s0dio e alquiletoxidlcool é preparada de acor-
do com o processo abaixo esbogado!

Lo

e

3967

> 0] ’ .
stura de agentes tensio-activos que contem alguiletoxi-

Um alguiletoxialcool (3,0 med) Cqp 13 reage com t-bukd-
xido de potassio e cloroacetato de s0dio na razdo de
1:1, 1:L, 1 @0 se misturar primeiro o alguiletoxilato
com o t~butoxide de potdssio a cerca de 6090 e cerca de
20 mm Hg de pressfo por cerca de 1 hora. Depois o t-bu-
tonol ¢ removido continuamente da mistura reagente por
destilagfo. Em seguida o vacuo quebra-se e & adicionadd
cloroacetato de s0dio mexendo conjuntamente. A pressio
¢ restabelecida a cerca de 18-20 mnm Hg e a reacgéo po=-
de continuar por cerca de 3 horas. Depois a pressio da
reacgdo ¢ levada ao nivel atmosférico com nitrogénio e
as bobinas de aquecimento a vapor sfo desligadas. A
reacglo ¢ deizada neste estado durante toda a noite. 1ig
dia seguinte a temperatura da misturs reagente & sumend
tada ¢ a pressdoc reduzida para remover t-butanol do 51
tema. A mistura reagente ¢ depois adicionada 2 uma so-
lugéo aquosa de acido clorfdrico contendo 105% da quan-
tidade tedrica necessaria para neutralizar ¢ t-butoxidd
de potassio inicialmente adicionado. O produto reagen-
te de acido aquoso e aquecido para forgar ume fase de
separagdo dos materiais orgnicos e squosos. A fase or-
ganica é recolhida.

A fase 1 acima referida € repetida usando-se um alqui~-
letoxialeool (2,7 med.) Cqo- -13 e uma razfo deste etoxi-
alcaol para t-butdoxido de potassic e cloroacetato de
sédio de 1:1, 3:1, 3. O t-butdxido de potassio & adi-
cionsdo ao etoxilato de alquilo, que esta a uma tempe~
ratura de cerca de 32,290 e a mistura reagente & depois
aumentada para cerca de 104,420, & o t-butanol é reti-
rado e recolhido durante um pericdo de cerca de 30 mi-

wD §em
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P * . e .3 8
nutos. O clorcacetato de sodio e depols adicionado a
mistura reagente que fol arrefecida levemente parz cer
ca de 669C. A reacgdo & misturada por cerca de 1,5 ho=-
ras, arrefecida e adiclonada a uma solugdo aquosa de
s s . [ ST -

suficiente acido cloridrico para alcancar um pH de 3,4
% adicionada agua para aumentar o volume da mistura
reagente a cerca de 50% e a mistura & depois aguecida

L ~A ., os N 4
a cerca de 492C. A materia orgénica que fica no cimo é
recolhida e o processo de lavagem & repetido.

3s As misturas de agentes tensio-activos proguzidas nas
fases 1 e 2 acima enunciadas sBo misturadas a uma ra-
z80 de 40,4 a 59,6. Uma parte desta larga mistura de
agentes tensio-activos compostas € neutralizada com 50
% de hidrdxido de s6dio a um pHE de cerca de 8 e diluf-
da por cerca de 50% com uma mistura de agua e etanol
por 25/75 de volume. A solugfo resultante é continua-
mente extralida a uma temperatura ambiente com hexanos
por cerca de quatro dias. A fase aquosa mais baixa e
recolhida e ¢ removide algum etanol e agua ao se ague-
cer para {dar lugar a uma pasta contendo o alquiletoxi=-
carboxilato que contém a mistura de agentes tensio-ack
vos abaixo descrita.

No que foi referido anteriormente a parte

de agentes tensio-activos da mistura acima citada contém cerd

ca de 93,9% de alquiletoxicarboxilatos da formula

RO(CH,CH,0) «LCHyC00-Na+ em que R ¢ um alquilo Cypy3 em media
de 12,5; x varia de O até cerca de 10 ¢ a distribuigdo etoxi-
lata ¢ tal que a quantidade de material em que x é O & cerea
de 2,8% e a quantidade de material em que x é maior que 7 &
menor gue cerca de 2%, em peso, dos alquiletoxicarboxilatos.

A védia X na distribuigdo ¢ 2,8, A mistura de agentes tensicd

-activos também contém cerca de 6,19 de etoxilatos de aleool

da formula RO(unzGQQD)Xn com R sendo um alguilo 012“13

29

em med

[}
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vos contem 0% de materiais de sab3o.

As preparagdes anteriores providenclam
uma ezcelente combinagdo de limpeza de gordura e beneficios
de suavidade. Ao utilizar o alquiletoxicarboxilato contendo
tura de agentes vensio-activos como um bloco edificado,
gado um grau de boa limpeZa de gordura com & orden ds
graduagéo sendo Prepnaragéo C >Preparag§.o B> Preparacio A

[

[xv]

=t

Q o
Q

)

BXEMPLO V
A prenaragdo seguinte, contendo a mistura
de agentes tensic=activos utilizada no Exemplocl, compreern=-
dendo os mesmos alquiletoxicarboxilatos, providencia uma lim
peza de gordura excepcional e suavidade para as mdos, com
uma formagdc de espuma algo menor que as Preparacgdes A, B e
Ce

Componentes Preparagio D
Alguiletoxicarboxilato (2,8 med.) de sddio Peso %
512_13 28
Alquiletoxialeool (2,8 med.) C12-13 1,8

T80 de magnésio (adicionado como MgCl, «6H,0 0,6
Gliecins 4,0
Zileno sulfonato de sodio 2,0
Ztanol 795
gloreto de sodio L5

pii do produto 9,0
Perfume & cor 0,15
fzua Bquilibrio

=30

. ~ 4 . .
dia de 12,5 e a media x=2,8. A mistura de agentes tensio-sctl

L2
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l2.- Processo para a preparagio de um a-
cente tensio-active alguiletoxicarboxilato da formula
) %0€GIi201120);§C}i20 00-Mr )
em gue R e um grupo alquilico CS a 618’ X e um numero medio
de 1 al5 e M é um metal alealino ou um catifio de metal al=-
calino, terroso, caracterizado pelo facto de se fazer rea=-
girs
(a) um alcool gordo etoxilado da formula
RO(CH,CH,0) l, em que R é um grupo alquiliec
Cg aCygex & um numerc médic de 1 a 15;
(b) uma base retardada da formula RO-Mr, em que
RO- ¢ um alcoxido secundaric ou terciario,
R ¢ um grupo alquilico C, & Cqp nfio linear
com pelo menos um local de ramificagfo em 3
atomos de carbono do atome de oxigénio, e M
é un metal alecalino ou um catific de metal all

w13

calino=terroso; e
(¢) acido clorcacético anidro a ume razic molar
da base retardada para o acido clorocacético
anidro de 2:1, ou um sal de metal alcalino
ou sal de metal alealino-terrosc de acido
cloroacético anidro, a uma razdo molar da bs
se retardada para o sal de metal slcalino oy
sal de metal alcalino=-terroso de acido clo-
roacético de 1:1:
am que a razéc molar ¢o alcool gordo etoxilado para ¢ dc ido
sloroacético anidro ou o sal de metal alealino ou sal de me-
tal alealino-terroso do mesmo ¢ de 1:0,7 para 1:1,25, a tem-
peratura é de 20 a 1409C e a pressSo € de 1 a 760 mm HE.

22.- Processo de scordo com a reivindica-
¢80 1, caracterizado pelo facto de o aleool gordo etoxilado
fu o
R ser um grupo alguilico 612 a G16 e x ser calculade de 2 a
5
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38 e= Processo de acocrdo com a reivind ica-
280 1 ou 2, caracterigado pelo factc de a base retardada ser
sal de butoxido terciario.

L&+~ Processo de acorde com gualguer uma
das reivindicagles precedentes, caracterizado pelc facto de
na reacgdo (c) ser cloroacetato de potassio, cloroacetato as
sodlo, ou ume combinagdo dos mesmos.

5& .= Processo de acordo com qualguer uma
das reivindicagbes precedentes caracterizado pelo facto de
no alcool gordo etoxilado R ser um grupo alquilico 012 a C16
e X ser calculadc de 2 a 6, e a base retardada ser um sal de
butGxido terciarios

62+~ Processo de acordo com qualgusr uma
das reivindicagCes precedentes caracterizado pelc facto de nd
alcool gordo etéxilado R ser um grupo alguilico 612 a 015 e
x ser calculszdo de 2 a 6, e na reacgdo (¢) ser clorcaceteto
de pctéssio, cloroacetato de sédio, ou uma combinagdo dos med
MOSe

72+~ Processo de acordo com gualguer uma
das reivindicagles precedentes caracterizado pelo facto da
base retardada ser um ssl de butoxido tercisario e na reacgfo
(e) ser cloroacetato de potassio, cloroacetato de s0dio, ou
una combinagdo d0S mesmos.

82.~ Processo de acordo com gqualquer dss
reivindicagbes precedentes caracteriz=do pelo fscto de a tems
peratura de
ser de 15 a 350 mm de ng.

-

de reacgao ser de 60 a 12020 e a press&o de reacgdo

92 e= Processo de acordo com gualquer uma
das reivindicag¢les precedentes caracterizado pelo factho de
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converter mais de 85% do aleool gordo etoxilado para o agen-
te tensio-activo alquiletoxicarboxilato.

102+~ Processo de acordc com gualquer uma
das reivindicagles precedentes caracterizado pelo facto de
inicialmente o alcool gordo etoxilado ser feito reagir com a
base reterdada e, subsequentemente, o produto resultante ser
feito reagir com o acido cloroacético anidro ou o sal de me-
tal alcalino ou sal de metal alcalino-terroso do mesmc.
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