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Memorzrias Descriptiliva

Los sulfatos de alcoholes grasos industriales van
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acompafiados, en genergl, de una proporcién, importente de
impurezuzs. Se encuentran, por una parte, sales minerales
(principimenﬁe sulfato sédico), y por otra, productos or-
génicos: alcoholes no sulfatados, hidrocarburos, etc., gue
constituyen lo que ge dencomina cominmente lo nc sulfonado ©
los productos insulfonables.

Para muchas gplic&ciones, estas impurezas no son

molestas, siempre que no pasen de cierto valor; pero en

ciertas industrias, como la farmacedtica, la cosmética, la

perfumeria, no sucede lo mismo, pues se reguiere un produc-
to de pureza suficiente. ,

8e han descrito diversos pocedimientos para purifi-
car alcoholes grasos industriales, pero los procedimientos
propuestos tienden ya sea a eliminar las materias orgénicas
0 bien las materias inorgénicas.

La eliminaciém de las materias orgénicas se efectua
de ordinario extractando una solucién acuosa del sulfato de
alquilo por medio de un disolvente no soluble en el agua
(véase, por ejemplo, la patente americana n® 2,152.162 de
SHELL Developments). La eliminacién de materias inorgéni-
cas se resliza agregando un disolvente a una solucién acuosa
del sulfato de alcohol graso hasta que el gistema se separe
en dos fases liquidas, una de las cuales contiene el sulfato
de =alquilo, ¥y la‘otra, las sales minerales (véase, por ejem=
plo, la patente inglesa n¢ 538.375, de Colgate Palmolive Pest.
Co.). Los disolventes citados o bien son solubles en agua y |
malos disolventes del sulfato de alquilo, o bien insolubles
en agua y buenos disolventes del sulfato de alquilo. Segln
la patente alemana nimero 670.297, a nombre de la I.F. Farbe-
nindustria, se emplean dos disolventes orgénicos, uno solu-

ble y otro insoluble en agua, sfiadidos simultaneamente o en
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mezcla a la solucién acuosa del sulfato de alguilo. A baja
temperatura, por ejemplo, 02, el sulfato de alcohol graso
se separa en la cépa de hidiosoluble, ¥y las materias inor-'
génicas lo hecen en la capa hidrosoluble.

En lLos procedimientos descritos se advierte que
la captidad de disolvente agregada es relativemente débil
- 10 a 25% del conjunto -, ¥y gue la desmineralizacibn no
es total, e incluso queda ung cantidad apreciabie de N32504,
al menos 2%.

El procedimiento objeto de la presente invencién
tiene por objeto purificar los sulfatos de alquilo neu-
tralizados con sosa u otra base alcsalina, slcalinotérresa,
magnésica, etc., con preferencia en estado sblido o pasto-
80, por eliminacién précticamente total de las impurezas
orgénicas y minerales, utilizando un solo disolvente or-—
génico, con preferencia una cetona, como 1a acetona, la
metiletilcetona, etc.

Otra caracteristica del procedimiento es que per
mite obtener directamente el sulfato de algquilo en su forma
cristalizada, con un renaimiento excelente, superior a 80%
con relacién a la materia activa empleada.

Esta purificacién se base en las observaciones si-
guientes: las impurezas orgénicas normalmente contenidas
en los sulfatos de alcoholes son muy solubles en acetona
anhidra; en cambio, los sulfatos de alcoholes grasos son
précticamente insolubles en ella, incluso a la temperatu-~
ra de ebullicién.,

81 se afiade la cantidad minima de agua necesaria
e cilertea cantidad de acetona (relativamente importante
con relacién a la materia aotiva) para solublligar en calien

te el sulfato de alcohol gnhidro, se comprueba que:
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&) Las materias inorgénicas se separan cuantita=

tivamente en estado séiido en ealiente.

b) Después de separadas las materias uinerales
en caliente, &l enfriaerse la siucién hidrosacetédnica se
deposita el sulfato de alcohol cristalizado, y si se pro
cura que la concentracién de agua no sobrepase cierto valor
se congigue cristglimr la casi totalidad del sulfato de
alguilo, mientras que las materias orgédnicas son suficien
temente solubles para quedar retenidas por completo en
el disolvents. Dicho de otro modo, es necesario no pasar
de cierta concentracién de agua para obtener, con muy
buen rendimiento, cristales con pocas impurezas,

Para que se eliminen totalmente las materias inox
génicas, la proporcién de agua debe ser { 10%, y para que
las materias orgénicas continuen disueltas al cristalizar
a temperatura ordinaria, ha de ser preferentemente { 5%.

Con 100 g. de una solucién hidroaceténica que con
tenga 5% de agua, se pueden solubilizar en caliente (tem;
peratura de ebullicidén de la acetona) 5 g. de sulfatos de
alcoholes grasos totales de copra al 100%.

Como la proporcidén de agua no puede exceder de
cierto limite, la operacién no seré posible, por consiguien
te, siné partiendo de un producto que no sobrepase cier -
ta proporcién de agua inicial; de otro modo, serf necesa-
rio desecar previamente el producto.

Ejemplo 1. Purificacién de un polvo seco atomiza-
do con la composicién anélitica siguiente:

Materia activa (sulfatos de alcoholes

t0tales de COPTB) + « o + ¢ « o o 75,7 %
Materias orgénibas no sulfatadas (al=-

coholes grasos, hidrocarburos, etc.) 3,3 %
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Materias minerzles (Na2804, NaCl) | 10 %

Humedead 1%

Primero se extrajeron directamente del polvo
las materias orgénicas no sulfatades, practicando dos
extracciones a 508C, con una cantidad total de aceto=
na igugl a ocho véces el peso del producto utilizadoe.

El producto asf extractado y escurrido se di~
solvié en caliente en diez veces su peso de acetona, y
affadiendo una cantided de agua igual al peso de la ma=-
teria activa empleada, el precipitado séiido se separé
en caliente, y el filtrado se dejbé cristalizar. A 182C
se ha obtenido en cristales secos 7 % de la materia |
activa empleada, y 1a proporcién de materias minerales
y orgénicas en esos cristales es ( 1% para cada una de
ellas. Después de separar, una nueva cristalizacién a
0¢C ha dado cristales que, una vez desecados, represen
tan 10% de la materia activa empleagda; el filtrado rema
nente contiene 0,47% de materia activa, que constituye
en total 10% de la utilizada.

Ejemplo 28. Purificacién de un sulfato de alcohol
graso en forma de pasta industrial de la siguiente compo
sicibn: |

Materia active (sulfatos de alcoholes

totales de COPTR) s s & o « o o o 53 %
Insulfonable (materias orgénicas no
sulfatadas: alcoholes, hidrocarburos) 4,9 %

Matorias minerslies (Na2804, NeCl) . . 3,5 %

ASUB ¢ ¢ o o o ¢ o o o o 0o s s & o 0 38,6 %

Se trata el producto en cgliente con una canti -
dad tal de acetona que la concentracidn de agua sea igual

a 10%. La cantidad de agua contenida en la pasta basta
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justamente para poder solubilizar en caliente (temp;ra;
tura de ebullicién de la acetona) la materia activa y
el insulfonable; las materias minerales precipitan en
estado sbélido, y se separan en caliente. E1 filtrado se .
disuelve en caliente con una cantidad tal de acetona gue
la concentracién de agua sea de 5%, después de haber afia
dido previamente una cantidad tal de agua purificada que
la cantidad total de sgua sea igual a la del sulfep de
alcohol al 100% presznte en la solucién. En estas condi~-
ciones, se estd en el limite de solubilidad.

Se deja entonces cristalizar a temperstura ordi-
naria, 182C y se recoge en cristales secos més de 80% de
la materié activa empleada, gue contiene ( 0,5% de materias
orgénicas libres, y ( 0,5% de materias minerales.

Una nueva cristalizacién a -52C permite recoger
cristalés que, una vez secos, representan 10% de la ma=~-
teria active empleada, ¥y contienen insulfonable en canti-
dad apreciable. (Se puede practicar unsg extraccion con
acetona sobre estos cristales escurridos y sin desecar,

lo gque permite llegar a un contenido en insulfonable

{0,1%# sin pérdida de materia activa.)

El filtrado remanente de las cristalizaciones re
tiene 0,43%% de materiz sctiva a ~59C, lo gue representa un
6% de materia activa empleada.

Ejemplo 32, Purificacién de un derivado magnésico
de sulfato de alcéholes grasos en forma de polvo deseca=
do.

Materia activa (sulfatos magnésicos de

alcoholes d2 COPTA) « o o o o o + 77,2%

Materias orgdnicas no sulfatadas. . e 7,15%

Materias minerales. . + 4 v « o« o » &«  2,92%
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HUMEdad o o « o « o o o o o » o » 12,73 %

Tratamiento igual que en el caso del derivado
sbdico, excepto que la cantidad de agua utilizada para
disolver es menor, por la solubilidad mayor del derivag
do magnésgico. La relacién agua-materia activa es de 0,6,

Se ha obtenido en total 72,5% de la materia ac~
tiva cristalizada (con relacién a la materia activa va-
lorada inicialmente), y las impurezas en los cristales
secos son 0,2% de insulfonable y 0,15% de materias mi-
nerales.

En estos tres ejemplos, las materias oigénicas
¥ la materia activa de los disolventes de extraccién y
de cristalizacién se recuperan por simple destilacién
de la acetona, gue podrd restituirse al ciclo después
de deshidratarla eventualmente.

S8in que ello suponga innovacién, se puede reem—
plazar la acetona por otra cetona, por ejemplo, metile
tilcetona, ¢ inclusc por otro disolvente, siempre que'
sea'diferente la solubilidad de las impurezas insulfo-
nables y de la materia activa en estos disolventes pu-
ros y ligeramente hidratados. Sin embargo, por razones
de economia y de facilidad, damos preferencia a las ce-
tonas de bajo peso molecular.

Industrialmente, el procedimiento se puede reg-—
lizar sin dificultad en una serie de gparatos cerrados

provistos de agitadores y seguidos de centrifugas o de

filtros. 8in embargo, preferimos medios que permitan

una operacién continua. Consisten en una serie de apa=-
ratog homogeneizadores como los mencionados antes, se=
guidos de centrifiigadores de evacuacién continug y au-

tomésica del producto impregnado de cierta cantidad de
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El conjunto se puede representar en esguema segin

se expone en el dibujo adjunto, en el que 1 representa
el silo de alimentacién; 2, un tamiz que regula la lle-~
gada del polvo o la pasta en tratamiento; -3-, los dos
o més aparatos de batido gue ponen el producto activo
con las sales minerales, en suspensién en el disolventw
utilizado; =-4~, los dos o mas separadores que envian él
disolvente cargado de impurezas orgénicas a la cuba ~5~-,
que alimenta una columna de destila ¢idn del disolvente
no reproducida en el esquema, y envia el magma& crista -
lino de materia activa mis sales minerales al aparato
~-6-.

Este aparato =-6- de disolucién en caliente da
una suspensibn de sales minerales insoluble en la solu-
cién de materia activa.

Bl f£iltro -7— rectiene las sales minergles y deja
pasar la solucibén de materia activa &l disolvente gue
cristaliza en las cubas -8-.

En el esguema no se representan las instalacio-

nes de recuperacidn de disolvente a la salida del filtro =T7-.

Se reivindica como objeto de esta patente:

l.~ Procedimiento de purificacién de sulfatos de
alcoholes grasos con ocho o mis 4tomos de carbono, neutra-
lizados mediante una base de un metal alcalino, alcalino=
terreo o magnésico, caracterizado porque se eliminen, por
medioc de un so0lo disolvente orgénico, las materias orgé-

nices no sulfatadas y lag materias minerales, a fin de ob=-
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tener un sulfato de alguilo en estado cristalizado y pu=~

ro, Yy porque este disolvente se elige dentro del grupo

de las cetonas, la acetona o la metiletilcetona.

2.~ Procedimiénto'segﬁn la reivindicacion 1, ca-
racterizado porgue se extraen las impurezas orgénicas no
sulfatadas con cetona anhidra, se eliminan laé materias
minerales en forma solida por disolucidn en caliente en

acetona,'del sulfato de alquilo, empleando la cantidad

minimg de agua necesaria, y se cristaliza la solucidn ob

tenida después de separar las materias minerales,
3.~ Procedimiento de purificacién de sulfatos de

alcohocles grasos.

Esta memoria consta de nueve paginas escritas

por una sola carae.

sArceLovA, =€ D1C. 1850

P. A.
! -

A ecLIBAR



225519

5.J




	Bibliographic data
	Description
	Claims
	Drawings



