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MEMORIA DISCRIPTIVA

Sulfonatos de adcidos grasos o sus derivados, en par-
ticular de sus ésteres o nitrilos son de un gran interes prac-
tico como sustancias activas cepilares sintéticas resisten-
t:s & la dureza, a causs de su aptitud como sustancias acti-
vas para lavar y como humectantes., Sin embargo los produc-
tos de sulfonacién preferideos que se traten sin disolvents s
en los procedimicntos para una preparacicn técnica, llegeron
a un estado quimico de un color marron-negro ten osCUro que
n) eren utilizables.

Ahore se hs encontradc que los doidos sulfdnic os

DIy

e

oot

+ me e e snm ey e



5.

10,

15.

20,

=2 =

277452
grasos teiiidos dcidos de un color muy oseuro o sus derivgdos,
pueden aclararse sorprencentemente mediante un tratamiento
con oxidantes inorgenicos sdecusdos hasta tal punto, que

en cuanto sl color, corresponden a todas las exigencias.

Los dcidos sulfdnicos grasos o bien derivades e decidos sul-
fonicos grasos de color claro asi obtenidos, pusden almace=-
nerce tembién sin le habitual neutralizacidén. Naturalmente
pueden neutralizarse con los agentes de neutralizaci én ha-
bituales y se ha encontrado gque ce obtienen procductos &e
color especizimente claro, sometiendo estos productos des=-
pués de la ncutrelizacidn a un segundo blanqueo.

Los dcidos alfa-sulfénicos grasos a tratar, en cone
formidad con la inveneidn, se derivan de diferentes dcidos
grasos con 6-28, preferentenente 8-18 &tomos Ge carbono, en
aarticular de los dcidos grasos que se producen de grasas
agtursles de plantas, animales terrestres o marinos. Se-
leccionando las grasas de partida, se tiene la posibilidai
de influir extensamente sobre las caracferfstioas de los
sulfonatos a preparar. Asi, de las grasas que contienen
preferentemente dcidos grasos con 10-14 dtomos de carbono
por acido grasos, en particular de las grasas del grupo
¢el dcido ldurico que son muy ricos, especigluente dcidos
grasos con 12 dtomos de carbono, se obtienen productos bien
solubles & temperesturas bajas, por ejemplo de 20 hasta
459C, mientras que de les otras grasas, que preferente-
wente contienen dcidos grasos eon 16-18 ﬁtomos de cerbo~
no en la molécula, por ejemplo de otras grasas de plantas
como 1las que se mencionaron anteriormente, de sebo o de
azeites de ballena o pescado, se obtienen en frfo, produc-

tos menos sclubles, pero que pueden utilizarse sin dificul-
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tad a una temperatura de 50 hasta 10020, Zgtos gcidos
grasos, 0 bien sus derivedos, en particular sus ésteres o
nitrilos, en los que no deben estar presentes, grupos sul-
fonables aparte del dtomo de hidrdzeno permamente en la
posicidn alfa, como por ejemplo enlaces dobkes o grupos
hidroxilo alcohdlicos, se sulfonen de un modo de por sf co-
nocido.

81 los productos a elaborer, de gouerdo con la
invencidn, se trata de dsteres de doldos sulfénicos gra-
sos, pueden producirse estos de los dcidos sulfdnicos gra-
sos de partida mencionados mds arriba, mediante esterifi-
cacidn con un aleohol. Sin embargo, se ha demostrsdo, que
en la mayorfa de los casos se llega a productos de un co-
lor wés claro, ei se efectia el blanqueo en los productos
de sulfonacidn de dsteres de dcido grasos. Estos ésteres
oueden derivarse de alcocholes mono © polivalentes, en par-
ticular de alcoholes monovalentes o trivalentes, que
tomo las grasas & sulfonar, no deben contener grupos
hidroxilo aleochélicos u otros grupos sulfonables.

31 log dsteres Ge decidos grasos vienen de alccholes
nonovalentes primsrios elifdaticos, pueden contener
estos alcoholes de 1 a 20 dtomos de carbono en la
nolécula, Segun esto, pueden utilizarse, por ejemplo
los dateres de dcidos grasos con alcohol metflico,
#leohol efilico, aloohol propflico, alcohol butfli-
¢o, alcohol hexflico,-alcohol hept{lico, alcohol
cetflico, y alcohol monflico; los ésteres de doidos
grasos pueden contener asimismo radicales de alecoho-
les més elevados en lg moldcula, OComo ésteres de dei-

dos grasos féocilmente accesibles con alcoholes grasos
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mds elevados merecen mencionarse los productos de hi-~
drogenacidn del aceite de esperma o del oleiloleato
que estd en el aceite de esperma o los e€steres de ce-
rs naturales o sintéticos.

Se conocen varios métodos para la transforma-
316n de dcidos grascs o sus derivados, en particular
sus ésteres o nitrilos en los deidos sulfénicos y co-
1m0 agente de sulfonscidn se han propuesto gcidos cloro-
sulfdnico, oleum y enhfdrido sulfdrico. Con esto se for-
man écidos alfa-sulfdnicos. Aungue pueda emplearse el
procedimiento de blanqueo de acuerdo con la invencién,
para todos estos dcidos sulfdénicos, tienen un interés
particularmente técnico la obtencién mediante un tra-
amiento de las materias grasas de partida con anhidri-
(o sulfdrico gaseoso en susencia de dlgolventes.,

Muchos dcidos grasos, en particular los de origen
naeturel, y sus derivados contienen a menudo impurezas due
¢en en la sulfonacién productos de descomposicidn fuerte-

rente tefildos, Aunque en conformidad con la invencién, es

rosible blanquear estos productos de descomposicidn, se re-

comienda no cergar el procedimiento de blangueo con tales
productos de descomposicién de estas lmpurezas, que pueden
eliminsrse sin A@ificultades de 1los dcidos grasos o grasas,

¢ bien sug derivados de dcidos grasos preparados antes de

la sulfonacidn. Tales productos, que con el agente de sul-
?

fonacidén den impurezas fuertemente tefildas, son por e jem-
plo tambidn dcidos grasos insaburados o derivedos Qe dei-
¢os grasos. Por esta razén las materias grasas a tratar
tienen que ser satursdas 1o maximo posible, es deoir de-

ben tener fndices de yodo inferiores a 5, preferentemen-
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te por debajo de 2. Para la sulfonacién de dcidos grasos,
es conveniente partir de destilados, lo que se recomien-
da también con los ésteres de dcidos grasos, caso de que
estos puedan destilarse bajo las condiciones técnicas co-
rrespondientes,

81 se remuncia a la destilacidn con productos que
pueden destilarse solamente con buenas condicioms técni-
ces a ceusa de un grado de ebullicidn muy elevado o por
otras razones, como por ejemplo los triglicéridos, se re-

comienda eliminar las impurezas en el materigl de partida

a sulfonar anteriormente. Ademds de los doidos naturales

pertenecen a este caso, en partiocular los triglicéridos
naturales, por ejemplo protefma o mucflagos, que 3e eli-
ninan de un modo de por s{ conocido al neutralizar y re-
finar los aceites. Estas materias grasas deben asimismo
aidrogenarse al mdximo, de manera que el fndice de yodo
see inferior g 5, preferentemente por debajo de 2.

La sulfénacién con anhfdrido sulfirico gaseoso es
3onocidé y puede efectuarse de cuelquier forma. Se ha de=-
mostrado convenliente el introduoir.una corriente de gas,
areferentemente una corriente de aire, que contiene an-
nfdrido sulfdrico, sl material de partida completamente
sundido y no dilufdo con disolventes.

Los productos dcidos de sulfonacion de dcidos
grasos, 0 sus derivedos, a trater en conformidad con la
‘nvencidén, contienen en general anhfdrido sulfdrico en
axceso, que puede estar presente en una dosis de'o,os -1l
rnoles de exceso, respecto a 1 mol de radical de dcido gra-
10, Preferentemente el exceso se halla entre 0,1 - 0,7

v en particular entre 0,1 - 0,4 moles de agente de sulf o-
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nacién, en perticular anhfér{éo s&if%ﬁico.

Cemo procductos a blanquear, de acuerdo con la in-
vencidn, pueden mencionarse también los ésteres de dcidos
sulfdnicos grasos, que se han obtenido mediante esterifi-
cacidn de los dcidos grasos sulfdénicos brutos con alcoho-
les mono o polivalentes,

Tembién pueden contener agentes de sulfonacién
axcedentes en las cantidades indic sdas mds erriba, los
$steres producidos de esta formé.,

El blanqueo, de acuerdo con la invencidn, puede
Llevarse a cabo directamente a continuacidn de la sulfo-
naocién sin tratamiento posterior en el producto c¢rudo de
sulfonacidén, que contiene aun un agente de sulfonacién

on exceso, pero tambidn puede efectuarse cualquier tra-

' Yamiento posterior, por ejemplo para eliminar anhfdrido

sulfirico excedente; también los productos de sulfona-
¢ién crudos diluidos mds o menos com agua, pueden blan-
quearse en conformidad con la invencidn.

Un decolorante esveciglmente prdetico es el agua
¢xigenada que puede colocarse también en forma de com-
tinsciones que formsn agua oxigenada bajo las condicio-
res de reesceién. Ademds forma parte de estos sus hidra~
tos o sus cambinaciones adicionales solre gustancisas
crgdnicas. Asimismo forman parte de ello las sales de
sgua oxigenada, es decir los perdxidos aloglinos o gl-
celinotérreos. También los §ecicdos oxigenados inargénicos
con un fuerte efecto oxidante, ocuyos anhidridos o sales
pueden utilizarse como decolorantes.

La invencidén se describe, en primer luger pera

el caso de utilizar, como decolorante, agua oxlgenada.




10,

15,

20,

25,

30.

s R4
b—/a L]'_\.()".‘:"»

Para el blanqueo se afiade al producto de sulfo-

nacién, sgua oxigenada 0 compuestos, que forman &gua
oxigenada bajo las condicionas del tratamiento. Si se
agregan dosis pequefias, como par ejemplo del 0,2% del
peso, calculado como 1007 B,0,, ¥ en relacidén con el
producto de sulfeonacidn crudo no tratado, puede obsere
varse una aclaracidn significante csl color, que se
observa en primer lugar colorimeétricamente en las compo~
nentes azules, para llegar después con Gosis de H’202 que
aumentan, que pueden ser por ejemplo de 0,5, 1 o 1,5% del
peso, a log componentes rojos y smarilles. Las dosls de
agua oxigenada que se menclonan aquf, deben considerar-
se sdlo a tftulo de ejemplo. 3In cada cago debe controlsr=-

3@ que dosis se precisan para lograr el efecto de blan-

queo, suficiente para cada propésito. ILes dosis de agua

Jxigeneda a utilizar dependen naturalmente, de la cantided

de impurezas te:.idas, que aumenta probsblemente con lz lon-

gzitud de caGena de los acidos grasos., Bn Acidos grasos
‘e cadena mas larga se necesitan cantidades mas grandes
¢e agua oxigenada, que ¢on dcidos de cedena corta. In
general se logra una aclaracidn rewmarcable econ un 0,2%
Gel peso de agua oxigenada, pero puede wmejorarse al aumen=
tar la cantidad del decolorante, pa e jemplo hasta un 3%
del peso. En casos especiales pusde llegarse al 6jp del
peso de decolorante., Preferentemente se trabaja con el 1
al 3% del peso, calculado el H,0, como 100% en relacién
al producto de sulfonacidn erudo.

El agua oxlgenada pusde emplearse en cualquiera
de las concentraciones existentes en el comercio, par ejew~

p.o en concentraciones de 20-75 y en particular 30-60%
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del peso de H202°

A menudo las, materias ce partida a blanguear pue-
den contener agua, y como que asdemds el agua oxigenada
utilizaeda como decolorsnte, se sirve raras veces como pro-
ducto al 1007, entren mediante el decolorante y en la mayo-
rfa de los casos eantidades de egua mas o menos grandes, en
el producto de sulfonacidn & blanquear.

Ahore se recomiends seleccionar la concentracidn
del agua oxigenada que sirve como decolarente en dependen=
cia de la dosis Ge Héog a emplear, de tal mode, que el dci-
do sulfuirico que se forma, con el sgua existente y el egen-
te de sulfonacidn nc es mds dilufdo, que un gcido sulfdrico
del 20j. Indudablemente puede introducirse mucha Nenos
agua, de manere que el anhidrido sul¥ drico se transforma
en dcido sulfirico solsmente en uns pequeiia parte. El con-
tenido de asgua puede ser tan pequefio, que, calculando,
existe una mezcla de 95 del peso de SO3 y 5% del peso de
Héo. Preferentemente sé trabaja con tales centidades de
agua o0 bien concentraciones de agwm oXxigenada, que el con
tenido de SO3 de la mezecla arriba menolomsda alcance ﬁal
90-50% del peso. Al tratar los productos que se han obte-
nido bajo el empleo de otros sgentes de sulfonacidén como
anhidrido sulfirico, valen desde el punto de viste de cdl-
sulo, estas indicaciones numersles para les cdosis de SO5 y
Héo presentes en el producto.

Donde los agentes de sulfonacidén, en particular an-
afariéo sulfidrico, agua oxigenada y agus estdn mezclados con
3l deido sulfdrico a blanquear, las concentraciones arrita

nmencionadas solemente tienen un significado de cdlculo; se

saleulen de la dosis excedente de agente de sulfonacidn ¥y
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de la dosis de agua colocada al principio del m ocedimien~
to, sin considerar la cantidad de deido sulfénico u otros
asroductos derivados. Las dosis de agua que se forman duran-
3¢ el blenqueo con el agua oxigenada, no se han considerado.
Z1 trabsjar dentro de los alcances de concentraciénlindica-
dos tiene con los ésteres de dcidos grasos la venbajs, que
una separacidn del enlace de éster se efectia 8610 .en una
1edida muy pequefia y el confenido en dcidos sulfdnicos gra-
308, formados en el producto final, no estorba en muchas.
aplicaciones. 8i se trabaja en un slcance de concentrad én
11ds estrecho, no entra pricticamente en consideracidn la
saponificacidn de los dsteres de dcicdos grasos.

Para llevar a czbo el procedimiento en conformidad
con la invencidn, se afiade el apua oxigenada en la dosis ne-
cesarie, eventueslmente calculada par ensayo previo, 2l dci-
Jdo sulfdénico. Esta se calienta a veces, par ejemplo hasta
temperaturasAde 6020, 8i no se produce autocalentamiento,
g#e recomiends caleﬁtéi el producto qpe'debe ser blangueado.

Pero debe tenerse en oomsideracién, que la tempe-
ratura de la mezela no sobrepase log 100¢C. Con t emperatu-
ras tan elevadas, debe trabsjarse a ser éosible golamente,
en aquellos aparatos donde exigta la posibilidad, de redu-
¢ir muy aprise el calor de reaceion deaprendido a esta tem~
reratura. Si este no es el éaso, es mds conveniente traba=-
iar a temperaturas por debajo de 90¢C y preferentemente in-
feriores a 802C, |

Ia duracidn del blanqueo verfa con la materia de pep
tida, la dosis de agua oxigenada y la temperatura, que debe
ger por lo menos de 20420, En general se emplean tiempos cor-

tos de reaccidn, por ejemplo de 2-15 minutos a temperaturas
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clevadas de por ejemplo 70-90¢C, mientras que & tewperasturas
bhegjas de por ejemplo 40-702, ée trabajs con tiempos de reac-
¢idn de 15 minutos a 5 horas. Estos tiempos: deben consicde=
rarse solamente como valores de orientaci én; la duracidn
(lel blanqueo puede ser mayor o0 menor y slcanzarse desde 1
ninuto hasta 75 horas.

Los productos blanqueados segin el procedimiento,
pueden tratarse posteriormente, si se desea. Por ejemplo
T.03 4cidos sulfdnicos grasos blanqueados pueden esterifi-
sarse con alcoholes mono- o polivalentes de un modo de por
s{ conocido, con lo cual pueden tratarse los gcidos gra-
sos sulfénicos libres, como tewbién sus monosales. Como
componentes de esterificacidn pueden servir los alcoholes
rono o polivalentes que se menclonsron mds arriba. St se
trebaja con alcoholes polivalentes, pueden prepararse tam-
hidn ésteres parcieles de alcoholes polivelentes.

Si los productos despuds de su tratamiento poste=
rior no se encuentren en forma de sales, pueden transfor-
narse en estas de un modo de por sf conocico, con lo cual
puede eliminarse el sgente de sulfonacidn antes excedente.

El agua oxigenada puede formarse también de compues-
tos adecuados bajo laa conCiciones del blanjueo. A este
pertenecen las sales, los hidratos de perdxido y los con-
ruestos adiciones del agua oxigenada sobre substancias or-
génicas.

A las sales del sgua oxigeneGa pertenecen los com- '
puestos, en los que se sustituye por lo menos un dtomo de
hidrdgeno del agua oxigenada par un catidn, preferentemen-
te mediante un catidn inorgédnico. Como e jemplos merecen

rencionarse los perdxidos de dlecalis y alealinotérreos, en
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narticular los perdxidos de sodio, potasio, magnesio, caleio,

sstroncio y bario. A las eguas oxigenades pertenecen las sus- |

“ancigs derivadas de boratos, carbohatos, ortofosfatos, piro-
osfatos y polifosfatos, en perticular de tripolifosfatos,
con lo cual losg oompuestos.mencionados pueden contener como
oatidn, preferentemente sodio o potasio. A los compuestos
de adicidn del ggua oxigenade sobre sustancias orgdnicas per-
fienecen los de lg urea o hexametilentetraminas.

La mayor parte de estas sustancias reacclonan con el
anhiarido sulfrico, que casi siempre estd en el producto
de sulfonacién en exceso 0 bien con el dcido sulfdrico que
se forma del anhfdrido sulfdrico agregando sgua, bajo forma-
cién Ge sales. Esta formacidn de sales no tiene importancia
para la realizacidn del procedimiento en conformided con le
invencién, pues en la mayor parte de los casos se dispone
del agente de sulfonacidn en exceso. Pero aun cuando todo
el agente de sulfonacion deba ser enlazado, es asimismo su-
ficientes la acicez de los dcidos sulfdnicos libres, para po-
cer proceder &l blanqueo.

les dosis de les substancias a utilizar en conformi-
¢ad con la invencién, de las cuales se forme el agua oxige-
rada bajo las condiciones de trabajo, son equivalentes a las
¢osis de agua oxigenada arriba mencionzdas. También en cuan-
to‘al resto de condiciones de trabajo, como par ejemplo tem-
reraturas, tiempos de reaccidn, dilucién con sgus de los .
productos de sulfonacién a blanquear, las cuasles pueden exis-
tir antes de la adicidn del decolorante o durante la misma,
1as indicaciones valen andlogamente para el tratamiento con:
agua oxigenada.

Algunas de las substanclas, que formaen sgua oxigena-
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ds, baja las condicionss de trabajo, son sélidas al contra-

[l
]

rio del eagua oxigenada. Por esto se recomienda colocar cui-
dadosamente estos productos sélidos en el producto de sulfo-
nacién, sino que se tratan en una solucién acuosa o susven-
sidn. Esto vale tawmbién para los oxidantes deseritos a con-
tinuacidn, Que pueden emplearse en lugar del agua oxigenada.

El agua oxigenada o las sustancias cue forman agua
oxigenada bajo las condiciones de blanqueo, pueden asimis wo
sustituirse mediante dcidos oxigenados incrgdnicos con un
fuerte efecto de oxidacion, sus anhfdridos o sales. A estos
soapuestos pertenccen los diferentes dcidos oxigenados de
sloro, como por ejemplo, dcido hipocloroso, acido cloroso,
{cido clorico y dcido perclérico. Gomo dcidos oxigenados de
azufre fuertemente oxidantes entran en consideracidn, el
jcido sulfdrico y el acido persulfdrico (Hoss-o-o-sosm. En-
tre otros dcidos oxigenados inorgénicos, muy oxidantes que
sueden utilizarse, son de mencionar el fcido permanganico y
1l deido crémico,

Estos dcidos puedsn eumplearse eomo dcidos libres, en
Jorue de sus sales o de sus anhfdridos. Al trabajar con las
sales, el exceso del agente de sulfonacidn no es absolutamen-
ie necesario, porjue el dcido sulfdnico libre es capaz, tam-
hidn en ausencia del agente de sulfonacidn excedente, de po-
ner en libertad el dcido oxidante de la sal, de wanera que
se realice el blanqueo.

No todos estos dcidos 0 blen sus anhfdridos corres-
pondientes son estables en un estado libre. ifuchas veces se
(lescomponen, sobre todo los gcidos oxigenados exentos de clo-
10, 0 bien sus correspondientes anhidridos, bajo la formacién

cle por ejemplo perdxido de cloro. Ean el sentido de la inven=
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cidén debe considerarse gsimisno el perdéxido de clors cowmo

I
i

anhfdrido de dcido y es muy posidle el blanquear los produc-
tos de sulfonacidn empleando perdxido de cloro, que se ha
sreparado anteriormente de cualquier medo. Tl perdxido de
sloro puede ser introducido por ejemplo como gas o efladirse
como solucidn en disolventes adecuados.

Los deidos muy ricos en oxfgeno no son siempre los
decolorantes més efectivos; evidentemente el dcido hipoclo-
roso, es demasiado inestable y el dcido perelérico es dema=-
fiado estable, para que resulten efectos de blandueo dptimos.
Fl deido clérico y sobre todo el dcido cloroso, o bien sus
sales se han mostrado especialmente dtilés, si ge desgea efec-
tuar. el blanqueo de tal modo, que en el tintémetro "Lovibons"
no ha desaparecido solo el cowponente azul, sino que se debi-
liten fuertemente los componentes rojos y amarillos.

Las dosis de los dcidos oxigenados de cloro o bien
sus sales o anhfdridos muy oxidamtes a utilizar, equivalen
a las cantidades indicedas de agua oxigenada. Al calcular la
equivalencia debe tenerse en cuenta,.que pueden cederse do-
sis de oxfgeno con efecto de blanqueo, bajo las condieciones
de reaccidn de los oxidantes utilizados.

Por ejeuplo, mientras que el perdxido de cloro puede
pcner a disposicidn su ox{geno total para el blanqueo, el
de1do persulfdrico da solamente el axigeno activo apropiedo.
Bl decido permangdnico se reduce para la oxidacién hasta bid-
xilo de manganeso, el dcido crdmico hasta la sal trivalen-
te de cromo,

81 los oxidentes a utilizar son sélidos, deben intro-
ducirse con cuidado en los productos de sulfonacidn g blan-
quear, para que los componentes se mezclen lo mejor posible,

Con los productos de sulfonacidén a veces muy viscosaghasta

- —
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pastosos, como se obtienen en perticular de los triglicéri-

¢os, se recomienca lntroducir el oxidante junto con el agus
en los productos de sulfonacidn viscosos o en forma de pasta,
1.o que ocurre siempre inevitablements, cuando se ecupleen

los oxidantes en solucién acuosa o suspensidn, Asimismo, es
puy iwportante la puesta a punto de una viscosidad favoragble
rara la mezcla, al emplear oxidantes gaseosos, como por

e jemplo perdxido de cloro, o al introducir el oxidenmte en
forma sélida, en particular cuando se utiliza c¢lorito sddico
£481ido. Por este razén deben emplearse los oxidaﬁtes sélidos
en la forma mds dividida posible para estimular su distribu-
¢ién regular cn el producto de sulfonacién a blanquear, me-
¢iante fuerte ggitacidn u otras medidas similares.

Ia duracion del blanqueo varia segin 1la materia de
rartida, la manera y dosis del decolorante y segun la teampe~
rabura, que debe ser en general par lo wenos de 202C, BEn
general, se utilizan tlempos de reaceidn cortos, pér ejem-
plo, de 2 hasts 15 minutos, a temperaturas elevadas de, par
ejemplo 70 hasta 902C, mientras que a temperaturas bajas,
por ejemplo 40-709,-se trebaja con tiempos de reaccién de
15 minutos hasta 5 horas. Sstos tieunocs deben considererse
gsolamente como a titulo de ejemplo; la duracidn del blan-
queo puede ser més o menos larga y de un alcance entre un
nimuto y 75 horas.

Las conciciones dptimas dentro de estos alcances,
dapenden generaluente de la forma de aplicacidn del decolo=~
ranse. Con c¢loriro sddico se ha demostrado, por ejeamplo,
qie las condiciones para un blamjueo 8ptimo con clorito sd-
dico sélido, son mds estrechas que con las soluciones acuo-

33s 0 suspensiones del cloribo sdédico. Por ejemplo si se
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trabaja con Fp de‘peso de elorito sédico en una duracién
de blanqueo de 60 haste 90 minutos, el resultado del blan-
queo a temperaturas de unos 40 a 60¢2, es prdcticamente in-
dependiente de si se emplea clorito sédico sélido o disuel-
to en azua. Sin embargo si se trabaja a temperaturas por
debajo de 40 o por encime de 602, el resultado del blanqueo
es mucho mejor trabsjando en présencia de agua. Preferente-
mente, deben 11mita?se las dosis de agua de modo, que el
decolorante sdlido empleado como golueidn o suspensidn en
esta agua, exista como suspensidon o soiucién del 20 hasta
el 80%, en particular del 40;60%.

" 81 no se desea la presenéia eventﬁal de oxidantes to-
davia existentes en el producto blanqueado o de los produc~
tos de reaceion formados durante el blangueo de los oxidan-
tes, se pueden destruir o elimina}.

Los productos blengueados segin el procedimiento pue-
den aun elaborarse ulteriormente si se desea. Por ejeuplo,
los dcidos sulfénicos grasos blanqueados de un modo de por
s{ conocido, pueden esterificarse con alcoholes mono o po=
livalentes, con lo cusl pueden elaborarse, no sélo los doi-
ids grasos sulﬁénioos 1itr @3 sino tembién sus monosales.

Como couponentes de esterificacicn pueden servir los

alcocholes mono o polivalentes arriba uwenc ionados. 8i se traba-

ja con alcoholes polivalentes, pueden prepararse taubidn
isteres parciales de aloohoies polivalentes.

Si los productos después de su elaboracion posterior
20 se encuentran ya en forma de sales, pusden transformarse
2n sus sales de un modo de por s{ conocido, con lo cual pue-
de eliminarse el ageﬁte de sulfongcidn anterioruente exce-

dente, Segun una forma de realizacidén especial del procedi-
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miento pueden blanquearse ulteriormente el producto deco-

lorgdo ahora en un estado dcido, despuds de la neutraliza--
cidn. Para la neutralizacidn de los productos de sulfonacidn
4cidos, blanqueados mds o wenos fuerteimente, pueden utili-
zarse bases inorgédnicas y orgdnicas, o bien sales bdsicas
somo por ejemplo carhonatos o bicarbonatbs, que se derivan
e emonio, sodio, potasio, magnesio o de eminas orgdnicas
inferiores o glquilolaminas con 1-10, preferentemente con
1~6 dtomos de carbono en la moléecula. La neutralizacidn debe
of'ectuarse por 1o menos hasta tal punto, que se nceutralice
6l 75% y en particular el 1007 de los dcidos sulfdnicos
presentes. Como las sustancias a blanjuear contienen en la
nayorfa de los casos un agente de sulfonacidn en'exceso,
pondrfa algo dcidos los productos a blamiuear posteriormen-
te 81 no se neutralizagsen. 3i esto no se desea, puede neu- °
tralizarse tasbién el sgente de sulfonacidn excedente y se
puede regular alcalino el producto de reaccidn hasta un
valor de pH de 10,5,preferentemente hasta un valor de pH

de 9.

Para el blanqueo posterior de los productos neutra-
lizados no pueden utilizarse todos los decolorantes que se
emplean en in medio dcido; en primer lugar entran en consi-
d3racidén 2l agua oxigenada o compuestos que se forman del
azua oxigenada bajo las condiciones del blanqueo, aparte de
esto, dcido hipoeloroso o dcido cloreso, o bien sus anhf-
didos o cloruros. Gomo anhidridos de los dcidos hipoclo-
ruso y cloroso deben couprenderse - aunque quimicamente no
eu wuy correcto - el cloro libre o bien el perdxido de elo-
b JON

Si se trabaja con dcido hipoclorogo, sus anhfdridos
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o cloruros, se .recouienda realizar el blangueo en frio, es
lecir g una temperatura de 10-50, preferentemente de 15-408C.
31 se trabaja con sgua oxigenada 0 dcido cloroso o bien sus
anhidridos o sales, se recomienda blanquear a temperaturas
nés elevadas, aproximadamente entre 50-1002, preferentemen~
ve de 50-802C, )

Si se emplearon los oxidentes en el blanqueo dcico,
jue se racomendaron para el blangueo arriba mencionado des-
pués de la neutralizaci&n, entonces puede neutralizarse an-
ses del uso del decolorante total, del modo que el decoloran-
59 aun presente desoués de la neutralizacidn en el producto
Je sulfonacidn blandueado y neutralizado, resccione ulberior-
mente. Tl blanguec del producto de sulfonacidn écido debe
ifectbuarse hasta sue los componsntes azules hayan bajedo por
Lo menos a un valor de color de 5, preferenteuente por deba~
jo de 1. Convenientcuente se bajan tambi€én los componentes
20j08 aproximedamente a un valor de color de 20, preferente~
mente debajo de 10, al blanquear en regidn dcida. listos va-
lores de color valen para una solucidn acuosa del 5% del pro-
ducto neutralizado, en relacidén con el procducto de sulfona-
#ién dcido, medido en el tintdmetro de “Levibons" en una cu-
heta ds 4%,

Sin ewbargo, sl en las dos fases de blanqueo se em~
»legn diferentes oxidantes, debe tenerse cuidado, poarque al-
funos oxidantes se consumen nediante oxidacidn o bien reduc=
sién mitua. Esto es vdlido, por ejemplo para dcido hipocloro-
30 y agua oxigenada o para pernanganato y agua oxigenads.

‘in el caso de que se utilice uno de tales peres de oxldantes,
debe tenerse cuidado, de qﬁe el oxidante que se emplee en ls

primera fase, se consuma totalmente, antes de ailadir el oxl-
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dante de la segunda fase o bien el oxidante de la segunda fa~
se debe emplearse en una cantidad correspondientesente mds
grande.

La dosis del oxidente a utilizar en la segunda fase
del blanqueo puede ser tan grande cowo se ha indicado mds
arriba para la primera fase del blanqueo; pero en algunos
nas08 puede obtenerse un mejor resultado de blanqueo, que
on un blanqueo que se haya realizado solamente en un medio
sicido, 81 se deja reaccionar, sin haber cambiado la dosis to-
tal de los oxidantes, una parte de los mismos antes y otra
rarte ulterior después de la neutralizacidn,

Oon esto el oxidante total puede agregarse al @ in-
cipio; el oxidante puede aiiadirse tembién.en porciones an-
tes y despuds de la neutralizacidn o bien Qurante la misca.

La duracidn del blanqueo posterior puede oscilar den-
teo de limites muy extensos. Bl tilewpo minimo de blanqueo de-
p3née naturalmente de la calidad de la materia de partids,
d2l decolorante que se emplea y ¢e la temperatura de blanqueo.
S. se trabaja con dcido hipocloroso, sus sales o anhfdricos,
e, tiempo minimo de blanqueo a temperaturas de 20-.402, es
aproximadamente de 3C-10 minutos, 7 e teuperaturas dé 10=-2C¢
arroximsdamente de 80-30 minutos. Si se trabaja con agua 0xi-
genada o con las sustancias que forman agua oxigenada bajo
las condiciones de reaccién, el tiempo minimo de blenqueo a
tenperaturas Ge 50-80¢ es aproximadauente ce 1 hora, a tem-
persturas ce trabajo de 10-30, aproxiwacamente de 12 horas.
He:ia arriba el tiempo de blangueo es précticerente ilimita-
¢o. El producto de sulfonacidn neutralizado y tratado con el
decolorante pusde ser abandonado ¢ en particular puede alma-

cenarse en una Torms de trabajo téenice hasta su elaboracidn
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posterior y el blantueo se

clase.

Anteriormente se han descrito veriantes de estos pro-
cedimientos de blangueo, en los que los productos de sulfona=
cidn ce dcidos grasos se esterificen con alcoholes mono o po-
livalentes, y esta esterificacidn puede teﬁer lugar sntes o
después del blanqueo. La esterificacidn puede efectuarse tam-
bién en la monosal blenqueada ¢e acidos sulfdnicos grasos.
Zstas variantes del procedimiento pueden aplicearse también
aquf, solamente debe intercalarse, después de la neutraliza-
cién Ge por lo wenos el 75% de los grupos sulfénicos, un
blanqueo posterior segin las inGicaciones anteriores.

Se ha propuesto preparar sulfonatos de alquilarilo‘
de color claro, separando del producto de sulfonacién dcido
el sgente de sulfonacidén ya consumido, pera blanquear segui-
deuente el dcido alquilarilsulfénico con agua oxigenada, y
luego neutralizarlo. La realizacion del procedimiento en con-
formicad con la invencidn no se’derivaba Ge esto, porgue en
el procedimiento conocido se elimina ya una gran cantidad de
colorentes medisnte la separscidn de los sgentes de sulfona-
cidn consumidos. in los productos obtenidos preferidos para
trabajar en conformidad con le invencidn, mediante reaccidn
del aphidrido sulfurico gaseoso sobre las sustancies grasas
o en los productos destinados a la elsboracidn posterior, no

se separa el producto de sulfonacidén en exceso, de forma que

bawpoco pueden eliminarse impurezas teiilides.

Acenés, los hidrocarburcs alguilerilos por una par-

58, 0 bien los dcidos grasos o bien ésteres de dcidos grasos
-y0r otra parte frente a los agentes de sulfonacién, se com~

norten de una manera muy diferente, de manera que las impu-
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rezas tefiidas que se forwan en la sulfonacidn tienen un ori-
gen diferente y no se puede calcular que estas impurezas ten~
gen igual eomportamiento.

En efeoto existe una diferencis entre las impurezas
tefildas que se forman en la sulfonacidn de alquilo, o bien
en la sulfonacidn de dcidos grasos o dsteres de acidos gra-
sog, Por éjemplo mientres que se puedan eliminar las lmpu-
rezes presentes en alquilos, mediante un lavado con deido
sulfirico antes de la sulfonacidn, y se obtienen luego en la
sulfonacidn dcidos sulfdnicos de color clero tawbién sin
blanqueo, un tratamiento anterior de los acidos grasos o és=
teres de deidos grasos a sulfonar con deido sulfirico, no
aclara caracterfsticauente los productos del procedimiento’
en cuanto al color.

Andlogamente ocurre para el cambio de color al neu-
tralizer: Kientras que al neutrslizar se aclaran asimismo
deidos alquilbencensulfdnicos &e color oseuro, ocurre lo con-
trario en log ésteres de dcidos sulfdnicos grasos: se oscure~
oen'al neutralizar. Este caubio de color deseado en los gcidos
alquilbencensulfdnicos, o no deseado en los €steres de dcidos
sulfdnicos grasos, se observa en aubos casos en particuler
en los componentes azules, cuyo canbio es responsable del
tono de color marrdn negro de los productos, en combinacidn
con los componentes rojos y amarillos.

Adends la viabilidad del procedimiento de acuerdo
con la invencién no ge podfa esperar, porcue la cantidad.
de agus introducida arrastrada con el ggua oxigenada, o bien
que se forma del sgua oxigenada, es suficiente para desdo-
blar el éster del dcido graso total, lo que no se podfa es-

nerar en vista de las cantidades de dcidos sulfurico o bien
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anhfdrido sulfurico presente prouucto de sulfona-

c¢idn crudo, Pero este no es el caso; en los productos neu-
tralizedos la pequeila canticdad de ésteres desdoblados no .es
més grande cue con un producto de blanqueado.

Ya se ha intentado limpier los decicdos sulfdnicos que
ge obtienen mediante la sulfonacidn cde los gcidos grasos con
aldroxidoe sulfurico pero estss investiéaciones presentaron
muchas dificultades segin J.K,Weil, A.7.Stirton. R.G.Bistline
ir. y W.0.Ault; "The Journal of the American 011l Chemiste So-
clety" tomo 37 (1960), pdgina 672, columna izquierda, ylti-
ro pdrrafo y columng derecha, 69 pérrafo, Por consiguiente se
intentd la limpieza por el camino de las sales de estos com-
rvestos, Por tanto era perticularmente sorprendente, que es=-
tos productos de sulfonacion crudos ce acidos grasos o sus
deéivados, ue pueden considerarse solauwente como procuctos-
gin valor é causa de su color marrén oécuro intenso, puedeﬁ
transformarse en productos de un color aemarillo ¢laro median-
t2 un tratamiento con pequefias canticsles de agua oxigenada,
que en cuanto a su color, no son inferiores a los productos
d: sulfonacidn eupleados usualmente. Lientras due los pro=-
ductos de sulfonacion crudes y no blangueados huelen desa-
gradablemente y forman anhfdrido sulfuroso después de un
cierto tiempo, los productos blanqueados tienen un olor
agradable; no pueden almacensrse mucho tiempo en estaco

neutralizado sin former anhfdrido sulfuroso.
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Los ensayos de blanqueo descritos en los siguientes
ejemplos 1-10 se realizaron segin el siguiente precepto ge-
neral,'a no ser que se indique exvresamente lo contrario.

El producto de sulfonacidn enfriado & temperatura am-
biente se mezcla bajo refrigeracion con la dosis requerida
de agua oxigenada, se calienta graduslmente a temperatura
de blangueo y se mantiene a este temperatuwra. En tento no se
encuentren otros datos para los ejemplos, se utiliza el 33
de peso Ge Héoz, calculado sobre el producto de sulfonacidn
srudo, en forma-de un agua oxigenade al 40%, y se blanques
:n el curso de 30 minutos a 6090. Después de realizado’ el
hlanqueo se enfria el producto-de reaccidn & tewperatura am-
hiente y luego se neutraliza con lejfa de sosa al 30%. La do-
i1is en H202 a utilizar para el blanqueo pueden ailadirse por
supuesto tembién gradualmente; se determina luego el enfria-
¢io del procucto de sulfonacidn crudo tras la adicidn de H’202
3 se evita el calentado subsiguiente a temperatura de blan-
(ueo. En lugar Ce la lejfa de sosa puede emplearse, para neu-
tralizar, cualquier agenté fijador de deido utilizado usual-
pente como por ejemplo, lejia de potasa, o lcs carbonatos o
ticarbonatos alcalinos, combinaciones alcalinotérreas andlo-
gas, ademds esmonfzco, as{ como bases orgénicas, especialmen-
te aminss primerias, secundarias o terciarias con racica-
les alquilo o bian alquilol de 1 a 5 dtomos de carbono.

Con el "deido sulfdrico existente en el producto de
silfonacién® mwencionado en los ejemplos, es de comprender
el dcido sulfirico, que se forma sobre el agente de sulfo-

nacidn excedente, especialmente S0, y el egua, que se in-
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troduce con el egua oxigengaaf-bé constitueidén indicedea en

tanto por ciento de peso de este deido sulfurico se logra
bajo la hipétesis, que todafia no ha reaccionado ningun
Bo0p-
Los valores de color se miden en solucidn acuosa |
del producto de sulfonacidn neutralizado no blangueaco o
bien blanqueado, que contienen el 55 de peso del productb
de sulfonscidn neutralizado. Para la medicidn se utiliza
el "tintdmetro Lovibond™ de la firma Tintometer Itd., de
Selisbury, Inglsterra; las svluciones e wedir se colocasn

en cubetas de espesor de capa de 4M,

EJEXPLO 1.

Como primera matéria para el ensayo Ce blanqueo
descrito en este ejemplo se utilizan distintos productos de
sulfonscidn, que se obtuvieron mediante sulfonacidn de una
mezcla Ge partes iguales en peso de ésteres etflicos hidro-
genados de £ecido grasos de coco y acido graso de palma ({ndi '
ce de 8% = 1,5, de V = 282, de J = 0) con aire a 802, con- -
teniendo enhidrido sulfdrico. Los productos de sulfonacidn.
elaborados contienen disuelto por mol de éster de deido
graso, aproximadamente 0,3 moles de anhidrido sulfirico no
transformado. Los valores de color Ge los productos de sul-
fonacidn neutralizados no blanGueados estdn situados dentro
de la siguiente zona: amarillo = 27, rojo 14 - 20, azul

9"16-
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&) Subor¢inacion de la accidn de blangueo con 18

dosis de H202.

Dosis de decolorante en | Composicidn del H 80,1  valores de
% sobre H,0p al 1004, existente en el pfo- oolor
relativo gl producto de ducto de sulfonecion
sulfoniacion crudo amari-; rojo

f so, #E0 |1l J0 | azul
0,5 93 7 18,6 3,4 | 05

I
1 86 . 14 7,51 1,0 04

L

' ’
| ° 7 25 | 25| 0,5/ 0,9
2,5 . 71 29 1,9 0’3 0,5
3 69 31 1,5 | 0,3 ¢

2

b) Suborcdinacidén de la aceldn de blanqueo

ratura de blanqueo:

con la tempe-

Composicidn del deido sulfiirico existente en el producto de syi-

fonacida:

69% de 305 y 3% de H 0, tiempo de b;anqueo, 15 minutos.

2

Temperatura de blangueo Valores de colox
en 2C
amarillo rojo azul
20 18,0 3,3 0
40 10,0 1,7 0
60 4,4 1,2 0,5
80 23,0 1,2 0,5
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¢) Subordinscidn de la accidn de blanqueo con el tiempo:

’, - . o H
Composicion cel deido sulfirrico existente en 8l producto de sul-

fonscidn:

69% de 30:5 y 31% de Héo, temperatura de blenqueo, 202C,

turacion de blanqueo

Valores de color

l amarillo rojo azul
15 minutos 15,1 -2,7 0
3¢ minutos 8,0 1,4 0
3. hore 7,3 1,3 0
¢ horas 5,6 1,2 0
£ hores 4,8 0,9 0
¢ hores 3,7 0,9 0
24 horas 3,5 0,7 0
48 horas 2,1 0,4 0

1) Suborcinacidn de la accidn ce blanqueo con el tiempo:

Composicidn del deido sulfiurico existente en el procucto de sul~

fonacidn:

69% de 505 ¥ BLj de H,0, tewperatura de blanqueo 60¢C,

Durecidn del blanqueo

k)

Valores ce color

‘ amarillé rojo azul
5 minutos 8,3 1,3 o}
15 minutos 5,2 1,0 0
30 winutos 3,2 0,7 0
1 hora 2,5 0,6 0
3 horas 2,82 0,5 0
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nqueo con el tiempo;

Composicidn del dcido sulfdrico existente en el producto de sulfo-

nacidn:
6g de S0, ¥ 31% de H,0, temperatura de blanqueo 9090
e ———— & ——
Duracidn del blanqueo Valores de color
! amarillo rojo azul
5 minutos 4,2 0,9 0
|
15 minubos 3,5 0,8 ! 0
30 minutos | 3,2 0,7 0
1 hora 27 3,5 0
2 horas 27 5,3 0
S horas 27 6,2 0

f) Subordinacién de la accién de blanqueo con la concen-

tracidén del agua oxigenada transformada:

15 de peso de HyOpe

Concertracidén del H,0, Compogicién del Eésoé Valores de color
transformada en % existente en el pro~- | amae- | rojo |azul
' ducto ce sulfonacidn Fitlo
% 80, % H,0

60 03 7 27 | 5,2 0

49 86 14 25 | 4,0 0
33 81,5 18,5 12 | 2,2 0.

29 69 31 13 | 2,5 0

10 51 49 9,5 | 1,7 0

5 35 65 20 | 3.3 0
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g) Subordinacién de le acecidn de

il

2o de p2so0 de Hzoz.

tracidn del agua oxigenada transformedas

blanqueo con la concen-

Ooncentracién del H202, Composicidn del H,S0, Valores de color
transfornade en % exigtente en el
. producto de sulfona- 1
cidn amari | rojo | 82U
‘ 1llo
% S0 % HO
» k] % 2
80 93 7 16 2,3 0
60 88 12 11 2,2 | ©
50 81,5 18,5 16 2,8 0
40 75 25 6,0 | 1,5 Y
30 69 31 7,5 | 1,8 [ ©
20 51 49 6,0 1,4 0
10 36 64 8,0 0,9 0,1

h) Subordinacidn de la accién de blanqueo con la concen-

tracidn de agua oxigenada utilizada:

Bk ce peso de Hy0,

Concentracidn de Hy0,,
G
transformada en %

Composicién del HéSO
existente en el 4
productoc de sulfona=-

Yelores de color

cién emari | rojo fazul
) 80, % H,0 1lo
80 93 7 7,0 1,7 0
60 81,5 18,5 2,7 0,7 0
4C 69 31 2,0 0,3 0
20 47 53 3,1 0,8 0
10 27 73 7,0 1,3 0
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—_ Coimo primers materia se utiliza un pr ofucto de sul-

5. genado (Indice de § = 1,2, de V=187, de J =0),

fonacidn obtenido en forma andloga a la primera materia del

ejemplo 1 de éster etflico de dcido astedrico grase hidro-

. . ELl producto de sulfonacidn crudo contiene dildido

por mol de éster de dcido mreso, aproximadamente 0,4 moles

de anhfdricdo sulfuirico no transformado.

! Dosis de Gecolorante en | Composieidn de H_80,| Valores de color
k jo sobre Héoz al 100%, existente en ol « )
relativo al producto |producto de sulfona-' amari | rojo | ezul
de sulfonacidn crudo cidn ) 1lo
‘/0305 %Hzo
0 2 27,0 18,0 | 11,6
1 85 15 27,0| 6,6 | 0,4
2 74 26 25,0| 3,0| 0
3 65,5 34,5 16,0 | 2,0 ©
3,5 62 38 10,0} 1,7| ©
4 58,7 41,3 6,5 0,2} 0,1
EJEMPLO 3,
10. Se blanquea el producto ds sulfonacidn de una mez-

cla de partes iguales en pesc de los ésteres de dcidos

grasos citados en los ejemplos 1 y 2.

-
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Dosis de decolorante en Gomposici'én del H2804 Valores de color
% sobre Hg0, 81 100%, existente en el
2 1fona-
ralativo al producto |producto de su
de su)fongcion cién enart |rojo |ami
% v 1lo
PBOy | R ED
0 | % g7,0|16,4 {10,7
1 " 85,5 14,5 | 27,01 5,80 :
2 4,5 15,6 | 17,0/ 2,0{ 0
3 66 34 9,0] 1,6 | 0
3,5 63 37 8,56| 1,71 0 B
4 59 41 2,0| © o,2|
BIEUPTL O 4. .

Se blanquea un producto de sulfonacién, que se obtu-
_vo de grasa de coco (Indice de S= 0,4, de V= 253, y de

J = 1) neutrelizada, blenqueada, endurecida y gaseada, en una

R T T

5. forma andloga como el producto de sulfonacidn elaborado segin

el ejemplo 1. El producto de sulfonacidm orudo contiene por ?5
radical de dcido graso, 0,3 moldoulas de anhfdrido sulfdrico I
1:bre diliido. Despuds del blanguesdo y neutrelizacidn re;-
sulta un sulfonsto con Los siguienmbes fﬁdiees de colar (In-

10. dices de color e sulfonsto del producto de sulfonacién no l
blanqueedo): emarillos 1,7 (27), rojo: 0,4 (12), ezul; 0,3 .
(6,7). ’
BEIJEMPLO 5.

15,

El producto de sulfonacidn de un éster etflieo de

deido capr{lico (indice de 8 =0,6, de V = 325, y de J = 0),
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que se obtuvo del éster y anhidrido sulfurico como los mete-
riales de partica elaborados en los e jemplos precedentes, ¥
que contiene dilufdo por mol de éster, sproximademente 0,3
noles de anhfdrido sulfirico, se blanqued con 24 de peso de
HpOpe Después del blanqueado y neutralizacién resulta un
sulfoneto con los siguisntes fndices de color (Indices de
solor del sulfonato del producto de sulfonacidn no blan-
tueado): emerillo: 0,8 (25), rojos 0,2 (9,5), azul: 0,3
(6,3). )

BJIJEXPLO 6.

Se blanguea el mroducto de sulfonacién de un 4cido
craso (wezcla de partes iguales sn peso de un dcido de gra=-
ca de pepitas de palma y un dcido graso de coco; (fndice ce
£ =287, e V = 258,.y de J = 0,4), que se obtuvo en forma
endloga como los productos de sulfonacidn blanqueados en los
ejeaplos precedsntes, El producto de sulfonzcidn contiene
por mol de deldo graso, 0,3 moles de anhidrido sulfiirico
libre. Se blangqua con 4% de B0,+ El producto de sulfona-
cidn crudo se oscurece, de forma que no pueden wedirse log
valores de color en ung cubeta de 4%,

El mroducto blanqueado tiene los sigulentes valores

de color: amarillo = 18, rojo = 2,0; azul = 0,

EJEMUPLO 7.

Como material de partida se utilizs un x oducto ob-
tenido mediante sulfonacidn de nitrilo palmftico eon wn cho-~
rro de aire a 702C, conteniendo 303, que presenta por mol
de nitrilo aproximadamente 0,1 moles de 30, libres. 3e blan-

(V]

quea como en los ejemplos precedentes, Tos valores de colar

o w o myeop
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del producto blangueado son; amarillo = 27, rojo = 4,3,
azul = 1,2; 2l producto no blanqueado oscurece, de forme
(que no pueden medirse los valores de color en una cubeta

de 4%,

A JEMPLO 8.

El woducto crudo obtenido, mcliante sulfonacién a
802C de dcido nalwitico con un exceso en SO3 (1,3 moles de
305 por wol de dcido palmftico) se blanquea en la forua
descrita con ?ﬁ de peso Ge H,0.. El mroducto de sulfona-~
2idn crudo oscurece, de forma que no pueden wuedirse en una
subeta de 4%, los valores de color del sulfonato obtenido.

71 sulfonato blanqueado tiene los siguientes valores de co-

Lors amarillo = 2%, rojo = 5,0, azul = 0,5,

2 JEWPLO 9

ELl producto de sulfonactdn crudo, elaboradc en el
2jemplo 3, se calients bajo reflujo y s lo lergo de § ho-
g5 con la dosis 8 molar en alcohol etflico., Luego se filtra
21 alcohol etflico excedente, EL residuo no contlene prdc-
sicamente agente de sulfonacidn libre; este ha reaccionado
son el aleohol etflico. Se blanquea bajo las condiciones in-
dicadas en el e jemplo precedente, Elgulfonato blanqueado
siene los siguientes valores de colori amarillo = 27,

»0jo = 7,1, azul = 0. ...

3 JEMPLO 10,

a) 700 g del Acido sulfopalmftico blangueado obtenido

jegin el ejemplo 8, se calientan 4 hores bajor eflujo sin

sratawiento ulterior despads de la adicidn de 1400 g de

" reees

~ .
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etanol, Iuego Se neutraliza con lejfa de sosa acuosa al
204. Despuds de filtrar la solucidn caliente se evapora el
alcohol y el residuo se seca en el desecador. La sal del
dster etflico del dcido sulfopalmftico se presenta en un
rendiniento aproximada del 95§ deljteérico; tiene los si-~
guientes fndices: S = 0,7, V= 144,

b) Un producto algo puro se obtiene, si el producto
de esterificacién obtenido segin a) no se neuiraliza con
lejfa de sosa acuosa sino con lejfa de sosa metandlica. Se
precipita luego una pequeila dosis de sal, que no se disuel-
ve en caliente y que consta de sulfato sédico, o bien algo
de sal bisddica del dcido sulfopalmitico.

Despuds de filtrar la solucidn caliente se precipi-
ta la sal sédica del éster del doido sulfopalmftico al en-
friar lo filtrado, que después de filtrado y secado presen-
ta un reandimiento del 75% del tedrico.

Los procedimientos descritos bajo a) y b) son rea-
lizables en la forme que se transforwa en mrimer lugsr el
deido sulfopalmftioo en la sal monosdédica y esta se este-

rifica bajo presidn a temperaturas de 180-22020C,

SJEMPLO 11,

El producto de sulfonacién crudo elaborado aqui co-~

10 material de partidé ge prepara en un sparato, que consta

de cinco recipientes seguidos preparados de planchas inoxi-

jables segin dibujo anexo., EL materisl de partida 3 a sul-

fonar se encuentra en el recipiente de reaccidn 13, en el
que el materigl de partida a sulfonar y mezcla de aire y
anhfdrido sulfdrico, se dirigen mediante las conuucoioqes

14 y 15 a cerrar con las valvular 16 y 17.

oo e AT
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30 emerge por 19, la mezcla de reacci6;\por 18. La parte
Inferior del recinto de reaccidén se rodea de la envoltura
Qe atemperado 6 con entrada 7 y salida 8 de agente de atem-
perado. La capacidad de cada recipiente asciende hasta su

rebogadero a 600 ocm.

Los cuatro.primeros recipientes de reaccidén se lle-,

ran de un éster etilico de dcido greso de semillas de palma’

(fndice de J = 0,1) endurecido y se regula la calefaccién,
de forma que el material existente en .los recipientes, du-

rante los ensayos completos siguientes, tiene temperaturas

l:icrementadas de resipiente a recipiente:-soﬁ; 502, 65614, 809,

8520, 3e diluye luego en los recipientea 1, 8 4, enhfdrido

sulfdrico con veinte veces la dosis de aire, insuflado en

tules dosis, que han absorbido el dster existente de las

dcgls sucesivas de anhfdrido sulfurico en los recipientes

1 a 4, medidos en la dosis estequiométrica necesaria para
ung sulfonacién ouantitativas 52, 78, 104 y 130%. En el
recipiente b no se insufla mezcla de alre y anhidrido sul-
firico. Despuds de la absorcidn de estas dosis, se bambea
cottinuamente en el recipiente 1, 1,71 kg de éster par hora
y en los cuatro primeros recipientes de reaccidn se dirige
tanta cantidad de la mezcla de aire y anhfdrido sulfirico
arriba wencionada, que absorbe el éster que se elimina del
recipiente 4, en un total de 1,3 moles por mol de dster de
dcido graso, y se absorbe de esta dosis de aphidrido sulfu-
rico en el recipiente 1, el 405 y en cada uﬁo de los reci-
pieates 2 & 4, el 20%. ‘ |

Tampoco se insufla en el quinto recipiente, anhf-

drido sulfﬁrico; este recipiente sirve para la reaccidn pos-

¢
o,
(2
I
3
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Para blanquesr continuvamente el producto de reac-

terior,

cidén marrén oscuro asf obtenido, que contisne por mol de
éster de dcido graso, aproximedamente 0,3 moles de enmhfdrie
do sulfirico, se enfrfa entre 2C-2220, en un refrigerador.
2420 g por hore del producto que emérgg del refrigergdor
se mezclan con 181 g por hora de agua oxigenada aocuosa dL
20% en un mezclador, ¥l tiempo de permanencia en el mezcla-
dor aselexnde & 1 minuto., Ta mezcla pasa luego a una zona de
refrigeracidén, en la que el calor de reaccidn presente
se expulsa tanto, que el producto tras abandonar la zona dé
refrigeracidn tiens una teuwpcratura de 35-402C, Seguidamen~
te se hace pasar el producto a la reaccidn posterior a tra-
vés de dos rscipientes, en los cuaies se calienta priméro
a 4020 y luego a 6020,

' E1 tiempo de permanencia en el primer red piente
ey de 2 horas y en el segundo recipiente de 1 hora. El
producto se neutraliza a continuacidn con la jfa de sosa
acuosa al 6.

Bl énsayo desorito se conserva sin ;nterrupcidn

en movimiento duranﬁe,72 horgs y se forma un producto que
tiene en la duracidn completa del ensayo un grado de sule
fonacifn permanente del 955 y que muestra los siguientes

valores de colors amarillos 2,0; rojo: 0,1; azul: 0,0.

IJEMPLO 12.

Como material de partide se utiliza un dcido gra-
30 sulfdénico erudo, que se obtiene mediante el paso de 52 g
de anhfdrido sulfurico en forma de una mezcla de aire y an-

hidrido sulfdrico en 113 g de un -écido graso de pepites




de palma, hidrogenado, mantenido a”BBEG. Este ppoducto:se
blanguea & 602C a lo largo de 1 hora mediante adieidn del
4} de su peso de agua oxigenada al 407,
Luego se aliade einco veces lacosis molar de a8l~
5.  oohol etflico, y la mezela se hierve a reflujo a lo lar-

go ce 8 horas. Tras el destilado del alcchol etflico y eli-
minado en vacfo del resto de alcchol etilico final, se neu-
traliza con lejfa de sosa acuosa. Los colores del rroducte
blanqueado (o bien de uno obtenido sin blangueo en forma

10. correspondiente) son 19s sigulentes: amarillos 27 (27); ro-

jo: 5,0 (25); azuls 0,5 (18).

EJEMPLO 13,

El producto de sulfonacién elaborado en el ejemp1&
15. 12, despuds del blanqueo en la forma allf descrita se este-
rifica con alcohol etilico y se destila el alcohol etilico
excedente. Luego, como se describid alli, se blanquea con
agua oxigenada y despuds se neutraliza. El sulfonato blan-

‘queado (o bien no blamjueado) muestra los valores de color

20.  gigulentes: amarillos 27 (27); rojoi 8,4 (23); azul: 2,3
(17). | |
3JENMPLO 14,

£l producto de sulfonacidn crudo, cuya elaboracidn

25. 3e describe en este ejemplo, se prepara de un éster etili-
0o de deido graso de pepitas de palma, hidrogenado ({ndice
de yodo = 0,4), mediante paso en anhfdrido sulfurico dilufdo
en forma de gas ocon 20 veces la dosis de aire a 802G,

En el cﬁrﬁo de 1 horg se ailaden por wol de radical

30.

¢e doido graso, 1,3 moles de anhfdrido sulfurico. Despuds
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el producto de reaccidn se conserva todavia 15 minutos a
8020, y a continuscidn se enfrfia a temperatura aubiente.
ElAproducto de sulfonscidn tiene un contenido de anhidrido
sulfdrico de un 7,85 de peso.

5. Los agentes de oxidacion abajo indicados se intro-
ducen agitendo en una dosis del ¥ de peso de producto de
sulfonacidn en forma de solucidn acuosa al 40/ o bien sus=~
pensidn. lLuego se calienta la mezcla a 60¢C y se mantiene
a esta temperatura durante 1 hora. Despuds se neutraliza

10, con lejfa de sosa al 10%. Los valores de color del produc-
to neutralizado se miden con ayuda de un tintéwetro Lovibond
en-una cubeta de 4", La concentracidn de la solueidn a me-
dir se regula al 5% de peso relativo al producto de sulfona-

cidn decido crudo.

S

T —

Composicién del deido sulfdri
co en el producto de sulfona-

cidn
antes de después de

Decolorante Valores de color
la reaccidn con el decoloran-
te anari rojo azul
, , 4 ’ llo
P80, ?Héo - 80, éﬂéo

NaBO2 . Héoz 64 36 60 40 2,5 0,6 0

Nag0 64 36 62 48 13 2,7 0
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EJEXPLO 15320'/'-."7751;

Los productos de sulfongcidén crudos, cuya elabora-
cién se describe en los ejemplos 15-20, se preparan, si es
ceso del producto graso citado, cuyo Indice de yodo en nin-
gin modo es mayor que 1, y generalmente estd entre 0,2 y 0,3,
mediante pasc en forna de gas, con anhfdrido sulfirico a
802C diluido veinte veces en la dosis de aire, #In el t€rmino
Jde una hora se s.ade pax wmol de radical de deido graso, 1,3
noles de anhfdrido sulfdrico; luegzo se mantiene el producto
de reaceion todavia 15 minubos a.BOQG y seguidamente se re-
2rigzera a temperatura aabiente,

El decolorante se inicia en este producto de sulfo=~
nacién a temperatura aumbiente. Para una realizacidén técnica
(el procedimiento de blanqueo no se precisa enfriar el pro-
cucto de sulfonscién antes de la adicidn del decolorante;
en general, los decolorantes aqui descritos se dejan justae-
rente a temperatura de blanqueo en la que se inlcia el
blanqueo del producto de sulfonacidn, sin que se precise
aunentos de temperaturses indeseados.

El decolorente se mezcla intensivamente (cayendo pa;
r3 adicidn de un recipiente fijo) con el producto de sulfo~
nacidn y la mezcla se'caiienta alzin tiemwo a tewperatura
de blanqueo. Luego se neutraliza con le jia de sosa a més
del 10%. Los valores de color del producto neutralizado se
m:den con ayuda de un tintémetro Levibond en una cubeta de
4", La concentracidén de la solucion a medir se regula al
5% del peso, relativo al producto de sulfonacién dcido
crudo.

Caso que se macere después de les condiciones de

trabajo indicadas anterlormente, se cita explfcitamente en
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los ejemplos. D ﬁ?
EJEMPLO 15.

Un producto de sulfonacidn del éster et{lico de un
dcido graso de pepitas de palwa hidrogenadas (com:enido en
305 libre un 7,85 del peso) se blanquea 90 minutos a 4020,
imediante sdicidn del 3/ de su peso en §aCl0,, como una so-
lueidn acuosa al 40j%; composicidn del acido sulfurico antes
de la reaccidn con el decolorante: 64% de S0, ¥ 36% de
1,0, despu€s de la reaccidn ocon el decolorante: 59 de S0,
T 4&l5 de HBo). Log valores de color son: amarillo: 3,5;

rojo: 0,9; azul O,1L.

HJEBEMPLO 16.

Un producto de sulfonacidn del éster etilico de un
¢cido graso de pepitas de palma endurecido (1,4 moles de
£0, por mol de radical de dcido greso; contenido en S0, 1i-
tre un 8,7 del peso) se blanquea 90 minutos a 4020, median-
te adicidén del 3% de su peso en NaGlO2 (ut1lizando una solu-
cidn acuosa al 404; composicién del deido sulfdrico antes
e la reaceidn ocon el decolorante: 665 de S0 ¥ 345 de H,O,

2

desnués de la reaccidn con el decolorante; 625 de S0, y 38%

3
de H20). Los valores de color son: emarillo; 12; rojo; 2,9;°

azuk: 0,8.

EJENPLO 17.

Un  oducto de sulfonacidn de grasa de coco (conbe~

nido en S0, libre un 8,&% de peso) endurccida, se blanjuea

3
90 minutos a 40¢C, mediante adicidn del 3% de su peso en

1aCl10 (utilizahdo una solucién acuosa al 40j; composicién

2
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del deido sulfudrico antes de la reaccidn con el decoloran-
te; 657 de 80, ¥ 35/ de H,0; despuds de la reaccidn con el
decolorante: 61% de so5 y 395 de HBO). Los valores de color

son; amarillo: 18; rojo: 3,6; azul: 1,0.

EJIHMPLO 18.

Un producto de sulfonacién de una mezcla de grasa
de coco endurecida y de éster eti{lico de dcido graso de ® -
pitas de palma endurccido (proporcidn molar 1:1, caleulado
sobre el radical de dcido graso; comtenido en 805 libre un
8% del peso) se blanguea 90 minutos a 4020, mediante adi-
cién del 3% de su peso en Na010, (utilizando una solucidn
acuosa al 40j; couposicidn del dcido sulfurico antes de la
reaccidn con el decolorante: 654 de SO3 y 355 de Héo, des-
sués de la reaceidn con el decolorantes 60/ de S0, ¥ 40/
de Hy0). Los valores de color son: amarillo: 18; rojo: 2,6;

azul: O,

1JBEPLO 19.

Los siguientes invesztigaciones sobre las condicio=-
nes de los ensayos & tener en cuenta psre el blanqueo con
1aCl0y se realizan en los productos de sulfonacion de un
dster etilico obtenido de dcido graso de pepitas de palma
endurecido (contenido en 30, libre, un 7,8% de peso).

u) Dependencia del resultado del blandueo de la concentra-

cidn de N30102:

Tewperatura de blanqueo 6020, Tiempo: 1 1/2 horas.

- T
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Decclorante

Composicidn del dcido sulfy-
rico en el producto de sul-
fonacién

antes de después de ,
Valores de color
la reaccidn con el decolo-
raente
7 ) 7 , amar_i_ rojo azul
4805 jeH,O | 805 %%o 1lo

35 de 1aCl0,
s4lido. 22

&% de 1/aCl0,, so-
lucidn al 46%

2/ de 1iall0y, s0-
lucidn al 40%

1% de 11aCl0,, so-
Tucidn al = 40%

- - - - 5 1,0 0,3
64 36 59 4l 7 1,8 0,4
72 28 70 30 14 2,0 0
84 16 83 17 18 5,7 0

b) Dependencia del resultado del blamgueo de la temperatu-

ra, condiciones de trabajo; 3% de NaGlOy duracidn

1,5 horss.
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Composicidn del dcido
sulfirico en el pro=-
ducto de sulfonacion

i .

antes de |despuds de
Forma ce la reaccidn con el de teusperatura Valores de color
adicidr del colorante
NaC10, ) y e ) amgri~ rojo azul
#4805 %3201 50, joH,0 1lo ;
Solucifn a1 405 34 36 59 41 302C 6 1,4 0,8 :
sélido L .- - - - 3020 4,7 0,9 0
Solueién al 40 34 36 69 41 4090 3,5 0,9 0,1
sdlido L - - - - 4090 4,6 1,0 0
Solucidn el 404 34 36 59 41 500 5,6 1,5 0,2
sdlido - - - - 50¢ 17 3,7 0O
Solucidn al 404 34 36 59 41 6020 6,0 1,1 ©
sélido - - - - 602C 6,0 1,4 0,1
Solucidn al 40, 34 36 59 41 7020 5,0 1,0 0,1
sdlido - - - - 7020 15 4,2 0,7
Solucidn al 405 34 36 59 41 80eC 9,0 2,0 0,6 g
solido - - - - 80¢C 27,0 8,0 2,6 3

c) dependencia del resultado del blangueo c¢on el tieupo

C,) 8} de peso de HaClo, sdlido, temperatura de blanqueo 402C

Valores de color

Duracion del blanqueo

amarillo rojo azul o

1/2 h 9 1,1 0 L
1 h 6,3 1,0 0 <
o

2 h 4,9 0,8 0 L
4 n 6,0 1,1 0 2
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en solucion acuosa al 404, 40¢0,

Duracidn del

Oomp051cion del deido
sulfirico en el pro-
dueto de sulfonacidn

antes de ldesPués de

Velores de color

blanc 180 la reasccidn con el de
colorante
, ; amarillo rojo azul
/90, ,%Héo %803 #H,0
1/2 h 64 36 B9 41 7 1,2 0
1 n 64 36 59 41 3 1,1 1,0
2 h g4 36 59 41 7 1,2 O
4 h 64 36 59 41 10 2,0 O

3) Influencia de la dosis de agua sobre el resultado de

blanqueo 3% de NaCl0, en forma de una solucién acuosa ©

ruspensgibn, temperatura 402C,

rutos,

duracidén del blanqueo: 90 mi~-

Concentracién de
la susp2nsidn o

bien solucién

Composicién del dcide

sulfyrico en el pro-
ducto Qe oulfonacion

antes de ’deSpués de

Valores de colar

la reaccién con el de

colorante

/ , 4 p i?ari- azul

ﬁSQQ,A%ﬁép /oSO5 ﬁﬁéo 0 rojo
800 NaCl0, (suspensidn) 91 9 89 11 20 0,2 01
eo;., NaCl0;, g0 20 77 23 22 o,2 O
505 ﬂaGlO,, 72 28 66 32 4,2 0,8 Y
208 NaClOi, (solucidn) 64 36 s 41 3,5 ¢,2 01
304 NaCl10, 55 47 48 52 70 1,3 ©
205 Na010. 40 60 3 65 6,0 1,0 O
10% HaClo; 22 78 19 81 6,0 1,0 ¢
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T JEMPLO 20, =

Como primera materia se utiliza el producto &e sul-
?onacidn de un éster etflico de foido graso de pepites de
salma hidrogenacdo (contenido de So5 = 7,84).

Se colocan los dscolorantez indicedos en ls tabla
3 una dosis del 3% del peso del producto de sulfopaci 6n
spudo en forma de una solucidn o bien suspensidén al 4°ﬁ°
La temperatura asciende a 6090, la duracidén del blanqueo
3 una hora.

Al utilizar permanganato potdsico se forwa ya duran-
te el blanqueo bidxido de manganeso, mientras que al will-
zar dcido crdémico o bicromato potdsico se trensiorma la sal
le crowo-III formada al neutralizar con lejfa en el hidw'xi-
jo crdmico insoludble., Tanto el bioxido de wanganeso, como
el hidrdxido erdmico se filtran después de le neutraliza-

cién, para 1o cual se utilize una lejfa de scsa solo sl

para uvejorar la accidn de filtracdo, Se obtienen los si-

sulentes resultados:

hara Shadaa
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Composicion del gcido
sulfirico en el pro-
ducto de sulfonacidn
antes de jdespués Ge
Decslorante Valores de color
la reaccidn con el de-
cclorante .
’ . , _ amarillo rojo azul
;;oSO5 ﬁHEO '-/oSO3 %Héo
w010, 64 36 60 40 9 1,5 0
::cclo4 64 36 61 39 27 27 4,0
98,0 646 36 6L 39 27 6,0 0
20, 64 36 61 39 8,0 1,5 ©
Gro, 64 36 49 51 27 6,6 0,2
Z::20r207 64 36 51 49 27 6,0 0,6

JJIEZMPLOS 218 23,

El procducto de sulfonacidn crudo, éuya elaboracicn
Je deseribe en estos e¢jemplos, se prepara a 809G, meCiante
7aso en forma gaseosa de un éster etflico hidrogenado de .
5. dcido greso de pepitas de palma (fndice de J = 0,4) en forme
goseossa de anhidrido sulfiirico diluido con 20 veces la do-
3is de aire, En el curso de L 1/4 horas se adiclonan por
1ol de radieal de dcido graso, 1,3 moles de anhfdrido sul-
2drico; luego se mantiene el producto de reaccidn todad’s
10. 15 minutos a 802C, y seguicauwente se enfria a temperatura
ambiente, El producto de sulfcenacidn tiene un conbenido de
anhfdrico sulfdrico de un 7,85 de peso,
Los agentes de oxidacion se introducen agitando en
Las Cosis abajo indicadas, calculadas sobre el peso del pr o~

15. ducto de sulfonacidn crudo en forma cde soluciones o bien

.
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suspensiones acuosas al 4%, 5h‘2%{ﬁgf§é§3enta la mezcle en
cierto tiempo, Seguidamente se neutralisa con lejfa de 38083
al 1Ch, hastz que se neutraliza incluso el procducto &e sul-
fonacidn Gel egente de sulfonacidn existente excedente

(pH = 7). Luego se renueva la adicidn del Cecolarante y se
pantiene a la temperature indiceds un tiempo determinado.
Los valores de coloxr del producto neutralizado se miden

son ayuda ce un tintdémetro Lovibond en una cubete Ge 4". Ia

e

zoncentracidn de la solucidn a medir se regula al 5 de

peso, reletivo al producto Ge sulfonacidn dcido crudo.
Adeuds paras la realizecidn de los ensayos descritos :

¢n los ejemplos, se emplean productos de sulfonacidn de ?

carges de preparacidn distintas, los resultados obtenicdos

-

en los diferventes ejemplos no son compsrahbles entre s{. So-
10 losg valores citados dentro de un ejewmplo son congparables, :
eatre s{, porjue los waterlales de partida elaborados son en-

taramente identicos.
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Ejemplo n@

Condicicnes de blanqueo

Valores c¢e color

gmarillo rojo azul
21 13 deidos 1k de H,0, 1 hora a 60¢C 19 3,6 O
neutro; no blanquesdo. ’
21 » dcidos 1% de H O, 1 hora a 60¢C
22 5 0,8 0
neutro; 3% de 1&jfa de 1aOCl con |
18 de clore active
21 o deidos 1% de H O_ 1 horas a 602C
A 4,1 0,7 0
neutro: 6% de lejia de Na0OCl con
1%% de cloro activo
21 d deido: 2 de H,0, 1 hora a 6020
5 1,2 0
neutro: no blandueado
21 e gcido: no blan:ueado
neutro; 3j de H,0, 5 horas a 802C 27 11 0,4
21 f deidoy no blangueado
, 27 13,4 1,6
neutro: 6% de lejies de NaOCl con
13,5 ¢e cloro activo 3 ho-
ras a 20°C
22 deidos 14 de H,O0, 1 hora a 8020
8 1,5 0

neutros l% de H202 5 horas s 802C
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ILJEXPLO 23,

El producto de sulfonacidn atacado en un aparato de
laboratorio en explotacidon continue en el curso de una hora
te congerva & 55-60¢C, durante 1 hora mediante eclcién de
£,54 de su peso en B0,. Iucgo se neutraliza el dcido sul-
fénico y el agente de sulfonact én excedente con lejia de
gosa el 10j4. En el instente de la neutralizacién se consu-
te sélo el 705 del sgua oxigenada adicionada. El produeto
¢ie sulfonmcion neutrelizado se sbandona asimismo, para 10
cual se enfrfs g temperatura aubiente. E1 agua oxigenads
todevis no elaborada reacciona ulteriorwente hasta la neu-
trelizecién. En el inicio de la neutralizacidn y 24 horas
(lespués de la neutralizacidn se miden los siguientes velo-
res Ce color; ewarillo; © o bien 6; rojo: 1,6 o bien 0,8;

azul! 0 g bien O.
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NOTA

Descrito el cbjeto de la invencidn, se declaran
nusvas y de propia invencidn, las siguientes reivindicecio-
nes, con prioridades slemanas mims. H 42 649 IVb/12, del
19 ce mayo de 1,961; H 44 775 IVb/12, del 2 de febrero de
1.962; H 44 949 IVb/12 del 21 de febrero de 1.962; y
H 45 104 IVb/12, Gel 9 de marzo de 1.962, existiendo en to~
das elles unidad de invencidn:

1. Procedimiento para la prepvaracidn de écidos.
sulfénicos grasos, ceracterizado por;uc se blanquean los
procuctos de sulfonacidn crudos existentes en estado deido
con ggentes de oxidacidn inorgénibos apropiados y se neutra-
lizan eventualmente los productos de sulfongeion blangueados
¥y, &1 se desea, se gomete Gespuds de la neutralizacidn & un
blanqueo ulteriox. ;

2. Procedimiento, en conformicded con lo defini- ;
do en le reivindicecidn 1, caracterizado porrue se efectia
el tretamlento en el producto de sulfonacidn crudo deido,
jque se astaca c¢on une corriente de ges inerte, que contlene
el anhfdrido sulfirico, sin elsboracién ulterior en el tra-
tamiento del mgterial de partida no diluido em un disolven-
te.

3. Procedimiento, en conformidad con lo defini-~
10 en las reivincdiceciones 1 y 2, ceracterizado poriue se
utilize como sgente cde oxidGacidn inorgénico, agua oxigenada,

2 combinaciones, que forman agua oXigenade en el procedimien~
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4. Procedimiento, en conformidad con lo defini-
30 en la reivindicaeidn 3, caracterizado pa e se utiliza
5,2-6/ de peso de agua oXigenada, preferentemente de 1-4%
ie peso, calculaco el agua oxigenads €omo 1C0> sobre pro-
Jaeto de sulfonacidn crudo.

5. Procecimiento, en conformidad con lo defini-
do en las reivindicaciones 3 y 4, caracterizado pornue se
utiliza agua o#igenada de una concentracidn cde 20-75, pre-
serentemente de 30-50% de peso de H202.

6. Procedimiento, en conformidad con lo defini-
o en las reivindicaciones 3 a 5, caracterizado, pordiue se
blanquea a bteuperaturas entre 20-100 y preferentemente en-
tre 4C-8020,

7. Proce¢imiento, en conformidad con lo defini-
(o en las reivincicaciones 3 a 6, caracterizado, portue se
trabaje bajo condiciones, en las que el 4cido sulfdrico no °
dilufdo que se forma del anhfdrido sulfdrico libre y agua
enortada es un dcido sulfdrico del 20%.

8. Procedimiento, en conformicad con lo defini-
do en les reivindicaciones 3 & 7, caracterizacdo, poriue se
trgbaje bajo condiciones en lg8 cusles lg mezcla, consglce=
rada calculada aritméticamente, consta de anhfdrido sulfuri-
¢> v egua hesta el 955 del peso, y preferentemente hesta el
90-507% del peso de anhfdrido sulfirico,

9. Procedimiento, en conformidad con lo defini-
do en las reivindicaciones 3 a 8, caracterizado porrue los
dcidos sulfdnicos a blanguear provienen de materiales de
pertida prdcticamente saturados, que contienen en €l radical

de deide graso de 6 g 28, preferentemente de 8 a 18 dtowmos

R i E XL N
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de carbono y que, preécindiendo del dtomo de hidrégeno de

il
Il

constente alfa del radicel de dcido graso, no contiene en
la wolécula otros grupos sulfonables o sulfatables.

10. Procedimiento, en conformidad con lo defini-
do en las reivindicaciones 3 a 9, carscterizado, porgue los
meterisles de partida, en cuanto se trata de un éster de
dcido graso sulfonado, derivan de ésteres de scido graso
prdcticawente saturados, que contienen en la moléculs los
radicales de alecoholes monovalentes & trivalentes, para 1o
cual los radicales de @lcoholes monovelentes pueden conte-
ner de 1 a 20 gtomos de carbono, ¥ para lo cual este éster,
preseindiendo del dtomo de hidrdgeno Ce constante alfa del
radical e deido graso, no contiene en la molécula otros
grupcs sulfonables o sulfatables.

11l. Procedimiento, en conformicad con lo defini-
2o en la reivindicacién 9, ceracterizado, porgue se elaborsan
Jroductos de sulfonacidn de nitrilos de 5cidos grasos.

12. Procedimiento, en conformided con lo defini-
(o en las reivindicaciones 3 a 9, caracterizado, porjue sef
esterifican los productos obtenidos mediente sulfonact én
de dcicos grasos después del blamqueo con alcoholes monova-~
lentes, especialmente los "ue contienen en la molécula de
10-20 dtomos de carbono, o con alecoholes polivalentes.

13, Procedimiento, en el “ue una alternativa de
realizacidn, en conformidad con lo definiGo en las reivindi-
caciones 3 a 9, se caracteriza porque los productos de sul-
fonactén crudos, no blanqueados, de gciclos grasos se esteri-

fican con alcoholes monovalentes, especizlmente los que tie-

nen de 10-20 dtomos ce carbono en la moldcula, o con alcoholes .

polivelentes, y los ésteres obtenidos se blanquean eventual-

v
i
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wente despuds de la senaracidn de los alcoholes existentes
en exceso.

l4. Procedimiento, en conformidad con 1lo defini-
¢do en las reivindicaciones 3 a 13, caracterizsdo porcue se
neutralizan los produetos obtenldos de color claro.

1. Procedimiento, en el que unm alternativa de

realizacidn, en conformidad con lo definido en las reivin-

dicaciones 12 y 14, se caracteriza porcue se esterifican los.

dcidos sulfdnicos grasos en forma de sus sales monosédicas.

16, Procedimiento, en conformidad con lo defini-
no en la reivindicacidn 3, caracterizado porgue se utilizan
como compuestos que forwsn sgua oxigenada, sales, perdxidos
hidratados, o combinaciones de adicidn en substencias or-
génicas.

17. Procedimiento, en conformidad con lo defini-
do en le reivincicacidn 16, caracterizado por-iue se utili-
zan como sales de sgua oxigenada, los peréxidoé de dlcalis
o aleglinotérreos, especlaluente los ce sodio, potasio,
xnagnesio, calecio, estroncio y bario.

18. Procedimiento, en conformidad con lo Gefini=
do en la reivindicacidn 16, caracterizado porcue se utili-~
nan como perdxidos hidratados de agua oxigenada los de los
boratos, carbonatos, ortofosfatos, pirofosfatos, polifosfa-
08, especialmente tripolifosfatos, a cuyo efecto estas sa-
wes contienen preferentemente como ceaticnes, sodio o potasio.

19. Procedimiento, en conformidad con lo defini~
(o en la reivindicacién 16, caracterizado poriue se utilizan
c.as combinaciones de adicidn Ge asgua oxigenada en compues-
tos orgénicos, que se Gerivan de la urea o hexawetilente-

t ramina.
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20. Proced.imientc;,' en cZi‘ormldad con lo defini-
do en las reivindicaciones 16 a 19, carascterizado porgue
los agentes de oxidaeidn se utilizan en dosis, que squivalen
con resnecto a la accidn de oxidecidn a las.dosis de agua
oxigenada indicadas en la reivindicacidn 4.

21l. Procediwmiento, en conformicad con lo defi-
nido en las reivindicaciones 16 a 20, caracterizado porgue
los szentes de oxidacidn se utilizan en forwa de soluciones
acuosas ¢ suspensiones, cue oontiénen del 20 al 80, prefe-
rentemente del 40 al 60% de peso de agentes de oxidacidn.

22, Procedimisnto, en conformidad con lo defi=~
nido en las reivindicsciones 16 & 21, carsocterizado porcue
en el caso de la elaborecidn de agentes de oxidacidn, que
ligan sgentes de sulfonacién excedentes, por ejemplo en el
ceso de elaborecidn de sales, se procura que todavia estén
presentes después del blangueo, agentes de sulfonaci én ex-
cedentes o bien productos de transformecidn de los agentes
de sulfonacidén que reaccionan dcido.

23. Procedimiento, en conforwuidad con lo defi-
nido en las reivindicaciones 16 a 22, caracterizado porcue
se realiza el tratamiento a temperaturas entre 20 y 1CO0;
preferentetiente de 40 a 6080, -

24, Procedimiento, en conformidad con lo defi-.
nido en las reivindicaciones 16 a 23, caracterizado porque.
je adiciona agua al producto de sulfonacidén crudo a blanqiear
despuds de la acdicidn del decolorante, que se aplica en una
dosis de 2-6, preferentemente del 2,5 al 45 del peso del
producto de sulfonacidn crudo & blantuear, o junto con este,
para lo cuel la dosis cCe ggua se halla entre 4 y 0,25 ve-

ces, preferentemente 1,5 a 0,66 veces el peso de decolorsan-
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te, y porque se realliza el blanqueo desde 3C a 120 minutos

¢ temperaturas de 30 a 80, preferenteumente de 40 a 602C,

26, Procedimiento, en conformidad con lo defi-

nido en las reivindicaciones 16 a 24, oaracterizado porque
los 4cidos sulfdnicos a blanguear cderivan de materiales de
partide pricticamente saturados, que contienen en el radi-

cel de dcido graso de 6 g 28, preferentewente de 8 a 18

dtowos Ge carbono, y que, prescindiendo del dtomo de hidro-

Zeno de constante alfa del radical ce &cido graso, no con-

tienen en la moldcula otros grupos sulfonables o sulfata-

2les.

26, Procedimiento, en conformidad con las reivin-

dicaciones 16 a 25, carascterizado porcue los materiales de

partida, en cuanto se trata de un éster de dcido graso sul~

fonado, derivan e €steres de deido graso practicacente sa~-

turados, que contienen en la molécula los radicales de él-
coholes monovalentes o trivalentes, para lo cual los radi-
cales de alcoholes monovalentes pueden contener de 1 a 20
gstomos ce carbono, y paera lo cual este éster, prescindieﬁ-.
do del dtomo de hidrdgenc de constante alfa del éster de
gzido graso, no contiene en la molécula otros grupos sule
fonagbles o sulfatables.

27, Procedimiento, en conformidad con lo defi-

nido én la reivindicacidén 25, carscterizado porque se ela-

boran productos de sulfonacibén de nitrilos de dcidos grasos..

28, Procedimiento en conformidad con lo defi-
nido en las reivindicaciones 16 a 25, caracterizado, porque

se esterifican los productos obtenidos wediante sulfonad 6n

de doicéos grasos después del blangueo, con alcoholes monbve-

lentes, especislmente los que contienen en la molécula de

e wmTre ma s
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10 a 20 gtomos de carbono, o con alcoholes polivelentes.

]
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29. Procedimiento, eén el que una albernativa
Ge reslizacidn, en conformiGad con lo Gefinido en las rei- f
3
vindicaciones 16 a 25, se caracteriza porque los productos
de sulfonacidn crudos, no blanqueados, de dcidos grasos se
esterifican con alcohcles monovalentes, esvecialmente los
que tienen de 10 a 20 dtomos de carbono en la molécula,
o con alcoholes polivalentes, y loa €steres obtenidos se E.

hlangquean eventualmente después de la separacidn Ge los

- alcoholes exlstentes. en exceso.

30, Procedimiento, en conformidad con lo defi- E
aido en las reivindicaciones 16 a 28, caracterizado porque
se neutralizan los productos obtenidos de color claro.

3l. Procedimiento, en el que una alternativa g
Je realizacidn, en conformidad con lo definido en las rei~
7indiceciones 28 y 30, se caracteriza porque se esterifican
los deidos sulfdénicos grasos en forma de sus sales monosé-
dicas.

32. Procedimiento, en conformidad con lo defi-
1ido en las relvindicaciones 16 a 27, caracterizado por el E'
Lecho de que se ubiliza sobre productos que se obtlienen de
ecuerdo con las indicaciones de la solicitud de la patente
¢lemena H 43 355 IVb/12 o, si el anhfdrido sulflrico existen-
te en los productos de sulfonad dn de dcidos grasos o sus
cerivados se transiormas mediante reacoidn con sustancisgs
epropladas que contienen un grupo hidrdxido alifdtieo, en
productos de sulfatacidén con propiedades de activicad capi~
lear.

33. Procedimiento, en oconformidad con lo defi-

rido en la reivindicacidn 32, caracterizado porque se blan-
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quean productos que se obtienen mediante sulfongci én de
dcidos grasos o sus derivados bajo empleo de por lo wenos
1,6, preferentemente 1,8 a 3,5 y especigluente de 2 a 3
woles de anhidrido sulfurico por mol de radical de deido
graso a temperaturss que no rebasan los 752C, preferente-
mente que no rebasen los 70¢C y especielmente los 6590, y
transformacidn del anhiGrido sulfirico existente en el
vproducto de sulfonad on con aquellas sustancias que contie-
nen un grupo hiéroxilo alifatico, cuyos productos de sulfo-
necidn poseen propiedades de actividad capilar.

34. Procediwmiento, en conformidal con lo defi-
nido en las reivindicaciones 1 y 2, oaracterizacdo porgue
se utiliza como agente Ge oxidacidn inorgdnica, dcicos oxi-
genados de accidn fuertemente oxidante, sus sales o anhf-
dricog.

35. Procedimiento, en conformided con lo defi=-
nido en la reivindicecidn 34, caracterizado porzue se uti-
liza como dGecolorante, deido hipoclorosc, dcido eloroso,
deido clérico, dcido percldrico, dcido monopersulfirico,
deido persulfirico, dcido crémico, dcido permangdnico.

36, Procedimiento, en conformided con lo defi-
aido en lgg reivindicaciones 34 y 35, caracterizado porque
3¢ utilizan los agentes de oxidacidn en Gosis, que equive-
len con resnecto a 1la acci dn oxidante a las Gosis de agua
>xigenada cesoritas en la patente principal.

37. Procedimiento, en conformidad con lo defi-
nido en las relvindicacionss 3¢ a 36, ceracterizado porgue
;.08 agentes de oxicacidn se utilizan en forwa de solucicnes
acuosas 0 guspensiones, que contienen del 20 al 80, pre-

Ierentesente del 40 al‘6q§ de peso de agentes de oxidacidn
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35. Procedimiento, en conformi¢ad con lo defi-
nido en las reivincicaciones 34 a 37, caracterizado porque
en el caso de la elaboracidn de agentes de oxidacidn, que
digan agentes de sulfonad 6n excedentes, por ejemplo en el
easo de elsboracicn de sales, se procura que todavia esten
presentes Gespués cel blanqueo, agentes dg¢ sulfonad én
excedentes o bien productos de transformacidén de los agen~
tes de sulfonacidn Que reaccionan dcido.

39. Procedimiento, en conformidad con lo defi-
nido en las reivindicaciones 34 a 38, caracterizado porcue
se realiza el tratamiento a temperaturas entre 20 y 100,
preferentemente de 40 a 60¢C,

40. Procedimiento, en conformidad con lo defi-
nico en las reivindicaciones 34 a 39, caracterizado porque
se adiciona agua al producto de sulfonad 6n.crudo a blan-
juear éespués de la adicién Ge decolorante, que se aplica

an una dosis del 2-6, preferentemarte del 2,5 al 4. del pe-

30 del producto Ge sulfonacidn crudo a blanquear, o junto

con este, pare lo cual la dosis de ggua se halla entre 4 y
0,25 veces, preferentemente 1,5 a 0,65 veces el peso de
¢ecolorsnte, y porque se realiza el blanqueo desde 30 a
120 minutos, a tempersturas de 30 a 80, preferentemente de
40 a 6090,

41, Procedimiento, en conformidad con lo defi-
nido en la reivindicacién 40, caracterizado, porque se wi-
liza como decolorante, clorito sédico.

42, Procedimiento, en conformidad con lo defi~-
niGo en las reivindicaciones 34 a 41, caracterizado porque
log deidos sulfdnicos a blanguear cerivan de materiales de

purtida prdcticamente satwrados, que contienen en el radical
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de dcico graso de 6 & 28, preferé;tementéﬂde 8 a 18 dtomos
de carbono, y que, prescindiendo del dtomo de hidrégeno de
constante alfa del radical de écidd graso, no contienen en
la moldécula otros grupos sulfongbles o sulfatables.

43. Procedimiento, en conformidad con las reivin-
dicaciones 34 a 42, caracterizado porque 1los materiales de
partida, en cuanto se trata de un éster de dcido graso sul-
fonado, deriven de dsteres de dcido graso prdeticamente sa-
turados, que contiene en la moldeula los radicales de alco-
holes monovalentes a trivalentes, para lo cual los radica~
les de alcoholes monovalentes pueden contener de 1 a 20
dtomos de carbono, y para lo cual este éster, prescindiendo
del -dtomo de hidrégeno de constante alfa Cel éster de dei-
do0 graso, no contiene en la molécula otros grupos sulfona-
bles o sulfatables.

44. Procedimiento, en conformidad con lo defi-
21do en la reivindicecidn 42, caracterizado, porgue se ela-
horan productos de sulfonad én de nitrilos de.deidos gresos.

45, Procedimiento, en conformidad con lo éefi-
inido en las reivindicaciones'34 a 42, caracterizado , porque
gye esterifican los productos obtenidés.mediante sulfonad dén
de deidos grasos despuds del blanqueo, con alcoholes monova-
sentes, especialmenté los que contienen en la moldcula de
10 a 20 dtomos de carbono, o con alcoholes polivalentes.

46. Procedimiento, en el que una alternativa
¢e reallzacidn, en conformided con lo definido en las rei-
vindicaciones 34 a 42, se caracteriza porque los produotos
de sﬁlfonaoién crudos, no blanqueados, de dcidos grasos se s
terifican con alcoholes monovalentes, especialaente los que

tienen de 10 a 20 dtomos de carbono en la moldcula, o con

I3
o
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alcoholes polivalentes, y los ésteres cbtenidos se blan-
quean eventualuente despuds de la separacidn de los alco-
holes exisgtentes en exceso,

47, Procedimiento, en conformidad con lo Cefi-
nilo ea lgs reivindicaciones 34 a 46, caracterizado porque
se aneubralizan los productos obtenidos de color claro,

48. Procedimiento, en el que una albernaviva
de realizacidn, en conformidad con lo definido en las rei-
vindicacicnes 45 a 47, caracterizedo porque se esterifican
los dcidoa grasos en foriua Ge sus sales monosddicas.

49. Procedimiento, en conformidad con lo defi-
nido en las reivindicaciones 34 a 44, caracterizadoc por el
hecho que se ubiliza sobre productos que se obtieuen de
acuerdo con las indicaciones de la solicitud de patente
alemana H 43 355 IVb/12, si el anhidrido sulf drico existen-
te en los productos de sulfonacidn de acidos grasos o sus
derivados se transforma mediante reaccidn con sustancias
apropiadas que contisnen un grupo hidrdxido alifdtico, en
productos de gulfatacidn con propledades de actividad ca=
pilar,

50. Procedimiento, en conformidad con lo defi-
nido en la reivindicacida 16, caracterizado porque se blan-
yuean productos que se obtienen mediante sulfonacidn de dei-
jos grasos o sus derivados bajo euwpleo de por lo menos
1,6, preferentemente 1,8 8 3,5 y esnecialmente de 2 a & wo=
1les de anhfdrido sulfidrico por mol de radical de dcido graso
a bewperaturas gue nc rebasen los 759C, preferentemente
que no rebasen log 709C y esvecialumente los 6520, y trans-
formacidn del aphfdrido sulflrico existente en el produc-
to de sulfonacidn con aquellas sustancias que contienen un

grupo hidroxilo alifgtico, cuyos productos dGe sulfonacidn
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51. Procedimiento, en conformidad con lo defi-
.1ido en las reivindicaciones 1 a 50, carectverizado porque
3e blanquean de nuevo los productos de sulfonacidn deidos
blangueafos Qespués de la neutralizacidn continua de estos
iltimos,

52, Procediwiento, en conformidad eon lo defi-
unido en la reivindicacidn 51, carscterizado, porque se ree-
iizan los pasos Gel procedimiento que se hallan después de
ig neutralizacidn segdn las indicaciones de las reivindica-
ciones 1 a 50 y en los materiales de partide allf menciona-
¢.os.

53. Procedimiento, en confcrmidad con lo defi-
nido en las reivindicaciones 51 y 52, caracterizado porgue
se adiciona tanto agente de neutralizacion a los procuctos
de sulfonacidén dcidos después del blangueado, que se neu-
traliza por lo wenos el 75% y preferentemente el 1004 del
d3ido sulfdnico existente, para lo cual las desis de los
azentes de neutralizacidn a adicionzr son mayores, de forma
que el valor del pH del producto de sulfonacién neutraliza-
d> asciende a 1o sumo a 10,5 y se halla preferentewente por
dabajo de @, .

54, Procedimiento, en conformidsé con lo defi-
nido en lgs reivindicaciones 51 =2 53, caracterizado pordue
s¢ realiza primero 1z neutralizacidn, si los couwponentes
azules descienden por lo menos a un valor de 5 y preferen-
temente por debajo de 1,

55. Procedimiento, en conforwiczd con lo defi-
nicdo en las reivindicaciones 51 a 54, caracterizado, porgque

se realiza el blanqueo de los productos neutralizados con
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agua oxigenada 0 con sustancias que desdoblan agua oxigena-
de, con 80140 hipoclorozo, decido cloroso o sus sales o anhi-

dridos.

56. Procedimiento, en conformidaé con lo defini-

do en la reivindicacién 55, caracterizado porgue el blan-
queo 3¢ realiza con dcido hipocloroso, sus anhidridos o sa=-
les a teuperaturas de 10 a 50¢C, preferentemente de 15 a
4020,

57. Procedimiento, en conformidad con lo defi-
nido en la reivindicacidn 55, carecterizado porque el blam -

queo se realiza con ggua oxigenads, bajo condiciones de

peaceidn, con sustancias que forman agua oxigenada, dcido

sloroso, sus anhfdridos o sales a bemperaturas de 50 a 100,
~peforentemente de 60 g 802C,

58. Procedimiento, én conformidad con lo defi-
iido en las reivindicaciones 51 a 57, caracterizado porque
Log productos de sulfonacidn blanqueados dcidos se neutrali-
san bajo utilizacidn de agua oxigenada o sustancias que
fopman agua oxXigenada 0 dcido cloroso o bien sus anhfdridos
o sales, antes que todo el decolorénte se consuma,

59, Procedimiento, en coaformidad con lo defi-
rido en las reivindicaciones 51 a 53, caracterizado, porgque
se utiliza después de la neutralizacidn 0,2-6, preferente-
mente 1-4% en agua oxigenada al 100%, relativo al peso de
producto de sulfonacién crudo, o bien se utilizan otros agen-
tes de oxidacidn en cantidad equivelente a las dosls citadas
dz21l agua oxigenada.

60. Procedimiento, en coniormidac con la rei-
vindicacién 59, caracterizado porque el agus oxigenada al

lDOﬁ entes y Aespués de la neutralizaci6n, sobre las dosig
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de agentes de oxidacidn que actdan en las impurezas de los
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productos de sulfonacién 4cidos no es mayor de 6% y prefe-
rentemente no es mayor de 45, relativo sobre el peso del
producto de sulfonacidn crudo acido, o bien se utilizan
obros agentes de oxidacidn en centidad equivalente, a las
dosis citadas del agua oxigenada.

61. Procedimiento, en conformidad con lo defi-
21do en las reivindicaciones 51 a 60, caracterizado por el
a1echo de que se utiliza sobre productos que se obtienen de
acuerdo con las indiceciones de la solicitud Ge patente
alemana H 43 355 IVb/12, si el anhfdrido sulfurico existen=
;8 en los productos de sulfonad én de dcidos grasos 0 sus
derivaedos se transforma mediante reaccion con sustancias
apropiadas que contienen un grupo hidrdxido alifdtico, en
nroductos de sulfatacidn con propiedades de actividad capi~
Lar.

62. Procedimiento, en conformidad con lo defi-
nido en la reivindicacidn 11, ceracterizado porque se blan-
cuean productos que se obtienen wediante sulfoneoci én de éci-
cos grasos o sus derivadosg bajo empleo de por lo menos 1,6,
rreferentemente 1,8 a 3,5 y especialmente de 2 a 3 moles
de anhidrido sulfirico por mol de radical de dcido graso a
teumperaturas que no rebasen los 752C, preferentemente gque
no rebasen los 70¢C y especialmenté los 65¢C, y transfor=
macién del anhfdrido sulfdrico existente en el producto
de sulfonaci én con aquellas sustancias que contienen un
geupo hidroxilo alifdtico, cuyos productos de sulfonad én
paIseen propiedades de actividad capilar,

63. Procedimiento para la preparacidn de dcidos

silfénicos grasos.
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egdn se describe y reivindica en la presente
- neimoria descriptiva, que consta de sesenta y dos hojas, fo- ;f

~iadas y escritas a mdquina por una sola cara, acompaiiadas

de la Socumentacidn correspondiente.

5, Hadrid, a 18 de mayo de 1.962.
HENKEL & CIE, GHBH
Pe 8o

JAIME IBERN BiRaLLER
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