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MEMORIA DESCRIPTIVA

Se reúnen en soluoión aoaoaa, una substanoia oatió- 

nioa de actividad capilar, oomo por ejemplo oloruro t r i -  

metil-dodeoil-amónioo, con una substanoia aniónioa de ac­

tividad oapilar, como por ejemplo dodecil-sulfato sódi- 

5. oo (o alquilbenzosulfonato sódico), luego se forma segán

una reaoción iónica junto a sales inorgánicas -  en este 

oaso por ejemplo oloruro sódico -  sales difícilmente so­

lubles que se unen a las partes orgánicas de ambas ma­

terias de partida que se detallan en la  literatura ba­

jo el nombre de "sales electroneutras". Estas sales1 0



eleotroneutraa oaya formación se efeotáa para el oaao 

de la  utilización de salea de áster de ácido sulfúrico, 

segán la  siguiente eouaoión indicada oomo ejemplo
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son insolubles en agaa, oon tal que las longitudes de 

laa oadenaa de los radicales alquilo F y F^ en l a  zo­

na de aotividad oapilar abarque de 8 -  22 átomos de 

carbono o bien oon ta l que la  suma de loa átomos de oar- 

bono de todos loa radioalea hidrocarburos, en espeoial 

de los gie presentan grupos oomo metilo y metileno 

exceda un valor deseado, y por consiguiente se dirigen 

a preoipitaoión al oeder conjuntamente las soluoionea 

acuosas de reaooián y puede aislarse oomodamente en 

este paso. Para esto eon oonooidas en la  literatura de 

patentes, desde muohos antes, salea eleotroneutras d i­

fícilmente solubles en agua, que presentan una serie 

de posibilidades de utilización.

De otra forma que las sustanoias catiónioas cita­

das en la  parte precedente se relaoionan las sulfobe tainas 

alifátioas ' descritas en la  DA3 1 018 421, que oontieaen 

radicales alquilo de peso molecular superior en el átomo
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de nitrógeno cuaternario. Tale a sales ou.ate rn arias mo­

leculares internas, onyo grupo sulfónioo aniónioo está 

enlazado en forma sólidamente moderada a l a  valencia 

prinoipal oon nn radioal alquilo estacionario en e l n i­

trógeno, no dan precipitados solubles en agua oon sus­

tancias aniónioas de aotividad oapilar, en espeoiál sul- 

fatos de alcohol graso y sulfonatos o bien bencensulfo- 

natos de alquilo, sobre lo cual ya se indicó en los es­

critos de interpretación la  fa lta  de existencia de 

bases.

Ahora la  invenoión se apoya en la  determinación 

sorprendente, que los ásteres de ácido sulfárico oapilar- 

aotivos y sus sales ocupan una posioión partioular, oon 

tal que reacoionen bajo presunta formación d!e compues­

tos de adioión con sulf obe tainas de aotividad capilar, 

con tal que la  concentración en áster de ácido sulfárioo  

y sulfobetaina llegue por encima de las oonoentr aciones 

de utilización usuales para los humectantes. Se acep­

ta que las concentraciones de las  soluciones de sulfato  

alquilieo y sulfobetainas, ouya combinación se describe 

en la  patente DAS 1 C18 421, están situadas en la  zona 

de las oonoentraoionea de utilización usuales para los  

detergentes o humectantes. Estas se hallan en general 

ampliamente por debajo del 1%. Bajo estas oirounstan- 

ciaa no puede observarse la  muy elevada visoosidad que 

presentan al juntarse soluoiones de los dos componen­

tes, que es evidente en los oompuestos con alquilo C^g 

de concentraciones a partir del 5% o 7,5%.

Sobre la  base de estos oonooimientos se midieron 

en el vaso de escurrido "Ford" oon una tobera de 2 mm
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de diámetro a 209C, tiempos de escurrido de soluciones de

dodecilsulfato y de soluciones de una sulfobetaina de dodeoil- 

-dimetilamina y propansultona. Además se muestra, que pueden 

establecerse para oonoentraoiones de hasta e l 3% en peso y 

escasamente diferencias en los tiempos de escurrido de solu­

ciones de sulfato de aloohol graso, soluciones de 

sulfobetaina o mezclas de estas dos soluoiones, que 

sin embargo era de observar, oon el exceso del ^  con 

conoentraoián oreciente, una elevación de viscosidad de 

l a  solución sulfato de alquilo-sulfobe taina. Los ma­

teriales de partida, en especial las sulfobetainas 

oontianen radicales grasos superiores, por ejemplo 

los de 16 átomos de oarbono, luego la  elevaoión de 

la  viscosidad ya se halla a oonoentraoiones pobres,mediblea des­

de un 2% en peso.

Como oausa para esta elevación de viscosidad, se 

observa una eventual formaoióh de sal, que se puede rea­

liza r al u tilizar un sulfato sódico de aloohol graso se- 

gáa la  siguiente eouación:

25.

B,-----  N SOg + NaO-SOg-O-F
'  /  \  /  
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O-SOg-O-F

^2 B-SOgNa

30.

en la  que

F y aventualmente Bg representan un radloel gra-
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eo superior, y los símbolos ostiales utilizados 

en la  ecuación tienen la  signifioaoión abajo 

indioada.

Bsta aoeptaoión se halla  dentro de tina oonfirma- 

oiín deseada, que los oompnestos de adioión, que se oa- 

liíioan  a continuación da "sales", por senoillaz, se pue­

den aislar en forma homogéneamente cristalizada. Como se 

ha hallado, existe junto a e llo  otro capilar-activo anid- 

nioo, especialmente sulfonatos alif¿ticos o alquilaro- 

matioos, oon tal que no sea posible de otro modo, oomo 

aquí, e l equilibrio oxídentemente amplio de la  eouaoión 

preoedente segtín e l lado izquierdo oblicuo y un a isla ­

miento definido y salea cristalizadas.

Sin embargo no puede producirse una serie de ob­

servaciones en la  combinación realizada en medio acuoso de 

dosis equimolarés de una salfobetaina y de un sulfato de alcohol 

graso, s i se aolooa en lugar de las til timas sales, para una 

descomposición correspondiente de la  eouaoión anterior.

Si se vaporiza oon una solución aouosa, que jun­

to a un sulfato de aloohol grado definido, oomo por 

ejemplo, dodeoilsulfato sódioo, contiene la  dosis equi- 

moleoalar de ana salfobetaina, como por ejemplo la  ob­

tenible por secado de dimetildodeoilamina y 1,3-propan- 

saltona, se obtiene un residuo, que a menudo piede re- 

oriatalizarse en cualquier alcohol, sin que nada se modi- 

fique en la  composición correspondiente del lado dereoho 

de la  eoaaoión anterior, ya que en vista de la  muy leve 

solubilidad da las saltobatainas en aloohol no se produ- 

oe este caso, ouando ambos componentes se presentan solo 

oomo mezola correspondiente del lado izquierdo de la
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eouaoión. Por el oontrario s i se u tiliza  en lugar de 

dodeoilsulfato sádico, la  sal de un áoido sulfónioo a l i -  

fátioo o aromático, como por ejemplo dodeoan- o bien 

4-dodecilbenzo-sulfonato sódico, el primer cristaliza­

do ya está exento de nitrógeno.

Se obtiene asimismo igual resultado al u tilizar  

sales de áoido oarho3CLlioo, oomo por ejemplo laurato 

sódioo. Además se ha comprobado, que las sales obtahi- 

bles de un sulfato de aloohol graso definido y una su l- 

bobetaina definida, cada una segín e l calibre de sus ra- 

dioales de hidrocarburo, son más o menos fá c il y cla­

ramente solubles en hidrocarburos aromátioos, oomo por 

ejemplo toluol, lo que no eradesarrollable cuando se 

presentaba una mezola oon un sulfato sádico de alcohol 

graso lib re , ya que estos óltimos son practioamente 

insolubles en materias aromáticas, inolaso en oalien­

te. Los residuos de evaporación correspondientes, que 

se obtuvieron bajo utilización de la  misma sulfobetaina y 

sulfonatos semejantes no son por el contrario totalmente 

solubles en materias aromátioas.

Bn e l sentido de la  reaooión anterior es de indi­

car además la  observación, que dosis de soluoiones aouo- 

sas de un sulfato de alcohol graso y da una sulfobetaina de 

cadena larga, sustituida del tipo arriba desorito para su oom- 

binaoión se oaraotarizan además por una manifiesta ele­

vación de la  visoosidad indeseable y en su dimensión, 

ouando la  oonoentraoión de las soluoiones es suficien­

te elevada, y además, que su lf atos de aloohol graso di­

fícilmente solubles o bien sulfobetainas difícilmente 

solubles en agua, como por ejemplo las que contienen los

= 6 =
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radicales hidrocarburos que abaroan 18 ¿tomos de carbo­

no llegan a la  dosificación neta al instante al adicionar 

en solución unaadosis equivalentes de las otras partes 

de reacoión ade onadas para la  formaoión de sa l.

Bate fenómeno es especialmente muy eficaz en las  

snlfobetainas qne son en extremo difícilmente solubles 

en agua, como por ejemplo las de metil-benoil-dodecilamina 

y propansnltona o las de dimetil-dodeoilamina o bien 

metil-benoü-dodeoilamina y propensnltona, la  ¿ltima de 

los onales es tan buena como insolubles en agua. Todas 

estas aulfobetainas se llevan faoilmente en soluoión 

aouosa por adición de una dosis equivalente de dodeoil- 

sulfato sódico, que luegp pueden diluirse a disoreoión, 

sin que se produzcan precipitaciones.

La oedibilidad representada anteriormente mues­

tra que las causas fundamentales para la  desaparición 

citada en la  DAS 1 018 421 de una precipitación son 

de clase diferente al combinar soluciones aouosas de 

sulfobetainas y sustancias inorgánicas cap&lar-aotivas, 

segón se utilioen sulfatos de alcohol graso o bien pro­

ductos de sulfatación utilizados en e l arte, u otras sus­

tancias aniónioaa, en espeoial sales de ¿oidos sulfóni- 

oos oapilar-activos, Deja de realizarse al u tilizar las  

sustanoias arriba oitadas, en e l ínterin de que no sea 

evidente en las ¿1 timas mencionadas ninguna reaooión 

en el sentido de una formaoión de sal eleotroneutra y 

no se presenten precipitaciones sobre esta base, ya 

que las sales formadas del tipo sal eleotroneutra, se- 

gón la  ecuación arriba indicada, se disuelven faoilmene 

te en agua, segón las apariencias, a consecuencia de
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la  formaoión de nn nitroalqailo, y eao qae laego laa aaies 

producidas contienen dos radioales hidrooarbaros hidró­

fobos. Batas aales electroneatras con grapos salfónicos 

externos, tratables y fácilmente aislables en las formas 

representadas, aon estables y con ta l qne partan da mar 

tarlas primas paras, cristalizan bien en forma sólida en 

caalqaier nnewo oompnesto extensonente sólido, los cna- 

les  en onanto a sn oon^odición y a ana propiedades no 

han sido todavía desoritos en la  literatnra.

Batas salea electronentras, solables en agaa, de 

sn lf obe tainas y salea de ásteres de Óoido snlftfrico de 

aotividad oapilar, son en especial oaando laa salfobe- 

tainas introdnoen nno o dos radioales hidrófobos, emal- 

sores o bien dispersores valiosos, qne paeden n t i l ir  

zarse para varios objetos tócnioos. Sns propiedades peón- 

lia res se basan en primer lagar en la  cironnstanoia cita­

da anteriormente, que machos de sns representantes son 

bien solables, no solo en medios orgónioos sino tambión 

en agaa y dan oon las últimas solaciones visoosidad impor­

tantemente elevada. Bsta propiedad eleva la  estabilidad  

de las dispersiones. Las sales de acaerdo con la  inven­

ción son no obstante los grapos salfónicos externos in­

sensibles progresivamente frente al endnreoimiento del 

agaa. Sa compartimiento en snlfatos de aloohol graso y 

también en snlfatos difioilmente solables, oomo por ejem­

plo salfato de aloohol de tales o salfato dodecüioo, es 

may próximo, y sa preparación relativamente fao il ofrece 

la  posibilidad de llegar a ana forma n tllizab le . Es de 

resaltar especialmente e l baen comportamiento de estos



emulsores o bien dispersoreg para reacoiones de polime­

rización en sistemas heterógenos y su utilización para 

l a  preparación de produotos de la  industria cosmótioa, 

oomo por ejemplo de pomadas, cremas, eto.

Los productos obtenidos, de acuerdo con la  inven­

ción pueden sustituir asimismo, como humectantes o esta­

bilizadores da espuma, sobre sosas tronicas, que no tie ­

nen nada que ver en el laoado.y limpieza, en espeoial 

de textiles. Forma parte de estas zonas de utilización, 

por ejemplo la  preparación de espumas matafuegos, espu­

mas de oubrioión, hormigón en espuma, medios auxiliares 

para materias sintátioaa espumosas, eto.

Sulfobetainas, que pueden entrar en considera­

ción para la  preparación de las sales de aouerdo con la  

invención, se obtienen en buen rendimiento y fá c il  reao- 

oión al haoer reaccionar aminas terciarias, que poseen 

uno o más radioales de hidrobarburo hidrófobos, es de- 

oir que contienen de 8-22 átomos de carbono, oon sulto­

nas, en especial oon 1,3- o bien 1,4-sultonas. Estas 

sulfobetainas, oomo se oitarán siempre a continuación, 

corresponden a la  fórnnla general

=t .0.

-----Ü so

en l a  que

y eventualmente, tambión representan ra­

dicales de hidrocarburos hidrófobos con 8-22, de preferencia
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10-18 átomos da oarbono, que pueden estar eálazados oon el 

nitrógeno, directamente o sobre heteroátomos o bien miembros 

intermedios que contienen grnpos he tero átomos,

y eventual mente también significan ra­

dicales de hidrooarbn.ro a lifáticos, c icloalifaticos o

aralifáticos de cadena rectilínea o ramificada, oada 

nno oon 7 átomos de oarbono a lo sumo, que eventualmente pue­

den enlazarse entre s í, directamente o sobre un medio inter­

medio, y

B se hallé en lugar de una radical 1,3-propileno 

o bien 1,4-butileno, eventual mente sustituido.

Bn oaso que represente aismismo un radioal hi­

drófobo, la  sama de los átomos de oarbono contenidos en 

Fl y ^  no excede de 22 y en especial de 18.

Como aminas terciarias, de las onalea se preparan 

las  salfobetainaa a u tilizar como materias de parti­

da, pueden entran en consideración, las que oontienen en 

el nitrógeno, a lo  sumo dos, pero de preferencia solo un 

radical hidrocarburo a lifé tico , de peso molecular supe­

rior, de oaraoter hidrófobo, y por lo  menos uno, pero de 

preferencia dos radioales de hidrocarburo a lifá tico , c i-  

oloalifático o aralifátioo , de peso molecular inferior, 

los primeros pueden abarcar 8-22, de preferencia 10-18 

átomos de oarbono y eventualmente eetar enlazados oon 

el nitrógeno sobre un grupo que oontiene un heteroátomo, 

y los segundos pueden abarcar 1-7, de preferencia 1-3 

átomos de oarbono, y eventualmente enlazados entre s í ,  

directamente o sobre un heteroátomo, como por ejemplo

N-dimetil-, N -d ie t il- ó N-metil-bencil-dodeoil-, tetra- 
deoil-, hexadecil-, ootadecilamina, diisopropil-hexade-
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oilamina, N-metil-dioctilamina, N-etil-didodeoil-amina, 

N-dodecil-piperidina, N-haxade cil-morf olina, NN-dioxetil- 

-3o3ecilamina, N-oxetil-didodeoilamina, NN-dimetil-N-do- 

deoiloxetil-amina, NN-dimetil-N-oxetil-laurato y otros.

Además pueden entrar asimismo en consideración aminas 

teroiarias bifuncionales, como por ejemplo NN'-dimetil- 

-NN-didodeclletilenodiamina, NN '-didodeoil-piperazina,

NN' -dioxetilpipeyazindilaurato y otras, que llevadas a 

reacción con dos moles de una sultona dan sulfotetainas 

bifuncionales.

Como saltonas son de oonsiderar en primer lagar, 

las  que ya se prodaoen indastrialmenta para otros ob­

jetos, es decir la  1,5-propan- o bien 1,4-bntansultona no 

sustituida.

Sin embargo, tambión pueden utilizarse para la  

reacción oon las aminas teroiarias citadas, las 1,3-propan- 

o bien 1,4-batansaltonaa, que se derivan de pantanos, 

hexanos, heptanos, etc., es decir, aquellos en los que 

eátá sustituido el radical de propileno o bien butileno 

por radicales alquilo de peso molecular in ferior oon 

6 átomos de oarbono a lo  somo, oomo por ejemplo 2 -e t il-  

-1,5-propansultona, 2-metil-1,4 -butansultona y simila­

res.

Las sultonas a u tilizar para la  preparación de las  

salfobetainas pueden obtenerse en forma de por s í  oonoci- 

da. Sin embargo, tambión se pueden elaborar las sultonas 

segán el procedimiento de la  soüoitud de patente alemana 

H 44.357 IV b/L2 preparadas a partir de definas terminales de 

la  fórmula indioada más adelante. Estas definas se hacen reac­

cionar con anhídrido sulfúrico y seguidamente o
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a) se gómete e l próduotc de reacoión obtenido de 

u.na destilación en vaoio, o

b) se transfoma e l producto de sulfonación por hi­

d ró lis is  en nn ácido oxisulfónioo, y Inego se 

desdobla agua de este a temperatura elevada en 

vacio y/o bajo utilización de un agente de oarga.

Las d e fin as  utilizadas como materiales de parti­

da de la  fórmala general Bg Btj B4 C-CHg-C^CB^, en la  

que B^, B5 y Bg eignifioan hidrógeno o radioales de hi­

drocarburos alifátiópa, pueden contener, por ejemplo 

4-7 átomos de carbono, sin embargo, tambián pueden ela­

borarse de fin as  de peso moleoular superior oon, por 

ejemplo, 8-20 átomos de carbono en la  molóoula.

La reacoión de tales saltonas oon las  aminas ter­

ciarias puede efectuarse en forma conooida, es deoir, sin 

o con utilización de un disolvente orgánico, oomo por 

ejemplo alcohol o aoetona; sin embargo tambión se puede 

trabajar en agua -  particularmente al u tilizar 1 ,3-sul- 

tonas esencialmente capaoes de reacoión - ,  en las que 

para la  realización práctioa es de sigpifioación consi­

derable, ouando se tiene cuidado de que la  temperatura 

no exoeda 509 durante esta reaooión para evitar e l des­

doblamiento e lectro lítico .

Se elaboran sultonas con 8-20 átomos de carbono, 

que se preparan, por ejemplo segin los datos de la  so li­

citud de patente alemana N9 H 44.35? 3V b/12, luego estas 

ya poseen el radical hidrocarburo hidrófobo respondable de 

la  actividad oapilar de las sulfobetainas oon e llo  prepa­

radas, que se introduoen en la  molácula primero para la  ela­

boración de otras sultonas mediante la  amina teroiaria.

= 12 =
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Por esto pueden haoerae reaccionar estas saltonas 

para formar salfobetainas, asimismo con otras aminas ter­

ciarias qu.e no contienen radicales hidrófobos. Si se uti- 

liz a  para este objeto, aminas terciarias oon radicales 

hidrófobos, se obtiene de estas y de las saltonas citar- 

das, salfobetainas, que contienen en la  molócula dos ra ­

dicales hidrófobos por lo menos.

Asimismo, se pneden obtener las salfobetainas a 

utilizar de aoaerdo oon la  invención de los datos de la  

solicitad de patente alemana H 42 904 IV b/12 qa, al hacer 

reaooionar en aoluoión acaosa aminas caaternarias, qae contie­

nen en e l nitrógeno no solo an radioal alqnilo de peso moleoolar 

saperior sino tambión on radioal a lilo , oon sulfito y oxigeno.

En e l ejemplo 17 de esta patente se desoribe la  preparación de 

ana salíobetaina, qae contiene e l radioal de una amina grasa de 

dimetilo C^g-C^g.

Como Wateres de acido sulfúrico de aotividad super­

f ic ia l ,  qae paeden oombinarse con las salfobetainas in­

dicadas y (pe paeden utilizarse para la  obtenoión de las  

sales de acuerdo con la  invenoión, paeden entrar en con­

sideración praotioamente todos los productos de sulfata­

ción y sus sales, que paeden prepararse, según mótodoa 

de sukíataoión conocidos en alcoholes de peso molecular 

superior o bien de definas de peso molecular saperior, 

oon tal que estas oontengan un grupo oxi enlazado a l i -  

f  áticamente y sa lí atable o bienuñ dóblélenlace etilón i- 

oo sa lí atable y un radioal hidrocarburo, hidrófobo, de 

6-22, de preferencia 10-18 átomos de carbono, de cadena 

rectilínea o ramificada y asimismo de naturaleza insatu­

rada. Este radioal hidrófobo puede ser portador inmedi&-
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tacante de los grapos de áster de ácido salfórioo, como 

en el caso en los salfatos de aloohol graso oonooidos, 

ntilizados oomo detergentes en amplias proporciones y 

tambión paede enlazarse con el grapo salfato sobre ra­

dicales carboc^clioos y/o heteroátomos o bien miembros 

intermedios qae oontienen grapoa heteroátomos, oomo es 

el oaso por ejemplo en los sa lí atos de a lqa il-fen ila lqa i- 

lo , los saliatos de alqall-fenoxialqailos o bien los 

salfatos de alqail-fenoxipolialqailengliool, los sal­

iatos de gLicerineter de aloohol graso, los saliatOB mo­

no- o diglioóridos de ¿oido graso o bien los salfatos

mono- ó dialqailamidoe de ¿oido graso y se explioa en 

alganos de los ejemplos signientes.

Para la  preparación de las sales de áster de ¿oi 

do salfárioo -saliobetaina se reanen los oomponentes de 

formación en presencia de an líquido inorgánioo a órgá- 

nioo, qae disuelve a lo  samo ano de los componentes de 

formaoión, con lo qae los componentes de formación de­

ben contener por lo menos 2 y de preferenoia m¿s del 

3% del peso de la  mezcla en disolvente y oomponentes de 

formación, con lo  qae estos datos de concentración oca­

pan sobre aqaellae dosis eqaivalentes mataamente en com­

ponentes de formaoión, qae paeden reaccionar oonjantámen- 

te, de forma qae no tiene en oaenta an eventaal exceso 

de ano de los dos componentes de formaoión.

Dentro de esta prescripción general, el procedi­

miento de aoaerdo oon la  invención es capaz da distintas 

variaciones. Basta reanir, por ejemplo, solaoiones de 

los oomponentes da formación de la  sal. Además paeden 

reunirse uno de los dos componentes en forma insolable
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5.

10.

15.

20.

25.

3 0 .

oon e l otro oomponente existente, oomo soluoión en un 

disolvente adeouado. Esta formaoión de sal se realiza  

bien bajo descomposición reiterada de ano de los dos com­

ponentes. Esto es en espeoial evidente, cnando, por lo  

menos ano de los dos componentes de formaoión, es d i f í ­

cilmente solable en e l disolvente. Seguidamente también 

pueden mezolarse los componentes de formaoión existentes 

como substancias grasas, en presencia de un disolvente 

adecuado.

En todos estos procedimientos pueden presentarse 

los componentes de formaoión en forma sólida y seoa, oo­

mo pastas aouoaas o oomo soluciones más o menos concen­

tradas, que son accesibles en la  preparación tócnioa 

de óeteres de aoido. sulfórico de.actividad capilar y sus 

sales. Las sulfobetainas pueden utilizarse en la  forma, 

en la  que son aocesibles oomo ^roduotos brutos tócniooa 

segón la  reaooión de amina dialquilioa grasa y sultona 

en presencia de un disolvente aouoso u orgónioo.

Para la  elaboraoión de las sales o bien sus com­

ponentes de formación a preparar de acuerdot.oon la  inven­

ción, en concentraciones por encima del 5 y en espeoial 

por encima del 7,5% en peso, puede ser necesario mez- 

olar bien mecánicamente los componentes de formación o 

bien sus soluciones o pastas a causa de la  visoosidad 

rápidamente creoiente de las soluciones o bien pastas 

oon concentración asoendente.

Ademas se emplean dispositivo adecuados, cono 

por ejemplo amasadoras, laminadoras, prensas de torni­

l lo ,  bombas de amasar, molinos de disco y aparatos simi­

lares. En la  seleoción de aparatos adeouados es posible



trabajar en dependencia de la  longitnd de íos radicales 

hidrófobos y los disolventes utilizados, en oonoentra- 

oiones de hasta nn 50% en peso, y de preferencia hasta nn 

20% en peso.

5. Como disolvente para la  realización del procedi­

miento de acuerdo con la  invenoión son adecuados todos los 

disolventes inorgánicos a orgánicos, que disuelven por 

lo  menos uno de los dos componentes de formaoión y even­

tualmente, asimismo la  sal formada. Bste disolvente de- 

10. he hervir de preferencia en la  zona de 50-200se, y en 

especial en la  zona de 50-1309C, y luego^se separará 

el disolvente de la  sal formada.

Como disolvente inorgánico es de citar en piimer 

lugar el agua. Como disolvente orgánioo pueden entrar 

15* en consideración de preferencia los disolventes orgá­

nicos conteniendo oxígeno, del tipo de los alcoholes, 

¿tares, ¿teres paroiales y cotona alifáticos, o io loa li- 

fáticos o aromáticos, con 1-8, de preferencia oon 1-4 

átomos de carbono en la  moláoula, en especial s i son 

20. solubles en agua. A esto perteneoen e l alcohol metílico,

etílioo , propílioo y butílioo, acetona, metiletiloetona, 

diaoetonalcohol, aoetoíenona, etilengLio ol - o propilen- 

glico l, glioerina, eventualmente productos de e te r if i -  

oaoión, que oontienen grupos hidróxilo todavía lib res,

25. de estos alcoholes polivalentes entre si y/o oon los

alooholes monovalentes arriba oitados, oiolohexanol o 

metilciolohexanol, alcohol bencílioo y sus produotos de 

hidroganaoión, ato. Además pueden utilizarse oomo disol­

ventes para la  realización del procedimiento, hidrocar- 

3Ó. buros oon 5-18, de preferencia coa 6-10 átomos de oar-
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13.

15.

20.

35.

30.

2  §  ^  ^ fübono en la  móldenla, como por ejemplá ai i f a t i c o n i o  lo -  

alifáticoa de cadena reota o ramifioada, e incluso los 

hidroaromáticos y aromáticos o alquilaromátioos. Como 

ejemplo se citan los disolventes siguientes: mezclas 

de hidrocarburos alifátioos y/o oioloalifátioos y/o 

aromáticos, como estas y otras aooesibles para la  prepa­

ración táonioa de materias de impulsión de motores, ben- 

oeno, tolnol, r ilo , y ana productos de hidrogenación, 

eto.

las aales originadas pueden oonoentrarse y even- 

tnalmente aislarse al evaporar al disolvente. Además han

dado buen resultado como materias auxiliares da orista lt- 

zaoión, alooholeá alifátioos inferiores, oomo por ejem­

plo metanol, etanol, isopropanol, etc., La formaoión 

de sal puede combinarse con la  cristalización subsi­

guiente de forma que los componentes de formación y el 

aloohol ae unen a temperatura elevada en tales dosis de 

forma que la  sal formada es disuelta totalmente y al 

enfriar se separa por cristalización.

Las sales de áster de áoido sulfúrico y sulfobetai- 

na se pueden preparar asimismo en presenoia de sustancias, 

oon las cuales deban utilizarse oomunmente más tarde, sin 

embargo estas sustancias, por ejemplo aceites de hidro­

carburo de ebullición elevada, aceites grasos, alcoho­

les grasos, parafinas, ásteres de peso moleoular supe­

rior eto., tienen un estado fluido un poder disolvente 

para los componentes de formaolón. Luego no es necesa­

r ia  la  separación de las sales formadas del disolvente.

Los ejemplos siguientes describen algunas formas 

de realización del procedimiento segán la  invenoión.
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Laa fórmulas indioadM en los ejemplos ilustran la  

constitución probable de los oompuestos de adición en 

forma de sal obtenidos, sin que pueda darse gna seguri­

dad en la  preoidón de estas formulas.

5. E J E M P L O  1

CH.
j ^O-SOg-O-C^Hgg )

<018*57* 0 i2 *2 5 -"\
) CH^-CHg-CHg-SOgNa
CH,'3 '

10. a) A una solución aouosa al 10% de 28,8 partea en peso 

de dodeoilsulfato sódioo ÍO,l mol) se cede una soluoión, 

a .̂mismo al 10% de 35,5 par la a en peso de la  sulíobetai- 

na (0,1 moles) obtenida a partir de d ime t i l  -dede a ilamina 

y 1,3-propansultona. La soluoión viscoaa y limpia con ello 

15. originada ae regala a un pH de 7-8 para protección de la

parte de sulfato por ndioión de algunas gotas de le j ía  

de sosa diluida y para el secado se evapora a presión 

reduoida o bien se transforma en un polvo, en forma 

usual mediante pulverización por calentamiento. La sal 

20. asi originada en dosis equimoleoularea de ambos compo­

nentes se obtiene en forma de hojuelas homogéneas me­

diante reoristalización en 5 a 8 veoes la  dosis de ale 

cohol, cuyas hojuelas muestran asimismo tras varias re- 

cristalizaciones la  composición correspondiente a la  

25. fórmula anterior, Si se utiliza en la  preparaoión un

exceso ¿en sulfobetaina, se obtiene al cristalizar la  misma 

sal.



b) Se obtiene la  miema eal cristalizada, a l disolver en 

oaliente dosis equimolares de ambos materiales de par­

tida en 6 veces la  dosis de aloohol y abandonar la  mez­

cla de la  cris tal izaoián.

Las sales obtenidas segt&t a) o b ), oomo producto 

brato salido o en forma cristalizada son limpiamente 

solubles en agua y dan soluciones de visoosidad eleva­

da que dan buena espuma. Además son solubles en bence­

no calentado. Las sales pueden utilizarse como emulso- 

res para las reacoiones de polimerización.

E J E M P L O  2

Se obtienen segán el procedimiento del ejemplo 1 

sales cristalizadas homogéneamente de oomposioián ana- 

loga, al u tilizar en lugar del dodeoilsulfato sádico, 

una dosis equivalente de ootadeoilsulfato sádico y/o, 

como sulfobetaina, una dosis molar de dimetil-octa- 

deoilamina y 1,3-propansultona. Estas sales de sulfato 

díe alcohol graso y sulfobetaina son todavía bien solu­

bles en agua, cuando contienen dos radicales de oota- 

deoilo en la  molécula.

Dan soluciones aouosas de alta visoosidad y pue­

den utilizarse para la  preparacián de emulsiones esta­

bles para oosnáticos.



E J E M P L O  5
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CHg
] .O-SOg-O-CHg-CHg-O-C^gHgg

C!^—CHg—CHg—SO^!a

Se combinan solne iones acnosaa al 5% en pego, qne 

contienen Sosia eqnimolares de dodeoiloxietilsnlfato 

sádico y de la  aalfobetaina obtenida a partir de dime- 

til-tetradeoilamina y 1,3-propansultona, y la  mezola 

ae transforma a lOOSC en polvo mediante pnlverizaoián 

por calentamiento. La aal pura obtenida a partir de ea- 

te producto táonioo por reoristalizaoián en 7 vecea la  

do8ia de isopropanol, corresponde asimismo trae repe­

tidas recriatalizaciones a la  oomposioián anterior.

E J E M P L O  4

En la  miama forma qne en e l ejemplo 3, se obtiene la

aal arriba formnlada a partir de doais eqnimolares de la  sal 

sádica de monoetanolamida láarioa y áster de ácido sulfúrico 

y la  sulfobetaina a partir de dimetll-dodecilamina y 1 ,3- 

propansnltona, por oomblnacián de solnciones a l 10% de

ambas materias, onya sal pnede obtenerse en forma para ana-

{ S O-sOg-O-CEg-CHg-Nn-CO-CiiHgs

CHg -CHg -CHg-SOgN a
CH,3
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10.

15.

lítLcacante y cristalizada homogéneamente trae eliminación 

del disolvente por re cristalización en diez veoes la  dosis 

de isopropanol, o cnando se elaboró en isopropanol directa­

mente de la  mezcla.

E J E M P L O  5

deoilamina f l  mol) y 500 partes en peso de agna se adiciona 

bajo agitación y en forma de poroiones 122 partes en peso 

de 1,3-propansnltona fl mol), a todo lo onal se lleva  a un 

enfriamiento eventnal, para evitar qne la  mezola no rebase 

la  temperatura de 502. A la  soluoión de snlfobetaina qne 

se vuelve limpia tras 6 horas de agitación, se adioionan 

4000 partea en peso de agua y seguidamente 5000 partes en 

peso de una solución aouosa, que contiene 288 partes en pe­

so de dodecilsulfato sódico (1 mol). La mesóla visooaa 

se regula a un pH de 7-8 y se convierte en rooío a 1002 C 

una torre de rooiado en hólioe. Se obtienen 590-610 partes 

en peso de un polvo seco y ligero , a partir del oual se puede 

obtener en forma pura y cristalizada la  sal originada, even­

tualmente por reoristalizaoión en alcohol.

E J E M P L O  6

dimetil-alquilamina, ouyos radioales alquilo oontlenen 

12-18 ¿tomos de oarbono, y se u tiliza  una dosis molar de 

una mezcla de alquilsulfato só<3ico, ouyos radicales alquilo

A una mezcla de 250 partes en peso de dim etil-tetra-

Bn la  misma forma que en e l ejemplo 5, se obtiene 

una sal análoga, cuando se parte de una mezola tóonioa de

254
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oomprenden asimismo 12-10 átomos de oarbono. El polvo 

obtenido al pul ver izar, ea seno, inodoro y faoilmente so­

luble en agna.

E J E M P L O 7

5.
\ P-SOg-O-C^Hg^

CigHgg-N
\

/ CHg-CHg-CHg-CHg-SOgNa

A ana sdacián aonosa al 1C% de dodeoilsnlfato sá- 

1C. dioo se adioiona nna solnclán de igaal oonoantraoián de

sulfobataina, que se obtavo a partir de dimetil-dodecilami­

na bajo atilizaoián de 1,4-bntansnltona. El residao obteni­

do tras evaporaoián del agaa, pnede obtenerse en forma de 

cristales homogéneos por recristalizaoián en caatro veoea 

15# dosis de etanol, e l cual posee asimismo, despaés de

varias recristalizaciones la  o cmpoaioián qne corresponde 

a la  fármnla anterior#

e +
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N O T A

5.

10.

15.

20 .

2 5 .

D e s c r ito  e l  o b je to  de l a  in v e n c ió n , se  d e c la r a  nuevas 

l a s  s ig u ie n te s  r e i v in d ic a c io n e s ,  con p r io r id a d  alemana número 

H 45.485 IVb/12 d e l  14 de a b r i l  de 1962.

1 .  P rocedim iento  p a ra  l a  p re p a ra c ió n  de nuevos 

compuestos de a d ic ió n  de á s te r e s  de á c id o  s u lfú r ic o  y  s u l-  

fobetaín as, c a r a c te r iz a d o  porque s u l f  obe ta in a s  c a p i la r a c -  

t i v a s  se reúnen con á s te r e s  de á c id o  s u l fú r ic o  o su s sa­

l e s  c a p i la r a c t iv o s  en  p re s e n c ia  de un l íq u id o ,  que d is u e l­

ve  por lo  menos uno de lo s  dos componentes de form ación ,

a cuyo e f e c t o  l a s  d o s is  de lo s  componentes de form ación  

que re a cc io n a n  e n tre  s i  b a jo  form ació n  de lo s  compuestos 

de a d ic ió n  debe ascen d er por lo  menos a l  2%, y  de p re fe re n ­

c i a  por lo  menos a l  3% en peso de l a  m ezcla de lo s  compo­

n en tes de form ación  y  d e l d is o lv e n t e .

2. P roced im iento  conforme a lo  d e fin id o  en l a  

r e iv in d ic a c ió n  1 ,  c a r a c te r iz a d o  porque s e  ju n tan  s o lu c io ­

nes de l o s  componentes de form ació n .

3. P ro ced im ien to , conforme a lo  d e fin id o  en l a  r e i ­

v in d ic a c ió n  1 ,  c a r a c te r iz a d o  porque uno de lo s  dos compo­

n en tes de c o p u la ció n  a combinar e n tr e  s i ,  se p rese n ta  en 

estad o  húmedo, m ien tras que e l  o tro  se a p l ic a  como d is o lu ­

c ió n .

4 . P roced im ien to  conforme a lo  d e fin id o  en l a  r e i ­

v in d ic a c ió n  1 , c a r a c te r iz a d o  porque lo s  componentes de f o r ­

mación húmedos se reúnen con e l  d is o lv e n t e .



5. Procedim iento, conforme a lo  d e fin id o  en la s  

r e iv in d ic a c io n e s  1 a 4, c a ra c te r iza d o  porque se u t i l i z a  

por lo  menos uno de lo s  componentes de form ación en fo r ­

ma de sus so lu c io n es  y  p a stas  conteniendo d is o lv e n te s ,

5. en l a s  que se  a ta c a  para su p rep aració n  té c n ic a .

6. Procedim iento conforme a lo  d efin id o  en la s  

r e iv in d ic a c io n e s  1 a 5 , c a ra c te r iza d o  porque se u t i l i z a n  

d is o lv e n te s  in o rg á n ico s u orgán icos con un punto de ebu­

l l i c i ó n  desde 30 a 200SC. ,  de p re fe re n c ia  desde 50 a  150SC.

10.
7. Procedim iento conforme a lo  d e fin id o  en la s  

r e iv in d ic a c io n e s  1 a 6, ca ra c te r iza d o  porque la  r e a c c ió n  

se r e a l i z a  en agua, en a lc o h o le s  o en m ezcla de agua y  a l ­

coh ol.

8. Procedim iento conforme a lo  d e fin id o  en la s  

15.  r e iv in d ic a c io n e s  1 a 7 , c a ra c te r iza d o  porque l a  re a c c ió n

se r e a l i z a  con so lu c io n e s  de s u lfo b e ta in a , que se prepara­

ron  mediante re a c c ió n  de aminas t e r c i a r ia s  con su lto n a s  en 

agua, a lc o h o le s  o m ezclas de agua y  a lc o h o l, s in  a i s l a ­

miento de la s  s u lfo b e ta in a s .

20.

2 5 .

9. Procedim iento conforme a lo  d e fin id o  en la s  

r e iv in d ic a c io n e s  1 a 8, c a ra c te r iza d o  porque la  r e a c c ió n  

se r e a l i z a  en p rese n cia  de m aterias que deben ser emul­

sionadas o b ien  d isp ersad as durante la  u t i l i z a c ió n  p re v is ­

t a ,  con lo s  compuestos de a d ic ió n .

10. Procedim iento conforme a lo  d e fin id o  en la s  

r e iv in d ic a c io n e s  1 a 9 c a r a c te r iz a d o , porque lo s  s u lfa to s  

c a p ila r a c t iv o s  se s u s titu y e n  en forma de sus á s te r e s  de á c i­

do s u lfú r ic o  á c id o s  y  eventualm ente se n e u tr a liz a n  lo s



287010
compuestos de a d ic ió n  á c id o s  form ados, con b ases in o rg á n i­

cas u o r g á n ic a s .

1 1 .  P rocedim iento  conforme a lo  d e fin id o  en l a s  

r e iv in d ic a c io n e s  1 a 10, c a r a c te r iz a d o  porque se u t i l i z a n  

como s u lfo b e ta in a s ,  l a s  de l a  fórm u la g e n e r a l

F 1 N
\

R

\
SO, 

/  ^

en l a  que

R s i g n i f i c a  un r a d ic a l  de 1 ,3 - p r o p ile n o  o b ien  

1 ,4 - b u t i le n o  eventualm ente s u b s t itu id o , 

por lo  menos uno de lo s  r a d ic a le s  F  ̂ o Bg s i g n i f i c a  un r a d i­

c a l  h id ro carb u ro  h id ró fo b o  con 8 -22, de p r e fe r e n c ia  10-18 

átomos de carbono, que puede e s t a r  en lazad o  con e l  n itró g e n o  

d irecta m en te  o sobre heteroátom os o térm inos in term ed io s que 

co n tien e n  grupos de heteroátom o, con lo  cu a l en caso de dos ra ­

d ic a le s  h id ró fo b o s F̂  o Rg, l a  suma de lo s  átomos de carbono 

con ten id os en e s to s  r a d ic a le s  no excede de 22 y  de p r e fe ­

r e n c ia  de 18, m ien tras que lo s  r a d ic a le s  r e s t a n t e s ,  es  de­

c i r  R y  eventualm ente R- s ig n if ic a m  r a d i c a le s  de h id ro -  
1 ¿

carburo a l i f á t i c o s ,  c i c l o a l i f á t i c o s  o a r a l i f á t i c o s  de ca­

dena r e c t i l í n e a  o r a m ific a d a  con a lo  sumo 7 átomos de c a r­

bono cada uno, que p ued en estar e n la za d o s  e n tre  s i ,  even­

tualm ente en form a d ir e c t a  o sobre un térm ino in te rm e d io .

12 . P roced im iento  conforme a lo  d e fin id o  en la s  

r e iv in d ic a c io n e s  1 a 10, c a r a c te r iz a d o  porque se  u t i l i z a ,  

como s u lfo b e ta in a s , l a s  de l a  fórm ula g e n e r a l
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5.

1 0.

15.

2 0 .

25.

'1
-

--------------N SOp

en l a  que

F,

R  y

R
2

junto con R

t ie n e n  la  s ig n i f ic a c ió n  in d ica d a  en la  r e i ­

v in d ic a c ió n  1 1 ,

re p re se n ta n  r a d ic a le s  h id ró fo b o s o no h i­

drófobos de l a  s i g n i f ic a c ió n  in d icad a  en l a  

r e iv in d ic a c ió n  1 1 ,  m ien tras que 

s i g n i f i c a  un r a d ic a l  h id ró fo b o , segdn l a  de­

f in ic i ó n  de l a  r e iv in d ic a c ió n  1 1 ,

con lo  c u a l ,  en caso de e x i s t i r  más r a d ic a le s  h id ró fo b o s en 

una m olécula , l a  suma de lo s  átomos de carbono e x is te n te s  

en e sto s  r a d ic a le s  no sobrepasa de 22 y  de p r e fe r e n c ia  de 

1 8 .

13. Procedim iento conforme a lo  d e fin id o  en la s  

r e iv in d ic a c io n e s  1 a  12 , c a ra c te r iza d o  porque lo s  á s te r e s  

de ácid o  s u lfd r ic o  c a p i la r a c t iv o s  u t i l iz a d o s  o sus s a le s ,  

se d eriv an  de compuestos o x i de peso m olecular su p erio r 

o de su b sta n c ia s  de peso m olecular su p e rio r que contienen  

d o b les en la ces  d e f i n i ó o s ,  y  que con tien en  un r a d ic a l  

h idrocarb uro  h idrófobo de cadena r e c t i l í n e a  o ra m ifica d a  

de 8-22, y  de p r e fe r e n c ia  de 10-18 átomos de carbono, e l  

cu a l e s  e n la za b le  con e l  grupo de á s te r  de ácid o  s u l f d r i ­

co inmediatamente o sobre heteroátom os o térm inos interm e­

d io s  que contienen  grupos heteroátom o.30
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14. P rocedim iento  conforme a  lo  d e fin id o  en l a  

r e iv in d ic a c ió n  13, c a r a c te r iz a d o  porque se  u t i l i z a n  ás­

t e r e s  de á cid o  s u l fd r ic o  c a p i la r a c t iv o s  o sus s a le s ,  que 

se d e r iv a n  de a lc o h o le s  p rim a rio s  a l i f á t i c o s ,  d e  lo s  é te ­

r e s  de g l i c o l  o p o l i g l i c o l ,  de g l i c o l é t e r e s  o p o l i g l i c o l é t e r e s  

de a l k i l f e n o l ,  é te r e s  g l i c é r i c o s  de a lc o h o l g r a s o , mono- 

o d i - g l i c é r i d o s  de á c id o  g r a s o , a lk ilo la m id a s  de á c id o  

g ra so  y  s im i la r e s .

15. P rocedim iento  conforme a lo  d e fin id o  en l a s  

r e iv in d ic a c io n e s  1 a  14, c a r a c te r iz a d o  porque s e  o b tie n e n  co­

mo nuevas s u s ta n c ia s  q u ím ica s, com puestos de a d ic ió n  de s u l f o -  

b e ta in a s  c a p i la r a c t iv a s  y  á s t e r e s  d¿ á c id o  o u l f f r i c j  c a p i la r a c -  

t i v o s ,  en lo s  que l a  a g ru p a c ió n  de á s t e r  de á c id o  s u l fú r ic o  e s tá  

en lazad a  presum iblem ente en form a de s a l  con e l  átomo de n itró g e n o  

c u a te rn a r io  de l a  s u lfo b e t a in a ,  y  e l  grupo de á c id o  s u lfó n ic o  de 

l a  s u lfo b e ta in a  se h a l la  p re se n te  en form a l i b r e  o n e u tr a liz a d a .

16 . P rocedim iento  conforme a lo  d e f i n i f o  en l a  r e i v i n ­

d ic a c ió n  15 , porque lo s  nuevos com puestos corresponden a la  fórmu­

l a  p resu n ta

R O-SO -0-F
1 ^  2

F.-------------------- N

R ^  R-SO H 
2 3

o b ie n  sus s a l e s ,  en la  que F r e p r e s e n ta  e l  r a d i c a l  orgá­

n ic o  d e l á s t e r  d e l á c id o  s u l fd r ic o  c a p i la r a c t iv o  e n la za ­

do en e l  r a d ic a l  de á cid o  s u l f d r i c o ,  y  lo s  demás símbo­

lo s  t ie n e n  l a  s ig n i f ic a d ,  ón in d ic a d a  en l a  r e iv in d ic a c ió n  1 1 .



17. P roced im iento  conforme a lo  d e fin id o  en l a  r e i ­

v in d ic a c ió n  15, c a r a c te r iz a d o  porque l a s  nuevos com puestos co­

rrespon den  a l a  fórm ula p resu n ta

5.

10.

R. 0- S 0 - 0-F
'  ^  ^

R -------------------- N
2 ^

R . ^  R -SO  H
3 < 3 c

o b ie n  sus s a le s ,  en l a  que F t ie n e  l a  s i g n i f ic a c ió n  in d i-  

15* cada en la  r e iv in d ic a c ió n  16 , m ien tras que lo s  demás símbo­

lo s  t ie n e n  l a  s i g n i f ic a c ió n  in d ica d a  en l a  r e iv in d ic a c ió n  12 .

20.

25.

18 . P rocedim iento  conforme a lo  d e fin id o  en la s  r e i ­

v in d ic a c io n e s  15 a 17, c a r a c te r iz a d o  porque lo s  nuevos compues­

to s  con tien en  como componentes de á s t e r  de ácid o  s u lfú r ic o  l o s  

r a d ic a le s  de lo s  compuestos in d ica d o s  en l a  r e iv in d ic a c ió n  13 y  

14.

19. P rocedim iento  p ara l a  p re p a ra c ió n  de nuevos 

compuestos de a d ic ió n  de á s te r e s  de á c id o  s u l fú r ic o  y  s u l-  

fo b e ta in a s .

Según se d e s c r ib e  y  r e i v i n d ic a  en l a  p rese n te  memoria 

que co n sta  de g8 h o ja s , f o l i a d a s  y  e s c r i t a s  a máquina por una 

s o la  de sus c a r a s .

30 M adrid, a 13 de a b r i l  de 1963.

p .a .
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