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"Procedimiento para mejorar la estabilidad química 
de soluciones acuosas".

IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED, entidad inglesa, ' 
residente en Imperial Chemical House, Millbank,
Londres, Inglaterra.

Este invento se refiere a un procedimiento 
para mejorar la estabilidad química de sales de sales 
internas de bis- o tris- ( -sulfatoalkil) sulfonio.

Por sales de sales intemas de bis- o tris- 
5. (̂  -sulfatoalkil) sulfonio, se indican las sales de
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salas internas de fórmala general
— CHR-̂ -CHRgOSOj 

gt.------ CHR̂ -CHR̂ OSÔ H
5en la gas R̂ , a Rg san eomo luego se define.

En la fórmala anterior, R̂ , a R̂  pueden ser 
iguales o distintas y pueden ser hidrógeno o un grupo 
aHdlo inferior, que con preferencia contenga de 1 a 
3 átomos de carbono* Rg puede ser el grupo (CHRyCHR̂ - 
OSÔ H) o un alkilo de cadena reota o ramificada, sus­
tituido o no, o un grupo aUcenilo, arilo, araikilo, 
aliciclico, sustituido o no como luego se define.

LOs grupos alKilo de cadena lineal o ramifi­
cada de los que se elige Hg pueden contener basta 22 
átomos de carbono, pero se prefiere que contengan de 
1 a 18 átomos de carbono* Por grupo alkilo sustituido 
se indica el grupo (CHR̂ -CHR̂ OH) o un grupo alkilo de 
cadena lineal e ramificada que puede contener hasta 22 
átomos de carbono y contiene, como sustituyentes, por 
ejemplo, grupos hidrozilo, carboxilo, etilo, áster, mer- 
capto, tloáter, hete, ciano, o ásteres de ácido sulfó- 
nice o ácido sulfúrico.

Por grupos alkenilo se indican grupee hidro- 
carburadee alifáticos que contengan un doble enlace, 
por ejemplo grupos viuilo, metilvinilo o alilo.Por 
grupea arilo, se indican los grupos derivados de un 
elemento de la serie bencánica o naftaleÓnica, por 
ejemplo grupos fenüo o naftilo. Por grupos aralkilo, 
se indican grupos alkilo qpe están sustituidos por un 
grupo arilo, por ejemplo el grupo bencilo. Por grupos



alicíclicos se indican grupos que contienen un ani­
llo cíclico de carbono, no-bencenoidey por ejemplo el 
grupo cidohexilo. Por grupos heterocíclioos se indi­
can grupos que contienen un sistema de anillo cerrado 
que contenga por lo menos un ¿tomo de un elemento dis­
tinto del carbono tal como asígeno, azufre o nitrógeno, 
tal como por ejemplo los grupos piridilo o quinonilo. 
Cualquiera de los grupos antee citados puede contener, 
como sustituyentes, por ejemplo, grupos hidroxilo, car- 
boxilo, óter, estar, mercapto, tioóter, keto, ciano, 
ácido suliónico o estar sulfúrico.

Las sales alcalinas o alcalino tórreas de 
gales internas ds bis- o tria-p- sulfato-aHdlsulfonio, 
pueden aislarse en forma de polvos cristalinos blancos, 
por ejemplo por evaporación de sus soluciones en meta­
no! acuoso, a presión reducida, pero les productos así 
obtenidos son higroscópicos y pierden rápidamente su 
carácter de polvos de fácil manejo y fluencia libre.
Se ha comprobado que es preferible fabricar y aislar 
las sales de las salee internas de bis- o tria- (p-sul- 
fatoanai)-sulfonie, en forma de soluciones acuosas, 
como se describe en las solicitudes de las patentes 
británicas náms* 27.245/61 y 1.754/62 ds los mismos 
solicitantes.

Las sales internas de sulfatealkil sulfonio 
se descomponen con gran facilidad en las seluoienes 
alcalinas y es necesario aislar los productos a un 
pH ácido. La descomposición de las sales de sulfato 
alkilsulfonio, ocurre todavía, en cierto grado, sin 
embargo, en condiciones ácidas, acelerándose el ritme



5.

10.

15+

20.

25.

293i0a temperaturas elevadas. Se ha comprobado que en solu­
ción ácida, el ritmo de descomposición de las sales 
intemas de sulfato alMl sulfonio, es mayor tanto a 
un pH ácido elevado, por ejemplo de 3,5 a 7, como a 
un pH reducido, por ejemplo 0,5 a 2 que en el grado 
de pH comprendido entro 2 y 3,5 y qpe la estabilidad 
de la solución so mejora ajustando a un pH de valor 
comprendido ontro 2 y 3,5 y con proforenoia entro 2,7 
y 3,3, en presencia de un sistema amortiguador propa­
rado para mantener el valor del pH de la solución 
dentro de estos limites y, especialmente, en presen­
cia de pequeñas cantidadds de áoidos débiles y o sus 
sales amónicas, alcalinas o alcalino tárreas.

Asi, de acuerde con este invento se propor­
cionan soluciones acuosas de las sales internas de las 
sales de bin- e tris- (p -sulf atoalkil)sulfonio, que 
contengan un sistema amortiguador preparado para man­
tener el pH de la solución comprendido entre los li­
mites de 2 a 3,5 y, con proforenoia, del orden de 2,7 
a 3,3* Bote invento comprendo también un procedimien­
to para mejorar la estabilidad química de soluciones 
acuosas de las sales de sales internas de bis- e triá­
is-sulf atoalkil) sulfonio, que comprende el añadir a 
las mismas un ácido débil o una sal de ácido débil, 
de amonio metal alcalino o alcalino térreo y 01 ajus­
tar el pH a un valor comprendido entro 2 y 3,5 y, con 
preferencia del orden de 2,7 a 3,3*

Por ácidos débiles se indican ácidos mono­
básicos en los que el valor pK no es inferior a 2 ni 
superior a 5, por ejemplo ácido fórmico (pK,3,7) y
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5.

ácido acético (pK, 4,7). y áeidoa polibásicoo en loa 
que el vales %  del primer átomo de bidrógeno no ea 
inferior a 2 ni auperior a 5, por ejemplo áoido fos­
fórico (pKq, 2,15), ácido cítrico (pK̂ , 3,1), ácido 
tartárico (pá̂ , 3), ácido auccinico (pK̂ , 4) y áoido 
maleico (pK-̂, 2,9). La cantidad de ácido dábil o de 
una sal de ácido dábil que ee añado a la solución acuo­
sa, es un pequeKo porcentaje del peso de la solución, 
con preferencia de 0,25% a 5%. Los ácidos preferidos

10. en este invento son aquellos en que el valor %  del 
hidrógeno primero ó ánico, está comprendido entre 2 
y 4. Como ejemplos de ácidos preferidos, pueden ci-
tare# en especial el ácido fórmico, pK, 3,7 y el áci-

15.
do cítrico, pK̂ , 3,1*

Constituyen sistemas amortiguadores espe-
* cialmente preferidos para usarse en este invente, 

las mezclas de uno o más ácidos débiles con las sa-3 los correspondientes do amonio, alcalinas o alcali­
no férreas. El ácido y las sales do amonio, metales

20. alcalinos o alcalino tórreos o sus soluciones, pue­
den añadirse a las solucionas acuosas de lee sales 
de sales internas de bis- o tris (jg-sulfatoalkil) 
sulíonio, pero se prefiere añadir el ácido libre a 
una solución acuosa parcialmente neutralizada de una

25. sal interna de bis- o tria- (p-sulfatoalkil)sulfonio, 
a un pB aproximadamente de 2, a 2,5, ajustándose a 
continuación el pH de la solución para el valor de­
seado, por ejemplo, 2,7 a 3,3, por adición de un ál­
cali, especialmente bicarbonato sódico*

30. Este invente se aclara, sin limitarse, por



loa ejemplos siguientes, en los qpe les partee y por̂  
cantajes son ponderales.
RIEMPLO i.- A una solución acuosa al 20% da sal inter­
na de disodio trie- (j;-siilfatoe til )sulfonio, prepara- 

5. da por el método del ejemplo 5 de la solicitad de pa­
tente británica pendiente 27.249/61 de los miamos 
solicitantes, se le asediaron las cantidades de ácido 
indicadas en la tabla siguiente, y luego se ajustaron 
los valores de pH de las soluciones a 25*C, 45<*C y 6sac, 

10. retirándose porciones a intervalos regulares y anali­
zándose con respecto al contenido de sal interna de di- 
sodio tris- (̂ -sulfatoetil) sulfonio. Las muestras ss 
clasificaron por orden de estabilidad química; 1 indi­
ca la menor pérdida de producto, y 8 la mayor pérdida 

15. del producto. (=1 e -2, indican que las diferencias en
la estabilidad estaban comprendidas o eran del erden 
de los limites de exactitud del método analítico).
p¡B inicial Acido usado y cantidad Orden de esta­bilidad anímica
6,5 2% pesc/peso fosfórico 7
6.5. 5% peso/peso fosfórico 8
5.0 2% peso/peso acético 5
5.0 5% peso/peso acético 6
4.0 2% peso/peso fórmico 3
4.0 5% peso/peso fórmico 4
3.0 2% peso/peso fórmico 3*2
3.0 9% peso/peso fórmico =1
3.0 2% peso/peso cítrico =2
3.0 5% peso/peso cítrico =1
2.0 2% peso/peso fórmico =2
2.0 5% peso/peso fórmico 1̂30.
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7S\y 7 **\
2.0

2.0

1.5
1.0

2% peao/peao cítrico 
5% peao/peao cítrico 
%  peso/peso fórmico 
5% pesc/peso fórmico

=2
=1
9

10

EJEMPLO 2.- A una solución acuosa al 20% da sal inter­
na da disodio tris- (̂ -sulfatoe til) sulf onio, preparada 
por el mótodo del ejemplo 1, de la memoria de la soli­
citad de patente británica nP 1.754/62. pendiente de re­
solución. y a un pE de 2,5 se añadieron las cantidades 
de ácido que se indican en la tabla siguiente, y los va­
lores de pH de las soluciones, se reajustaron para pH 
de 2,5 con bicarbonato sódico sólido. Las muestras so 
conservaron y analizaren como se describo en el ejemplo 
1. Las estabilidades químicas se resuman en la tabla si­
guiente.
pH inicial Cantidad de Orden de eata-
_________  ís.iáa.B 9 aáR b m a .d
2.5 Ninguno 3
2.5 2% cítrico 1
2.5 2% f Ó3HBÍCO 2
EJMPLO 3.- Una solución acuosa al 20% de sal interna 
de disodio tris- (p-eulfatoe til) eulfonio. preparada por 
el mótodo del ejemplo 8 de la memoria de la solicitud 
de patente británica n* 27.249/61 pendiente de resolu­
ción, se enfrió a 0-2* C y se filtró de un precipitado 
cristalino do sulfato sódico doeahidratado. Nuestras de 
la solución se trataron luego con distintos ácidos y so 
ajustaren a diferentes valores do pH como so resumen en 
la tabla siguiente.

Las soluciones so conservaron a 45*0, y se ana-



lizaron porciones a intervalos. Las estabilidades quí­
micas se resumen en la tabla siguiente.
pH inicial Acido usado ycantidad Orden de esta-

c 3.2 2% peso/peso cítrico 55. 3.2 5% peso/peso cítrico 2
3.2 2% peso/peso fórmico 4
3.2 5% peso/peso fórmico 1
3.2 2% peso/peso tartárico 3

10. 3.3 Ninguno 6
EJEMPLO 4.- Una solución acuosa al 35% de sal interna
de disodie tris- -sulfatoetil)sulfonio, preparada por

15.

20.

el método del ejemplo 1$ de la memoria de la solicitud 
de patente británica nS 1.754/62 de los mismos solici­
tantes, pendiente de resolución, se enfrió a 0,5*C y 
se filtró de un precipitado cristalino de sulfate só­
dico decahidratado. Luego se trataron muestras de la 
solución con distintos ácidos, y los valores de pH se 
ajustaron como se indica en la tabla siguiente.Las so­
luciones se conservaron a 45̂ 0, y se analizaron partes 
de ella a intervalos. Las estabilidades químicas ss re-
sumen en la tabla siguiente.
pH inioial Acido usado y ,cantj¿pd Orden de esta-
3.0 2% peso/peso cítrico -4

25. 3.0 5% peso/peso cítrico 2
3.0 2% peso/peso fórmico -4
3.0 5% peso/peso fórmico 1
3.0 2% peso/peso tartárico 3
3.0 %  pesc/pesp acético 5

30 3.0 Ninguno 6



Descrita suficientemente la naturaleza del in­
vento, asi como la manera de realizarle Mi la práctica, 
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormen­
te indicadas son susceptibles de modificaciones de de- 

5. talle en cuanto no alteren su principio fundamental. Tam-
bión se haoe constar que el invento se refiere a una, so­
licitud de Patente presentada en Inglaterra nP 41526/62 
de fecha 2 de noviembre de 1.962, acogiéndose, por lo 
tanto, a los beneficios que conceden loa Convenios In- 

10. temaeionales en vigor, y siendo lo que constituye la
esencia del referido invento y por lo que se solicita 
Patente de Invención por 20 años en España! "PROCEDI­
MIENTOS PARA MEJORAR LA ESTABILIDAD QUIMICA DE SOLUCIO­
NES ACUOSAS"; caracterizándose por lo siguiente:

15. 1#.- ¡Procedimientos para mejorar la estabili­
dad qpímica de soluciones acuosas de sales de sales in­
ternas de bis-o tris- (̂ - sulfatoalkil) sulf onio carac­
terizado por comprender el añadir a las mismas un áci­
do débil o sal de amonio, metal alcalino metal al— 

20. calino térreo, de un ácido débil, y el ajustar el pH
a un valor comprendido entre 2, y 3,5 y, con preferen­
cia, entre 2,7 y 3,3*

2̂ .- Procedimientos segdn reivindicación 1*, 
caracterizado por comprender el añadir a dichas salee, 

25. ácido fórmico o ácido cítrico y el ajustar el gE a un
valor comprendido entre 2 y 3,5, y con preferencia an­
tro 2,7 y 3,3, por adición do bicarbonato sódico*'

39.- Procedimientos segdn cualquiera de las 
reivindicaciones 19 o 29, caracterizado porque la sal 

30. de la interna bis- c trie- (p-eulfatoalkil) sulf onio,
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es la sal interna de disodio tris- (p-aulfatoetil)aul- 
fonio.

4̂ .- Procedimientos para mejorar la estabili­
dad qpímica de aeluoiones acuosas, tal y como queda 
sustancialmente descrito en la presente memoria.
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