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Este invento se vrefiere a un procedimiento para
preparar lechadas de alquilbenceno sulfonatos de cadew-
ne larga lineal.

Los alquilbenceno sulfonatos de cadena larga ra

5o mificada ampliamente empleados como detergzentes se han p&
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parado zeneralmente mediante sulfonacidén del dodecil-

. benceno producido por la alguilacidén del benceno con

polimeros de olefina como es el tetrimero de propi-
leno, Estos detergentes han producido muchas dificul~
tades cuando los efluentes de detergente se han des-
cargado en alcantarillas y arroyos porque producian
una formacidén elevada de espuma que no es fdcilmente
biodegradable, Para evitar estas dificultades, los
alquilbencenos lineales ( de cadena larga) sulfona-
dos, que resulten mds fécilmente biodegradables, estén
reemplagando a los alquilbencenos de cadena ranifica-
de.

En la preparacidn de sulfonatos detergentes,
la sulfonacidn del alquilbenceno con tridxido de azu~
fre, en lugar de deido sulfiirico o deido sulfirico
fumante, se ha llevado ampliamente & la prdctica en
los dltimos afios a cansa de la mejor pureza del produc—
to, en particular por hallarse mds libres de contamina-
cidn con sales tales como sulfato sbédico. Los dcidos
alquilbenceno sulfdénico resvltante del tratamiento
con SO3 se neutralizan, v.g., con hidrdéxido acuoso
de metal alcalino, para producir una pasta acuosa del
alquilbeceno sulfonatc de metal alcalino deseado. Las
pastas acuosas se desecan normalmente. v.g., mediante
desecacidn por pulverizacidn o desecacidn de tamboreo
normalmente después de mezclados con otro detergente
o componentes aditivos, v.g., productos de adicidn pa-

ra mejorar el detergente, materiales de reclleno, inhi-
bidores de la corrosidn, avivadores, perfumes.y colo-

rantes. DIn muchos casos, el fabricante de las pastas
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acuosas o lechadas neutralizadas no es el productor
de la mezcla detergente final y el fabricante debe
transportar las pastas acuosas de una forma que re-~
sulte fdcilmente manejable, v.g., para bombeo o fd-
cilmente desecable por el comprador.

Con frecuencia es conveniente preparar las
pastas acuosas de alquilbenceno sulfonato neutro en
una forma lo mds concentrada posible, con un minimo
contenido de acua, con el fin de reducir los costos
de transporte y desecacidn, Por este motivo ha sido
costumbre especificar el contenido de "porcentaje
activo™ de la pasta acuosa, 0 sea, el porcentaje en
peso de alquilbeceno sulfonato de metal glealino, e-
xistente en la pasta acuosa. Las llamadas pastes acuo~
sas "altamente activas" sesin se la denomina corrien-
temente, pueden contener de un 354 a un 70% de "sé-
lidos activos", siendo las mds empleadas las lechadas
de un 4Gy a un 60,5 de "sdlidos activos", Ademds se
s. ele prescribir no solamente el porcentaje de conte-
nido activo, sino también otras normas de pureza inclu
yendo el contenido mdximo de aceite libre y el mdximo
de sulfato sdédico u otro contenido de sal; por ejemplo,
el contenido mdximo de sulfato sddico se msuele esta-
blecer e i 199 aproximadamente, basado en el peso
total de la pasta acuosa, para un 60% de lechada acti-
va, que a su vez limila el contenido de dcido sulfiri~
co empleado en la preparacidn de dichas lechadas o
pastas acuosas, a aproximadamente un 1,755. Para ase~
gurar el cumplimiento con este requisito, se mantiene

lo mds bajo posible el contenido de deido sulfidrico,
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‘preferiblemente a un 0,5% o menos, puesto que cual-

quier dcido sulfirico presente se convierte en sul-
fato de metal alealino en la neutralizacidn. En los
sulfonatos obtenidos mediante la neutralizacidn de
50 dcidos sulfdnico producidos por sulfonacidn de trid-
xidos de azufre, el zontenido de sulfato sédico se
hallan bastanie por debajo de este nivel,
En la produccidn de lechadas o pastasédcuo-
sas con un contenido activo elevado de alquilbence~
10. no sulfonatos de mdena ramificada, el espesamiento
de las pastas acuosas, o gelacidn incipiente, se sue-
len encontrar cuando los dcidos sulfdénicos tienen un
contenido de gceite libre muy elevado o cuando pro-
valecen otras-coﬁdiciones. No obstante, dichos geles
154 pueden diluirse normalmente incorporando agentes so-
lubilizantes, como son los llawados "hidrdétropos",v.
g+, las sales de sulfonato sddico y potdsico de to-
lueno, xilenc, cumeno y etilbenceno, Al intentar
producir lechadas o pastas acuosas “"altamente acti-
20, vas" de sales bdsicas de dcidos algquilbenceno sulfé-
nico con un contenido bajo de deido sulfurico produ-
cidos por sulfonacidn de SOB’ con frecqencia ocurre
una grave gelacidn de las lechadas aun cuando el con-
tenido de aceite libre sea bajo (v.g., inferior al
o5, 1,5%), cuando la nautralizacidén se lleva a cabo en
soluciones alcalinas con wn contenido limitedo de
agua para producir pastas acuosas de un 35% a un T0%
de contenido activo. Dicha gelacidén ocurre con fre-
cuencia antes de completarse la neutralizacidn, pro-

30, duciendo una mase inddéeil, que no se puede veter y que
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evita la terminacién de la neutralizacidn. Ademds,
tales geles no se pueden resolver afiadiendo los hidréd-
tropos gue normalmente producen la dilueidn de geles
de pastas acuosas de alquilbenceno sulfonato de
cadena ramificada.

Ahora se ha descubierto con sorpresa que
la gelacidn de dichas pastas acuosas fluidas de sales
de metal alcalino de dcidos alquilbenceno sulfénico
lineal se puede evitar incorporando en las mismas
ciertas sales solubles en azua. Este invento propor-
ciona una lechada o pasta acuosa fluida, que se puede
verter con facilidad, de sulfonatos de metal alcalino
de alqullbenceno lineal que se preparan mediante neu~
tralizacién de dcidos alquilbenceno sulfdénico lineal
obtenidos mediante la sulfonacidén de alquilbencenos
lineales con tridxido de azufre, teniendo la lechada
una concentracién de sélidos activos del 35 al T0%
en peso y un contenido del 0,2 al 9,5% en peso, ba-
sado en el peso total de la lechada, de un metal alca-
lino soluble en agua por lo menos, un metal alcalino=-
térreo o sal amdnica de deido sulfirico, clorhidrico
o carbdnico.

El término "sal soluble en agua" indica
una sal que tenga una solubilidad en agua a 20-2500
de por lo menos 5 gramos de sal por cada 100 ml de
agua.

Segin se emplea en esta memoriayla expre-
gidén "porcentaje activo" en la lechada o pasta acuo-
sa indica la concentracidn de porcentaje en peso del

componente de sulfonato activo, v.g, del total de sé-
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lidos de la lechada menos la suma del porcentaje

de insolubles en alcohol y el porcentaje de aceite
libre.

Una lechada fluida que se vierta con faci-
lidad es una mezcla de alquilbenceno sulfonatos sé-
lidos y agua que se travase facilmente y en la que
los sélidos busquen su propio nivel, v.g., una lecha-
da en la que se forme una capa inferior traslicida
2l dejarla reposar. Tales lechadas o pastas acuosas
tienen viscosidades aparentes no superiores a 10,000
centipoises medidas en un viscosimetro Brabeader Vis-
co-Corder de rotacién a 50°C y 25 RPM, preferiblemen-
te inferiores a 4.000 centipoises, y se pueden verter
y bombear con facilidad.

Una “"gel" gsegin se emplea el término en es-
ta Memoria, indica un material gélatinoso, my vis-
cos0, que no se devosita al dejarlo reposar sino que
tiende a formsr una masa traslicida espesa.

"Pasta' segin se emplea en esta memoris,
indieca un materia} muy viscoso y opaco que no fluye
o se vierte fdcilmente. No se sevarard al dejarlo re-
posar.

Se pueden hacer las lechadas fluidas del
invento licuando un gel ya formado aiiadiendo la sal

al mismo, pero prefoeriblemente se preparan evitando
la formecidn de gel, que de otro modo ocurriria, lle-
vando a cabo la neutralizacidn de los dcidos alquil-
benceno sulfdénico en presencia de suficiente sal
para asegurar que la masa permanezca fluide. En este

Ultimo método, le neuiralizacién de los deidos alquil
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benceno sulfénico lineal se realiza de la forma acos-
tunbrada a2 exeepeidn de que se emplea la sal de metal
alecalino, alcalinotérreo o de amonio. De esta forma
la sal inorgdnica puede o bien afiadirse al dlcali cdus
tico empleado como agente neutralizante, o se puede
afiadir después de la neutralizacidn parcial o completa
vara diluir la sal de sulfonate gelificada o excesi-
vamente viscosa., ror otro lado, se puede hacer que la
sal se Lalle presente afiadiendo dcido sulfirico o
clorhidrico a los dcidos sulfdnico y convirtiéndolos
en la sal simultdneamente con la operscidn de neutra-
lizaciér, Por lo tanto se habrd de tener en conaide-
racidén la presenéia de cualquier 4cido libre en los
dcidos sulfdnico para caleular la sal inorzdnica to-
tal,

Segin se indicdé anteriormente, la neutrali-
zacidn se reelizgiiediante procedimientos normales.
Por ejemplo, se pueden afadir los deidos sulfénico
de una forma zradual en la cantidad y concentracidn
necesarias del medio neutralizante acuoso para produ-~
cir con una lechada con el contenido "activo" descado,

Preferiblemente, en una operacidn a escala
industrial, los deidos sulfdnico y el agente neutra-
lizante ce afiaden simultdneamente y de una formae con-
tinua en proporciones predeterminadas a una pequeiia
proporeidn o "resto" de una lechada ya neutralizada.
Bs conveniente reciclur continuamente esta lechada
¥y sacar el producto de una forma continua a una velo~
cidad izual a la velocidad de alimentacidn., A pesar

de que es posible realizar la neutralizacidn aiiadiendo
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* la solucidn cdaustica a los dcidos sulfénico, este

orocedimiento regulta menos conveniente porque pa=
rece ser que agrava el problema de la gelificacidn.
Los cdleculos para determinar la cantidad y concentra
cidén de solucidn cdustica necesaria para proporeio-
nar una lechada con el contenido de algquilbenceno
sulfonato deseado se llevan a cabo ficilmente median-—
te estequiometria.

Los alquilaril sulfonatos lineal empleados
en el presente invento son aguellos gque se preparan
a partir de alquilbenceno lineal, v.s.,los llamados
alquilatos biodegradables o "suvaves" como, por ejem-
plo, aquellos que tienen sustituyentes normales de
alquilo con longitudinales de cadena del orden de 9
a 15 4tomos de carbono, predominandé los grupos al-
quilo con longitudes de cadena de 11 a 12 dtomos de
carbono, compuestos al menos de aproximadamente un
95t de cadenas lineaies, v.g, cadenas normales de pa=
rafina y un 5% o menos en peso de alquilo de cadena
ramificada, v.g., constitutivos de isoparafina. Pre-
feriblemente, al menos un 25% aproximadamente, espe=-
cialmente de uvn 25% a un 35% de los sustituyentes de
alquilo lineal se unen en posicidn 2 al nicleo de
benceno., Tales alquilbencenos lineales pueden tener
pesos moleculares medios del orden de 230 a 250, apro
ximadamente, y temperaturas de ebullicidn comprendi-
das entre 250 y 325, Los dcidos sulfénico resultan-
te de la sulfonacidn de tales aril alquilatos tienen
normalnente pesos moleculares del orden de 310 a 330

aproximadamente.
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_ Las sales Utiles en el presente invento com-
prenden los sulfatos de sodio, potasio, amonio y magne
sio, cloruros de sodio, potasio, amonio y magnesio y
carbonatcs de amonio, sodio y potasio. Los carbonatos
de magnesio, caleio y litio son insatisfactorios a
cauge de su limiteda solubilidad en azua,

La proporeidn de sal de metal alcalino, alca-
linotérreo o de amonio empleads no es un factor eriti-
co. La cantidad minime es aquella necesaria para resol-
ver o evitar la gelificacidn. Ia cantidad mdxima queda
limitada por el hecho de que las cantidades excesivas
de sal no solamente contaminan indebidemente el pro=-
ducto, sino que también frustran su propesito al produ=-
cir una pasta que, a pesar de ser diferente al gel
en cardeter, no fluyen o se Qierten con facilidad. La

cantidad de sal necesaria se halla comprendida entre

un 0,2 y un 9,57 en peso y la cantidad necesaria en

cualquier caso particular para producir una lechada
fluida que se pueds verter vuede determinarse fdcilmen-
te con relacidn a lo expuesto en esta llemoria,

Bsto se ilustra en los dibujos adjuntos en
los que su Unieca fisura ilustra el efecto que oroduce
la presencia de proporciones variables de Na2s04 (en
porcentaje de peso en laordenada vertical) sobre el
estado fisico de las lechadas de alquilbenceno sulfo=-
natos preparados a partir de dcidos alquilbenceno sul-
#énico segin se describe en el Ejemplo 1, en porcenta-
jes diferentes de contenido activo ( en el eje horigzon-
tal). Se ilustran tres gonas que rcpresentan: (I) zona
de ze} ( II) zona de flufdo y (III) zona de pasta.
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. Las concentreciones de sulfato sédico en va-
lores de actividad en la zona ABCDEFGH producen geles.
Las concentraciones en la zmona de la derecha de la linea
JK y la prolongacidn de la misma producen masas pasto-
sas, mientras que las concentraciones comprendidass den-
tro dé la zona situada nor encima de la linea BCDEFG
y entre las lifeas GJK v BL y sus prolongaciones (no
ilustradas) en el punto de interseccidn, producen lecha=
das o pastas acuosas fluidas que se pueden verter con
facilidad. Dentro dé la zona de fluido, las concentra=-
ciones de la parte inferior de la lines MK se hallan come
rrendidas dentro de lss especificaciones establecidas
que exigen un méximodel 1,5% de Na2304 con un 60% de
material activo, y un 1% de Na2804 con un 40% activo
v cantidades mayores o nenores correéspondientes de Naéﬂ%
con concentraciones de menor o mayor activi.iad respecti
vamente.

Otras sales dtiles en nuestro invento demues—
tran poseer relaciones similares, siendo en general del
mismo orden o magnitud las concentraciones minima y md=-
Xima necesarias.

Por consiguiente, al llevar el invento a la
practica, se ajiade suficiente sal para llevar la rela-
cidén existente entre gotividad y sal dentro de la zona
de fluido. Con fines pricticos nosotros preferimos
emplear un porcentaje de sal basado en el peso total
de la lschada de alquilbenceno sulfonato lineal com-
prendido entre un 0,8% y wn 1,55, aproximadamente, puesto
gue es aparente que en estas concentraciones todas las

lechadas o pastas acuosas comprendidas en la escals del
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35 al 70 de componente activo son fluidas y se hallan
comprendidas dentro de los limites de contenido de sal
prescrito normalmente para ls lechada con un contenido
del 60% activo.

Los ejemnlos siguientes sirven para ilustrar
el invento:

BJEMPLO T

a. Preparacidén de Acidos Sulfédnico

Se convirtid en écidos sulfénicos un alquile-
benceno lineal que tenia un peso medio molecular de apro
ximadamente 236 + 5, y una temperatura de ebullicién del
orden de 271 a 31200, cuyas cadenas secundariags de alqui-
lo lineal se componian predominantemente de grupos al-
quilos decadena lineal con 11 y 12 dtomos de carbono,con
mejores proporciones de cadenas secundarias de alquilo
con 9,10, 13 y 14 dtomos de carbono y en el que aproxi-
nadamente un 27% de alquilbencenos se hallaban presentes
como isémeros de 2-fenilo, V.gZ., un 27% de los alquilbe-
cenos tenia cadenus lineales enlagadas al benceno median-—
te sus carbonos Ho.2, en un aparato de sulfonacidn de
pelicula movible similar al descrito en la patente bri-
tdnica No. 1,007.994, poniendo en contacto el alquilben-
ceno lineal, que fluia en un delgado chorro anular, con
un chorro en forma laminar de una mezcla gaseosa de trid
xido de azufre y aire que contenia aproximadamente un
45 de 803 en volumen, mientras se mantenian los reactivos
a una temperatura comprendida entre 20o y 100°¢ mproxime=-
damente.

Los 4cidos sulfdénico resultantes arrojaron el

endlisis siguiente:
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Acido alquilbenceno sulfénico 98,27
H2304 , 0,50
Aceite 1,20
5. H,0 0,03

B. Neutralizacidn del Acido sulfénico

Se neutralizé una parte de los dcidos sul-

fénicos obtenidos en A para producir wna lechada "40%

activa®,
10. Los calculas realigados para preparar
la lechada 40% activa se resumen a continuacidn ,
) Peso LAS (zms) Moles de Peso(gﬁ%)producm
basado en 1 mol NaOH ne Sélido Agua de
% en peso de IAS cesarias neutrali
zacidn -
15. X -
IAS 98,3 319 1,00 341(Activo) 18
Aceite 1,2 3,9 — 3,9 ——
H,0 0,03 - - — —
50, Total 100,0 324,5 1,03 347,2 18,6

*peso molecular de IAS (deido alquilbenceno sulféni-

co lineal) = 319

Para componer una lechada 40% activa el peso toal
25, de la lechada es de 850 gms, (341/0,40).

agua para completar = 850 gramos - (347,7 gramos +

18,6 gramos) = 484 gns,

Cdustico necesarios = 1,03 equivalentes & 41,2 gra-

mos NaOH.

30. Concentracidn Cuastica = 41,2

It A 1 =' 8 <,
m,e e 0= a
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Se prepard la lechads afiadiendo lentamen=—
te 324,5 partes del decido sulfénico en 525 partes de
una solucidn de sosa cdustica al 7,8 agitando la
mezela y manteniendo la temperatura de la miswma a
50-60°C refrigerandola externamente y regulando la
velocidad de adicidn del deido sulfénico. Después
de haber afladido aproximadamente un 90% de la muestra
(291 portes) en la sosa caustica, la masa de neutra-
lizacidn se convirtid en un gel muy viseogo, con una
viscosidod de 30,000 centipoises a 50°C. Se afiadid

una solueidn de 1,2 partesde Na,50, disuelto en 3

A
partes de azus, a la mase viscosa de neutralizacidn
¥y se azitd en la mesa. Al cabo de 10 minutos de agi-

tar la mezela en presencia del Na280 ajiadido, la

masa de neutralizacion se licud y teiia une. viscosi-
dad de tan solo 2400 centipoises a 50°C.

Se completd la neutralizacidn del deido sul-
fénico aliadiendo las 33 partes restantes de dcido sul-
fénico a la masa, Se ajusté el pH final a 7-8. Ia
lechada resultante contenia un 40% de sulfonatos al-
qul sddico lincal, 0,415 de Ha2804 (derivado de la
neutralizacién del Hp$0, contenido en los écidos sul-
fénicos y el aiiadido como Na2804 acuoso), un contenido
de aceite del 0,46% y el resto agua.

Empleando partes de los dcidos sulfdnicos
obtenidos en el ijemplo 1 A anterior, se llevaron a
cabo neutralizac.ones cegun se describe en el Ejemplo
1B, para producir lechadas neutralizadas con un 35%,
5005, 60;i, 65% y T0;. de componentes activos respecti-

vanente. En cada caso, se licué el gel resultante des
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pués de afindir aproximadamente vn 90f% de los dcidos
sulfénicos a la sosa cdustica, aiiadiendo a dicho gel
suficiente Ha2804 para reducir el gel a una lechada
con una viscosidad de 2000-300C centipoises a 50°C.
Por cada porcentaje de concentracién activa, se sumi-
nigtraron 1,03 equivalentes de NaOH.

En la Tabla I signiente se expone un resumen
de las cantidades de Ea2504 afiadidas por cada concen-—
tracidn activa y la viscosidad resultante junto con
una indicacidén del Na,50, total en la lechads neutra-
lizada y el porcentaje calculado de N32504 ¥ el equi-~
valente de H2804 en el decido sulfénico. Para comvletar,
se incluyen los resuliados del Ejiemplo 1 B (40% acti-
vo).

TABLA I

Resumen de Neutralizacidn

Partes de Total ¢ en peso % HZSO Vigcosidad a
Na S0 Na,50, Na,SO Fquival. 50°C y a 25

No. activo affdifo paftes total  en IAS BBy . o™
1-B-1 35 0,0 2,3 0,24 0,50 1500
1-B-2 40 1,2 3,5 0,41 0,73 1900
1-B-3 50 3,2 5,5 0,81 1,20 2000
1-B-4- 60 2,0 4,3 0,76 0,94 2400
1-B-5- 65 1,0 3,3 0,63 0,71 3600
1-B-6 70 0,0 2,3 0,47 0,50 4800

Xyiscosimetro de rotacidn Brabender Visco~Corder VC-5

Por las columnas de porcentaje de Na2804
¥ Hy80, equivalente calculado se vera que estos valo-

res se¢ hallan bastante por debajo de las especifica-
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ciones comerclalesl; é de Na 550 4(1 75% de
H 504 equivalente) establecidas para lechadas 60%
activas y se hallan por debajo de los limites corres-
pondientes para lechadas de otros componentes acti-
vos aplicados o la figura del dibujo.
C. De una mancra similar, se incrementaron las con-
centraciones de sulfato sddico en las lechadas des-
critas en la Tabla I hasta que tuvo lugar la formacidn
de “pasta", en la tabla II siguiente se indican los
contenidos minimos de Na2804 que producgn pastas que
no se pueden verter, en lechadas pon un porcentaje
de contenido activo comprendido entre un 35% y un
7054

TABLAII

Porcentajes de Na en los que tiene luzar la for-
q

4
mecién de pasta, y porcentajes superiores, en las le-
chadas de alguilbenceno sulfonato sédicoe con un con-

tenido de porcentaje activo varisdo

Ejenplo Ko. % activo,. % de Na,S0, para

produeir la pasta
1-C-1 35 9,5
1-C-2 40 845
1-C=3 50 6,0
1-C~4 60 3,6
1-C-5 65 2,3
1-C=6 70 1,2
1-C-7 75 0.5

EJEMPLO TI1
A . Preparacidn de Acidos Sulfdénico
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Se convirtid en acidos sulfdnico un al-

qulbenceno lineal (Ucane-1l) que tenia un peso mole-

cular medio de 237 i 5, una temperatura de ebulli-
cién entre 260° ¥y SOOOC, cuyas cadenas secundarias
de alquilo lineal tenian por término medio 11,5 &~
tomos de carbono y eu el que aproximadamente el 30%
de alguilbencenos se hallaban presentes como isdme-
ros de 2~-fenilo, v-g-, 30% de los alquilbencenos te-
nidn cadenas lincales enlazadas al bencenomediante
sus carbonos No.2, poniendo en contacto el alquilben-
ceno con una mezcla gaseosa de un 105% de SO3 y un 903
de nitrégeno, introduciende la mezcla gaseosa en el
alquilato liguido a 25%0-50°¢ en un periodo de apro-
ximademente una hora.

Log dcidos alguilbenceno sulfdénico resule

tantes arrojaban el andlisis siguiente:

Porcentaje

Acidos alquilbenceno sulfédnico 97,1
H,80, 0,6
Aceite : 1,3
H20 1,0

100,0

Los dcidos alquilbenceno sulfénice obteni-
dos se neutralizaron semin se ha descrito en el Ejem-
plo 1, afladiendo 328,5 gramos de los dcidos sulféni-
cos de une forme gradual en 242 gramos de una solu-
cidn acrosa al 17,2% de hidrdxido sbdico, v.g., la
cantidad necesaria para proporcionar una solucidén con
un 60% de contenido activo, La mezela formd un gel

viscoso. Este gel contenia el equivalente de aproxima=
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damente un 0,51 % de Na2804 derivado del HZSO4 inie
cialmente presente en los Acidos sulfénicos. A 385
gramos de este gel se afiadié 1 gramos de Na2304 dim
suelto en 5 ml de agua a aproximadamente 3500. Esta
adiciéa elevd el contenido de Na2804 a un 0,78% en
peso, basado en la cantidad total de 4cidos sulféni
cos, Se agité el gel, con 1o gue se hizo fluido, ¥y
tenia una viscosidad aparente de unas 2000 centipoi
ses a 50°C y 25 RPM,

A esta solucidn fluida de alquilbenceno sul
fonato sédico se afladieron 185 gramos de sgus, V..,
lo suficiente para reducir la lechada a un 40% de ma
terial activo. Ia lechada dilulda volvidé a convertir
se en gel. Al afiadir 2 gramos de Naaso4 se produjo
una lechads normalmerte fluida del 40% de material
activo con un contenido de Na2304 del 0,874 en peso.

Cuando se llevd a cabo la neutralizacidn
gegin se ha descrito usando una muestra de los ante=
riores dcidos sulfdnicos en los que el contenido de
dcido sulfdrico habia sido aumentado al 1,04, no
ocurrib gelifieacién durante la adicidén de los dei-
dos sulfénicos a la solucidn cdustica. La lechada
fluida final tenia un 60% de material activo y un
contenido de sulfato sbédico del 0,78%.

EJEMPLO

A una muestra de 350 gramos de dcidos al-
gquilbenceno sulfénico lineal preparados sesin el
Ejemplo 1 A anterior, se afiadieron 6,8 gramos de
deido sulfdrico al 96%, llevando la concentracidn

de H,50, de los dcidos sulfdénico al 2,3%. La mezcla
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resultante se neutralizé con 237,5 gramos de una
solucién de hidréxido sddico acuoso al 19,65 a une
lechada del 60% de material active, dando por resul
tado una lechada fluida que tenia una viscosidad
aparente de 1850 centipoises a 5000 ¥y 25 RPM, El
contenido final de Na,S0, era del 1,9% en peso.

El mismo dcido alquilbenceno sulfdnico, cuan
do se neutralizd de la misma forma sin afiadir H2SO4,
didé por resultado un gel viscoso .

JIMPTO 4

Se neutralizé una muestra de 116 gramos de
dcidos alquilbenceno sulfdénico preparados a partir
del alquilbenceno descrito en el Ejemplo 1 A, ¥y que

tenia el sisuiente andlisis:

Porcentaje
Acidos alquilbenceno sulfénico 95,5
H,S0, 1,2
Aceite ' 2,3
Hzo 1,0
100,0

vertiéndola lentamente en 183 gramos de una solucidn
acuosz al 8,3% de NaOH en cantidad suficiente para
producir una lechada A0% activa., Ia lechada resultan=
te era fluida y tenia una viscosidad aparente de 900
centipoises a 50°C ¥y 25 RPM. E1 contenido de Na2804
resultente de la neutralizacidn del HyS0, en los doi
dos sulfdénicos era del 0,61% en peso,

Se mezcld una muestra de 332,5 gramos de los
mismos dcidos sulfémnico con 235,8 sramos de una solu-

cién acuosa 21 18,1% de NaOH, Vv.g., una cantidad sufi
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 activa, Le le
chada resultante contenia un 0,92% de Na,S0, deriva
do del H2804 en los dcidos sulfénico, era fluids y
tenia una viscosidad aparente de aproximadamente
2000 centipoises a 50°C y 25 RPM.

Le lechada 60% activa obtenida se mezcld
con egua suficiente para obiener una lechada con un
40% de material activo, Ia dilucidn produjo un gel
altamente viscoso que tenfa un contenido de Nazso4
del 0,76% en peso. Esto demostraba que un contenido
de sulfato sddico del 0,76% era suficiente para man
tener la fluidez de la lechade en una concentracién
de tan solo el 50%, La adicién de sulfato sédico rom
pe el zel y permite una dilucién adicional, pero el
resultado es gue se necesita una cantidad superior
a la minima de Na,S0, para producir una lechada flui
da con un 404 de material activo, si dicha lechada
se prepara directamente. (vease el dibujo).

BJEMPLO 5

Se afiadieron lentamente muestras separadas
de 162 gramos de deidos alguilbenceno sulfénico li-
neal del cardeter descrito en el Ejemplo 1 A, en can
tidades de solucidén de hidrdxido sédico calculadas
para producir lechadas 50% activas con un peso de
340 gramos cuando se neutralizaba {oda la mestra.
En cada caso, se continud aifiadiendo dcido a la solu-
cidén edustica hasta el momento de la gelificacidn,
que tenfa lugar poco antes de la total neutraliza-

cibn. Se afiadieron pequefias porciones de sales dife-
rentes a cada muestra de gel, disuelias en una peque
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fia cantidad (5§64m3 gé agua. Se afiadié la sufi-

ciente sal para licual el gel. In la tabla sigulen

te se indican las cantidades de las distintas sales

afiadidas y el contenido total de szl de la lechada

licuada (incluyendo la derivada del contenido del

0,55 de dcido sulfirico en los dcidos sulfénicos):
TAZLA ITT

Porcentajes de las diversas sales necesarias para

proporcionar fluidez en una lechada con un conteni-
do del 50% de material activo y de un 0,34% de
Na,SO,, preparada a partir de decidos alquilbenceno
sufréhico lineal que contenia un 0,5% de H_SO

274
Gramos Gramos % total de
Sal iniciales de sal sales Viscosid%d
Afladida de Na2§g4 afindidos presentes c¢ps a 50 °C

Ninguna 1,1 ninguno 0,34 30.000

Na2504 1,1 1,6 0,80 2. 400

(NH4)2003 1,1 1,3 0,71 2.600

Xo1 1,1 130 0,61 1.350

MéSO4 1,1 1,8 0,85 1.700
EJEMPLO 6

Se neutralizaron dcidos alquilbenceno sul-
fénico lineal con las caracteristicas descritas en
el Ejemplo 1, con una cantidad de solucidén de hidrd
xido sédico caleulada pars producir una lechada con
un 50% de material activo y conteniendo un 3% de
hidrotropo de sulfonato de sodio xileno. Después de
haber efiadido aproximadamente un 99% de los Acidos
sulfénico a la solucidu cdustica, ocurrid una geli-

ficacién espesa ¥y no se pudo completar la neutrali-
zacidn.,

Al afiadir 4 gramos de Na2304 en 540 gramos



del gel, éste se hizo fluido y se completo la neutra
lizacin obteniéndose una lechade fluida.
EJEVPLO T

Se neutralizd una muestra de 167 gramos de

5, decido alquilbenceno sulfénico que arrojabe el anfli
sis giguiente:
Pordentaje

Acidos alquilbenceno sulfénico 9443

H,S0, 2,4

10. Acelite libre 2,3
H20 1,0

100,0

afiadifndola a una centidad de solucidén acuosa de

hidréxido sddico calculada para obtener una lechada
15. con un contenido activo del 60%. Ia lechada resul-

tante, que contenia un 2,1% de Na,SO, derivado del

2774
H,_SO, existentc en los deidos sulfdénico, era fluide

yzteiia una viscosidad aparente de aproximadamente
3200 centipoises a 50°C ¥y 25 RPM.
20. NOTA
Descerita suficientemente la naturaleza del
invento asi como la manera de realizarlo en la prédc
tica, debe hacerse constar que las disposiciones an
teriormente indicadas son suscepiibles de modifica-
25. ciones de detalle en cuanto no alteren su principio
fundamental, También se hace constar que el invento
corresponde a una solicitud de patente preseniada en
Norteamerica con el n? 564,191 de 11 de Julio de

1966, acogiéndose por lo tanto a los beneficios que
30. conceden los Convenios Internacionales en vigor,
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siendo 1o que constituye la esencia del referido
invento y por lo que se solicita Patente de Inven
cidn por 20 afios en Espafia sobre: "PROCEDIMIENTO
PARA PREPARAR LECHADAS FLUIDAS DE ALQUILBENCENOSUL
FONATOS LINEALES", caracterizdndose por lo sizuien
tes

1.~ Procedimiento para preparar lechadas
fluidas de alquilbencenosulfdénatos lineales, con una
concentracién de sélidos activos del 35 al T0% en
peso, caracterizado porque, en una l2 etapa, se neu
traliza dcido alquilbencenosulfénico, preparado me=
diante sulfonacién de alquilbencenos lineales con
trioxido de azufre, y en wuna 28 y dltime etapa se
egfiade & la lechada acuosa al menos, un sulfato, un
cloruro o un carbonato, soluble en agua, de un metal
alcalino, alcalinoterreo o aménico, en una cantidad
de 0,2 al 9,5%, preferentemente del 0,8 al 1,5% en
peso, bagado en el peso total de la lechada.

2.~ Procedimiento segin la reivindicacién
1, caracterizado porque dicha sal soluble en agua
es sulfato sddico.

3.~ Procedimiento segin las reivindicacio-
nes anteriores, caracterizado porgue se neutraliza
con un hidroxido de metal alecalino une mezela de dci
dos alquilbencenosulfonico lineal en cuya mezcla se
afiade, antes o durante la neutralizacién, la citada
sal y/o dcido sulfirico o clorhidrico.

4.- Procedimiento segdin las reivindicacio-
nes 1 s 2, caracterizado porque se afiade, a un gel

de los algquilbencenosulfonatos de metal alcalino
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lineales, producidos por dicha neutralizacién, la

citada sal.

5.~ "Procedimiento para preparar lechadas
fluidas de algquilbencenosulfonatos lineales", tal
¥y como queda substancialmente descrito en la pre-
sente Memoria y en los dibujos adjuntos,

Esta Nemorja consta de veintitres hojas
eséritad. a mfquina /por una sola cars. 1*“

f Maddsl ,\“-'
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