
CP
<3. 1192

P A T E N T E  DE I N V E N C I O N  

a favor de:
NO OCH DOMSJO AETIBBOLAG, de nacionalidad sueca, con domici­
l io  en OrnsKBldsvik (Suecia).

por:
"Método para producir polvos su eltos de sulfonatos de tX o le -  
ílna^ .

i^:o0o:

d e s c r i p t i v a .M e m o r i a



5

10

15

20

25

2 4
4i

la  presente invenoión se re fie re  a un método para pro­
ducir polvos libremente circulantes de sulfonatos de ^  d e fin a
con h id ró lis is  simultánea de saltonas formadas en e l proceso 
de sulfonación.

En la  sulfonación de c< olefinas con trióxido de azufre 
se obtiene esencialmente una mezcla de ácidos sulfónicos de a l­
heño y saltonas. Los ácidos sulfónioos de alheño son el produc 
to fin a l deseado, adecuado para la  neutralización en agentes 
superficiestivos aniónicos, aptos para ser empleados oomo mate­
r ia  prima, por ejemplo, para detergentes para e l lavado y blan­
queo. Las sultonas están constituidas por compuestos no solubles 
en agua que pueden ser convertidos en ácidos sulfónioos de a l­
heño por h id ró lis is . Esta h id ró lis is  puede tener luga!? un me­
dio alo alino o ¡ácido. Como norma, son preferidos medios a lc a li­
nos, los cuales imparten mejor color a l producto que el obteni­
do en e l oaso de h id ró lis is  áoida. La h id ró lis is  necesita mu­
cho tiempo. Asi, se emplea usualmente un tiempo de 2 horas a 
una temperatura de 1003 C. La h id ró lis is  es efectuada oomo una 
etapa particular en el proceso, debiéndose emplear una p lu ra li 
dad de recipientes de cargas intermitentes o en forma discon­
tinua oada uno de los onales contiene la  producción de 2 horas. 
Por e llo , algunos recipientes tienen la  finalidad de recoger y 
neutralizar el producto sulíonado obtenido, otros recipientes 
se u tilizan  con el objeto de producir la  h id ró lis is  durante 2 
horas a 1003 3 , y otros recipientes se emplean con e l f in  de 
descargar durante los periodos de calentamiento y descarga. De 
acuerdo oon una variante, e l proceso de h id ró lis is  se puede ha 
oer en forma continua y en una etapa partloular a una tempera­
tura de alrededor de 150 a 160 ac y 8 a 10 hilospor om̂  a pre-
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sida manom,ótrioa, con lo que se puede reducir el periodo de 
hidrolización necesario a alrededor de 15 minutos. Tal proce­
so dá h id ró lis is  áipresión se describe, por ejemplo, en la  me­
moria de la  patente alemana na 67.024*437* Aunque un proceso 

5 de h id ró lisis  oontinua a presión permite una etapa de hidróli­
s is  más rápida, permaneoe la  desventaja de una etapa de reao- 
oión separada que comprende el bambeo de la  mezcla de reacción 
en e l equipo frente a una presión elevada. Esto da por resul­
tado disposiciones molestas y económicamente caras de equipo 

10 e instrumentación.
Para obtener una consistencia del sulfonato de ole- 

fina obtenido adecuada desde un punto de v ista  de envío y ma­
nejo, despuás de la  etapa de h id ró lis is , dicho sulfonato de ex 
d e f in a  dehe ser secado empleando rodillo  caliente o secado por 

15 chorro, con lo que se obtiene un polvo libremente circulante 
fá c il de manejar.

Se ha hallado que añadiendo a un produoto de reaooión 
no hidrollzado de una ^ d e f i n a  y trióxido de azufre una can­
tidad suficiente de á lca li para neutralizar los ácidos sulfó- 

20 nicos de alheño presentes, así como para neutralizar los áci­
dos sultánicos de alheño producidos en la  h id ró lisis de las 
sultonas y luego secar directamente la  suspensión obtenida pa­
ra  foxmar un polvo, se obtiene una h id ró lis is  suficientemente 
rápida de las sultonas inicialmente presentes en e l producto 

25 durante el secado de manera que el producto f in a l puede ser 
empleado con los fines pretendidos, a la  vez que este produo­
to serjá en forma de un polvo suelto de un contenido de eleva­
da actividad, un contenido de sal bajo, y un oontenido bajo de 
material no reaccionado. Esto es muy notable, dado que la  h i-
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dro llsis  en e l caso de u ti l iz a r  una etapa de h id ró lis is  sepa<- 
rada y una suspensión acuosa a la  presión ordinaria tiene lu­
gar en aproximadamente 2 horas. El secado de la  suspensión 
que es obtenido después de la  sulfonaciÓn y neutralización con 
á lca li para formar un polvo suelto se puede llevar a cabo de 
una manera conooida de por s i ,  por ejemplo, utilizando rodillo  
caliente o secado por chorro. El tiempo de secado apropiado 
depende del método de seoado que se u ti lic e , la  temperatura 
de secado, la  composición de la  suspensión, eto. y se halla  
usualmente en el intervalo comprendido entre 1 segundo a 3 mi­
nutos aproximadamente, s i  bien se pueden emplear en algunos 
casos tiempos de seoado más oortos o más largos. Preferente­
mente, se emplea un tiempo de secado de 9 segundos a 1 minuto. 
Ha temperatura de seoado debe ser por encima de 90R C. prefe­
riblemente por encima de 160R C, con e l f in  de que se pueda 
obtener un secado rápido, pero no debe, cómo norma, exceder 
de 300RC, preferiblemente 270RC, puesto que una temperatura 
demasiado elevada puede dar por resultado la  desnaturalización 
del produoto f in a l, y la  presión es aproximadamente la  presión 
atmósférioa. Al mismo tiempo que e l secado de la  suspensión se 
obtiene una h id ró lis is  casi completa de las saltonas incluidas 
en la  suspensión a pesar del hecho de que e l tiempo u tilizab le  
es muy reducido. Esto permite emplear un equipo e instrumenta­
ción mucho más barato y simple con e l  método de la  presente 
invención que e l que ha sido po&ible recientemente, obtenién­
dose a l  mismo tiempo un aumento de la  capacidad.

las txC d efin as  que se emplean de acuerdo con la  in­
vención en la  sulíonaoión, que es preferiblemente llevada a 
cabo oon trióxido de azufre diluido gaseoso, está constituido
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por mezclas de ^ d e f in a s  las cuales hasta por lo menos un 
503% en peso están compuestas de d efin as  lineales que tle  
nen la  fórmula general

V 2 n
donde n es 10 a 24* preferiblemente 15 a 18. Ejemplos de ta ­
les ^ d e f in a s  son n-deoano.*-!, n-dodeoeno-1, n-trideceno-1, 
n-tetradec eno-1, n-pentadec eno-1, n-hexadec eno-1, n-heptadece- 
no-1, n-octadeoeno-1, n-nonadeceno-1, n-eicoseno-1, n-henei- 
ooseno-1, n-docoseno-1, n-tricoseno-1, n-tetracoseno-1, o va­
ria s  mezclas de los mismos, obtenidos por ejemplo en la  pro­
ducción industria l de c^olefinas, por ejemplo por polimeri­
zación etllánioa o por la  denominada "cracking de parafinas". 
Se acuerdo oon la  Invención, las ^ d e f in a s  preferidas son 
n-pentadeoeno-1, n-hexadeoeno-1, n-heptadeoeno-1 y 1-octade- 
oeno-1 o mezclas de A d e f in a  las cuales en una importancia 
sustancial están constituidas por una o más de ta les d e fin a s . 
Además de las definas lineales aquí mencionadas, la  mezcla 
de <=<d e fin a  puede contener también hasta un 50% en peso de 
defin as  lineales internas que tienen 10 a 24 átomos de carbo­
no. Preferiblemente, tales definas comprenden no más de 25% 
peso del producto de *=< d e fin a , puesto que un oontenido ele­
vado de sulfonatos de d e fin a  internos dan por resultado fre­
cuentemente un efecto de lavado reducido.

En el caso de sulfonaoión de dicha mezcla de d e fin a  
es esencialmente obtenida una mezcla de ácidos sulfónicos de 
alkeno y saltonas. En la  hidrolizaoión de diohos ¡últimos men­
cionados compuestos son formados esencialmente ácidos sólfúni­
cos de alkeno y ácidos sulfónicos de hldroxialkano. Se forma
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un grán número de isómeros, y la  distribución isomérica es de 
una gran cuantía dependiente de la  realización de la  sulfona- 
ción y de la  hidrollzación.

El sulfonato de d e f in a  obtenido de acuerdo con 
la  invención representa una húemimatetia primappa&acproducir 
las denominadas mezclas de detergentes biodegradables, prepara­
ciones de lavado, jabón, etc*; luego es mezclado con otras sus­
tancias normalmente presentes en ta les productos, ta l  como car­
bonato sódico, carbonato potásico, sulfato sjódico, s ilica to  sá­
dico, materias complejas que se aHaden a ta les productos para 
mejorarlos (o aditivos complejos) ta les  como tripo lifo sfa to  só­
dico y ácido n itrilo -trió ce tico  ÍNTA), agentes descolorantes 
de peróxido, agentes de blanqueo ópticos, celulosa de carbozi- 
metilo etc. Además se pueden inoluir otros agentes superficiaz- 
tivos, como sulfonato de dodeoil benceno, sulfatos de alcohol 
graso, sulfatos de óter de alcohol graso, fenol a lk il  etoxila- 
do o alcohol graso, denominados polímeros en bloque de Óxido 
de etileno y Óxido de propileno, jabones, eto* pra obtener a l­
gunas propiedades deseadas. Luego e l seoado por pulverización 
o por rodillo  de una suspensión alcalina de los ingredientes, 
está constituida por una pasta acuosa del agente superficial y 
a menudo se disponen la  mayor parte o todos los otros componen­
te s . En ta les casos, la  mezcla de ácido sulfónico de olefina no 
hidrolizada, de acuerdo oon la  ivenciÓn, puede ser directamente 
suministrada a una suspensión alcalina que contiene los otros 
ingredientes, teniendo lugar la  hidrolizaoión de las shltonas 
a l mismo tiempo que el secado de la  supensión para formar un 
polvo o esoamas, con lo que se provee un proceso que es muy e- 
oonómico desde un puntp de v ista  de aparatos y trasporte . la



cuantía to ta l de sulfonato de c>< d e f in a  es asnalmente de 
un 2 a un 50% en peso calculado sobre el contenido salido se­
cado fin a l del producto terminado,, mientras que los agentes 
superfioiactivos restantes y adiciones son de este modo un 
to ta l de un 50 a un 99% en peso.

El procedimiento para llevar a cabo e l proceso de h i­
d ró lisis  y seoado combinados de acuerdo oon la  invención es 
ilustrado por los siguientes ejemplos. l<os produotos obteni­
dos han sido analizados con relación a la  actividad aniónica 
mediante valoraoión en dos fases de acuerdo oon Epton (V Reid. 
G. Long Han, E Melnerth "Determinación de detergentes activos- 
aniónicos mediante valoración en dos fases", Tenside 4# 1967, 
p. 292).
EJEMPLO 1

En una planta experimental constituida por una envol­
tura tubular exterior de doble pared refrigerada y un rotor 
asimismo de doble pared refrigerado provisto de clavijas o púas 
sobresalientes, fuá sulfonada una mezcla de o< d e fin as  con
trióxido de azufre diluido gaseoso. El producto de d e f in a/empleado resultó constituido por aproximadamente un §9%- en 
peso de A d e f in a s  lineales, un 7% en peso de defin as in­
ternas lineales, y un 4% en peso de diolefinas e hidrocarbu­
ros saturados. La distribución de las definas en relación 
oon el mímero de átomos de carbono fu¡á de 1% en peso de d e ­
finas de 8 ^ ,  21% en peso de d e fin as  de 29% en peso de 
oleflnas de C^g, y 1% en peso de defin as de 8 ^ .  Luego el 
¡áoldo sulfónioo obtenido fuá neutralizado con una solución 
de un 12% de hidróxido sódico. A la  suspensión obtenida se 
aHadió una cantidad de solución de hidróxido sódico corres-
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pendiente a la  cuantía de sustancia hidrollzable y fuá hidro- 
lizada de manera conocida en un autoclave de laboratorio re s is­
tente a los ácidos provisto de un agitador durante 2 &oras a
1003 C. La suspensión hidrolizada obtenida presentó un color 
amarronado y e l siguiente análisis:

Actividad aniónioa segáh Epton 38,2g5
% en peso no sulfonado de la  suspensión 1,1
% en peso de contenido de sa l de la  suspensión 1,0 
1% de solución anioactiva pH 9,6
A p a rtir  del producto contenedor de a lca ll neutraliza­

do pero no hidrolizado In ic ia l se tomó una muestra que fuá 
secada de aouerdo con la  invención sobre un rodillo  de secado 
de laboratorio con una temperatura superficial de 1793 C. El 
tiempo de secado fuá de 30 segundos. El producto formó un pol­
vo pardo oon el siguiente análisis:

Actividad aniónioa segán Epton 93,4'
% en peso ño sulf onado del producto 2,7!
% en peso de contenido de sal del producto 3,4,
Hg0% en peso del producto 0,5
pH, 1% de solución aniónica activa del produc 
to 7,8
El análisis resultante indicó que se obtuvo una hidró­

l i s i s  completa en relación oon el secado, a pesar de que la  h i 
d ro lisis  y el secado requirió un tiempo de sólo 30 segundos 
y que el producto se pudo emplear directamente como un agen­
te  superfioiactivo en composiciones de detergentes y simila­
res .
EJHIPLO 2

De la  misma manera que en e l ejemplo 1 fuá su lf onada



9 3^ y
una mezcla de cxf olefina que contenía un 92% en peso de o<  
d efin as  lineales, un 3% en peso de d efin as  internas linea­
les y un % en peso de diolefinas e hidrocarburos saturados, 
estando constituidas las definas por aproximadamente un 2% en 

5 peso de definas  de 8 ^ ,  un 2% en peso de definas de 8 ^ ,  un 
23% en peso de definas de 8-^, un 24% en peso de definas de 
C ^ , un 25% en peso de defin as de 8 ^  y un 3% en peso de d e ­
finas de <3̂ g. A la  mezola de áoido sulfónloo de d e fin a  asi 
obtenida fuá añadido un 12% de una solución de hidróxido sódi- 

10 oo y una cuantía equivalente a la  cuantía de ácido sulfónico 
de d e f in a  ya presente y ácido sulfónloo de olefina formado 
en la  subsiguiente h id ró lis is , después de lo cual la  mezcla 
alcalinizada fue secada de aouerdo con la  invención en un:rodi­
llo  secador de laboratorio provisto de una temperatura superfl- 

15 c la l de aproximadamente 176a 8 durante 3Q segundos. El producto 
pardo obtenido consistió en un polvo suelto con e l siguiente 
análisis:

El resultado obtenido indicó que se había obtenido 
la  h id ró lisis  completa de las sultonas y que el producto tenía 

25 un-elevado grado de aotividad aniónica.
EJEMPLO 3

De la  misma manera que en el ejemplo 1, fué sulfonada 
una mezola de *s< olefina que oontenía apróximadamente un 8% 
en peso de d e fin as  lineales, un 6% en peso de definas in -

20

Actividad aniónioa según Epton
% en peso del producto no sulfonado
% en peso de oontenldo de sa l del producto
% en peso de Ê O del producto
pH, 3% de solución activa aniónica

94%
2,0

3,5
0,5
9,1
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ternas lineales y un 6% en peso de diolefinas e hidrocarburos 
saturados, estando constituidas las d e fin a s  por un 1% en pe­
so de defin as  de C ^ , un 1% en peso de definas de C^g, un 
17% en peso de definas de C^g, un 16% en peso de defin as de 

5 un 16% en peso de definas de C^g, un 14% en peso de d e ­
finas de C-]g, un 15% en peso de d e fin as  de Cgg y un %  en peso 
de defin as  de Cg^. A la  mezcla de áóido sulfónlco de d e f in a  
entonces pbtenida se añadid un 12% de solución de hidróxido sín­
dico en una cuantía equivalente a la  cantidad de ¡deido sulfóni- 

10 oo de olefina ya presente y doido sulfónioo de olefina formado 
en la  subsiguiente h id ró lis is , después de lo cual la  mazóla a l -  
calinizada fue secada de acuerdo con la  invencijón en un rodillo  
secador de laboratorio provisto de una temperatura superficial 
de 176a o durante 55 segundos. El producto pardo obtenido con- 

15 s is tió  en un polvomsuelto con los siguientes ..datos de análisis;
Aotividad aniónica segón Epton 95,5%
% en peso no sulfonado del producto 2,8
% en peso de contenido de sal del producto 5,4
% en peso de HgC! del prdduoto j' 0,5

20 pH 1% de solución activa anionica 9,0
El resultado conseguido indioó que se había obtenido 

la  h id ró lisis  completa de las sultonas y que el,producto tenía 
un elevado grado de actividad aniónioa.
EJEMB3R 4

25 Úna torre de pulverización de laboratorio dotada de un
pulverizador centrífugo fuá destacada por pulverización una sus­
pensión de sulfonato de ex olefina no hidrolizada que había s i­
do obtenida por sulf onación continua de la  mezcla de <=< olefina 
de acuerdo con el ejemplo 1 y a la  que se había aHadido una
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cantidad adecuada de un 12% de solución de hldróxldo sódico, 
la  suspensión que tenía un 40% de oontenido de sólido seoo fue 
bombeada hasta el pulverizador por medio de una bomba, cuya ca­
pacidad se puede ajustar continuamente y la  realización de este 

5 ejemplo alcanzó la  cuantía de aproximadamente 30 Eg. de suspen­
sión por hora. El pulverizador giró a 24.000 rpa. La torre fuá 
calentada directamente por medio de gas de hulla y se u tiliz a -  
rÓn alrededor de 2.300 kg. de a ire  por hora. la  temperatura de 
entrada del a ire  fu,á de 220 RC, mientras que la  temperatura de 

10 salida se mantuvo en 100R C. El promedio de tiempo de secado f  
fuá de 2 segundos. El polvo obtenido fue transportado neumática­
mente a una máquina de haoer sacos. En el experimento, se obtu­
vo un polvo suelto oon el siguiente análisis de datos.

Apariencia: Polvo amarillo-marrón 
15 Actividad aniónica según Epton 93,0%

Material no sulf onado 2,6%
Contenido de sa l 3,6%
Contenido de agua 0,8%
pH, 3% de solución activa aniónica 9,5

20 El análisis indica que ha tenido lugar una h id ró lisis
completa durante di secado a pesar del tiempo de secado, que 
es muy oorto en caso de secado por pulverización, y que e l pro­
ducto es adecuado para empleo como agente superfiolactivo en 
composiciones detergentes y sim ilares.

25 EJ1MPL0 5
En el mismo aparato que el descrito en el ejemplo 4 

fu% suministrada una suspensión susceptible de ser bombeada y 
constituida por sulfonato de d e fin a  ho hidrolizada que 
hab%a sido obtenida por sulfonaclón continua de una mezcla de



5

10

15

20

25

- „ ¡387 384
d e f in a  de acuerdo con el ejemplo 1 y a la  que había sido 

añadida una cantidad adecuada de un 12% de solución de hidróxi- 
do sódico. La suspensión tenía un 40% de oontenido sólido seco# 
la  cuantía de a ire  y la  rotación del pulverizador fueron las 
mismas que las descritas en el ejemplo 4-, comportando un tiem­
po de secado aproximado de alrededor de 3 segundos, manteniendo 
entonces la  temperatura de entrada del a ire  a 300R 0!, mientras 
que la  temperatura de a ire  de salida fuá de 100R C. En el ex­
perimento se obtuvo un polvo suelto con los siguientes datos
de análisis#

Apariencia: polvo amarillo-marrón 
Aotivldad aniónioa segón Epton 93,7%
Material no sulfonado 1,8%
Contenido de sa l * 4,0%
Contenido de agua 0,5%
pH, 3% de soluoión activa aniónica 9,1
El análisis indioó que había tenido efecto h id ró lisis  

completa y que el producto obtenido era adecuado,para ser em­
pleado como agente superficiactivo en composiciones detergentes 
y similares#
EJEMPLO 6

En un recipiente se mezclaron los siguientes ingredien­
tes:

2,4% de dimoñil fenol a l  que habían sido añadidos 16 moles 
de óxido etilén ico .

2,4% jabjón de ácido graso sebáceo 
21,0% tripo lifosfato  
4,2% vidrio soluble 
0,6% cqrboximetiloelulisa sódica
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18,0% sulfato sódico 
0,2% agente de blanqueo óptico 
0,7% hldróxido sídloo 

44,9% agua
5,6% Viáoldo sulfónico de ^  d e fin a  neutralizado 

producido a p a rtir  del producto de *=*< d e fin a  de acuerdo con 
el ejemplo 1.

La mezda fuá homogeneizada a 70Sg y fuá bombeada en 
una torre da pulverización provista de un polverizador centri­
fugo. La corriente de a ire  de entrada de la  torre tenía una 
taaperatura de 2503 C y la  de salida una temperatura de 95SC.
*E1 promedio de tiempo de secado fuá de aproximadamente 4 segun­
dos. Se obtuvo un polvo suelto de buena actividad detergente 
y e l análisis indioó que las sultonas habían sido hidrolizadas 
en relaolón con el secado por pulverización y formación del 
polvo de lavado.

N O T A

20

25

Se reivindica como objeto de este registro  de patente 
de invención:

1 .- Método para producir polvos sueltos de snlfonatos 
de olefina, obtenidos por sulfomaclón de una mezcla de c¿ 
d e fin a  que oontiene de un 50 a 10Q% en peso de eK definas 
lineales que tienen la fórmula general

C^2n
y de un 0 a un 50% en peso de d e fin a s  internas lineales que 
tienen la  formula general

Cnr2n
donde n es un nómero entre 10 y 24, preferiblemente 15 a 18,
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caracterizado por aRadir a l producto de reaoción obtenido en 
la  sulfonaoión y que contiene sultona una cuantía de á lc a li 
suficiente para neutralizar los ácidos sultánicos de alheño 
presentes, a s í como los ácidos sulfónioos de alheño formados 
en la  hidrolización de las sultonas y luego secar la  suspensión 
obtenida mientras se hidrolizan simultáneamente las sultonas.

2. -  Método, según la  reivindicación 1, caracterizado 
por el hecho de que el tiempo to ta l de secado e hidrolización 
es menor de 3 minutos, preferiblemente 1 minuto.

3 . -  Método, según la  reivindicación 1 o 2, caracteri­
zado por efeotuar el secado mediante un rodillo  calien te .

4 . -  Método, según la  reivindicación 1 o 2, caracteri­
zado por llevar a cabo en secado en un desecador por pulveri­
zación.

5. -  Método, según las reivindicaciones 1 a 4, caracte­
rizado por realizar la  sulfonaoión con trióxido de azufre ga­
seoso.

6. -  Método, según las reivindicaciones 1 a 5, caracte­
rizado por el hecho de que la  temperatura de secado exoéde de 
903 o, preferiblemente 1503 S, pero está por debajo de 3003 c 
preferiblemente 2703 C.

7 . -  Método, según las reivindicaciones 1 a 6, caracte­
rizado por el hecho de las d e fin a s  internas lineales compren­
den menos de un 2% en peso de la  mezcla de d e fin a .

8. -  Método, según las reivindicaciones 1 a 5, caracteri­
zado por aRadir además a l producto de reacción que contiene 
sultona, antes de la  operación de secado, ingredientes conven­
cionalmente empleados en detergentes, ta les oorno sustancias 
activas aniónicas, sustancias activas no iónioas, ¡ásteres de
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¡ácido fosfórico, carbonato sádico* sulfato sádico, s ilica to  
sádico, tripo lifosfato  sádico, aditivos complejos, agentes de 
decoloración de peróxido, agentes de blanqueo óptico, carboxi- 
metilcelulosa, etc*!, que son incorporados en una cantidad de un 

5 50 a 96% del oontanido sólido seco fin a l del detergente.
9 .-  Mátodo para producir polvos sueltos de sulfonatos 

de *4. d e f in a .
Esta memoria consta de quince páginas escritas por una 

sóla cara.

BARCELONA, 2 4  ¡MC. 1970
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