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COMPENDIO DE LA INVENCION
Se describe un procedimiento para preparar un pro­

ducto de reacción sulfonado soluble en agua que tiene exce­
len tes propiedades detergentes, en cuyo procedimiento se u ti 

5* liza n  a lfa -o le fin a s como reactante de partida. El procedí-
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miento comprende, oomo primera etapa, hacer reaccionar oada 
mol de a lfa -c le fin a  con 1 a 1,25 moles de trióxido de azufre, 
en un reactor de p elícu la , bajo condicionas de proceso de un 
tiempo de reacción comprendido entre 12 y 50 segundos, una 
temperatura de 0 a 82,2SC y una presión de 0,56 a 1,4 kg/cm^ 
re la tiv o s en la  parte superior del reactor. Esta mezcla de 
reacción se haoe reaccionar inmediatamente después con un j

alcohol in fer io r  y a continuación se neutraliza e h idroliza  ! 
para producir una composición detergente va liosa .

FUNDAMENTO DE LA INVENCION
Esta invención se relaciona con un procedimiento me­

jorado para la  preparación de un producto de reacción orgánico, 
sulfonado, soluble en agua, que tiene va liosas propiedades 
detergentes y que, por lo  tanto, es ú t i l  como una composición 
detergente.

A pesar de que lo s  compuestos detergentes sulfonados 
y lo s  procedimientos para su preparación, ya son conocidos y 
han sido u tilizad os durante gran número de años, ex iste  una 
continua demanda con respecto a la  obtención de procesos y pro 
duotos mejorados. Solamente unos cuantos de lo s  procedimientos 
conocidos han tenido un éxito completo a la  hora de reunir la s  
necesidades o requerimientos rígidos de economía y comporta­
miento impuestas por la  industria jabonera y detergente. Por 
ejemplo, a pesar de que ciertos procesos de sulfonación reivin  
dican la  obtención de productos detergentes de elevada calidad, 
lo s  mismos son generalmente d i f íc i le s  de controlar e inordena­
damente costosos. Los productos de estas reacoiones son con 
frecuencia caros como resultado de lo  cual, dichos procesos no 
han tenido una amplia aceptación comercial en la  industria ya 
que e l  factor económico es muy importante. Por otra parte,
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otros procedimientos, que resuelven a l parecer e l problema del 
costo, están sujetos a la  objeción de que lo s  mismos producen 
productos de reacción de una calidad in fer io r . Otros procedi­
mientos conocidos adicionales poseen lim itaciones ya que míen 
tras que ofrecen productos de elevada calidad a un costo razo, 
nable, lo s  mismos no pueden aumentarse de escala para sa t is ­
facer lo s  requerimientos de la  linea  de producción de un pro­
ducto uniforme de elevada calidad.

Por consiguiente, constituye e l  objeto principal de 
la  presente invención proporcionar un procedimiento mejorado 
para la  preparación de un producto de reacción orgánico, su l-  
fonado, soluble en agua, que tiene propiedades detergentes 
sobresalientes. Otro objeto consiste en proporcionar un pro­
cedimiento mejorado que es barato y fa o il  de llev a r  a cabo. 
Otro objeto de la  presente invención consiste en proporcionar 
un procedimiento para la  conversión de hidrocarburos a lfa -  
o le fin ico s en va liosas composiciones detergentes, cuyo proce­
so puede aumentarse de escala fácilmente a lo s  requerimientos 
de la s  factorías, con un mínimo de esfuerzo y sin  efecto ad­
verso sobre lo s  factores de coste o sin  saorificar la  elevada 
calidad unifoime del producto de reaoción. Otro objeto más de 
la  presente invención consiste en proporcionar un procedimien 
to continuo y barato para la  preparación de un producto de 
reacción de a lfa -o le fin a  sulfonado que tiene va liosas propie­
dades detergentes. Otros objetos serán evidentes a partir de 
la  siguiente descripción detallada de la  presente invención.

Todos lo s  poroentajes u tilizad os de aquí en adelante 
se expresan en peso a menos que se especifique lo  contrario.

RESUMEN DE LA INVENCION
Un procedimiento para la  preparación de un producto
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de reacción sulfonado soluble en agua, que comprende la s  o ta - ] 
pas de:

(a) Hacer reaccionar una a lfa -o le fin a  que contiene de 
10 a 20 átomos de carbono con trióxido de azufre, en un reac­
tor de pelíou la , a una temperatura de 0 a 82,20C, una presión 
en la  parte superior del reaotor de 0,56 a 1,4 kg/cm^ r e ía t i- !
vos, un tiempo de reacción de 12 a 50 segundos, y en donde se í 
hacen reaccionar de 1 a 1,25 moles del trióxido de azufre con  ̂
cada mol de la  a lfa -o le fin a , para produoir una mezcla su lfo - ! 
nada.

(b) Hacer reaocionar inmediatamente la  mezoía sulfonada 
de la  etapa (a) con un alcohol in fer io r  que tiene de 1 a 4 
átomos de carbono;

(c) Neutralizar e l  producto de la  etapa (b) con una so­
lución de á lc a li;  y

(d) Hidrolizar e l  produoto de la  etapa (c) para obtener 
e l  producto de reaooión sulfonado soluble en agua que compren 
de la s  sa les solubles en agua de 40 a 55 % de alqueno-1-sulfo  
nato, de 20 a 40 % de 2-alcoxi-alcano-1-sulfonato en donde e l  
radical alcoxi contiene de 1 a 4 átomos de carbono, de 10 a 
20 % de 3 - y 4-hidroxi-aloano-1-sulfonato y de 2 a 15 % de 
alqueno-disulfonato, en donde la s  cadenas sulfonadas tienen  
todas e l la s  de 10 a 20 átomos de carbono.

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION 
El prooeso de esta invención se traduoe en una com­

posición detergente muy eficaz que puede u tiliza rse  per se 
o como parte de una formulación detergente cargada. En p arti­
cular, e l  producto resultante de este nuevo procedimiento con 
s is te  esencialmente en 40 a 55 % de una sal soluble en agua 
de alqueno-1-sulfonato, de 20 a 40 % de una sa l soluble en
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agua de 2-alcoxi-alcano-1-aulfonato en donde e l  radical alcoxi 
contiene de 1 a 4 átomos de carbono, de 10 a 20 % de la s  aales 
solubles en agua de 3- y 4-hidroxi-alcano-1-sulfonato y de 2 
a 15 % de una sal soluble en agua de un alqueno-disulfonato, 
en donde un radical sulfonato está unido a un átomo de carbono 
texmlnal y e l  otro radical sulfonato está unido a un átomo de 
carbono separado no más de 3 átomos de carbono del citado 
átomo de oarbono tenninal. Todos loa compuestos anteriormente 
mencionados poseen cadenas su lf onadas que contienen de 10 a 
20 átomos de oarbono. Adicionalmente, e l  doble enlace alqueno 
del alqueno-1-sulfonato y alqueno-disulfonato, está  d istribu í 
do entre e l átomo de carbono terminal que tiene unido a l mismo 
e l  radical sulfonato y e l  quinto y séptimo átomos de carbono, 
respectivamente. Una descripción detallada del producto f in a l  
del procedimiento de esta invención, se describirá de forma 
más completa a continuación. La so lic itu d  de patente copen- 
diente presentada a l mismo tiempo que la  presente y que tiene 
e l  No. de Serie , titulada "¡Procedimiento para la
obtención de composiciones detergentes" de Herbert C. Smither- 
man contiene también una descripción de la  composición deter­
gente que represen^' e l  producto f in a l de esta invención.

La reacoiún de sulfonación de la  presente invención 
se llev a  a cabo en un reaotor de pelícu la delgada. Ya se cono­
cen diversos procedimientos de sulfonación en pelícu la  a si 
oomo aparatos para llev a r  a oabo dichos procesos. Por ejemplo, 
la  patente USA No. 3.531.518, Chren e t a l , describe un apa­
rato y un procedimiento para la  sulfonaolón en pelícu la  de un 
reactante de a lfa -o le fin a .

30.
Si la  reacción de sulfonación se llev a  a cabo bajo 

ciertas condiciones especificadas a continuación, se obtendrá
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una mezcla de reaaoión que puede convertirse en una composi­
ción detergente va lio sa . Es decir, s i  la  mezcla de reacción 
sulfonada se hace reaccionar inmediatamente con un alcohol 
in fe r io r  y a continuación se neutraliza e hidroliza,bajo la s  
condiciones de reacción más adelante d escritas,se  obtiene una 
composición detergente que se comporta o bien per se o bien 
combinada con una sa l de carga detergente, como una exoelente !
composición detergente oargada.

Más particularmente, en la  etapa de sulfonación de 
la  invención, se forma una a lfa -o le fin a  en una pelícu la  del­
gada fluyente sobre la  superficie de intercambio térmioo del 
reactor de p e lícu la . Esta pelícu la  se pone en contacto con 
trióxido de azufre gaseoso para producir una reacción p racti- j 
cemente completa entre lo s  reactantes y formar una mezcla de 
reacción que se oonvierte entonoes en un producto detergente 
deseable.

Las a lfa -o le fin a s  que se u tiliz a n  en e l  presente 
procedimiento se derivan de oualquier proceso conveniente, por 
ejemplo, oraoking de ceras, formación de etilen o  y por deshi­
dra taoión de alcoholes primarios obtenidos por hidrogenaoión 
de ácidos grasos o de sus ásteres, por ejemplo, lo s  obtenidos 
a partir de aceite de palma, sebo, aceite  de coco y aceite  
de o liv a . Ocasionalmente, se presenta la  ramificación v i n i l i -  
deno como un subproducto, en ciertos métodos preparativos.
La presente invenoión puede to lerar cantidades de d e f in a s  
vinilideno-ram ificadas y de d e f in a s  internas, en e l  m aterial 
de partida, hasta n ive les del 15 % en peso, e inoluso más. 
Aunque estos subproductos no in terfieren  oon la  reacción de 
sulfonaoión, constituye sin  embargo una versión preferida de 
la  presente invenoión e l  llev a r  a cabo la  reacción de sulfona-
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ción con a lfa -o le fin a s en donda lo s compuestos v in ilid en o-  
ramifioados e in tem os, se mantienen en un n ivel mínimo, es 
decir, por debajo del 10 % en peso.

Las a lfa -o le fin a s que pueden emplearse en la  presen­
te invención incluyen: 1-deceno, 1-undeceno, 1-dodeceno, 
1-trideoano, 1-tetradeoeno, 1-pentadeceno, 1-hexadeceno, !1-heptadeoeno, 1-ootadeceno, 1-nonadeceno y 1-eicoseno. Pueden ; 
emplearse también mezclas de estos compuestos.

El agente de sulfonación de trióxido de azufre em­
pleado en la  presente invención, se u t i l iz a  oomo un reaotante 
gaseoso. Se emplea con un diluyante ta l  como cualquiera de 
lo s  materiales inerte generalmente empleados, por ejemplo, 
nitrógeno, a ire , e tc . La relación volumétrica de diluyante 
a trióxido de azufre deberá ser del órden de 10:1 a 100:1, 
con preferencia de 15:1 a 75:1.

Preferiblemente, e l  agente sulfonante de trióxido  
de azufre de esta  invenoión no está  acomplejado. En la  pre­
sente invención puede emplearse un reaotante de trióxido de 
azufre acomplejado, pero normalmente se ev ita  debido a la  ne­
cesidad de eliminar más tarde e l  agente acomplejante. El 
fa llo  a la  hora de eliminar lo s  agentes acomplejantes u t i l i ­
zados normalmente, se puede traducir en una composioión de­
tergente que no tiene e l  comportamiento apropiado. En e l  caso 
de que e l  agente acomplejante particular empleado con e l  
trióxido de azufre no estorbe en e l  presente procedimiento, 
ni afecte a l comportamiento detergente del producto fin a l o 
en e l  caso también de que pueda ser eliminado, pueden u t i l i ­
zarse dichos trióxidos de azufre acomplejados.

Las proporciones del agente de sulfonación de
trióxido de azufre a l material de partida de a lfa -o le f in a ,
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empleadas en la  realización  de la  sulfonaoión, pueden variar  
entre l imitas relativamente muy amplios que oscilan  desde me­
nos de la  cantidad estequiométrloa hasta cantidades e s te -  
qui orné tr ica s , hasta un exceso del agente de sulfonación. Sin 
embargo, se prefiere llev a r  a cabo la  reacción de sulfonación  
utilizando como mínimo una oantidad estequiométrloa de agente 
de sulfonaoión. La cantidad molar de agente de sulfonación  
puede o sc ila r  entre 0 y 25 % y, preferiblemente, entre 1 0 a  
20 % del agente de sulfonación, con respecto a la  a lfa -o le f i -  
na. Es decir, la  relación molar de trióxido de azufre gaseoso 
a a lfa -o le fin a , deberá ser de 1,0:1 a 1,25:1. La relación mo­
la r  preferida es de 1,1:1 a 1 ,2:1 .

Además de la s  cantidades respectivas de trióxido  
de azufre e hidrocarburo o lefín ioo , empleadas, es también 
importante la  velocidad de mezcla del agente de sulfonación  
gaseoso de trióxido de azufre no acomplejado y la  a lfa -o le f i­
na liqu id a. Para e l  procedimiento de sulfonación en pelícu la  
delgada de esta invención, una gama para la  adición deberá 
estar comprendida entre 0,3 y 0,7 kg de trióxido de azufre 
por kg de d e f in a  liquida, por minuto. Si se u t i l iz a  una can­
tidad menor de la  descrita anteriormente, será necesario que 
la  reacción tome un tiempo inordenadamente largo lo  cual se 
traduce en una deterioración del color de la  mezcla ácida 
sulfonada y en la  obtención de n iveles superiores de d e f in a  
de partida sin  reaccionar. En e l  caso de que la s  cantidades 
sean superiores a la s  gamas antes indicadas, la  composición 
del producto de reacción de sulfonación de la s  d e f in a s  se 
alterará y e l  color será adversamente afectado debido a la  
tendencia a loca lizarse elevadas concentraciones de trióxido

30. de azufre
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La temperatura en la  cual tiene lugar la  reacción 
de sulfonación depende grandemente de la  naturaleza de loa  
reactantea y de loa diferentes sistemas de procesado que pue 
den ser u tilizad os. Sin embargo, bajo la s  condiciones ordina 
r ia s , la s  temperaturas de sulfonaoión pueden o sc ila r  entre 0 
y 82,2SC pero con preferencia deberán ser del órden de 7 ,2  a 
37,830. A temperaturas in feriores a 03 C, pueden surgir pro­
blemas que implican la  so lid ifica c ió n  de lo s  m ateriales de 
partida de a lfa -d e f in a  junto oon otros problemas que pueden 
requerir aparatos esp ecia les. Si se deja que la  temperatura 
exceda de 82,230 se provoca una decoloración y se obtiene un 
producto de reacción generalmente in fer io r .

El periodo de tiempo para realizar la  reacción de 
sulfonaoión varia en una gama de tiempo relativamente corta. 
Oon e l  f in  de conseguir e l  equilibrio deseado de componentes 
en la  mezcla de reacción de producto f in a l, e l  tiempo de reac- 
oión en la  reaoción de sulfonaoión deberá ser de 12 a 50 se­
gundos, oon preferencia de 15 a 30 segundos. Los tiempos de 
reacción superiores a 50 segundos provocarán la  foimación de 
disulfonatos y alqueno-sulfonatos en exceso lo s  cuales afec­
tarán a su vez adversamente a la s  características de comporta­
miento de la  composición detergente. Un tiempo de reacción 
in fer io r  a 12 segundos es indeseable ya que se produce un 
elevado poroentaje de d e fin a s  sin  reaccionar en la  mezcla de 
reacoión de sulfonaoión y, como consecuencia, se producen 
a partir de la  misma composiciones detergentes muy pobres.

Como resultado de realizar lá  reacoión de su lf ona­
ción en lo s  tiempos anteriormente especificados y bajo otras 
condiciones establecidas y procesando a continuación la  mez­
cla  de reacción sulfonada en la  forma que más abajo se ex p li-

t
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oará, se obtiene una composición que contiene una mezcla de 
componentes eminentemente sa tisfa cto r ia  como composición de­
tergente .

La presión empleada en la  reacción de sulfonación 
puede variar en una amplia gama. Con preferencia, se u tiliza n  
presiones de 0,56 a 1,4 kg/am  ̂ re la tivos en la  parte superior 
del reactor de p e lícu la . La presión en e l  fondo o en e l  extre 
mo de salida del reactor de pelícu la  delgada será in fer io r  a 
la  presión anterloxmente indicada (siendo dependiente la  can­
tidad de la  longitud del reaotor, de la  temperatura y de la s  
velocidades de flu jo  de lo s  reactantes). Más preferiblemente, 
la  presión en la  parte superior del reactor se mantiene entre 
0,56 y 0,98 kg/cm^ re la tiv o s.

La mezcla reactante ácidá obtenida en e l  fondo del 
reactor de pelíoula delgada bajo la s  condiciones de proceso 
anteriores, se hace desoender inmediatamente por otro rec i­
piente de reactor en e l  cual se pone en contacto oon un aloohol 
in fer io r , es decir, un alcohol que tiene de 1 a 4 átomos de 
carbono. Ejemplos de ta les  alcoholes son metanol, etanol, 
n-propanol, isopropanol, n-butanol e isobutanol. El tiempo 
comprendido entre la  etapa de sulfonación y e l  contacto con 
e l  alcohol es muy cr ítico  para obtener e l  producto f in a l de­
seado mediante e l  proceso de esta  invención. Es decir, s i  
transcurren más de 5 segundos entre la  sulfonación y e l  con­
tacto con e l  alcohol, la  composición del producto fin a l con­
s is t ir á  en un exceso de disulfonato y alqueno-sulfonato. Otro 
inconveniente encontrado cuando e l tiempo transcurrido entre 
la  sulfonación y e l  contacto con e l alcohol es superior a 
5 segundos aproximadamente, es e l  hecho de que se obtendrá 
un producto de color oscuro indeseado. Preferiblemente, deberá30
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transcurrir un tiempo tan pequeño como sea posible entre e l  
f in a l de la  reaooión de sulfonación y e l  oontaoto in ic ia l  con 
e l alcohol in fer io r . Esto se llev a  a cabo da forma más e fica z , 
permitiendo que la  mezcla de reacción de sulfonación caiga 
directamente a l in ter io r  de una mezcla de reactor que contie­
ne e l  alcohol in fer io r .

El alcohol in fer io r  y  la  mezcla ácida sulfonada se 
dejan reaccionar durante un tiempo que o sc ila  entre 5 y 60 mi­
nutos, a 0-65*620. Con preferencia, la  reacción se efectúa en ; 
un tiempo de 15 a 30 minutos a 21,1-40,620. Sobre una base 
molar, la  relación de alcohol a mezcla de reacción sulfonada 
es de 1,5:1 a 20:1. Con preferencia, por cada mol de mezcla de 
reaoclón sulfonada están presentes de 8 a 10 moles de alcohol ; 
in fer io r .

La mezcla de reacción anterior se neutraliza a con­
tinuación mediante la  adición de una solución acuosa de á lc a l i .  
La temperatura de la  mezcla de solución de á lo a li no es cr itica  
puesto que la  reacción de neutralización ocurrirá fácilmente 
en una amplia gama de temperaturas. La solución acuosa de 
á lc a li  consiste en cualquier compuesto fuertemente básico, ta l  
como hidróxido sódico, potásico y amónico, lo s  correspondien­
tes óxidos, carbonatos, mono-, d i- , t r i -  y tetraetanolamina o 
hidróxidos de amonio su stitu ido . Para aquellas personas exper­
tas en la  técnica, serán evidentes otras soluciones 
de á lc a l i .  La cantidad de á lc a li empleado en esta etapa o sc ila  
entre 1 y 1,2 moles de á lc a li  por mol de mezcla de reacción.

El producto neutralizado se somete entonces a tempe -  
¡ naturas de h id r ó lis is  de 21,1 a 1776C con e l  f in  de convertir 
j e l producto neutralizado en la  composición detergente deseada.
¡ Para lo s  fines de esta invención, es su ficien te un periodo de
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tiempo comprendido entre 15 minutos y 72 horas, a una presión 
que o sc ila  entre la  atmosférica y 8,4 kg/cm^ rela tivos y a la s  
temperaturas antes indicadas. Con preferencia, e l  produoto de 
la  etapa de neutralización se h idroliza  a una temperatura que 
o sc ila  entre 93 y 14930 durante un tiempo de 15 a 20 minutos. 
Preferiblemente, se u t i l iz a  en la  etapa de h id r ó lis is  una pre­
sión del órden de 7 a 8,4 kg/am  ̂ re la tivos bajo la s  condiciones 
preferidlas de temperatura y tiempo anteriormente indicadas.
El fa llo  en la  realización de la  anterior etapa de h id r ó lis is  
se traduce en una composición que posee propiedades detergen­
tes  in fer io res.

Como resultado del proceso anterior, se obtiene una 
composición detergente muy excelente. Manteniendo la s  condicio. 
nes de proceso anteriores se obtiene una composición detergen­
te de la  siguiente formulación:

(a) de 40 a 55 % de una sa l soluble en agua de alqueno- 
1-sulfonato que contiene de 10 a 20 átomos de carbono en donde 
e l  doble enlace alqueno está distribuido entre e l  átomo de car 
bono terminal que tiene unido a l mismo a l radical sulfonato
y e l  quinto átomo de carbono;

(b) de 20 a 40 % de una sa l soluble en agua de 2 -a lcox i-  
alcano-1-su lfonato que oontiene de 10 a 20 átomos de carbono 
en la  cadena alcano y de 1 a 4 átomos de carbono en e l radioal 
alcoxi;

(c) de 10 a 20 % de la s  sa les solubles en agua de 3 - y 
4-hidroxi-alcano-1-sulfonato que oontiene de 10 a 20 átomos de 
carbono; y

(d) de 2 a 15 % de una sa l soluble en agua de alqueno-  
disulfonato en donde e l  compuesto tiene de 10 a 20 átomos de 
carbono, un radical sulfonato unido a un átomo de carbono te r -30.
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minal y e l  otro grupo sulfonato unido a un átomo de carbono 
separado no más de 3 átomos de carbono de dicho átomo de car­
bono terminal y estando distribuido e l  doble enlace alqueno 
entre dicho átomo de carbono terminal y e l  séptimo átomo de 
carbono.

Ejemplos de cationes que forman la s  sa les solubles 
en agua son lo s  metales a lca lin os, por ejemplo, compuestos de 
sodio y potasio, amonio y amonio sustitu ido, por ejemplo, com 
puestos de trialquilamonio y trialquilolam onio. Ejemplos es­
p ecíficos de amonio sustitu idos son mono-, d i- , t r i -  y te tra -  
etilamonio, mono-, d i- , t r i -  y tetrametilamonio y mono-, d i- ,  
t r i -  y tetraetanolamonio.

Los siguientes ejemplos son ilu stra tiv o s  del pro­
cedimiento de la  presente invención.

EJEMPLO 1
Una a lfa -o le fin a  que tiene una longitud de media de 

cadena de carbono de 16 átomos de carbono, se alimenta a un 
reactor de pelícu la , a una velocidad de 0,22 kg por minuto.
El reactor de pelícu la  tiene una longitud de 1,8 metros y un 
diámetro interno de 22,8 mm. A través de una camisa de agua 
que rodea e l  reactor, se pasa agua de refrigeración que tiene  
una temperatura de entrada de 6,1BC aproximadamente y una tem 
peratura de salida de 7,2SC aproximadamente. Se pasa a l  
in ter io r  del reactor una mezcla de trióxido de azufre y aire 
(5 % de trióxido de azufre, sobre una base volumétrica) en 
una proporción, sobre una base de trióxido de azufre, de 0,08 
kg por minuto. Esto representa una relación molar de trióxido  
de azufre a d e f in a  de 1,08:1 aproximadamente. Las presiones 
en e l reactor, a la  entrada y a la  sa lida, son de 0,84 y 0,26 
kg/cm re la tivos, respectivamente. El tiempo de residenoia de
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lo s  reaciantos en e l  reactor de pelícu la  es de 20 segundos 
aproximadamente. Se sulfona aproximadamente un 96 % de la  o le -  
f in a . La mezcla sulfonada se hace caer directamente desde e l  
reactor de pelícu la  a un separador gas/líquido para eliminar 
e l  exceso de trióxido de azufre y a ire . El separador g a s / l í -  
quido se dota con una cantidad de metanol en su porción in fe ­
r io r . El tiempo transcurrido para transportar la  mezcla sulfo  
nada desde e l  reactor de pelícu la  hasta e l  contacto con e l  meta 
nol es de 2 segundos aproximadamente. Se añaden a l separador 
0,25 kg por minuto de metanol, correspondiente a una relación  
de metanol a mezcla de reacoión sulfonada de 8:1 aproximada­
mente, sobre una base molar. La mezcla resultante se deja reac 
cionar durante 3P minutos aproximadamente a 43,3^0. A continua 
oión, e l  producto' de reacción de sulfonato-metanol se neutra­
l iz a  oon hidróxido sódico en una base molar de 1,1 moles de h i 
dróxido sódico por mol de sulfonato reaccionado. La neutrali­
zación se llev a  a cabo a una temperatura de alrededor de 62,22C 
El produoto neutralizado se envía a continuación a un h id r o li-  
zador en donde, bajo la s  condiciones de una temperatura de 
11 Ose, una presión de 7,84 kg/cm^ re la tivos y un tiempo de 
17 minutos, se obtiene una pasta que contiene la  composición 
detergente de esta invención. La pasta de este procedimiento 
contiene aproximadamente 33,5 % en peso de composición deter­
gente. Esta composición detergente contenía, una vez analiza­
da, sobre una base en peso, 48 % de hexadeceno-1-sulfonato de 
sodio, 34 % de 2-metoxi-hexadecano-1-sulfonato de sodio, 11 % 
de 3 - y 4-hidroxi-hexadecano-1-sulfonato de sodio, aproxima­
damente 5 % de hexadeoeno-disulfonato de sodio, estando cons­
titu id o  e l resto por sulfato sódico y m etilsu lfato  sódico.



-  15 -

5.

10.

15.

20.

25.

EJEMPLO 2
Se repite e l  procedimiento del ejemplo 1 con la  ex­

cepción de que ( i )  la  sulfonación se rea liza  en un reactor de 
pelícu la  de 2J7 metros que tiene una presión en la  parte su­
perior y en e l  fóndo del reactor de 0,56 y 0 kg/cm^ rela tivos, 
respectivamente, y un tiempo de reacción de aproximadamente 
28 segundos y (2) la  h id r ó lis is  se efectúa a presión atmosfé­
rica  durante 2 horas aproximadamente a unos 65,6sC. Se con­
vierten  un 87 % de la s  d e f in a s  aproximadamente. La composición 
fin a l contiene, aproximadamente, 50 % de hexadeceno-1-sulfona­
to de sodio, 23 % de 2-metoxi-hexadecano-1-sulfonato de sodio, 
19 % de 3- y 4-hidroxi-hexadecano-1-sulfonato de sodio, 6 % 
de hexadeceno-disulfonato de sodio estando constituido e l  res­
to por sulfato sódico y m etilsulfato sódico.

EJEMPLO 3
Se repite e l  ejemplo 1 con la  excepción de que la s  

temperaturas de reacción empleadas en la s  reacciones de su lfo­
nación y con metanol, son de 37,8 y 21,1SC, respectivamente.
Se sulfonaron un 97 % aproximadamente de la s  d e f in a s . La com­
posición fin a l contenía, aproximadamente, 51 % de hexadeceno- 
1-sulfonato de sodio, 26 % de 2-metoxi-hexadecano-1-sulfonato 
de sodio, 18 % de 3- y 4-hidroxi-hexadecano-1-sulfonato de 
sodio, 3 % de hexadeceno-disulfonato de sodio, estando cons­
titu ido e l resto por sulfonato sódico y m etilsu lfato  sódico.

EJEMPLO 4
Se repite e l  ejemplo 1 excepto que la  reacción de 

sulfonación se rea liza  a 6OSO y la  reacoión con metanol a 
21,1SC. Se sulfonan un 96 % aproximadamente de la s  d e f in a s .  
La composición del producto fin a l es como sigue: 47 % de 
hexadeoeno-1-sdfonato de sodio, 35 % de 2-metoxi-hexadecano30.
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1-sulfonato de sodio, 15 % de 3- y 4-hidroxi-hexadeoano-1-sul- 
fonato de sodio, 2 % de hexadecano-1-disulfonato de sodio, es­
tando constituido e l  resto por su lfato sódico y m etilsu lfato  
sódioo.

EJEMPLO 5
Se repite e l  proceso del ejemplo 4 con la  excepoión 

de que la  reacción con metanol se efectúa a OSO. La composición¡ 
f in a l contiene 47 % de hexadeceno-1-sulfonato de sodio, 37 % 
de 2-rmetoxi-hexadecano-1 -sulfonato de sodio, 13 % de 3 - y 4 -  
hidroxi-hexadecano-1 -sulfonato de áodio, 2 % de hexadeceno-di- 
sulfonato de sodio y e l  resto es sulfato sódico y m etilsu lfato  
sódico.

EJEMPLO 6
Se repite e l  ejemplo 1 incrementando la  relación de 

trióxido de azufre a d e f in a  hasta 1,22:1 y manteniendo cons­
tantes lo s  otros parámetros, obteniéndose la  siguiente composi 
ción detergente: aproximadamente 46 % de hexadeceno-1-sulfona— 
to de sodio; aproximadamente 26 % de 2-metoxi-hexadecano-1- 
sulfonato de sodio; aproximadamente 16 % de 3 - y 4-hidroxi- 
hexade cano-1-sulfonato de sodio; aproximadamente 11 % de hexa- 
deceno-disulfonato de sodio; y comprendiendo e l  resto impurezas 
menores.

EJEMPLO 7
Se sulfona una a lfa -o le fin a  que tiene una longitud 

media de cadena carbonada de 12,8 átomos de carbono, de la  
misma forma esencialmente que la  d e f in a  del ejemplo 1. La di­
ferencia en lo s  procesos, además de la  a lfa -o le fin a  diferente,

30

reside en que en este proceso, la  mezcla de trióxido de azufre 
y aire se pasa a l in ter io r  del reactor a la  velocidad, sobre 
una base de trióxido de azufre, de 0,.1 kg por minuto. Esto re—
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presenta una relación molar de trióxido de azufre a d e f in a  
de 1,05:1 aproximadamente. La distribución de producto obteni­
da era la  siguiente: 46 % de trideoeno-1-sulfonato de sodio,
20 % de 2-metoxi-tridecano-1-sulfonato de sodio, 17 % de 
3- y 4-h i droxi-tride cano-1-sulfonato de sodio, 14 % de t r i ­
da ceno -disulfonato de sodio, y comprendiendo e l  resto sulfato  
sódico y m etilsu lfato sódico.

EJEMPLO 8
Se llev a  a cabo un proceso sim ilar a l del ejemplo 1 

con la  excepoión de que se hace reaccionar una relación molar 
1:1 de trióxido de azufre a d e f in a , a una temperatura de 10BC 
aproximadamente. La presión en la  parte superior e in fer io r  del 
reactor de pelícu la  es de 0,98 kg/cm^ rela tivos aproximadamente 
y de 0,63 kg/cm^ re la tivos aproximadamente, respectivamente.
Se sulfona un 91 % de la  d e f in a . La composición resultante 
contiene lo s  siguientes componentes y porcentajes: 48 % de 
hexadeoeno-1-sulfonato de sodio, 36 % de 2-metoxl-hexadecano-  
1-sulfonato de sodio, 12 % de 3* y 4-hidroxi-hexadecano-1- 
sulfonato de sodio y 4 % de hexadeceño-disulfonato de sodio.

EJEMPLO 9
Se repite de nuevo prácticamente e l  ejemplo 1. Esta 

vez se emplea una relación molar 1:1 de trióxido de azufre a 
d e f in a , a una temperatura de 37,820, durante 35 segundos. Se 
sd fon a  un 97 % de la  o lefin a . La composición f in a l contiene 
lo s  siguientes porcentajes de componentes: 46 % de hexadeceno- 
1-sulfonato de sodio, 34 % de 2-metoxi-hexadeoano-1-sulfonato ; 
de sodio, 14 % de 3 - y 4*4iidroxi-hexadecano-1-sulfonato de so­
dio, 4 % de hexadeceno-disulfonato de sodio y estando consti­
tuido e l  resto por sulfato sódico y m etilsu lfato  sódico.



EJEMPLO 10
Cuando se repite e l  ejemplo 1 empleando etanol,

n-propanol, isopropanol, n-butanol o isobutanol en lugar del 
metanol, sobre la  misma base molar, se obtiene prácticamente 
la  misma distribución de producto de hexadeceno-1-sulfonato 
de sodio, 2-alooxi-hexadecano-1-sulfonato de sodio, 3 - y 4** 
hidroxi-hexadecano-1-sulf onato de sodio y hexadecano-disulfo- 
nato de sodio.

Los productos de reacción obtenidos según e l  proce­
dimiento descrito y ejemplificado anteriormente, son muy ú t i -  
l e s  como composiciones detergentes. Dichos productos pueden 
formularse fácilmente en composiciones detergentes no carga­
das, ligeramente cargadas, medianamente cargadas y fuertemente 
cargadas. Tal como se u t i l iz a  en esta  Memoria, la s  formulacio­
nes detergentes cargadas se refieren  a aquellas composiciones 
que contienen un detergente y cualquiera de la  gran cantidad 
de compuestos de carga conocidos. Dichos compuestos de carga 
pueden ser sa les de carga a lca lin as, inorgánicas, solubles en 
agua, sa les de carga a lca lin as, orgánicas, solubles en agua 
o mezclas de la s  anteriores.

Las composiciones ligera  y medianamente cargadas son 
especialmente ú t i le s  para la s  formulaciones de lavado a mano 
y otras composiciones preparadas específicamente para e l  la ­
vado a mano de géneros delicados, ta le s  como sedas, algodones, 
lanas, y otros a s i como materiales te x t i le s  s in té tic o s , ta les  
como nylon o sim ilares.

Las formulaciones fuertemente cargadas son especia l­
mente ú t i le s  para e l  lavado de géneros muy sucios. Las compo­
sic ion es cargadas descritas anteriormente pueden tener la  for-. 
ma de composiciones liquidas incorporando también un vehículo
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acuoso, o composiciones sólidas ta le s  como gránulos secados pon,; 
aspersión, polvos, escamas y tab letas.

N O T A
Descrita suficientemente la  naturaleza del invento,* 

a si como la  manera de realizarse en la  práctica, debe hacerse 
constar que la s  disposiciones anteriormente indicadas son sus­
ceptib les de modificaciones de deta lle  en cuanto no alteren su 
principio fundamental. También se hace constar que e l invento 
corresponde a una so lic itu d  de patente presentada en Norte­
américa con e l No. de Ser. 188.590 de 12 de octubre de 1971, 
acogiéndose por lo  tanto a lo s  beneficios que conceden lo s  
Convenios Internacionales en vigor, siendo lo  que constituye 
la  esencia del referido invento por lo que se s o lic ita  Patente 
de Invención por 20 años en España, sobre: PROCEDIMIENTO PARA 
PREPARAR UN PRODUCTO DE REACCION ORGANICO SULFONADO SOLUBLE 
EN AGUA; caracterizándose por lo  siguiente:

1 .-  Procedimiento para preparar un producto de reac­
ción orgánico sulfonado soluble en agua, caracterizado porque 
comprende la s  etapas de (a) reaocionar una a lfa -o le fin a  que 
contiene de 10 a 20 átomos de carbono con trióxido de azufre, 
en un reactor de pelícu la , a una temperatura de 0 a 82,230, 
una presión en la  parte superior del reactor de 0,56 a 1,4 
kg/cm^ y un tiempo de reacción de 12 a 50 segundos, y en cuya 
etapa se hacen reaccionar de 1 a 1,25 moles de trióxido de 
azufre con cada mol de la  a lfa -o le fin a , para producir una mez­
cla  sulfonada; (b) reaocionar inmediatamente la  mezcla su lfo -  
nada de la  etapa (a) oon un alcohol in fer io r  que tiene de 
1 a 4 átomos de carbono; (o) neutralizar e l  producto de la  
etapa (b) con una solución de á lc a li;  y (d) h idrolizar e l  
producto de la  etapa (c) para obtener e l  producto de reacción
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sulfonado, soluble en agua, que comprende la s  sa les solubles en 
agua de 40 a 5$ % de alqueno-1-sulfonato, de 20 a 40 % de 
2-alcoxi-alcano-1-sulfonato en donde e l  radical alcoxi contie­
ne de 1 a 4 átomos de carbono, de 10 a 20 % de 3 - y 4-hidroxi- 
alcano-1-sulfonato, y de 2 a 15 % de alqueno-disulfonatos, te ­
niendo todas la s  cadenas sulfonadas de 10 a 20 átomos de car­
bono.

2 . -  Procedimiento según la  reivindicación 1, carac­
terizado porque la  mezcla sulfonada de la  etapa (a) se hace 
reaccionar con un alcohol in fer io r , en e l  espacio de 5 segun­
dos.

-  20 -

3 .  -  Procedimiento según la  reivindicación 2, carac­
terizado porque e l  trióxido de azufre se mezcla con un gas 
inerte en una relación volumétrica de gas inerte a trióxido de 
azufre de 10:1 a 100:1.

4 .  -  Procedimiento según la  reivindicación 3, carac­
terizado porque e l trióxido de azufre no está  acomplejado.

5 .  -  Procedimiento según la  reivindicación 3, carac­
terizado porque se añaden de 0,3 a 0 ,7  kg de trióxido de azu­
fre por cada kg de a lfa -o le fin a , por minuto.

6 . -  Procedimiento según la  reivindicación 5, carac­
terizado porque la  mezcla sulfonada de la  etapa (a) se hace 
reaccionar con e l  alcohol en un tiempo que va de 5 a 60 minu­
tos, a una temperatura de 0 a 65,600.

7<- Procedimiento según la  reivindicación 6, carac­
terizado porque se haoen reaccionar de 1,5 a 20 moles de 
alcohol con cada mol de la  mezcla sulfonada de la  etapa (a ).

8 . -  Procedimiento según la  reivindicación 7, carac­
terizado porque e l  producto de la  etapa (o) se h idroliza  a 
una temperatura de 21,1 a 177^0 y a una presión que o sc ila  en-30
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9tre la  atmosférica y 8,4 kg/om , durante un tiempo comprendido 
entre 15 minutos y 72 horas.

9 .-  Procedimiento según la  reivindicación 8, carac­
terizado porque la  a lfa -o le fin a  contiene de 14 a- 18 átomos de 
carbono.

10. -  Procedimiento según la  reivindicación 9, carac­
terizado porque la  mezcla sulfonada de la  etapa (a) se hace 
reaccionar con alcohol m etílico o e t í l i c o .

11. -  Procedimiento según la  reivindicación 10, carac­
terizado porque se hace reaccionar de 1,1 a 1,2 moles de t r i ­
óxido de azufre sin  acomplejar con cada mol de la  a lfa -o le fin a .

12. -  Procedimiento según la  reivindicación 11, carao- . 
terizado porque la  reacción de sulfonación de la  etapa (a) se 
rea liza  a una temperatura de 7,2 a 37,8ac durante un tiempo 
comprendido entre 15 y 30 segundos.

13. -  Procedimiento para preparar un producto de reac­
ción orgánico sulfonado soluble en agua, ta l  y como queda sus­
tancialmente descrito en la  presente Memoria.

Esta Memoria consta de 21 hojas esoritas a máquina 
por una sola cara.

Madrid,
-5  ENE 1973

THE PROCTER & GAMBLE CCMPANY.

í
i. GOMEZ ACEBO Y NOBET
p, p. Runetbt L  Gasta ¡Fefoásctw
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