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PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR UN PRODUCTO DE REACCION
ORGANICO SULFONADO SOLUBLE EN AGUA.

e e e ey s ety g e St

& tbcitante: THE PROCTER & GAMBLE COMPANY, entided norteamericens,
residente en 301 Rast Sixth Street; Cineinnati, OChio
45202, EE.UU. de A.

COMPENDIO DE LA INVENCION

Se describe un procedimiento para preparar un-pro~
duoto de reaceién sulfonado soluble en ague que tlene exce-
lentes propiedades detergentes, en cuyo procedimiento se uti

lizen alfa-olefinas oomo reactante de partids., El procedi-—
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miento comprende, como primere etapa, hacer reaccionar ocada
mol de alfa—olefina con 1 a 1,25 moles de tridxido de azufre,
en un reactor de pelicula, bajo condiciones de proceso de un
tiempo de reaccién comprendido entre 12 ¥y 50 segundos, uns
femperetura de O a 82,29C y una presidén de 0,56 a 1,4 kg/r'zm2
relativos en la parte superior del resctor. Esta mezcla de
reacelién se hace reacclonar inmediatamente después con un
alcohol inferior y & continuacién se neutralize e hidroliza
para producir une ocomposlocidn detergente valiosa.

FUNDAMENTO DE LA INVENCION

Esta invencldén se relacionza con un procedimiento me-
Jorado pare la preparacién de un producto de reaceidn orgénioco,
sulfonado, soluble en agua, que tiens valiosas propiedades
detergentes y que, por lo tanto, es Gtil como une composicién
detergente.
A pesar de que los compuestos detergentes sulfonados
¥y los prooedimientos para su preparecién, ya son conocidos y
han sido utilizedos durente gren nimero de afios, existe una

continua demendae con respecto & la obtencién de procesos y pro

conocidos han tenido un éxito completo & le hore de reunir las
necesidades o requerimientos rigidos de economia y comporta-
miento impuestas por la industris jaboners y detergente. Por
ejemplo, & pesar de que ciertos procesos de sulfonacién reivin
dican la obtencién de productos detergentes de elevada calidad,
los mismos Son generalmente dificiles de controlar e inordena-
damente costosos. Los productos de egtas reacciones son con
frecuencis caros como resulitado de lo cual, dichos procesos no

han tenido una amplia aceptacién comercial en la industria ya

que el factor econémico es muy importante. Por otre parte,

ductos mejorados. Solamente unoa cuanios de los procedimientcs -
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otros procedimientos, que resuelven al parscer el problema del
costo, egtén sujetos & la objecidn de que los mismos producen
productos de reaccibén de una omlidad inferior. Otros procedi-
mientos conocidos adicionales poseen limiteciones ya que mien
tras que ofrecen productos de elevada calidad & un costo razg
nable, los mismos no pusden aumenterse de escala pare satlig-
facer los requerimientos de la lineas de produccién de un pro=-
ducto uniforme de elevada calidad.

Por consigulente, constituye el objeto principal de
la presente invenocién proporcionar un procedimiento me jorado
para la preparacidén de un producto de reaccién orgédnico, sul-
fonado, soluble en agua, que tiene propiedades detergentes
sobresalientes. Otro objeto consiate en proporcioner un pro-
cedimiento mejoredo que es barato y facil de llever & cabo.
Otro objeto de 1B presente inveneidén consiste en proporcionar
un procedimiento para la conversibén de hidrocarburos alfa-
olefinicos en valloses compogiciones detergentes, cuyo prooce-
g0 puede aumenterse de escale facilmente a los requerimientos
de lag factoriasg, con un minimo de esfuerzo y =in efecto ad-
verso sobre los [actores de coste o sin sacrificar la elevada
calidad uniforme del producto de reaceién. Otro objeto méds de
la presente invencién consiste en proporciorar un procedimien
to continuo y barato para la preparaeién de un producto de
reaccidn de alfe~elefina sulfonado que tiene valliosas propie-
dedes detergentes. Otros objetos serdn evidentes a partir de
la giguiente descripcién detallade de la presente invenocién.

Todos los porcentajes utilizados de aqui en adelante
Be expresen en peso 2 menos que se egpecifique lo contreario.

RESUMEN DE LA INVENCION

Un procedimiento pare la preparacién de un producto
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de reamocién sulfonado soluble en ague, que comprende las eta-
ras des

(a) Hacer reaccionar una alfa-olefina que contiene de
10 & 20 dtomos de carbono con triéxido de azufre, en un reac-
tor de pel{cula, & una tempersturs de O a 82,22C, una presién
en la parte superior del reactor de 0,56 a 1,4 kg/'cm2 relati-
vos, un tiempo de reaccidén de 12 & 50 segundos, y en donde se
hacen reaceionar de 1 a 1,25 moles del tridxido de azufre con
cada mol de la alfa-olefina, pare producir una mezcla sulfo-
nada,

(b). Hacer reaccionar inmediatamente 1 mezola sulfonade
de la etapa (&) con un alcohol inferior que tiene de 1 a 4
dtomos de carbono;

(e¢) DNeutrelizer el producto de la etapa (b) con una so-
lucién de dlcali; y

(d) Hidrolizar el producto de la etapa (¢) para obtener

8l producto de reaccién sulfonado soluble en agua gue compren

de las sales solubles en agua de 40 a 55 % de alqueno-1-sulfo -

nato, de 20 a8 40 % de 2-alcoxi-2lcano-i-sulfonato en donde el
radical alcoxd contiene de 1 a 4 dtomos de carbono, de 10 a
20 % de 3~ y 4=hldroxi-aloano~l-sulfonato y de 2 a 15 % de
alqueno-disulfonaeto, en donde las cadenas sulfonadas tienen
todas ellas de 10 a 20 4tomos de carbono.

DESCRIPCION DETALIADA DE IA INVENCION

El proceso de este invencién se traduce en una com-
posioldén detergente muy eficaz que puede utilizarse per se
o como parte de una formulacién detergents cargada. En parti-
cular, el producto resultente de este nuevo procedimiento con
siste esencialmente en 40 & 55 % de una sal soluble en agua

de algueno-1-sulfonato, de 20 a 40 % de une sal soluble en
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agua de 2-alcoxli-alcano-i-sulfonato en donde el radical alcoxi
contiene de 1 a 4 4tomos de carbono, de 10 a 20 % de .las sales
golubles en agua de 3~ y 4-hidroxi-alcano-t-sulfonato y de 2
a8 15 % de una sel soluble en ague de un alqueno-disulfonato,
en donde un redical sulfonato estd unido a un Atomo de carbono
terminal y el otro radical sulfonato estd unido & un &tomo de
carbono separado no més de 3 dtomos de ocarbono del citado
dtomo de ocarbono terminel. Todos los compuestos anteriommente
mencionados poseen cadenas sulfonadaes que contlenen de 10 a
20 édtomos de ocarbono. Adicionalments, el doble enlace alqueno
del algueno-i-sulfonato y alqueno-disulfonato, estd distribui
do entre el &tomo de carbono terminal que tiene unido al mismo
el radical sulfonato y el quinto y séptimo 4tomos de carbono,
respectivamente., Una deseripeién detallada del producto final
del procedimiento de esta invenecién, se describird de forma
méis qompleta a continuacién., Ie solicltud de patente copen-
dlente presenteda al mismo tiempo que la presente y que tiene
el No. de Seris , titulada "Procedimiento para la
obtencién de caﬁposicionea detergentes" de Herbert C. Smither-
men contiene tembién una deseripcién de la composicién deter-
gente que represeni': el producto final de esta invencibn.

La reaccivn de sulfonascién de la presente invenocidn
se lleve a c2&bo en un reactor de pelicule delgada. Ya se cono-
cen diversos procedimientos de sulfonacién en pelicula asi
como eparatos pare llevar & oabo dichos procesos. Por ejemplo,
le Patente USA No. 3.531.518, Ohren et al, describe un apa-
reto y un procedimiento para la sulfonacién en pelicula de un
reactante de alfa-olefina.

81 la reaccién de sulfonecidn se lleva a cabo bajo

clertas condiciones especificadas a continuacidn, se obtendrd
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una mezocla de readeidn que puede convertirse en una composi-
0ién detergente valiosa. Es decir, si la mezcla de reaccién
sulfonada se hace reaccionar immediatamente con un slcohol
inferior y a continuacién se neutraliza e hidroliza,bajo las
condiciones de reaccidén mds adelante deseritas,se obtiena une
oomposioién defergente que se comporta o bien pexr se o blen
combinada con una sal de carga detergente, como una excelente
composicién detergente ocargada.

Més particulermente, en la etapa de sulfonacidén de
le invenoién, se forma una alfa-olefina en una pelicula del=-
gada fluyente sobre 19 superficie de intercambio térmico del
reactor de pelicula. Este pelicula se pone en contacto con
triéxido de azufre gaseoso para producir una reaccién practi-
caments completa entre los reactantes y formar une mezcla de
reaccién que se convierte entonces en un producto detergente
deseeble.

las elfa-olefinas que se utilizan en el presente
procedimiento se derivan de cualquier proceso conveniente, por
ejemplo, crecking de cerms, formacidén de etileno y por deshi-
dratacién de aloocholeg primarios obtenidos por hidrogenacidn
de 4cidos grasos o de sus ésteres, por ejemplo, los obienidos
& partir de aceite de palme, sebo, acsite de coco y acelte
de oliva. Ocasionalmente, se presenta la ramificacidén vinili-
deno como un subproducto, en clertos métodos preparativos.

La presente invencién puede tolersr cantidades de olefinag
vinilideno-ramificadas y de olefinas internas, en el material
de partide, hasta niveles del 15 % en peso, e incluso més.
Aunque estos subproductos no interfieren con la reaceién de
sulfonacién, constituye sin embargo una versién preferide de

la presente invencién el llevar & cabo la reacclén de sulfona-




10.

15.

20,

25.

30.

1\67 %%% -7 -

eién con elfa-olefinas en donde los compuestos vinilideno=-
ramificados e internos, se mentienen en un nivel minimo, es
decir, por debajo del 10 % en peso.

Las glfa-o0lefings que pusden emplearse en la presen~-
te invenoién incluyen: 1-deceno, 1-undeceno, 1-dodeceno,
{-trideceno, i1-tetradeceno, 1-pentadeceno, -hexadeceno,
1-heptadeceno, 1-octadeceno, 1-nonadeceno y i-eicoseno. Pueden
emplearse temblén mezclas de estos compuestos.

El agente de sulfonacidén de triéxido de azufre em-
pleado en la presente invencidén, se utiliza ocomo un reactante
gaseoso, Se emplea con un diluyente tal como cualquiera de
los materinles inerte generalmente emplesdos, por ejemplo,
nitrégeno, slre, eto. Ia relacién volumétrica de diluyente
a8 triédxido de azufre deberd ser del érden de 10:1 a 10031,
con preferencia'de 15:1 a 75:1.

Preferiblemente, el agente sulfonante de triéxido
de azufre de esta invencidn no estéd acomplejado. En la pre-
sente invenoidn puede emplearse un reactante de triéxido de
azufre &complejado, pero nomalmente se evita debido a la ne-
oesidad de eliminar més tarde el agente acomplejante. EL
fallo & la hore de eliminer los agentes acomplejantes utili-
zados normalmente, se puede traducir en una composicién de-
tergente que no tiene el comportamiento apropiado. En el oaso
de que el agente acomplejante particular empleado con el
triéxido de azufre no estorbe en el presente procedimiento,
ni afecte al comportamiento detergente del producto final o
en el caso tembién de que pusda ser eliminado, pueden utili-~
zarse dichos tribéxidos de azufre acomplejados.

Ias proporciones del agente de sulfonacién de

tridxido de azufre 21 material de partida de alfa-olefina,
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empleadas en 18 realizacidén de la sulfon=2olén, puseden variar
entre 1limites relativemente muy amplios gque oscilan desde me-
nos de la cantidad estequiométrios hasta centldades este-
quiométricas, hasta un exceso del agente de sulfonacidén. Sin
embargo, se prefiere llevar a cabo le reaccidén de sulfonacién
utilizando como minimo una cantidad estequiométrica de agente
de sulfonacién. Ie cantidad molar de agente de sulfonacién
puede oscllar entre O y 25 4 y, preferiblemente, entre 10 &
20 % del agente de sulfonacién, ocon respecto a la alfa-olefi-
na, Es decir, 1la relecién molar de trdéxido de azufre geseoso
a alfa-plefina, deberd ser de 1,031 a'1,25:1. Ia relacién mo-
lar preferida es de 1,1:1 a 1,2:1,

Ademés de las cantidades respectivas de tridxido
de azufre e hidrocarburo olefinico, empleades, es también
importante 12 velocidad de mezcla del sgente de sulfonacién
gogeoso de tridxido de azufre no acomplejado y le alfa-olefi-
na liquida. Pare el procedimiento de sulfonacién en peliocula
delgada de esta inveneidn, une gama para la adicién deberd
estar comprendida entre 0,3 y 0,7 kg de triéxido de azufre
por kg de olefina liquida, por minuto. Si se utilize una cen-
tidad menor de la descrite anteriormente, serd necesario que
la reaceidén tome un tiempo inordenademente largo lo cual se
treduce en una deterioracién del color de la mezcla Acida
sulfonada y en la obtencién de niveles superiores de olefina
de partida sin reaccionar. En el caso de que las cantidades
gean superiores & las gamas antes indicedas, le composicién
del producto de reaccidn de sulfongcién de 1as olefinas se
alterard y el color serd adversamente afectado debido a la
tendencia & locelizarse elevadas concentraciones de tridxido

de azufre.
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Ia temperatura en la cual tiene lugar la reaco.;}.én
de sulfonacidén aepende grendemente de la natureleza de los
reactantes y de los diferentes sistemas de procesado que pug
den sexr utilizad%s. Sin embargo,. bajo las condiciones ordinga
rias, las 'bemperé.turas de suifoziacié;i ‘pueden oscilar entre 0
y 82,2eC pero:ooxll p_re-ferencia deberén ser del érden de 7,2 a
37,820, A 'l;empe.raturas inferiores & 0{26, rueden surgir pro-
blemas que implicsn la solidifioczcidn de los meteriales de

partide de alfe-~olefina junto con btros problemas que pueden

requerir aparetos egpeciales. Si se deja gue la tempereture

exceda de 82,290-53 provoea une decoloracién y se obtiene un
producto de reacclén generalmente inferiorx.

El periodo de tiempo pare realizar la reacoidn de
sulfonacién varia en .una game. de tiempo relativamente coria.

Con el fin de consegulr el equilibrio deseado de componentes

en 1a mezcle de reacoidén de producto final, el tiempo. de reac- »

oién en la reaccidén de sulfonecién deberd ser de 12 & 50 se-
gundos, con preferencie de 15 & 30 segundos. Los tiempos de
reaceidn superiores & 50 segundos provocardn la formecién de -

disulfonatos y alqueno-sulfonatos en exceso los cuales afec-

taran a su vez adversemente 2 las caracteristicas de comporta~

miento de lz composicidn detergentes Un tiempo de reaccién

inferior a 12 segundos es indeseable ya que ge produce un

elevado porcentaje de olefinas sin remccionar en la mezcla de

reacolén de sulfonacién y, czomo corseecuencia, se producen

a partir de la misma composicidnes detergentes muy pobres.
Como resultado de realizar lda reaceién de sulfona~

cién en los tiempos anteriommente especificados y ;oajo otras

condiciones establecidas y procesando & continuecién la mez-

cla de reaccién sulfonada en la forma que méds abajo se expli-
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card, se obtiene una composicién que contiene una mezcla de
componentes eminentemente satisfactoria como compoeiéién de-
tergente.

Ia presién empleada en la reaccidn dé sulfonaéidn
puede variar en una amplia gama, Con preferencia, se utilizan
presiones de 0,56 a 1,4 kg/um2 relativos en 18 parte superior

del reamctor de pelicula. Ia preeién.en el fondo o en el extre

‘mo de salide del reactor de pelicula delgada serd inferior a

la preesién anteriormente indicade (siendo dependiente la can=.
tidad de la longitud del reactor, de la temperatura y de las
veloclidades de fiujo de lds reaétantés). Més,preferiblemgnte,
la presién en la parte superior del reactor se mantiene entre
0,56 y 0,98 kg/'um2 relativos.

Ia mezole reasctante dcidd obtenida en el fondo del

reactor de pelidula delgada bajo 1aé'condiciones de proceso

enteriores, se hace descender inmediatamente por otro reci-
piente de reactor en el cual se pone en contacto con un alocohol
inferior, es decir, un slcohol que tiene de 1 a 4 dtomos ds
carbono. Ejemplos de tales alcoholes son metanol, ‘etanol,
n-propanol, isopropenol, n-butanol e isobutenol. El tiempo
comprendido entre la etapa de sulfonecidén y el contacto con
el aleohol es muy orf{tico para obtener el producto final de-
gseado mediante el proceso de esta invencidn. Es decir, si
transcurren més de 5 segundos entre la sulfonacién y el con-
tacto con el aleohol, la composioién del producto final con-
gistird en un exceso ds disulfonato y alqueno-sulfonato. Otro
inconveniente encontrado cuando el tiempo trenseurrido entire
la sulfonseidn y el contacto con el alcohol es superior a

5 segundos aproximadamente, es el hecho de que se obtendrd

un producto de color oscuro indeseado. Preferiblemente, deberd
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transcurrir un tiempo tan pequefio como sea posible entre el

final de la reaccién de sulfonacién y el contaoto inicial econ -

el aleohol inferior. Esto ze lleva a cabo de forma méds efiocaz .

permitiendo que la mezcla de reacoidén de sulfonecién caige

rdirectaménte al interior de una mezcla de reaotdr que contie- '

ne el élcohol inferior.

El alcohol inferior y le mezcla doida sulfoneda B . :

dejan reaccionar durante un tiempo que oscila entre 5 y 60 mi-"

nutos, 8 0-65,69C. Con preferencis, la reaccién se efectia en
un tiempo de 15 & 30 minutos a 21,1-40,62C. Sobre una base
molar, la relacién de alcohol & mezclae de reaceién sulfonada

es de 1,5:1 @ 20:1. Con preferencia, por cada mol de mezcla de

reacceién sulfonada estdn presentes de 8 a 10 moles de alcoholr: 

inferior.

Ia mezcla de reaccién anterior se neutraliza a con- -
tinuacidén mediante la adicién de una solucién acuosa de &loali.
Ie températura de 1la mezcla de soluoién de dloali no es eritica
puesto que 18 rdaccién de neutralizacién ocurrird faoilmente
en une amplie géma de temperaturas. Ia solucidén acuosa ds
4dlcali consiste en cudlquier compuesto fuertemente bdsico, tal
como hidréxido sédico, potdsico y aménico, los correspondien-
tes éxidos, carbonatos, mono-, di-, tri- y tetraetanolamina o
hidréxidos de amonio sustituido, Para aquellas personas exper-
tas en la técnica, serén evidentes otras soluciones
de dlcali. Ia cantidad de Alcali empleado en este etapa oscila

entre 1y 1,2 moles de 4lcali por mol de mezcla de reaccién.

El producto neutralizado se somete entonces a& tempe-.

raturae de hidrélisis de 21,1 a 1779C con el fin de convertir
0l producto neutralizado en la composicién detergente deseade.

Peea loz fines de esta invencidn, es suficiente un periodo de
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tiempo comprendido enire 15 minutos y 72 horas, a una presién
que oscila entre la atmosférica y 8,4 kg/cm2 relativos y a las
temperaturas antes indicadas. Con preferencie, el producto de

la etape de neutralizacién se hidrolize & una temperetura que

1oscila entre 93 y 1492C durante un tiempo de 15 a 20 minutos.

Preferiblemente, se utiliza en la etapa de hidrdlisis una pre-
slén del 6rden de 7 & 8,4 kg-/am2 relétivoa bajo las condiciones
preferidas de temperature y tlempo enteriormente indicadas.

El fallo en la realizeciétn de la anterior etapa de hidrélisis
se traduce en una& composiocién que posee propiedades detergen-
tes inferiores.

Como resultado del proceso anterior, se obtlene una
composicién detergente muy excelente. Menteniendo las condicip
nes de proceso anteriorss se obtierie una composicién detergen-
te de la siguiente formulacidn: '

(a) de 40 & 55 % de una sal soluble en agua de alqueno-
1-sulfonato que contlene de 10 a 20 Atomos de carbono en donde
el doble enlace alqueno estd distribuido entre el ditomo de car
bono terminal que tiene unido al mismo al radical sulfonato
y el quinto 4tomo de carbono;

(b) de 20 2 40 % de una sal soluble en agua de 2-8lcoxi-
alcano-1-sulfonato que contlene de 10 a 20 4itomos de carbono
en la caéena alcano y de 1 & 4 dtomos de carbono en el radical
alcoxis

(¢) de 10 a 20 % de las sales solubles en agua de 3-y
4-hidroxi-alcano-1-sulfonato que contiene de 10 @ 20 &tomos de
carbono; ¥y

(d) de 2 a 15 % de una sal soluble en agua de algueno-—

disulfonato en donde el compuesto tiene de 10 & 20 dtomos de

carbono, un radical sulfonato unido & un Atomo de carbono ter-
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minal y el otro grupo sulfonato unido & un Atomo de carbono
separado no mds de 3 &tomos de carbono de dicho dtomo de car-
bono terminal y estando distribuido el doble enlace alqueno
entre dicho 4tomo de carbono terminal y el séptimorétomo de
carbono. ‘ |

Ejeniplde de cationes éue forman las sales solubles
en agua son 165 metales alealinos, por ejemplo, compuestos de
sodio y potasio, amonio y amonio sustituido, por ejemplo, com
puestos de trialquilamonio y trialquilolamonio., Ejemplos es-
pecificos de amonio sustituidos son méno-, di-, tri- y tetra-
etilamonio, mono-, di-, tri- y tetrametilamonio y mono-, di-,
tri- y tetraetanolamonio.

Los sigulentes ejemplos son i;ustrativos del pro=-
cedimiento de la presente invenoién.

EJEMPLO 1

Une alfa-olefina que tiene una longitud de media de
cadena de carbono de 16 dtomos de-carbono, se alimenta a un
reactor de pelfcula, & una velocidad de 0,22 kg por minuto.
El reamctor de pelicula tiene una longitud de 1,8 metros y un
diémetro intermo de 22,8 mm. A través de una camisa de agua
gue rodea el reactor, se pasa agus de refrigerecidén que tiene
une temperature de entrada de 6,12C aproximedamente y una tem
peratura de sallida de 7,29C aproximadamente, Se pasa al
interior del reasctor una mezecla de tribéxido de azufre y aire
(5 # de triéxido de azufre, sobre una base volumétrica) en
une proporeién, sobre una base de tridéxido de azufre, de 0,08
kg por minuto. Esto represente una relacién molar de tridxido
de azufre-a olefina de 1,08:1 aproximademente, las presiones
en el reactor, & la entrade y a le salida, son de 0,84 y 0,26

2

kg/cm relativos, respectivamente. El tiempo de residenocia de
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los reaotanfes en el reactor de pelicula es de 20 segundos
aproximademente. Se sulfona aproximadaménte uﬁ 96'% ée 1a>ole—
fina. Ia mezola sulfonada se hace caer directamente desde el
reactor de pelicula a un separador gas/liquido pare eliminar
el exceso de triéxido de azufre y aire. El separador gas/li~
quido se dota con una cantidad de metanol en su porcién infe-
rior. E1 tiempo transcurride pare transportar la mezela sulfp .
nada desde el reactor de pelicula hasta el contacto con el meta
nol es de 2 segundos aproximadamente.‘Se efiaden al separador
0,25 kg por minuto de metanol, correspondiente & una relacidn
de metanol & mezcla de reacoién sulfonade de 811 aproximada-
mente, sobre une base molar. Le mezcla resultante se deja reac
cionar durente 30 minutos aproximademente a 43,320. A continug
oién, el productd de reaccién de sulfonato-metanol se neutra—
liza oon hidréxido sédico en una base molar de 1,1 moles de hl
dréxido sédico por mol de sulfonato reaccionz2do. Le neutrali-
zaoidn se lleva & cabo & une temperature de alrededor de 62,22C|
El produoto neutralizado se envia a continuacién a un hidroli-
zador en donde, 5&30 las condiciones de una temperatura de
1102C, una presién de 7,84 kg/bma relativos y un tiempo de

17 minutos, se obtiene una pasta que contiene la composicién
detergente de esta invenocidén. Ia pasta de este procedimiento
contiene aproximademente 33,5 % en peso de oompasioién deter—
genta, Esta composicién detergente contenis, une vez analiza-
da, sobre une base en peso, 48 % de hexadeceno-1-sulfonato de
godio, 34 % de 2-metoxi-hexadecano-i-sulfonato de sodio, 11 %
de 3~ y 4-hidroxi-hexadecano-i-sulfonato de sodio, aproxime-
damente 5 % de hexadeceno-disulfonato de sodio, estando cong-

tituido el resto por sulfato sédico y metilsulfato sédico.
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EJEMPLO 2

Se repite el procedimiento del ejemplo 1 con la ex~-
cepcién de que (1) la sulfonacidén se realize en un reactor de
pelicule de 2;7 metros que tiene una presién en la parte su-
perior y en el féndo del ieactof de 0,56 y 0 kg/em® relativos, .|
respectivamente, y un tiempo de reaccién de aproximaedamente ’
28 segundos y (2) la hidrélisis se efectia a presién atmosfé-
rica durante 2 horas aproximadamenté a unos 65,620, Se con-
viérten un 87 % de las olefinas aproximademente. Le composiclén
finel contiene, aproximadamente, 50 % de hexadeceno-1-sulfona-
to de msodio, 23 % de 2-metoxi-hexadecano-{i-sulfonato de sodio,
19 % de 3~ y 4-hidroxi-hexadecano-t1-sulfonato de sodio, 6 %
de hexadeceno-disulfonato de sodio estando constitufdo el res-
to por sulfato sédico y metilsulfato sédico.

EJEMPLO

" Se repi%e el ejemplo 1 con la excepcidén de que las

temperaturas de reaccién empleadas en las reacciones de sulfo-
neoién y con metanol, son de 37,8 y 21,12C, respectivamente.
Se sulfonaron un 97 % aproximademente de las olefinas. Ia com-
pogicién final contenfe, aproximadamente, 51 % de hexadeceno-
{-sulfonato d= sodio, 26 % de 2-metoxi-hexadecano-~1-sulfonato
de sodio, 18 % de 3- y 4-hidroxi-hexedecano-i-sulfonato de
sodio, 3 % de hexadeceno-disulfonato de sodio, estando cons-
tituido el resto por sulfonato sbédico y metilsulfato sédico.

BEJENMPLO 4

Se repite el ejemplo 1 excepto que la reaccién de
sulfonacién se realiza a 602C y la reaccién con metanol a
21,12C. Se sulfonan un 96 % aproximedemente de las olefinas.
La composicién del producto final es como sigue: 47 % de

hexadeceno~1-sulfonato de sodio, 35 % de 2-metoxi-hexadecano- -
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1-gulfonato de sodio, 15 % ds 3=y 4-hidroxi-hexadeocsno~1-sul- 7
fonato de sodio, 2 % de hexadecano-1-disulfonato de sodio, es-
tando constituido el resto por sulfato sbédico y.mstilsulfato
sédico.
~ EJEMPIO

Se repite el proceso del ejemplo 4 con la excepecidn
de que le reaccién con metanol se efeotis & 0°C, La composicién
final contiens 47 % de hexadeceno~1-sulfonato de sodio, 37 %
de 2-metoxi-hexadecano-i-sulfonato de sbdio, 13 % de 3=y 4~
hidroxi-hexadecano-i-sulfonato de rfodlo, 2 % de hexadeceno-di-
sulfonato de sodio y el resto es sulfato sédico y metilsulfato
sédico.

EJEMPLO 6

Se repite el ejemplo 1 incrementando la relecién de
trléxido de azufre a olefina hasta 1,22:1 y manteniendo cons-
tantes los otros pardmetros, obiteniéndose la siguiente composi
cién detergente: aproximedamente 46 % de hexadeoeno-1-sulfona-‘
o de sodioj aproximadamente 26 % de 2-metoxi-hexadecano—1-
sulfonato de sodio; aproximademente 16 % de 3- y 4-hidroxi-
hexadecano-i-sulfonato ds sodio; aproximadamente 11 % de hexa-
deceno~-disulfonato de sodio; y comprendiendo el resto impurezas
menores.

EJENMPLO 7

Se sulfona una alfa-olefine que tiene una longitud
medie de osdena carbonada de 12,8 &tomos de carbono, de la
misme forme esencialmente que la olefina del ejemplo 1. Ie di-
ferencia en los procesos, ademéds de la alfa-olefina diferente,
reside en que en este proceso, la mezecle de tribéxido de azufre
¥ eire se pasa al interior del reactor a la velocidad, sobre

una base de triéxido de mzufre, de 0,1 kg por minuto. Esto re-
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bresenta una relacién molar de tribéxido de azufre & olefina
de 1,05:1 aproximademente. Ia distribuéién de produci;o obteni;-
da era la sigulente: 46 % de trideceno-1-gulfonato de sodio,
20 % de 2-metoxi-tridecano-1-sulfonato de sodio, 17 % de
3= ¥ 4-hidroxi-trideceno-1-sulfonato de sodio, 14 % de tri-
deceno-disulfonato de sodio, y comprendiendo el resto sulfato
sbdico y metllsulfato sédico.

EJEMPLO 8

Se 1leva a cabo un proceso similer al del ejemplo 1

con la excepeldén de que me hace reaccionar una relacién molar .

131 de triéxido de mzufre & olefina, & una tempereture de 1020
aproximadamente. Ia presién en la parte superior e inferior del
reactor de pelfoula es de 0,98 kg/'am2 relativos eproximedamente
y de 0,63 kg/hmz relativos aproximedsmente, respectivamente.
Se sulfona un 91 % de 18 olefina. Ia composicién resultiente

contiene los sigulentes componentes y porcentajes: 48 % de

hexadeceno-1-sulfonato de sodio, 36 % de 2-metoxi-hexadeceno-

1-sulfonato de sodio, 12 % de 3~ y 4-hidroxi-hexadecano—1-
sulfonato dé sodio y 4 % de hexadecerio-disulfonato de sodio.

EJEMFPLO 9

Se repite de nuevo precticemente el ejemplo 1. Esta
vez se emplea una relacidn molar 1:1 de triéxido de azufre a
olefine, & una temperaturs de 37,8¢2C, durante 35 segundos. Se
sulfona un 97 % de la olefina. la composicién final contiene
loa siguientes porcentejes de componentes: 46‘% de hexadeceno-

1-sulfonato de sodio, 34 % de 2-metoxi-hexadecano-i-sulfonato

de sodio, 14 % de 3- y 4-hidroxi-hexadecano-i-sulfonato de so=~.|

dio, 4 # de hexadeceno-~disulfonato de sodio y egtendo consti-
tufido el resto por sulfato sbédico y metilsulfato sbédico.
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EJEMPLO 10

Cuando se repite el ejemplo 1 empleando etanol,
n-propanol, isopropancl, n-butanol o isobutanol en lugar del
metanol, sobre la miéma bage molar, se obtiene practicamente
1z misme distribucién de producto de hexadeceno-i-sulfonato
de sodlo, 2-alcoxi-hexadecano-i-sulfonato de sodio, 3=y 4-
hidroxi-hexadecano-1~sulfonato de sodio y hexadecano~disulfo-
nato de sodio. |

Los productos de reaccién obtenidos segin el proce~—
dimiento deacrlt? y ejempliﬁcaéo anteriormente, son muy Gti-
les como compbsibiones detergentes. Dichos productos pueden
formularse facilmente en composiciones detergentes no carga-
des, ligeramente cargadas, medianamente cargades y fuertemente
cargadas, Tal como se utilize en esta Mehoria, las formulacio-
nes detergentes cargadas se refieren & aquellas composiciones
que contlenen un detergente y cualquiera de la gran cantidad
de compuestos de carga conocidos. Dichos compuestos de pé.rga
puéden ser sales de carge alcalinas, inorgénicaes, solubles en
agua, salesg de carga alealinag, orgénicas, solubles en agua
o mezclas de las anteriores.

" Ias composicionss ligers y medianamente cargadas son

especialmente Gtiles para las formulaclones de lavado & mano
y otres composiciones preparadas especificamente pars el la-
vado a mano de géneros delicados, tales como sedas, algodones, .
lanas, y otros asl como materiales textiles sintétlcos, tales
como nylon o similares. - |

Lag formulaciones fuertemente cargades son especial- '
mente Wtiles para el lavado de génerbs muy sucios. Ias compo-

siciones cargadas descritas anteriorments pueden tener la for-

ma de composiciones 1{quidas incorperando también un vehiculo
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acuoso, o composiciones s6lidas tales como grénulos secados porxy

agpersién, polvos, escamas y tabletas.

NOTA

Descrita suficientemente la naturaleza del'invento:‘.i

agl como la manera de realizaerse en la prédctioa, debe hacesgé B

constar que las dlsposiciones anteriormente indicadas son sus-—
ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren su
principio fundamental. También se hace constar que el invento
corresponde a una solicitud de patente presentade en Norte-
emerice con el No., de Ser. 188.590 de 12 de octubre de 1971,
ecogiéndose por lo tanto a los beneficios que conceden los
Convenios Intermeclonales en vigor, siendo lo que constitu;ye
la esencia dél referido invento por lo que se solicita Patente
de Invencién por 20 afos en Espafia, sobre: PROCEDIMIENTO PARA
PREPARAR UN PROIUCTO DE REACCION ORGANI({O SULFONADO SOLUBLE
EN AGUA; caracterizéndose por lo siguiente:

1.= Procedimiento pare prepaier un producto de reac-
olén orgénico sulfonado soluble en agua; caracterizado porque
comprende las etapas de (a) reaccionar una alfa-olefina que
contiene de 10 a 20 Adtomos de carbon§ con triéxido de azufre,
en un reactor de pelicﬁla, a une temperetura de 0 a 82,290,
une presién en la parte superior del reactor de 0,56 & 1,4
kg/om? y un tiempo de resccién de 12 a 50 segundos, ¥ en cuys
atapa se hacen reascclonar de 1 a 1;25 moles de triéxido de
azufre con cada mol de la alfa-olefina, para producir una mez-
cla sulfonada; (b) reaccionar inmediatamente la mezele sulfo-
nada de la etapa (a) con un alcohol inferior que tiene de
1 & 4 4tomos de. carbonoj (o) neutrélizar el producto de la
etapa (b) ocon una soluoién de éleali; y (d) hidrolizar el

producto de la etapa (c) pare obtenér el producto de reaccién
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sulfonado, soluble en ague, qus conﬁrende las sales solubles en
ague de 40 a 55 % de alqueno~1-pulfonato, de 20 & 40 % de
2-alcoxi-alcano-i~sulfonato en donde el radical alcoxi contie-
ne de 1 & 4 dtomos de carbono, de 10 a 20 % de 3- ¥y 4—hidroxi-
alcano-1-sulfonato, y de 2 a 15 % de alqueno-disﬁlfona'bos, te-
niendo todas las cadenas sulfonadas de 10 a 20 4tomos de car-
bono.

2.—- Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac—
terizado porque 1la mezcla sulfonada de la etapa ('a.) ge hace
reaceionar con un alcohol inferior, en el espacio de 5 segun-
dos. '

3.~ Procedimiento segin la reivindicacién 2, careo- -
terizado porque el triéxido de azufre se mezcla con un gas
inerte en una relacién volumétrice de gas inerte a tribéxido de
azufre de 10:1 a 100:1.

4 .~ Procedimiento segin la reivindicacidén 3, carac-
terizado porque ‘el triéxido de azufre no estd acomplejado.

5.- Procedimiento segin la reivindicsoién 3, carac-
terizado porque se afiaden de 0,3 & 0,7 kg de triéxido de azu-
fre por cada kg de alfa-olefina, por minuto.

6.- Procedimiento segin la reivindicacién 5, ocarac-
terizado porque la mezcla sulfonade de ld etapé. (a) se hace
reascclonar con el alcohol en un tiempo que va de 5 a 60 minu~
tos, & una temperatura de O a 65,620,

7.~ Procedimiento segin la reivindicacién 6, carac-
terizado porque se hacen reacclonar de 1,5 a 20 moles de
alcohol con cada mol de la mezola sulfonada de le etapa (a).

8.~ Procedimiento seglin la reivindicacién 7, carec-
terizado porque el producto de la etapa (o) se hidroliza a

mwna tgmperatum de 21,1 a 1772C y & una presién que oscila en-
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tre la atmosférica y 8,4 kg/omz, durante un tiempo coﬁprendido
entre 15 mimmtos y 72 horas.

9.~ Procedimiento segin la reivindicacion 8, carac-
terizado porque la alfa-olefina contiene de 14 a 18 dtomos de
carbono.

10.— Procedimiento segin le reivindicacién 9, carac—
terizado porque la mezcla sulfonade de le etapa (2) se hace
reaccionar ocon alcohol metflico o etilico.

11.~ Procedimiento segun la reivindicecién 10, carac-
terizado porque se hace reaccionar de 1,1 & 1,2 moles de tri-
6xldo de azufre sin acomplejar con ceda mol de la al_fa-olefina.i

12.~ Procedimiento segin la reivindicmeién 11, carec-~|.
terizado porque la reaccién de sulfonacién de la etapa (a) se
realize a una temperstura de 7,2 & 37,82C durente un tiempo
comprendido entre 15 y 30 segundos. | '

13+= Procedimiento pare preparar un producio de reaso=-
¢idén orgénico sulfonado soluble en agua, tal y como queda sus-
tanclelmente descrito en la presente Memoria.

- Esta Memorie consta de 21 hojas esoritas 8 mé.quinar
por une sola cara. ‘
-9 ENE 1973
Medrid,
THE PROCTER & GAMELE COMPANY.

J. GOMEZ ACEBY Y MODET
/g Fltmedor L. Gosta Forafiadag
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