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La presente invencidn se refiere a un procedimiento
para la preparacibn de compuestos alquilsulfonados, ¥y
particularmente para la preparacidn de alquilsulfonatos de
metales alcalinos, utilizables como detergentes, mediante
adici6én de bisulfitos de metales alcalinos a dobles enlaces
vinilicos.

M&s particularmente, la presente invencidn constituye
un perfeccionamiento del procedimiento de adicién de bisul-
fito a olefinas primarias mediante un sistema de reaccidn
veloz, ya sea discontinuo o continuo, iniciado por aire
v sales de metales de transicidn.

Reacciones de adicién de bisulfito han sido empleadas
con &xito para la produccidn de numerosos alquilsulfonatos
a partir de olefinas. Generalmente se han empleado aire
u otros gases que contengan oxigeno, asi como también com-
puestos perdxidos, para iniciar la reaccidn.

Sin embargo, se ha descubierto que cuando se emplea
cualquier procedimiento convencional iniciado por aire para
la produccidén de un alquilsulfonato a partir de olefinas
primarias, particularmente las de elevado peso molecular,
juntamente con un bisulfito de metal alcalino, la reaccidn
es extremadamente lenta y requiere por tanto periodos de

tiempo muy prolongados para obtener rendimientocsadecuados.

Asf por ejemplo, el procedimiento descrito en la Patente

norteamericana N2 2.653.973 requiere aproximadamente 16 a
40 horas para la obtencidén de rendimientos razonables de
alquilsulfonato sédico. Otros procedimientos conocidos ini-

ciados por aire requieren perfodos de tiempo de igual orden
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de magnitud.

En otros procedimientos (tales como los descritos en

la Patente alemana No 1.098.936, en la Patente francesa

[e]

No 1.222.105 y en la Patente norteamericana N@ 3.084,186)

se reivindica el empleo de compuestos perdxidos como inicia-
dores: incluso aunque presentan considerables ventajas desde
el punto de vista cinético, estos procedimientos no resul-
tan adecuados desde el punto de vista econdmico debido al
elevado coste del iniciador.

En dos recientes procedimientos se reivindica el empleo,
como iniciadores, de nitratos (véase por ejemplo "Hydrocarbon
Processing” mayo 1970, pagina 140) o de perdxidos obtenibles
a través de una previa oxigenacidén "in situ" de la propia
olefina ("Hydrocarbon Processing" abril 1971, pdgina 163).

Ambos procedimientos poseen una buena cinética de
reaccidén, pero adolecen también de considerables inconve-
nientes: el empleo de nitratos da lugar a alquilsulfonatos
conteniendo nitrégeno en una cantidad de aproximadamente
1 g por cadena alquilica: la preoxigenacifn de olefinas da
lugar a productos de reciclado que no resultan mis reactivos
que el bhisulfito.

Otros procedimientos que reivindican el empleo de radia-
ciones gamma o U.V. no proporcionan rendimientos satisfac-
torios y presentan dificultades tecnolbgicas (Patente fran-
cesa No 1.453.398 y Patente norteamericana No 3.450.749).

En todo caso, la reaccién secundaria de la oxidacidn
directa de bisulfito a bisulfato sédico da lugar a un produc-

to final extremadamente rico en sales minerales, lo cual hace
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necesaria la purificacién del producto final, ademis de las
pérdidas de reactivo, mediante cristalizacidn fraccionada.
Se- ha descubierto ahora que alguilsulfonatos de cadena
larga pueden obtenerse mediante un sistema continuo o dis-
continuo, con rendimientos précticamente cuantitativos y
con tiempos de reaccién medios inferiores a una hora, gene-
ralmente iguales a 40 minutos, mediante la adicién de bisul-
fito a olefinas primarias con 10 a 20 &tomos de carbono,
iniciidndose la reaccidn de adicidn en presencia de sales
u 6xidos de metales de transicifn pertenecientes a los grupos
I, VII y VIII del sistema periddico, tales como Fe, Mn, Cu,
Co, vy similares, a través de un sistema redox que puede

representarse esquemdticamente del modo siguiente:

Me™® + 50,7 — Mot (271) 50~
+(n-1) 1 +n |, 1 .=
Me + 2 02 - Me + 5 0
donde Me es el metal de transicidn;
o bien
e+ 2 so3=——-Me+(n’2) + 2 80"

Me+(n—2) + % 0, —» Me™ 4+ o

En la literatura cientifica se indica que estos metales
catalizan fuertemente la oxidacidén de bisulfito a sulfato
y ditionato alcalino.

Ahora se ha descubierto sorprendentemente gque, si la
reaccién se realiza en apropiadas condiciones de reaccidn,

es decir relacidn entre los reactivos, tipo de disolventes
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y relacidn entre los mismos, temperatura y pH, se obtiene
un sistema que reduce la reaccidn secundaria pardsita de
terminacién hasta niveles muy bajos y, particularmente,
la formacién de sales inorgénicas.

Més particularmente, de acuerdo con la presente inven-
cién se obtiene un procedimiento para la preparacidn de
sulfonatos de metales alcalinos a partir de olefinas ClO-C20
en un disolvente constituido por agua y alcohol, preferen-
temente alcohol isopropilico. Los diversos componentes se
escogen en una tal proporcidn que se mantenga un exceso apro-
piado de olefina (relacidn molar NaHSO3/olefinas inferior
a 1 y preferentemente igual a 0,8 y para lograr asi la
total conversidn del bisulfito introducido), una relacidn
en peso disolvente/olefinas comprendida entre 6/1 y 3/1y
una relacién en peso alcohol/agua comprendida entre 1,2 y
2,5, preferentemente igual a 1,9.

Durante la reaccidn se mantiene la temperatura por
debajo de la temperatura de ebullicidén del agua y, a tal
fin, puede emplearse la presidn para mantener el sistema
en fase liquida; cuando el alcohol y el agua den lugar a
mezclas azeotrOpicas es posible operar justamente a los
valcores de éstas; empleando alcohol isopropilico se trabajd
a aproximadamente 80°C que es justamente la temperatura de
ebullicién de la mezcla agua-alcohol.

Por consiguiente son igualmente utilizables tempera-
turas de 20°C a 90°C.

Bl iniciador metdlico se introduce en cantidades que

oscilan alrededor de 10—3 moles/litro y al mismo tiempo se
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envia una corriente de aire u oxigeno de modo que se manten-
ga un flujo igual a aproximadamente 0,8 1/h por litro cal-
culado como oxigeno. El pH se mantiene preférentemente
alrededor de 6, pero la reaccidn se lleva a cabo ventajosa-
mente a un pH comprendido entre 8,5 v 2.

Durante la reaccién se mantiene una eficaz agitacién
para permitir el emulsionamiento de la olefina. El bisulfito
puede formarse in situ a partir de S0, vy dlcalis.

El compuesto olefinico empleado puede pertenecer a
cualquier serie de alfa-olefinas comprendidas entre C10 vy
020 vy puede contener también una fraccidn de olefinas inter-
nas.

Los compuestos olefinicos de partida no precisan tra-
tamiento previo alguno, debido al hecho de que se observa
1a miema velocidad de reaccidn en olefinas brutas, olefinas
exentas de perdxidos destiladas sobre FeSO4, olefinas desti-
ladas sobre bisulfito, y olefinas recuperadas de las propias
reacciones de adicidn.

Por consiquiente, es posible excluir que los resulta-
dos obtenidos mediante el procedimiento de la invencién
se deban a acciones iniciales de perdxidos, los cuales pueden
estar presentes tanto en las olefinas como en el disolvente,
seqgfin quedard demostrado en los ejemplos, en los que aparece
aplicado el procedimiento segin la invencidén a fracciones
olefinicas y disolventes liberados de compuestos pe;éxidos
de cualquier tipo mediante ebullicién y destilacidn sobre
sulfato ferroso y sobre bisulfito sddico.

Los iniciadores empleados son sales u Oxidos de metales
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de transicidn, preferentemente O6xidos de hierro y manganeso
(Fe203, MnOz, Mn304): las concentraciones estéan comprendidas

2 y 10_'4 M, preferentemente 10—3: en particular

entre 10~
ofrece notables ventajas el empleo de Mn02, debido a que

es soluble en soluciones de bisulfito y puede recuperarse
cuantitativamente por filtracidn en la forma de Mn;0, cuando,
al final de la reaccidn, se neutraliza la solucién bajo

una débil corriente de aire.

El catalizador recuperado continda siendo activo y
puede por tanto volver a ser utilizado. El alquilsulfonato
seco contiene el catalizador en una cantidad inferior a
5 ppm.

Entre los disolventes probados, el 2-propanocl (IPA)
se ha revelado como el mejor, probablemente debido al buen
poder disolvente con respecto a la olefina juntamente con
su plena miscibilidad con agua.

La relacidn IPA/HZO es muy importante, tanto desde el
punto de vista de la cinética de la reaccidén como al fin
de nivelar al mé&ximo la reactividad de las olefinas perte-
necientes a una fraccidn.

La relacibn Optima IPA/HZO es de aproximadamente 3,5/1,5
en volumen y permite una buena solubilidad de las olefinas
sin convertir en insoluble el bisulfito.

La formacidn de subproductos de la reaccidn, tales como

Na, SO es extremadamente limitada: el contenido de NaZSO4

27747
en el total de los productos de reaccidn secos es inferior
al 5 % en peso: en los procedimientos precedentes no se ha

especificado nunca el contenido en sulfato, pero experimen-
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talmente se ha podido verificar que éste oscila entre

un 15 v un 45 % en dichos procedimientos previamente
reivindicados. El control del pH no es limitativo, siempre
que se mantenga inferior a 8,5; a valores superiores se
detiene la reaccidn. La temperatura de reaccidn es extrema-
damente importante en relacidn con el pH; a 80°C la reac-
cidn tiene lugar de manera muy favorable con respecto a la
cindtica v a la selectividad tanto a un pH <£8,5 hasta un
pH=2; a temperaturas inferiores resulta necesario operar
en el intervalo del pH de 5,5 - 8,5; en efecto, a un pH
£5,5 a T = 60°C sblo se forma Na,80, con una cindtica de
reaccidn extremadamente lenta.

Las reacciones se verifican hasta la conversidn total
del bisulfito; el control se realiza mediante valoraciones
iodométricas durante la reaccidn; el pH se controla en con-
tinuo mediante un electrodo de vidrio acoplado a un electrodo
de Ag/AgCl.

Al final de la reaccidn se neutraliza la solucién me-
diante NaOH, se separa el catalizador mediante filtracidn y
la olefina residual se extrae con pentano o se destila en
corriente de vapor. La solucidn hidro-alcohblica residual
se evapora y el producto sdlido se seca bajo vacio a 100°C.
La operacidn puede efectuarse en una lnica etapa en proceso
de pulverizacién-secado, obteniéndose sulfonato como sdlido
blanco y la parte reciclada de disolvente y de la olefina
no reaccionada.

Los productos aparecen en forma de polvo blanco no

higroscdpico y no requieren purificacidn ulterior alguna.



10

15

20

25

El contenido de NaZSO4 es inferior al 5 % en peso y
representa la Gnica impureza inorgédnica presente.
La productividad a partir de una fraccidn olefinica

C - C es extremadamente elevada, con tiempos de reaccidn

15 18
medios de aproximadamente 40 minutos: un valor de la misma no
demasiado estimable pero f4cilmente obtenible, es del orden
de magnitud de 0,9 moles/h/litro.

El procedimiento seglin la invencidn presenta, entre
otros, los siguientes aspectos positivos:

A) bajo contenido de Na,50,: el empleo de la catdlisis
metilica hace que la reaccifn sea particularmente rdpida,

y por tanto reduce las posibilidades de realizacidn de reac~
ciones lentas, tales como la oxidacidén de bisulfito a sulfato.
Los sulfatos no superan el 5 % en peso;

B) el empleo de débiles corrientes de aire, hecho posi-
ble por la répida cinética, con respecto a la elevada velo-
cidad de propagacion, reduce adicionalmente los procesos
oxidativos secundarios a costa del bisulfito;

C) valor pH absolutamente no limitativo, siempre que
sea inferior a 8,5; la reaccidn puede llevarse a cabo tam-
bién a un pH inferior a 5, sin perjuicio alguno de la ciné-
tica y la selectividad, siempre gque las operaciones se lleven
a cabo a 80°C;

D) reactividad de olefinas brutas, recicladas o puri-
ficadas que es garantia de la quimica de la catflisis: en
otras palabras, resulta posible excluir que las reacciones

sean desencadenadas por sustancias extraflas presentes en la

olefina;
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E) catalizador completamente recuperable y reciclable,
asi como también el exceso de olefina;

F) posibilidad de obtener, bajo ciertas condiciones,
mezclas de disulfonatos y monosulfonatos. Ello constituye
una ventaja bhajo un triple aspecto: primero porque permite
también la sintesis de disulfonatos ademds de monosulfonatos,
segundo porque los disulfonatos resultan preferentes a ‘causa
de su solubilidad con respecto a los monosulfonatos, y ter-
cero porque las mezclas de los dos compuestos pueden simple-
mente ser compensadas con respecto a los dos componentes
a fin de obtener propiedades dptimas.

Los productos obtenidos mediante el procedimiento
arriba descrito son de color blanco, no son higroscdpicos
y presentan un poder detergente Optimo, demostrando a la
vez no ser téxicos y ser totalmente biodegradables. Ademés,
el procedimiento segfin la presente invencidn permite obte-
ner productos con una solubilidad superior a la de 1los
alcan-sulfonatos lineales primarios, debido a la presencia
de 1,2 alcan-disulfonatos sédicos mds solubles, lo cual actia
adicionalmente de modo significativo scbre la concentracidn
critica micelar, segiin se desprende de los ensayos experimen-
tales de detergencia y tensidn superficie-activa realizados
por la propia entidad solicitante. El procedimiento permite
compensar la relacidn monosulfonato-disulfonato a través del
control de todas las condiciones operativas y particularmente
del pH.

En este sentido, una accidn peculiar se deduce parti-

cularmente cuando la catilisis se efectfia mediante Fe y Mn,

- 10 -
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segfin se desprenderd de los ejemplos que se describen a
continuacién.
EJEMPLO 1
En un reactor de vidrio provisto de un agitador y de
un tabique antibailoteo de Tefldn, de un electrodo de vidrio,
de un dispositivo generador de burbujas de aire, de un embu-
do de carga y de un condensador productor de vapor en el
fondo se disolvieron 30 g de Na28205 (correspondientes a
0,3 moles de NaHSO3) en 250 cc de HZO y 250 cc de IPA; des-
puds se afiadieron 100 cc (77 g = 0,3 moles) de una frac~
cién olefinica C15 - Cyg cOn la siguiente composicidn en
peso de alfa-olefinas:
Ci5 = 25,04 %; C,. = 25,04 %; C,, = 20,67 %; Cyg = 11,68 %,
consistiendo la diferencia hasta 100 en olefinas internas.
Ta solucidén se tampond a un pH = 6 mediante 2N NaOH.
Todo ello se calentd bajo nitrdgeno hasta 80°C mediante
una cubierta calefactora: luego se ahadieron 50 mg de

MnO (O,6x].0_3 moles) y se inicid la introduccidn de aire

2
(1,5 1/h), siguiéndose iodométricamente la desaparicién del

bisulfito.

Durante la reaccién aumentd el pH, hasta un valor de
8 - 8,5.

Después de 1 hora 30 minutos finaliz6 la reaccidn: se
£11tré en caliente la solucidén para separar el catalizador y
se sometid la solucidn a extraccidn con cuatro fracciones
de 80 cc de pentano.

La solucién hidroalcohdlica se evapord en un plato de

porcelana y el producto sélido resultante se secé ulterior-

- 11 -
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mente bajo vacio a 100°C.
Se obtuvieron 65 g de polvo blanco no higroscépico
cuyo contenido de NaZSO4 era de 5,7 % en peso.
De la evaporacibén del pentano se recuperd el exceso
de olefina (35 g), la composicién de la cual era
C,. = 21,78 %; Cig = 24,56 %; C

7 = 25,54 %; Cc,, = 11,88 3.

15 6 1 18

La diferencia entre los porcentajes en peso reacciona-
dos de las olefinas C15 v C18’ expresado como A, fue de
un 11,5 %.
EJEMPLO 2

Se repitid el Ejemplo 1, con la excepcidn de que el
disolvente consistia de 200 cc de H20 y 300 cc de IPA.

El tiempo de reaccidn fue de 1 hora 15 minutos, y la
olefina recuperada ascendié a 31 g con la siguiente composi-
= 21,33 %; C

= 24,36 %; C = 25,40 %; C = 11,83 %.

16 18

EL A fue de un 10 %.

17

El producto obtenido contenia un 5 % en peso de Na,S0,
y pesaba 67 g.
EJEMPLO 3

Se repitid el Ejemplo 1, con la excepcidn de que el
disolvente consistia en 150 cc de H,0 y 350 cc de IPA.

El tiempo de reaccidn fue de 40 minutos y la olefina
recuperada ascendid a 30 g con la siguiente composicidn:

Ci5 = 23,30 %; C
A =5,5%.

16

Se obtuvieron 70 g de producto seco con un contenido de

Nazso4 igual a un 3,8 % en peso.

- 12 -
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EJEMPLO 4
Se repitié el Ejemplo 3, con la excepcidn de que la
solucién no se tampond al comienzo (pH de partida = 4,7).
El tiempo de reaccién fue de 40 minutos y el pH ascen-
did durante la reaccidén hasta 8,5.
La olefina recuperada ascendid a 34 gy el A=17 %.
Se obtuvieron 65 g de producto con un contenido de
Na, 50, igual a un 4,5 % en peso.

2
EJEMPLO 5

Se repitid el Ejemplo 1, con la excepcién de que la
temperatura se mantuvo a 60°C. No se empled tampdn alguno:
el pH inicial fue de 4,7, pero durante la reaccibén disminuyd
hasta 1,9, vy la velocidad de la reaccién disminuyd sensi-
blemente; después de 3 horas 40 minutos se obtuvo un produc-
to conteniendo un 90 % en peso de Na2804.

EJEMPLO 6

Se repitié el Ejemplo 3, con la excepcidn de que se
empled la olefina recuperada de reacciones precedentes y
con la composicidn:
= 24,12 %;

C = 22,67 %; C = 20,87 %; C18 = 12,70 %.

15 16 €17

Tambidn se empled el catalizador recuperado de ensayos
precedentes. El tiempo de reaccidn fue de 40 minutos y se
obtuvieron 65 g de producto con un contenido de Nazso4 igual
a un 4,3 % en peso.

La olefina recuperada ascendidé a 34 g con un A= 4 3.
EJEMPLO 7

En un reactor de vidrio provisto de un agitador,de un

tabique antibailoteo de Tefldn y equipado segfin se ha descri-

- 13 -
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to en el Ejemplo 1 se disolvieron 60 g de Na28205 (0,6 moles)
en 150 cc de HZO y 350 cc de IPA; se afiadiercn 200 cc

(150 g) de una fraccidn olefinica C - C18 y se tampondé la

15
mezcla a una pH inicial igual a 5,5.

La solucifn se calentd a 80°C bajo nitrbgeno y, cuando
la mezcla alcanzd esta temperatura, se inicid la introduc-
cidn de aire (3 1/h).

La desaparicidn del bisulfito se siguid iodométrica-
mente: el pH se mantuvo précticamente constante y la reac-
cidén finalizd al cabo de 2 horas 15 minutos. La separacidn
del producto de acuerdo con el procedimiento descrito en el
Ejemplo 1 dié lugar a 125 g de producto seco con un contenido
de Nazso4 igual a un 13,7 % en peso.

La olefina recuperada ascendid a 85 g.

La productividad fue igual 0,24 moles/h/1 calculada
con respecto al peso molecular medio del producto considera-
do como monosulfonato.

EJEMPLO 8

Se repitidé el Ejemplo 7, con la excepciénﬁe que a la
mezcla de la reaccidn se afadieron 100 mg de MnO2 (1,2 . 10"3
moles) .

Durante la reaccidn aumentd el pH hasta 8,5. La reac-
cién finalizd al cabo de 45 minutos; despuds de haber filtra-
do el catalizador se separaron la olefina en exceso y el
producto; se obtuvieron 62 g de olefina recuperada y también
158 g de producto seco con un contenido de Nazso4 igual a un
4,3 % en peso.

En este caso, la productividad aumentd a 0,9 moles/h/1,

- 14 -
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calculada del mismo modo que en el Ejemplo 7.

Los siguientes ejemplos muestran la posibilidad de
modificar la relacidn monosulfonato/disulfonato mediante
control del pH a la temperatura de 80°C.

El grdfico ilustrado en el dibujo (Fig. 1) se obtuvo
de una serie de ensayos experimentales realizados mediante
olefina C12 a diversos valores pH controlados; la relacidn
monosulfonato/disulfonato R = M/D se dedujo de los andlisis
Cc, H, § y se compard con la obtenida de valoraciones de la
mezcla mediante clorohidrato de p-toluidina.

Los dos valores coincidieron muy bien entre si.

Los siguientes dos ejemplos muestran dos casos extremos
de entre las pruebas realizadas.

EJEMPLO 9

En el mismo aparato descritc en los ejemplos prece-
dentes se disolvieron 30 g de Na,S5,0g (0,3 moles) en 150 cc
de HZO y 350 cc de IPA; después se afiadieron 100 cc (75 g =
0,45 moles) de alfa-olefina C,, y 50 mg (0,6 . 103 moles)
de MnO, : la mezcla se calentd bajo N, hasta 80°C y luego
se introdujo aire (flujo = 1,5 1/h).

El pH se mantuvo aproximadamente a 4,5 mediante la
introduccidén de burbujas de SO2 tan pronto mostraba la ten-
dencia a aumentar.

La reaccidn finalizé al cabo de 40 minutos. Entonces
se elevé el pH a 9 mediante NaOH, se filtrd el catalizador
y se separaron los productos.

Se recuperaron 50 g de olefina y 55 g de producto seco

conteniendo un 5,6 % en peso de Na2504. Del andlisis resultd

- 15 =



10

15

20

25

que el producto consistia casi exclusivamente de 1,2-dode-
candisulfonato sédico.

Este producto es perfectamente soluble en agua, incluso
en agua fria.

EJEMPLO 10

Se operd de la manera descrita en el Ejemplo 9, con la
excepcidn de que el pH se mantuvo a aproximadamente 6,8 me-
diante NaOH.

T.a reaccidn finalizd al cabo de 45 minutos y la separa-
cidn de los productos did lugar a 31 g de olefina recuperada
y 70 g de producto seco conteniendo un 3,2 % en peso de
NaZSO4, con la siguiente composicién aproximada: monoalcan-
sulfonato sédico = 210 mmoles, alcandisulfonato sédico-1,2 =
40 mmoles.

Detergencia:

Los productos obtenidos seglin el procedimiento de la
invencidn se examinaron con respecto a sus propiedades deter-
gentes.

Las mediciones de la detergencia se llevaron a cabo
mediante un método modificado con respecto al descrito por:
Harris, Brown "J. Am. Oil Chemists Society" vol. 27 pagina
564-70 (1950). Se empled un tejido normalizado, tipo 101,
de la EMPA Suiza, que se ensucid con aceite de oliva y
tinta china.

El lavado de las piezas se llevd a cabo en un aparato
LAUNDER - O - METER (Atlas); en un recipiente de vidrio se
introdujeron 210 ml de una solucibén del detergente en agua

destilada, con un pH = 10, 8 trozos de tejido de 6 x 4 cm ¥y

- 16 -
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10 pequefias esferas de acero inoxidable: el lavado se
realizé a 50°C durante 1 hora con el aparato en rotacién
(40 revoluciones por minuto).
Cada prueba se realizd por duplicado (2 recipientes)
con un total de 16 trozos de tejido, y con tres diferentes
concentraciones de sustancia activa (1,2 g/1; 0,6 g/l;
0,3 g/1).
Después del lavado se aclararon los trozos de tejido
en agua destilada, se secaron entre dos ldminas de papel
de filtro, se extendieron sobre una l8mina de aluminio y
se secaron a 65°C en una estufa ventilada.
El grado de blancura se midid mediante reflexidn con
un aparato ELREPHO provisto de un filtro verde "TRISTIMULUS".
La comprobacidn se efectud en ambas caras de cada trozo
de tejido y la detergencia se obtuvo de la reflexidn mediante

la siguiente fdérmula:

S 2

100

Ry~ Ry
ddnde

RL = reflexibén media del trozo de tejido lavado;
Ryr, = reflexidn media del trozo de tejido no lavado;

RB = reflexién media del trozo de tejido blanco no ensuciado.

Las mediciones realizadas de acuerdo con el método arri-
ba descrito sobre la prueba del Ejemplo 8 (con catalizador)

y sobre la prueba del Ejemplo 7 (sin catalizador) propor-

cionaron los siguientes resultados:
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1,2 g/1 0,6 g/1 0,3 g/1
Cy5~Cqg (con Mn) D = 48,2 50,8 46,3
C15Cqq (sin Mn) D% = 42,7 47,1 29,8
N O T A

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
asi como la manera de ponerlo en practica, se hace constar
que todo cuanto no altere, cambie o modifique su principio
fundamental, puede quedar sometido a variaciones de detalle.
Tambidn se hace constar que esta invencifn corresponde a la
descrita en la Solicitud de Patente Neo 25984 A/72, deposi-
tada en Italia en 21 de Junio de 1972, cuya prioridad se
reivindica de acuerdo con los Convenios Internacionales
en vigor, siendo lo esencial y por lo que se solicita

Patente de Invencidn, por veinte afios, lo que queda resumi-

-do en las siguientes reivindicaciones:

12.- Procedimiento para la preparacidn de compuestos
alquilsulfonados, y particularmente para la produccidn con
elevada productividad y con tiempos de reaccidn inferiores
a una hora, de compuestos sulfonados a partir de olefinas y
bisulfito de metal alcalino en un disolvente constituido por
una mezcla de agua y de al menos un alcchol en presencia
de oxigeno o de un gas que contenga oxigeno, caracterizado
porque la reaccidn se efectfia en presencia de al menos un
iniciador metdlico constituido por un compuesto de un metal
de transicidn.

22.- procedimiento seglin la reivindicacidn lé, carac-
terizado porque el compuesto de metal de transicidn se

escoge entre los metales pertenecientes a los grupos I, VII

- 18 -
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y VIII del sistema periddico y preferiblemente entre
Cu, Mn, Fe y Co.

32 - procedimiento segfin la reivindicacidn 12' carac-
terizado porque la relacién molar bisulfito de metal
alcalino/olefina se escoge inferior a 1y preferiblemente
igual a 0,8.

42 .- pProcedimiento segfin la reivindicacidn 12, carac-
terizado porque la mezcla del disolvente se constituye
por alcohol y agua en una proporcidn en peso que se
escoge entre 1,2 y 2,5, preferiblemente igual a 1,9.

52.- Procedimiento segfin una o varias de las reivin-
dicaciones precedentes, caracterizado porque la tempe-
ratura se mantiene inferior a 100°C, eventualmente
bajo la accién de presidn para mantener el sistema en
fase liquida.

62.- Procedimiento segfin una o varias de las reivin-
dicaciones precedentes, caracterizado porque el bisul-
fito se prepara in situ haciendo reaccionar S0, y
dlcali.

72 .- Procedimiento segfin una o varias de las reivin-
dicaciones precedentes, caracterizado porque el valor pH
se mantiene entre 2 y 8,5.

82.- PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE COMPUESTOS
ALQUILSULFONADOS,
tal y como queda descrito y reivindicado en la presente

memoria que consta de veinte hojas mecanografiadas por

m

‘\\::\\\\

}

/
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una sola cara y de una ldmina de dibujos.
BARCELONA, 20 de Junio de 1973.

SNAM PROGETTI S.p.A.
P.P.

4. GOMEZAEEBQ Y MODET

p. p. £y elo Coldn
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Hoja Gnica

BARCELONA, 20 de Junio de
SNAM PROGETTI S.p.A

P.P. d. GOMEZ-ACEBO Y MODET
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